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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE NUEVOS COLORANTES DE 
TINA", a favor de la  firma suiza CIBA SOCENTE? ANONYME, resi­
dente en BASIIEA (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento ae refiere a nuevos odorantes de 

tina que presentan por lo menos un grupo sulfatoalquilamino 
unido a un miólao que contiene dos átomos de nitrágeno en 
un anillo heterooíolloo o a un radical triazinioo exento 

5. de cloro, y por lo  menos 4, y de preferencia por lo  menos
5, anillos oondensados o por lo  menos 3 radicales antra- 

quinániooa. El conoepto "odorantes de tina" ataros los 
odorantes ¿que por reduooián pueden oonvertirse a una fo r - 

ma llamada "leuoo" o "tina", que presenta para las fitras 

10. de celulosa natural o regenerada mejor afinidad que la
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forma no reducida, y que ae puede volver por oxidaoián otra 
vez al sistema oromáfero primitivo. Como odorantes de tina 
apropiados oabe mencionar en partioular loa de la  serie an- 

traquinánioa, por ejemplo loa que contienen un ntioleo an- 
traquinánioo y además anillos oondensados, de preferenoia 
por lo  menos 2 anillos carbooídioos o heterooíoliooa oonden­

sados, o que se componen de varias unidades antraquinánioas, 
así oómo loa colorantes de tina de la  serie del áoido perilen- 
tetraoarboxílioo. Como es natural, los colocantes pueden 
oontener además los substituyentes habituales en los o d o ­
rantes de tina, oomo por ejemplo átomos de halágeno, grupos 
alcoxi o grupos aoilamino, pero deben presentar por lo menos 
un grupo sulfatoalquilamino unido a un nácleo que presente 
2 átomos de nitrógeno en un anillo heterooíolioo o a un 
anillo triaoínioo exento de oloro. Sumamente valiosos son 

los odorantes de tina de la  dase menoionada que presentan 

oomo ínioo #apo aouoaolubilizante uno o varios grupos sulfato­
alquilamino ,oon oadenas de alquileno in ferior reotaa o ramifi­

cadas.
Se llega a los nuevos odorantes s i se trata oon 

agentes sulfatantes un colorante de tina que presente por lo  
menos 4, y de preferenoia por lo  menos 5. anillos oondensa­
dos o por lo  menos 2 radioalea antraquinánioos y un grupo 

hidroxilemino unido a un náoleo que presente 2 átomos de 
nitrógeno en un anillo heterooíolioo o a un anillo tr ia z í- 
nloo exento de cloro.

Paca la  preparaoián de los odorantes de tina 
inloialea que presentan un grupo hidroxi-alquilamino del 

tipo menoionado, se puede condensar un oompuesto heterooí­
olioo polihalogenado que presente 2 a 3 átomos de hidrágeno
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en un anillo pentagonal o hexagonal, por ejemplo olornro de 
óoldo oiamelúrioo, cloruro de trioianógeno, bromuro de t r i ­
oianógeno, t r i -  y tetracloropirimidina, tetracloropirldazina, 
dioloroqulnoxalina y análogos, de ana parte oon un odorante 
de tina que presente un ge upo amino acilable y por lo  menea 

4, y de preferenoia por lo menos 5, anillos oondenaados o 
por lo  menos 2 radloales antraquinóniooa, y de otra parte 

hidroxilaminaa primarlas o seoundarias.
Al emplear cloruro o bromuro de trioianógeno, la 

condensación ha de efeotuarae de manera que ae obtengan pro­
ductos provista  de grupos hidroxialquilamino que no presentan 
ya en e l núcleo trlazínioo ningún útomo de halógeno.

Como odorantes de tina que contienen grupos amino 
aoilablea y oon por lo  menos 4 anillos condensadoa o por lo 
menos 2 núcleos antraquinóniooa, entran en oonsideraoión, por 
e jemplo:

7
-  la  4-eminoantraquinon-2,l(N)-aoridona,

-  la  5-amino<-l, 9-lsotiazolantrona,
-  la  4- ó 5-amino-antrapirimldina,

-  laa amino-aoediantronaB,
-  e l 4- ó 5-amlno-l,1^-diantrimidooarbazol,
-  e l 4 - ,ó 5-amino-5^-benzoilamino-diantrimidooarbazol,

-  e l  4-amino-4 ^-benzoilamino-diantrimidooarbazol,
-  e l 4,4 ^-diamino-1,1 '-diantrimidooarbazol,
-  e l 4 ,5 ^-diamino-1,1^-diantrimidooarbazol,
-  e l 5,5 ̂ -dlamino-1,1 '-diantrimidooarbazol,
-  las 4-aminoantrapirid onas,

-  la  aminodibenzantrona,
-  la  aminoisodibenzantrona,
-  la  aminoantantrona,



-  la aminobenzantrona, ^

-  la aminoflavantrona,

-  la  aminopitantrona,

-  la aminodibenzopiyenqainona,

asi chorno los compuestos de. las fírmalas

27222§
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Estos oolorantes de tica provistos de grupo amino 
se tratan convenientemente oon agentes de aoilaoión que oon 

tienen el anillo ciandrioo en enlace externo, por ejemplo 

haluros de ¿[oído triazinilamlnobenzoloo.
En ooncepto de hidroxialquilaminas entran en con­

sideración, segón e l procedimiento aquí expuesto, de prefe­
rencia las que contienen 2 a 8 ¿tomos de oarbono, y de 
hecho tanto las de oadena reota como las provistas de ra­

dicales alquilo ramificados. Como ejemplos oate mencionar 
las hidroxialquilaminas de las fórmulas siguientes:

HgN-CHgCHgOH,
J 3 E .C E .-0 E

HIí E N -C E .C B .-O E  
^C E gC B g-O B  ¡

CEg

EgN-CHgCEgCEgOH,
/

E gN -ÍC E g^ O E , EN-CEgCEsOE

° 2 %

EgN-CHgCHgNHCH^CEgOH, EgN-CHgCEg-N-CHgCEgOH, 

, ' . PHg

CEgCBgCE—CEgOH, 

NHg

EgN-CEgCBg-OCEgCECEgOE,

CEg

C E g-C -C E gC E ,

NEg'- '  ^

CEg

HOCEg-C-CHgOH,

L a25.



0 ^ 5

HOCHg-C-CHaOH,

CHaOE

HOCHa-C-CHaOH

NHg L a +

Pata la condensación es conveniente elegir laa 
proporciones molares de modo qu.e por uno o dos grupos amino 

acilables del colorante de tina in io ia l entre por lo  menos 
ana molécula del compuesto polihalogenado, y luego reem­
plazar en el producto de condensación originado otros átomos 
de halógeno, por reacción con las hidroxialquilaminas men­
cionadas. Bn #1 caso de productos de condensación triazinioos 

deben reemplazarse por grupos hidroxialquilamino todos los 
átomos de helógeno.

La sulfataoián de los grupos hidroxilo en los pro­
ductos de condensación así obtenidos puede llevarse a oabo 

por mátodos ya de sú usuales, por ejemplo mediante áoido sul­
fúrico oonoentrado, para mayor conveniencia con áoido sul­
fúrico al 100% o con óleum al 1 a lo% a temperatura ambiente 
o con oalantamiento. En ciertos oasos es faotible tambián 
la  sulfatación por medio de áoido clorosulfónioo, para mayor 

conveniencia en aminas terciarias como la  piridina.
Los colorantes obtenidos según el procedimiento 

aquí expuesto son nuevos. Se prestan para teñir los más d i­
versos materiales, pero en particular para teñir o estampar 

materiales textiles de celulosa natural o regenerada por 
los procedimientos ordinarios de tinte en tina y estampa- 
oián. Las tinturas y los estampados que así se obtienen ae 

distinguen por exoelentea propiedades de solidez a la  luz 
y a. la  mojadura. Bn general, la  solidez a la abullioión en
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colorantes de este invento son también salidas al lavado en 
seoo y a la migración. Los tejidos teñidos pueden por lo  
tanto.estratificarse oon resinas a rtific ia les , por ejemplo 
oon.cloru.ro de polivin ilo, sin que el odorante emigre haoia 
dentro del plástico, cosa importante sobre todo para la  pre­
paración de cueros o pieles a r t ific ia le s .

Los colorantes preparados segdn este invento se 
pueden tinar por lo general oon ¡rucha facilidad, a menudo 
y a temperatura ambiente y eyentualmente con agentes de 
reduooión anaína, y presentan muy buena oapaoidad de iguali- 

zación y de penetración del tin te. Gracias a la  fá o il tina- 
bilidad de estos oolorantes, puede renunciarse a la  preparación 
de polvos o pastas de dispersión fina.

En los  ejemplos que siguen, las partes signlüoan, 
en tanto no se exprese otra cosa, partes en peso, y loa por­
centajes, porcentajes en peso; las temperaturas están regis­
tradas en grados Celsius. Entre una parte en peso y un volu­
men existe la misma proporción que entre e l gramo y e l m ili­
l i t r o .
N J E EL B L O 1

20 partes de aminodibenzantrona (oontenido de 
nitrógeno^ 3,67%) se suspenden oon agitaoión en 300 par­
tes de nitrobenceno seoo y se oalienta a temperatura de 
160 a 17os. A oontinuaoión se añade la  soluoión de 13 par­

tes de oloruro de trioianógeno en 80 partes de nitrohenoeno, 
se trata cón 0,5 partes de piridina anhidra y se prosigue 

la  agitaoión durante 12 horas a 1709. Despuás de enfriar 
a 309, se aísla por filtra c ión  e l  produoto de oianuraoión 

y se le lava oon nitrobenceno. El material del f i l t r o  de
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suooián ae incorpora entonces, en pequeñas porciones y a 

temperatura 3e 150 a 1608, a 100 partea de monoetanolamina 
y ae prosigue la  agitación durante 4 horas a 1508. Despula 
de enfriar, se vierte en agua y ae aiala por íiltraoián  el 
producto de la  reacción; ae le lava a fondo oon agua y con 
aoétona y ae le  aeoa en vacío a temperatura de 7o a 808.

El produoto de oondenaaoián aeoo se inoorpora en­
tonces en pequeñas poroiones a 500 partes de ácido aulfírioo 
al 100% y se agita durante 4 horas a temperatura ambiente.
A oontinuacián se vierte en agua helada, se f i l t r a  e l colo­
rante y ae le lava oon agua haata que laa lavazas aalen neu­
tras, en cuyo^momento se seca en vacío a 808.

El nuevo odorante, de la  fármula

ae tina con mucha facilidad y tiñe e l algodán y la  oelulosa 

regenerada, en tina de b isu lfito  alcalino, oon tonos de un
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gris azulado a un negro azulado de muy buenas propiedades 
da solidez frente a la  mojadura y excelente solidez a la  

luz.
Se llaga a un colorante de propiedades semejantes 

s i  *B la  esterificación , en lugar de la  oantidad indicada 

de óoido aulfórico al 100%, se emplea la  misma oantidad de 

óoido clorosulfónioo a temperatura de 0 a 4a o la  misma 
oantidad de o-diclorobenoeno, que contenga 27 partes de p i- 

ridina y 48 partes de óoido oíoroaulfónioo, con calentamiento 

durante varias horas a 60s.
E J E M P L O  2..................... .T.—

25 partes del prodnoto de condensación de, 20 par­
tes de aminodibenzantrona fconténido de nitrógeno = S,48%) 
y 15 partes de cloruro de trioianógano se inoorporan en peque­

ñas poroiones y a temperatura de 160 a 17oe a 200 partes de 

dietanolamina y se agita durante 3 horas a dicha temperatura. 
Después de in fr ia r , se vierte en agua y se aísla  por f i lt r a ­
ción e l producto de la  reaooión; se le lava a fondo con agua 

y acetona y se le seca en vacío a 90%.
El producto de condensación seoo se inoorpora luego 

gradualmente a 300 partea de monohidrato de ácido sulftírioo 
y se agita a temperatura ambiente durante 3 horas. A oontinua- 
oión se vierte en agua helada, se aísla por filtración  e l 

odorante, se le  lava hasta neutralidad y se le  seca en vacío 
a 80S.

El oolorantq de la  fórmula presunta
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se tina con mucha facilidad y tiñe al algodón y la  oeluíosa 
regenerada, en tina violeta de b isu lfito , oon tonoa de un 
gris azulado a negro azulado, de muy buenaa propiedades de 

solidez frente a la  mojadura.
E J E M P L O S

9 partea de aminodibenzantrona (contenido de ni­

trógeno = 3,21%) ae suspenden oon agitaoión en 200 partes 
de nltrobenceno seco y ae oalienta a temperatura de 16o a 
1703. A continuación ae añade la  soluoión de 6 partes de 

3 ,4 ,5 ,6-tetraoloropirimidina disueltas en 50 partea de n l- 
trobenoeno, se trata seguidamente oon 0.5 partea de piridina 

y ae prosigue la  agitación durante 20 horas a 1308. Despuós 
de enfriar hasta temperatura ambiente, se aísla por f i l t r a ­
ción al produoto de condensación y se le lava oon nltroben- 
oeno y luego con aoetona. Este material del f i l t r o  de succión 

se inoorpora entonoes, agitando, en pequeñas porciones y a 
temperatura de 150 a 1608, a 100 partes de monoetanolamina

.7
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y ae hierve 2 horas en re flu jo . Despula del enfriamiento, ae 
vierte en agua y se aiala por filtración  e l produoto de la 

reacoión; ae le lava con agua, luego con aoetona y por íltimo 
ae seoa en vacío a 7oe.

y-" El producto aeoo- se incorpora seguidamente en pequeñas 
porciones a 17o.partea de monohidrato de óoido aulfórioo y 
ae eaterifioa a.temperatura ambiente durante 2 horaa. Luego 
se vierte la  preparación en agua helada, se aiala e l coloran­

te por filtraoión , se le lava con agua hasta neutralidad y ae 
le aeoa en vaoío a 8oe.

El nuevo colorante, de la  fórmula presunta 
t
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20.
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! C-NH-CHgCHg-OSOgH

C

p-Nn-CHaCHg-OSOgR

NHy-CHgCHg-tOSOgH

se tina con muoha faoilidad y tiñe e l algodón y la  oeluloaa 

regenerada, en tina de b isu lfito  aloalino, con tonos grísea 
de muy búenaa propiedades de solidez.

Se obtienen odorantes de propiedades anólogaa ai



en este ejemplo, en lugar de la  2 ,4 ,5 ,6-tetr aoloropirimidina, 
se emplea la  o antidad equivalente de 2,4̂ 6 -tr  io lor opir imi- 
dina o la  oantidad correspondiente de 2 ,4 ,6-tribromopirimi- 
dina.

5. 3 F I O  4

5 partea de aminoaoediantrona, 4 partes de cloruro 

de trioianógeno y loo partes de nitrobenoeno seco se agitan 

durante 8 horas a temperatura de 170 a 18os* Después de en­
fr ia r  hasta temperatura ambiente, se aisla por filtraoión  

10. e l produoto de la  oianúración, se le  lava oon nitrobenoeno y
aoetona y luego se le  inoórpora en pequeñas poroiones a 50 
partes de 4-aminobntanol. Se calienta la  suspensión durante 
varias horas a temperatura de 110 a 120S, se deja luego en­
friar y se aisla  por filtración  el produoto de la  reacción. 

15. El material del f i l t r o  se lava con aoetona y se esterifioa
a temperatura ambiente por repreoipitación en 20 veoea 
la  oantidad de óoido sulfórioo al 100%. Se vierte enton­
óos la  mezcla sobre agua helada y se aisla. al odorante dé­

la  fórmula

20.
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por filtra ción . 31 material ¡Sel f i lt r o  de sucoión ae empaata 
oon agua, se ajusta a p3 8,5 con solución de hidróxido sádico 
y se concentra en vacío a temperatura de 60 a 709 hasta se­
quedad.

Con este colorante se tiñen el algodón y la  oelulosa 
regenerada, en tina de b isu lfito , oon tonos pardos, muy sa­
lidos.

SI en este ejemplo se emplea, en lugar del 4-amino- 

butanol, la  misma cantidad de N-metlletanolamina o de 3-ami- 
nopropanol, se obtienen odorantes con propiedades tintóreas 

análogas.,

B-.'3 B M P L O 5

7,6 partes de 2-(3 '-oarboxifenilam ino)-4,5,6-tri- 
oloropirimidina se transforman en el cloruro de ácido car- 
boxílioo correspondiente en 100 partes de nitrobenceno seoo 

con 4 partes'de cloruro de tion ilo , por calentamiento a tem­
peratura de 95 a 979 durante 2 horas con buena agitación. 
Despuás de añadir 8,4 partes de aminoacediantrona y 0,1 parte 
de piridina, se condensa oon buena agitación a temperatura 
de 140 a 1509 durante 3 horas. Despuós del enfriamiento, se 
f i l t r a  la  suspensión parda, se la  lava oon nitrobenoeno, 
luego con alcohol y a continuaoión se le incorpora en pe­
queñas porciones a 150 partes de dioxano y 50 partes de 
N-metiletanolamina. Se calienta durante 3 horas a tempe­

ratura de 100 a 1059, se deja luego enfriar y se aísla 
por filtraoión  e l produotó de la  reacción, la  torta del 
f i l t r o  ae lava oon dioxanó y luego oon aoetona y se esteri- 

fioa  por repreoipitación en 15 veoes la  oantidad de áoido 
su lfírioo  al 100%, a temperatura de 6 a 89. la  mezcla'de 
áoido sulfárico se vierte en agua halada y se aísla por f i l -
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traoión e l odorante. *B1 material del f i l t r o  de suooión 
3e empasta oon un poco de agua, ae ajnata a pH 8 con solu­
ción de hidr óxido sódico y se seoa en vaoío a 60s. s i  co­
lorante, de la  fórmala

tiñe e l algodón y la  celulosa regenerada, en tina de bisul­

f ito  alcalino, oon tonca pardos aólidoa.
La 2-(3 o arboxifenilamino)-4 ,5 ,6-trioloropirimidina 

empleada en este ejemplo, puede obtenerse en forma de agujas 
incoloras de punto de fusión 205 a 205s mediante, por ejemplo, 
calentamiento durante 4 horaa, a temperatura de 7o a 75s, de 

una soluoión acuoaoalcohólioa al 50% de oantidades molecula­
res de la  sal aódioa del ócido 3-aminobenzoioo y de 2,4 ,5 ,6 - 

tetraoloropirimidina.
Si ¡en este ejemplo ae emplea, en lugar de la  2 - (5 '-  

oarboxifeñilamino)-4,5,6-trioloropirimidina, una oantidad 

equivalente de 2-(4^-oarboxifenilam ino)-4,6-dioloro-l,3,5- 
triazina o de 2 -(4'-carboxifenilamino)-4-amino-6-oloro-
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1 ,3,5-triazina, ae obtienen colorantea de propiedades aná­
logas.
E J E M P L O  6

6,2 partea de 3-(4'-oarboxifenilam ino)-4,6-diolo- 

ro-y&imidina se transforman en el oloruro de áoido oarbo- 
x ííio o , en 100 partes de nitrobenoeno seco con 4 partes de 
oloruro de tion ilo , por agitaoián y calentamiento a tempera­

tura de 90 a 100$. Despuás de añadir 0,1 parte de piridina. 
se incorporan 6,8 partes de 4-amino-antraquinon-3,l(N)-acri- 

dona y se oondensa durante 3 horas a temperatura de 12o a 
125$ y luego jurante una hora todavía a temperatura de 145 
a 150$. Despuás de enfriar, se aísla por filtraoián  e l  pro- 
duoto de aoilaoián, se le lava con aloohol y luego se le  
deslíe en pequeñas porciones en 100 partes de monoetanolamina. 
Se oalienta durante 3 horas a lío s  y despuás del enfriamiento 

se vierte sobre agua helada. Se separa por filtraoián  e l pro- 

duoto de la'reaooián, se le  lava con agua, luego oon aoetona 
y se le seoa. Para la  esterifioaoián, se lnoorpora el polvo 

seoo a 100 partes de ácido sulfúrico al 100%, se agita duran­
te 2 horas a temperatura de 4 a 8S, se vierte luego en agua 
helada y se aísla  por filtraoián  e l colorante. El material 
del f i l t r o  de sucoián se empasta oon un poco de agua, se 
ajusta a pH 8 con soluoián de hidráxido sádioo y se oonoen- 

tra en vacío a 608 hasta sequedad.
El oolorante, de la  fármula
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tiñe e l algodán y la  celulosa regenerada, en tina de bisul­
f ito  alcalino,t oon tonos acules que tiran al verde, de bue­

nas propiedades de solidez.

La2-(4'-oarb03lfenilamino)-4,6-dieloroplrimidina 
empleada en este ejemplo, puede obtenerse en forma crista­

lina por calentamiento durante varias horas, a temperatura 
de 7o a 759, de una solucián aonosoaloohálioa al 50% de 
oantidadea moleculares de la  sal sádica del áoido 4-amino- 
benzoico y de 2,4,6-tricloropirim idina.

Si en este ejemplo se emplea, en lugar de la  2 -(4 '-  
oarboxifenilamino)-4 ,6-dioloropirimidina, la  cantidad equi­
valente de 2-(4 '-oarboxifenilamino)-4-metil-6-oloropirimidlna 
(que puede obtenerse por calentamiento de una soluoián aouo- 

soaloohálica al 50% de áoido 4-aminobenzoico y 2 ,6-dioloro- 
4-metilpirimidina), se obtiene un odorante de propiedades 
análogas.

E J E M P L O  7

6,85, partes de 2-(3'-oarboxiíenilam ino)-4,6-dioloro-
1 ,3 ,5-triazina se oonvierten en el oloruro de áoido oarbo- 

x ílic o  correspondiente oon 5 partes del oloruro de tion ilo
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27*3^9
en 150 partea de nitrobenoeno seoo y 0,2 partes de piridina, 
por agitaoión y calentamiento a temperatura de 9o a 95* en 
el curso de 2 a 3 horas. Se separa por destilación en vaoío 
e l oloruro de tion ilo  exoedente, ae añaden luego 4,6 partes de
5 ,5-?áIamino-l,l '-diantrimidocarbazol y se condensa durante 

4 horas a temperatura de 140 a 1458 y a continuación duran­
te 6 horas todavía a temperatura de 17o a 1808. Despuáa del 
enfriamiento, se aísla por filtraoión  el produoto de aoila- 
clón, se le lava con nitrobenceno y luego oon aoetona y a 
continuación se le  incorpora en pequeñas poroiones a 150 

partes de 2-atq¡Lnoetanol. La suspensión parda se agita duran­
te 4 horas a 1Ó52. Despaís del enfriamiento, se vierte en 
agua helada y se aísla por filtraoión  e l produoto reaooional, 
ae le lava hasta neutralidad y se le seca. Para esterlfioar, 

ae inoorpora el polvo seco a loo partes de ácido sulfórioo
al 100%, se le  agita durante 4 horas a temperatura de 5 a 9s

7
y luego se aoaba domo de ordinario.

El colorante, de la  fórmula



1

5.

10.
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15. ae tina oon'faoilidad y tiñe e l algodón y la  celulosa regene­
rada oon tonos pardoamarillentos, muy sólidos.
E J E H P L O  0

6,9 partes de 4 ,5--diamino-l, 1 '-diantrimidooarhazol 

se oalientan a temperatura de 160 a 17oe, durante 16 horas y 

30. agitando, en 350 partes de nitrohenoeno y 12,5 partes de o lo -
raro de trioianógeno, oon adioión de l , o  parte de piridina. 
Después del enfriamiento se f i lt r a  la  suspensión, de oolor 
pardo ro jizo , y se la  lava oon nitrohenoeno. La torta del 

f i l t r o  de succión, hómeda de nitrohenoeno, se suspende a oon- 
25 tinuaoión en 200 partes de diozano y se oalienta a 100%. agi­

tando, oon 25 partes de 2-amino-2-motil-l,3-propandiol.



Se mantiene la mezcla en reflu jo  durante 6 horas y luego se 
aísla por filtraoión  el producto re ao oí onal. La torta del 

f i l t r o  se lava con dioxano y se seca en vacío a 803.
Para la  esterifíoaoión, se inoorpora la  substanoia 

5, pulverizada, en pequeñas poroiones, a 150 partes de óleum
de un oontenido de SOg del 5%, se agita durante 3 horas y 
luego se vierte la  mezcla cuidadosamente en agua helada.

31 nuevo odorante, de la  fórmula

puede aislarle por. filtra ción  y transformarse en la  a&l só- 

dioa por neutralización de la  torta del f i l t r o  de saooión 

con solución diluida de hidróxldo sódico.
Este odorante se disuelve fósilmente en la  tina y 

tiñe e l algodón y la  oeluloaa regenerada oon tonos pardos muy30.



= 2 0 -

5.

lo .

15-

sólidos.
Si en este ejemplo se emplea, en lugar del 2-amino- 

3-metil-l,5-propandiol, la misma oantidad de 2-amino-butanol 
O; 2^hmino-2-metil-l-proi)anol o tris-(hidroximetil)-aminometano, 
ge obtienen odorantes de propiedades análogas.

E J E M ¡P í  0 9
6,1 partes del producto intermediario de colorante 

de la  fórmula

(que puede obtenerse por condensación de 1 mol de bicloruro 
de ácido iso ftá lico  oon 2 moles de l-amino-5-nitro-antra- 
quinona y reducción consecutiva) se disuelven hirviendo en 
800 partes de nitrobenceno aeoo. Se deja enfriar hasta 170S 

la solución de oolor rojo pardusco y luego ae le  añade la 
solución de 6,0 partes de cloruro de trioianógeno en 50

25, partes de nitrobenceno. Despuós de añadir 0,3 partes de
piridinaseca, se oondensa durante 9 horas a temperatura de 
170 a l80á,' se deja enfriar y se a ísla  por filtraoión el 
producto de oianuiaoión. Esta se lava con aoetonay se seoa 

en vacío a 40S.

SO. 9,0 partes del producto de oianuraoión así obte-



= ai =

5.

10.

Í5.

20.

nido se incorpoían entonces, a temperatura ambiente, a 150 
partes ¿e monoetanolamina y, oon agitaoión, se oalienta 
a temperatura de 100 a I05s durante 5 horas. Después ¿el 
enfriamiento se vierte eh hielo la masa reaooional, se ais- 

la  por filtración  el produoto de reacción, se le lava oon 

agua hasta neutralidad y se le seoa en vaoio a 70S*
El produoto desecado se pulveriza a continuación 

y se inoorpora en pequeñas poroiones, con agitaoión y a 
temperatura de 4 a OS, a 150 partes de óleum oon un oonte- 
nido de 3  ̂ d  ̂ 30^. Se prosigue la  agitaoión a dioha tempera­
tura durante *3 horas y luego se vierte en h ielo . La suspen­
sión de colorante sé aísla por filtración  y se lava cuidado­

samente oon agua hasta que se in ioia soluoión. El material 
del f i ltr o  de succión ae empasta luego con un poco de agua, 
se ajusta a pH 8 oon solución diluida dé hidróxido sódico y 
se preoipita por adición de cloruro sódico. El colorante se 
separa por .filtraoión, sé exprime bien y se seca en vaoio a 

70S.
El odorante, de la fórmula
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5.

10.

15.

ea soluble en agua y tiñe e l algodón y la  celulosa regenera­
da, en tina de b isu lfito  aloalino, oon tonos amarillo-par- 

20. dusoos sólidos.
B J 3 M P L 0  10

6,8 partes de 2-(4'-carboxiíenilamino)-4-amino- 
6 -d oro -l,5 ,5 -tr iaz in a  se suspenden en 200 partes de n itro- 
benoeno seco y 1,0 parte de dimetilformamida y se tratan 

25. agitando oon 6,0 partes de oloruro de t io n ilo . Ce oalienta
a temperatura de 90 a 1009 hasta que se origina una soluoión 
límpida del oloruro de óoido. A continuación se incorporan 

6,1 partes del producto colorante de la  fórmula



HNOC -  COME

y ae aoila garante 3 horas a temperatura de 130 a 1408 y ga­
rante 2 horas a 1608. Después ¿el enfriamiento ae aísla por 
filtraoián  el produoto de aoilacidn, se le lava oon aoetona 
y se le  inoorpora a 100 partes de N-metiletanolamina. Se ca­

lienta garante 4 horas, agitando, a temperatura de loo a lloe  
ae vierte después del enfriandento sohre agua helada, ae 
aísla por filtraoidn el produoto reaooional, se le lava con 

agua y se le seoa en vacío a 708.
Para la  esterifioacidn, se incorpora el odorante, 

en pequeñas poroiones, a 150 partes de ácido sulftirioo al 
100%, a temperatura de 4 a 8s, se agita durante 3 horas y 
se vierte luego la  preparaoián sohre hielo. 31 odorante, 

de la  fdrmüla^



puede aislarse por filtración , y mediante neutralización 
ouidadosa del filtrado oon aoluoión de hidróxido sódico, se 
transforma en la sal sódioa. Se seca a temperatura de 60 a 70$ 
en vacío.

3s'te colorante tiñe el algodón y la  celulosa re­
generada con tonos amarillos que tiran a l rojo, de muy bue­
nas propiedades de solidez.

B J S M F L O  11

3,9 partes de 2 ,4-bis- (4 '-oarboxifenilaRd.no)-6 -



'ü'Mtn

5.

10.

15.

20.

25.

oloro-1 ,3 ,5-triazina ae suspenden en 12o partes de nitroben­
ceno seco y, agitando, se transforman, con 4 partes de oloruro 
de tion ilo  y a temperatura,de loo a 1053, en e l correspondiente 
cloruro de ácido diparboxilioo. A continuación ae éliciina en 
vaoio el cloruro de tion ilo excedente y luego se incorporan

6,9 partes de l-amino-5-benzoilamino-antraquinona. Se aumen­
ta la  temperatura hasta 160-1703 y se prosigue agitando a 
esta temperatura durante 3 horas todavía. Deapuós del enfria­
miento ae f i lt r a  el producto de condensación, se le  lava con 
nitrobenceno,* luego oon alcohol y por dltimo se le suspende 
en 100 partes de dietanolamina. Se calienta durante 3 horas 
a lío s , agitando, y despuóa del enfriamiento se vierte en 
agua helada. Se separa por filtración  el producto reaccional, 

se le lava oon agua y se le seoa.
Bl,producto, seco y pulverizado, se incorpora a 

continuación, en pequeñas porolones, a temperatura de 4 a 89 
y agitando,'a 150 partes de ácido sulfúrico al 100% y ae 
prosigue la agitación a esta temperatura durante 4 horas.
A continuación se vierte la preparación en agua helada. Se 
separa por filtraoión  la suspensión de odorante, de oolor 
pardo amarillento, y se lava oon agua el ácido sulfúrico 

adherido.
Bl material del f i l t r o  de succión ae empasta oon 

un poco de agua, se ajusta a pH 8 oon soluoión diluida de 
hidróxido sódico y se seca en vacio a 703.

31'oolorante, de la  fórmula presunta



30. tiñe el algodón y la  oeluloaa legeneiada, en tina de biaal-
f i to  aloalino, con tonos amaxilloanaranjadoa de may baenaa 

piopiedadea de solidez.
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- Descrito e l  invento,  se declaran nuevas y de

propia ' invención  las siguientes re iv indicaciones ,  con p r i o ­

ridad de las  patentes suizas 13 071/60 de fecha 22 de 

Noviembre ce 1.960 y 12 052/61 de fecha 18 de Octubre de .. 

5.  . 1.961, existiendo en ambas unidad de invención.

1. Procedimiento para la preparación de nuevos c o l o ­

rantes de ^ina, caracterizado por el  hecho de que se trata 

con agentes sulfatantes un colorante de tina que presenta 

por lo  meaos 4, y de preferencia  por l o  menos 5, a n i l lo s

10. concensados o por lo  menos 2 radicales  antraquinónicos y

un grupo hidroxiaíquilamino unido a. un núcleo que presenta

2 átomos .de nitrógeno en un a n i l lq  h e te r o c í c l i c o .  o a un 
7

a n i l l o  t r ia z ín i c o  exento de c l o r o .

2. Procedimiento en conformidad con lo  definido en 

15. la re iv ind icac ión  1, caracterizado por e l  hecho de que se

. emplean colorantes de tina que presentan un grupo diami.no-

1 ,3 ,5 - t r ias in i lam ino ,  por l o  menos d ihidroxialquilado.

3.  Procedimiento en conformidad con l o  defin ido en 

una de las re iv ind icac iones  1 ó 2, caracterizado por e l  hecno

20. de que se emplean colorantes de la fórmula

25.

en que

A-NH-C^ ^C-N-i

V
jr-x

X

CHgOHgOH



-  ̂̂  9
X s ig n i f i c a  un átomo de ni drogano, un grupo a l ­

qui lo  o un grupo h id rox ia lqu i lo  y 

A s ig n i f i c a  un rad ica l  dibenzantrónico o i sodiben-  

zantronico.

$. 4 .  ProcediDdento en conformidad con l o  definido en

una de las  re iv indicaciones  1 a 3, caracterizado por el  

hecho de que se sulfata a temperatura de 0 a 403 por me- 

dip.de ácido s u l fú r ico  concentrado.

5,  Procedimiento en conformidad con una de las re lv in -

10. dlcaciones 1 a 4,  caracterizado- por e l  hecho de que por

1 parte d e c o lo ra n t e  r¡e tina se emplean por lo  menos 3 par-  - 

- tes de ácido su l fúrico  concentrado.

6.  Procedimiento según le re iv ind icac ión  1, en e l  qte 

una alternativa de rea l izac ión  está caracterizada por e l  hecio

13. que se hace reaccionar con sulfatoalquilaminasun colorante de

tina que presenta por lo  meaos 4,  y de preferencia  por lo  menos 

3) a n i l lo s  condensados o por l o  menos 2 radicales  entraquinóni-  

c'os y un átomo d.e halógeno unido a un núcleo que presenta

2 a 3 átomos de nitrógeno en un a n i l lo  h e t e r o c i c l i c o .

20. 7. Procedimiento para le preparación de nuevos c o l o ­

rantes de t ina.

Según se describe y reiv indica  en la presente memo­

ria que consta degg páginas fo l iadas  y escr itas  a máquina por 

una sola de sus caras.

25. Madrid, 21 de Noviembre de 1.961
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