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por "UN FROCUDIEIENTQ PARA FrEPARAR KATERIAS COLORANTES ORGA-
NICAS NUEVASY, a favor de la firme suiza CIBA SOCIETE ANONYME,
domiciliada en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Bste invento se refiere a nuevos colorantes
orgdnicos val ios80s gue llevan un radical de dihelogenoqui-
noxalina. Atalie sobre todo a colorantes que llevan un
radical de dicloroquinoxelinas y por lo menos una agrupacién

5e que vuelve el producto soluble en el agua.

£l radical de dihalogenoquinoxalina puede estar
ligado, por ejemplo, directamente & un puente azoico 0, por
mediacién de un puente amindgeno, a uno delos ndcleos aro-
méticoé de 1la molécule del colorante. E1 dtomo de nitrbgeno

10. en cuegtidén puede, adends, llevar como substit:yente un
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redical alifdtico, cicloalifético, aralifético o aromdticoe
Son particularmente valiosos los colorantes conforme a

este invento que contienen por lo menos una agrupacidn de

la férmuls
i)
‘ 7\ Vc-c1
(1) - 1 -
A N,l(r-Cl
donde X designa un grupo -302-§~ y -oo—y; 0
cn—-1H2n.-1 ?n-132n.1
«N=30,= 0 un puente ~N=N~-, y n es un nlmero entero, de

n-1 :
prefergggia el numero 1.

Adends de los grupos mencionados, los colorantes
conformes a éste invento pueden llevar también grupos que -
solubilicen el producto en el agua, por ejemplo un gw po
axlfanidico, eventualmente aciladoy, 0 un ;rupo de metilsul-~
fona o, ventajosamente, por 1o menog un grupo fuertemente
écido y solubilizente, por ejemplo un zrupo sulfato, tiosul-
fato, carboxi o sulfdbénico. Ademds, los productos pueden
llevar substituyentes suplementarios que no aumentan la
golubilidad en el ague, por ejemplo dtomos de haldgeno,
grupos -NOZ, acilsmino, alkilo o alooxi.

Los colorantes conformes a este invento pueden
prepararse & partir de constituyentes que contiznen ya los
radicales de quinoxmlina dihalogenados que se han mencionado
antes. Tales constituyentes pueden prepararse segin pro-
cedimientos conocidos, por ejemplo mediante acilacién de

compuesgtos apropiados con ayuda de sulfohaluros de dihalo-
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geno quinoxelinas, en particular del sulfocloruro de la
dicloroquinoxal ina.

Los compuestos apropiados son los ¢us llevan
un grupo amindgeno fdcil de acilar, por sjemplo un grupo
monoalkilamino o un gruﬁo sminégeno primario y, en el caso
de los constituyentes diaszdicos, un grupo -N02 0 un zruYpo
aminégeno primario menos fdcil de acilar y, en el caso de
constituyentes copulares, o bien un i po emindzeno menos
fdeil de acilar y que dirige la copulacidn} 0 un gM po
—N02 fijado en el mismo lugsr, o todavig un grupo hidroxi
gue dirige la copulacién. Los grupos aminbzenos menos
fédciles de acilar son sobre todo los que estdn 1igados en
posicién vecinag de un grupo dcido, por e jemplo de un ;M po
sulfénico, Se pueden acilar compuestos aminohidroxi de
manera que se evite la esterificacién del zmpo hidroxi,
¥ para ello es conven ients, como st sabe, un medio no alca-
lino. Los compusstos que llevan un zrupo —Noz deben reducirse
despubds de la acilacidn, para obtensr las aminazs correspon-
dientes.

Bn luger de introducir loe rogdicales antes men-
cionados en constituyentes de colorantes antes de la prepa=-
raecién de estos dltimos, tembién se puede incorporarlos &
colorantes ya teminados. Se obtienen asi, por reacd 6n
de colorsmtes gue llevan un grupo aminbgeno o hidroxi acilae
bles, sobre todo un grupo -NHp, por acilad én, verbigracia
mediante sulfocloruro de dicloroquinoxsl ina, colorantés
valiosos que llevan el radicel correspondiente a2 la férmule
(1)e:

Asimismo se puede introducir el radicel de dihalo~
genoquinoxelina en colorantes ya terminados, 8i se acila el

compuesto de la férmula
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o constituyentes acilables, gue llzvan un radical de la
férmule (1) y un grupo amindgeno o hidroxl acilable, por
medio de sulfohaluros de un colorante 0 de carboxihaluros
de un colorante.

Los colorentes agoicos se pueden preparar también
por copulacidén de compuestos capaces Gscopulzr, gracias a
la presencie de un zrupo hidroxi o amindzeno, con diszicos
de la amina que tengan la férmula (2)., Como constituyentes
coPuléntes utilizables cabe mencionar, & titulo de sjemplo,
los siguientess anilina, toluidin&, xilidina, cresidina,
dimetil~ y dietil-anilina, di(cianoetil)-zniline yssimismo
ésteres o amidas beta-cetocarboxilicos gque pueden copular en
poeicidén alfa, como: acetw-acetilarilidas, pirazolonas (sobre
todo las 5~pirazolonas que copulan en posicién 4, 0 sea las
3~metil~5~-pirazolonas y lag 1=~fenil-3~metil-5-pirazolones),
los dcidos 1-fenil-3~metil-5=-pirazolon=2'=, =3'—= 0 =4'=
-sulfénicos, 21 4cido 1-fenil=-5-pirazolon-3=-carboxilico,
lag 5-pirezolon-3carbamidas, el Acido barbitirico, las
hidroxiquinoleinas (o sea la 8=hidroxiquinoleins y la
2,4~dihidroxiquinoleina) y fenoles como el cresol; el
4-eetilamino-1=hidroxibenceno, el j-metil-2-acetilamino=1-
hidroxibenceno, el 2-carboxi-1-hidroxibenceno, 10s naftoles
(o sea el alfa- 0 el bets~naftol y la 1'~alfa-~ o beta~naftila-

mina), los dcidos 1-aminoneftalen-6-, -7- u -8=-sulfénicos,
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les 2-hidroxihaftalensulfamides y, sobre todo, los dcidos
gmino- y/o hidroxi~naftalensulfdénicos o gus derivedos
H~alkilados y F-arilados, como los dcidos =hidroxinaftelen-
m3my =f=, =5= 1 «8-gulfdnicos, 2-hidroxinaftelen-4=, -5-,

—f=y =T= u =8=sulfénicos, 1, -dihidroxinaftalen=3,6-disul-
fénico, 2-hidroxinaftalen-3,6~ 0 =~6,8~iisulfénico, 1~hidroxi-
naftalen=3,6~ 0 =3,8=disulfénico, 2-aminonaftalen-é-sgulfénico,
1-amino~-8~hidroxinaftalem=2,4-, =3,6- 0 =4,6~disulfdénico,
2~-amino=8=hidroxinaftalen-6-sulfénico, 2~metilamino-5~hidroxi-
naftalen-7-sulfénico, 2=amino-5=hidroxinaftalen-T=sulfénico

y los derivados N-acilados de 4cidos aminonaftalsulfénicos

que llevan como radical aclo, por ejemplo, un radical acetilo,
propionilo, butirilo, cloroac:tilo, benzoilo, orto-, meta-

o para=-clorobenzoilo, nitrobenzoilo, tercibutil-benzoilo,

3'= 0 4'-aminobehzoilo, metan- o stansulfonilo, para=-toluen-
sulfonilo o clorobvencensulfonilo o un radical cerbometoxi o
carboetoxi o un radical acilo procedente de un dcido ciandrico,

por ejemplo un radicel de la férmula

en la que las dos Y designan dtomos de halbgeno, grupos

hidroxi o grupos aminbgenos y, sobre todo, grupos aminbgenos
que 1levan substituyentes. isdemds, pueden utilivarse también
como constituyentes copulantes el dcido 5,5'~dihidroxi-2,2'~

-dinaftilureo-?,7'-disqlf6nico y el dcido 5,5'-dihidroxi-2,2'~



5¢

10.

15.

20.

25,

30.

m b =

~dinaftilamino~7,7'~disulfénico, que pueden combinarse, 1o
mismo que el dcido 1-amino-8-hidroxinaftelen-3,6-disulfénico,
eventualmente dos veces con 1os diazdicos ya indicados, asi
como compuestos oopulables que contengan ya grupos azoicos,
por ejemplo los compuestos monoazoicos que pueden prepararse
eventualmente por copulacién en medio deido de los diazoicos
simples de 1a serie bencénioca o naftalénica (por ejemplo,
dimzoicos de naftilaminas, de anilinss como la cloro= o
nitro-anilina, de toluidinas, de &cidos aminobencensulfénicos,
del dcido cloro~ 0 nitro-sminobencensulfénico, de los 4oidos
aminobenzoicos 0 nitroaminobenzoicos o de los nitroamino-
fenoles, etc.) sobre el &cido 2-amino-5-hidroxinaftalen~7=
=gulfénico o sobre el dcido 1-hidroxi-8-aminonaftelen=3,6~
~3disulidnico.

Como colorantes orgédnicos solubles que pueden
obtenerse segin los procedimientos indicados antes, cabe
sefialar colorasntes pertenscientes a las categorias més diver-
sas, por ejemplo colorantes para dispersidn, colorantes de
tine, coloraﬁtes eafilbénicos, azinicos, dioxazinioos,
colorantes derivados de la xentona, de la tioxantona y
sobre todo colorantes 4cidos de ftalocianina, colorentes
dcidos antraquinénicos y principalmente colorantes azoioos,
asl oomo colorantes mono- y poli-azoicos, tanto metaliferoe
oomo no metaliferos. Se obtienen resultados particularmente
apreciables con colorantes solubles que no tengan afinidad,

0 por lo menoe afinidad marcada, pars el algoddn.

Como ejemplos de colorantes que llevan grupos
amindgenos acilables qde se pueden acilar conforme &1 proce-
dimiento de este invento, por ejemplo con sulfohaluros de

una dihalogenoquinoxslina, cabe mencionar los siguientess
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colorantes aminoazoioos Obtenidos p 'ié%g;i icacién de

colorantes acilaminoazoicos, por reduccidn del grupo -N02
de colorantes 8z0icos que contienen grupos de esta indols
0 por copulacidn de‘aminas arométicas diazoadas con copulan-
5e tes que llevan grupos aminégenos acilables, por ejemplo
1~aminofenil-5-purazolonas, m~acilaminobencencs, scidos
eminonaftolesulfdénicos, ete.y colorentes aminados de la serie
antragquinénica, como los #cidos que seguidamente se enumeran:
1~-amino=4=(3'= 0 ~-4'~aminofenilamino )=antraquinon-2-gulfé-
10, ' nico, 1-amino=4=(4'-aminofenilamino )=antraquinon~2°'~ o
=3'~gulfénico, 1-aﬁ1no-4-(4'-aminofenilamino)-antraquinon»
-2,2'- 0 -2,3'-diau1£6nioo,’1-amino-4-(3'-amiﬁofenilamino)-
-antfaquinon92,4'-disulfdnioo, 1~amino=-4~(4'=-aminofenilamino )=
-antraquinon=2,3',6«, =243',7= 0 -2,3',8—triaulf6n109,
1~amino~4=(4'-a2minofenilamino )~antraquinon-2,2',5~trisulfdéni-
c0, 1=amino-4-(3'-aminofenilamino )~antraquinon=-2,2',8-tri-

15

sulfénico, 1,5-Qihidroxi-4,8~diaminoantraquinon-2,6-dieulfé-
nico, 1,4~ o 1,5-diaminoantraguinon-2-sulfénico y laa
4=, 5= u 8-smino-i-aoilaminoantraquinonas (productos que Be
20. obtienen por aocllacién de 1-aminoantraquinonas que lleven
en posicién 4, 5 u 8 un grupo -NOps y ello por medio de
sulfohaluros o de disgulfohaluros del 4cido benzoico y por
reduceién ulterior del grupo ~NO, ‘& grupo -Nﬂé) ys pPor
dltimo, &cidos aminodibenzantronsulfénicos y emino-isodiben—
25, gzantronsulfénicos (obtenidos por introduccién de dos grupog
sulfénicos en le aminodibenzantrone o la emino-isodibenszan~
trona); ademés, a partir por ejemplo de un mol de.un tri- o
tetrd~aul£oéloruro de un derivado coloreado antraquinénico
0 a partir de un mol de un tri~- o tetraoloruro de ftalo~-

0. cianine y por amidscidn parcial mediante un mol de una
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diamina, por ejemplo un mol de un dcido diaminobencensulfé=
nico o0 de los derivados monoacilsdoe correspondientea, se
obtienen colorantes valiosos que pueden servir de materia=
les de partida para el procedimiento de este invento; tales
colorantes contienén, después de la hidrélisis de los grupos
dé sulfocloruro no traneformedos y de un grupo acilamino
eventualmente presente, un grupo amindgeno acilable, el

cual puede ser acilado conforme sl procedimiento de este invento
mediante loe sulfocloruros de halogenoquinoxsline ya mencio-
nedos; a partir de un mol de un tri- o tetra~sulfocloruro de
un derivado antraquinénico coloreado o a partir de un mol

de un tri- o tetra-sulfocloruro de ftalocianine se obtienen
asl también, por amidacidn parcial medisante la amina de la
férmula (2), colorantes valiosos conformes a este invento.

Lg acilacién conforme o este invento de los
oolorantés que llevan un grupo amindgeno acilable, por medio
de los sulfohaluros de dihalogenoquinoxaline ya indiecados,
se efectia ventajosamente on presencia de agentes ligadores
de los dcidos, como el acetato sédico, el hidrdxido eédioo
0 el carbonato sédico, en condiciones relativemente moderadss,
por ejemplo en disolventes orgdnicos o en medio acuoeo, &
temperaturas relativamente vajas.

Los colorantes preparados conforme & este invento
son nuevos. Se prestan para tefilr y estampar los materiales
més diversos, en particuler materiasles polihidroxilados y
que tienen estruotura fibrosas, por ejemplo materias celuléd=
sicas constituldas por fibrass sintéticas, tanto de celulosa
regenerada como materias naturales, por ejemplo la lana arti-

ficial, el 1ino y, sobre todo, el algoddén. Estos colorantes

se prestan a tefilr por el procedimiento llamado directo y
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también por el procedimiento de estempacidén ¢ fulardeo, en
particular en soluciones &cuosas alcalinas, eventualmente
muy salinas, por ejemplo por loe procedimientos en 1os gue
los colorantes se fijan por tratamiento tédmico y en presen-
ola de una substancia sloalina, por ejemplo mediante vepori=
zacién, 8l ggndéro que se ha de tefiir,

Pars quitar las partes de colorante que no estdn
fijades y pera mejorar las propiedades de solidez frente &
los tratamientos efectusdos en presencia de agua, las tin-
turas obtenidas sobre las fibras celulésicas se enjuagan
a fondo en agua fria y en agua oaliente. Conviene someterlas
& un tratamiento subsiguiente en une solucién dilufda e hir-
viente de un detergente no ibénico o de un agente de disper-
gién, y ello durante clerto lapso de tiempo, compremndido
por ejemplo, entre 5 y 10 minutos.

Las tinturas obtenidas por medio de los coloran=-
tes de este invento sobre fibras veluldeicas se distinguen
por lo general por 1a pureza de sus matices, POr buena 80li=
dez & la luz y sobre todo por esu notable resistencia a2l le=
vado.

Los colorantes de este invento se presten también
pare tellir y estampar materias textiles nitrogenadas, como
el cuero, la seda y sobre todo la lans, asf como las fibras
de superpoliamidas y de superpoliuretanos., Este tinte se
efectda en un bafio débilmente alcaline, neutro o dcido, por
ejemplo acédtico. Las tinturas que se obtisnen sobre la lanw
con loe colorantes de este invento presentan notable solides
al lavado y al batanado.

Ep los ejemplos no limitetivos que siguen, las

partea.y‘los poroentajesa se entienden, salvo que se indigue
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1o contrario, en peao y las temperaturas estén expresadas en

grados ocentigrados.

EJEMPLO 1e
8,76 partes del colorante de la férmuls

NH,
Yy
-0H '
k 803H
8

HD3

en 300 partes de agua se neutralizan con osrbonato sédico y
se lee afiaden 6,5 partes de acetato sédico anhidre. En lw
soluoién obtenida, mientras se agita bien, se introduce una
solucidén de 5,95 partes de sulfocloruro de 2,3=dicleroquino-
xaline en 50 partes de &Becetons y se mantiene la temperatura
& 40-458 durante 24 horsas. hasta acilacién completa del
grupo eminégeno.

Se precipita él producto reaccional por adieién
de oloruro sédico, se le separa por filtracién y se le
seca en vac{o.

E] colorante asf{ obtenido tifie el algoddn, segin
los procedimiento indicados en la recetas Ay B, con mati-
ces de un rojo azulado.

» El sulfoclorure de 2,3-dicloroquinoxalina se
puede preparar de las manera siguiente:

Se introducen 32,4 partes de 2,3=-dihidroxiquino-
xaline en 120 volémenes de olorohidrina sulfdrica y se
calienta la mezcla & 1400 durante 6 horas. Despuds del
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enfriamiento, se vierte la mezcla reacoionasl sobre 1000

partes de hielo. Je separa por filtracién el sulfocloruro.
precipitado, se le lava con ague helada y se le seca sobre
deido sulfdrioco al 100%.

Se hace hervir en reflujo durante 4 horas
52,1 partes del sulfocloruro esi obtenido, en presencia de
100 voldmenes de oxicloruro fosférico y 100 partes de
pentacloruro fosférico. Se obtiene una solucién clara que,
después del enfriamiemto, se somete & destilacién. Despuds
de separar una primeres fraceidn, comstituida por oxiclorure
foaférico, se destila el sulfoclorure de 2,3-dicloroquinoxe-
line a preeidn de 13 mm de Hg y temperatura de 210-2208.
Punto de fueiénm, 832. |

Andlisie:  CgH,0pF,01,8

caloulado % hallado ¥
C= 32,29 32,34
H= ] 1,02 1,10
= 9042 9’58
. Cl = 35,74 35455

EJEMPLO 2,
Cuando se utilizen, en lugar del colorante indi-

cado en el ejemplo 1, 9,28 partes del colorante de la

férmule _
H03a
-y
]
: NHCOGHS
S0 H

y se acila el grupo aminégeno con sulfoclorurc de 2,3-dicloe
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roquinoxalina segin las indicaciones del ejemplo 1, me obtie-

ne un colorsnte que tifie el algodén con matices de oolor
amarillo dorado.

EJENPLO 3.

4,28 partes de 6~amino=2,3=dicloroquinoxaling
en 300 partes de agus se diazoan con 6 voldmenes de doido
clorhidrico conoentrado y 10 voldmenes de solucién binormal
de nitrito sédico. Se vierte la solucidén del diazoioo en
una solucién que contiene, en 200 partes de agua, 6,46 par-
tees de 4cido 1~(2',5'=diclorofenil )=3~metil~5~pirazalon-4'~
=gulfénico y 9 partes de carbobato sédico. Terminada 1l&
copuléoién. se precipita el colorante por adicién de ocloruro
gédice, se le smepara por filtradi én y se le seca en vacio.

El colorante asi obtenido tifie el algodén con
matices amarillos.

Este oolorante se presta también para tefiir la
lana en un bafio tintéree que contenga sulfato ebédico y éci-
do acétioo.

81 se utflisa, en lugar de dcido 1-(2',5'-dicloro-
fenil )-3=metil=5~pirazolon=-4'=gulfénico, una cantidad corres-
pondiente del £cido 1=benzoilamino-S8=hidroxinafialen=3,6~
~disulfénico como copulante, se obtiene un celorante que tifie
el algodén con matioces violados.

Cusndo se utiliza el €cido 2-hidroxinaftalem=6,8-
~dinelfénico, se obtiene un colorante que tifie el algoddn
con matices anarenjados.

le 6-amino-2,3-dicloroquinoxalins, utilizada como

componente d1@z0i00, se puede prepsrar & pariir de la 6-nitro-
~2,3~dicloroquinoxalina, degerita en la literaturs (J+ Chenm.

Soc. 1949, 1271), por reduceién mediante hierro, segdén el
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procedimiento conocido de Béchamp.

EJENPLO 4,
Se diazoan 4,28 partes de 6-amino-2,3-dicloroqui-

noxalina eegdn las indicaciones del ejemplo 3 y se combina el
diezoico oon una solucién que contiene 2,16 partes de
pars=-cresol, 20 voldmenss de solucién normal de hidréxide
#édico y 9 partes de carbonato sédico.

E1 colorante as{ preparado puede utilizerse como

 colorante disperso.

Sobre el *nylon" se obtienen, por el método tinté-
reo indicado en ¢, tintﬁras emarillas de excelente solidexz
al lavado.

EJEMPLO S,

Se ponen en suspensién en 100 partes de nitroben-
oeno seco 6,4 pgrtoe~doltéido dicarboxilico de la férmula

o 0
] ]
C~ -C\
O -
\ Q- -C 7
[} " : ] (]
HOOC 0 0 COCH

y & esta suspensidn se efinden 6 partes de coloruro de
tionilo y 0,5 partee de piridina anhidra. Se calienta el
oonjunto hasta 958, agitdndolo, se mantiens la temperaturs

dursnte 6 horas & 95-1008, luego ums hors todavia a 140-1452
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y por dltimo media horg a 170.1759. Se deja enfriar le

mezols hmetk 1402, se introducen 10 partes de 6=amino=2,3=
~diclorequinoxaling y se prosigue la agitaocidn del conjunto

durante 6 horss & 140~145¢, Después del enfriamiento, se
aisla por filtraoién el colorente de la férmule

0 0
/] "
O -C ,
O >0
\C -c’
/N ' " " ' N
Cl- «HN-0C 0 0 co-NE-Z Y N\~-01
01~ -1
Ny N

y e le seca en vekoio & 80-90%.

Bate colorante tifie el algoddn, por el procedimiento

tintéreo D, oon matices rojos.
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EJEMPLO 6.

Se
() N
....«...._,goa.nﬂ. -Cl
-0l
N
10,
N
7 N-ca
-~CL
15 n7
-
Pa pénen on suspsnelén e 100 partes e F-petil-
20 .
* " plrrolicone & pertec de disulfocloruro de Leoditeaantrons .,
o editden Jusgo © l‘“»'""% Gt b2, 3-ciclor ogulneneling,
v 46 Bglte el coxjunto con adicién de 1C pertes de piridine
enhidre durante 12 horas, & 408, Dgspués del enfriamiento,
25, se aisla el coloramte por filtracidn y 8¢ le seca en vacfo

& 709.

Egte colorantedm sobre el algodén y sobre la
celulosa regeneradé, por el procedimiento tintéreo D, mati=
cea de un violado azulino, que son sélidos al cloro, &l

30, lavado y & la luz.
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Procedimiento tintéreo A: 2 ~ ﬁ 5 81

En 100 partes de agua se disuelven 2 partes del
colorante obtenido segdn el ejemplo 1.

Con esta solucion se impregna en el fuler un te ji-
do de 8lgoddén y se exprime el lfquido en exceso de modo que
el tejido retenga el 75% de su peso en solucién de colorante.

Se seca el género impregnado y se le impregna de
nuevo & la temperatura ordinaria con una solucién que con-

tiene por litro 10 g de hidrdéxido sédico y 300 g de clorure

86d1003 luego se exprime hasta una proporcién de retencidén

de liquido del 75% y se vaporiza durante 60 segundos &
100-1012. Je enjuaga el género, se le trata en una solucién
que contiene 0,55 de bicarbonato sédico, se ie enjuaga de
nuevo y se le enjabona en ebullicién durante un cuarto de
hora en une soluocién que contiene 0,3% de un detergente

no iénico; luego se procede al enjusgue final y al secado.

Resulta una tintura rojo-azulada, fijada de

manera sflida a la ebullicién. Si se utilizas, en lugar de
un tejido de algoddén, un tejido de lana celulésica, me

obtoene un resultado semejante.

Prooeggmiento tintéreo B:

En 80 partes ds ague se disuelven 2 partes del
colorante preparado segin el ejemplo 1 y 20 partes de ures.
Je afiaden 2 partes de carbonato sédico y se impregns oon
esta solucidén un tejido de algodén, que luego sme exprime
hesta una retencién del 75% y ®e seca al aire libre.

A ocontinuacién se somete el tejido, durante 6 mi-
nutos, al efecto del calor peco de 1502, en un armario seca~
dor. Se enjuaga el género, se le enjabona en ebullicidén y

se le seca. Je obtiens asi una tintura rojoazulade, sélida
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8 loe tratamlentos efectuados en presencia de agua.

Procedimiento tintéreo O:

0,5 partes del colorante preparado segdn el
ejemplo 4 se trituran en presencia de 0,5 partes de écido
50 2,2'=dinaftilmetandisulfénico para obtener una dispersidn
fina.

S afiade esta dispersidn a un bafio tintéreo que
oontiene, en 20V partes de agua, 0,2 partes de la sal sédica
del €0ido K~bencil~-mu~heptadecilbenzimidazoldisulfénico y
0,08 partes de 4cido aoético glacial., Se introducen en este
bafio, & 302, 5 partes de fibra poliamf{dica, se lleva el

bafio despacio hasta ebullicién y se tiffe hirviendo durante

10.

1 hora. Se afiaden 0,6 partes de biecarbonato sdédico y se pro~

pigue 1a ebullicidén durante otra hora. Despuéds se procede

15. @ un breve enjabonamiento a 702 y & un enjuague. La fibra -
poliamidioa presentea matiz amarillo y ests tintura se distin-

&ue por excelente solidez al lavado y a los disolventes.

Procedimieato tintéreo D:
S8e trituran finamente, en una trituradora de

20, bolas, 14 partes del colorante descrito em el ejemplo 5, con
126 partes de ung solucién neutra de 125 partes de dcido
dinaftilmetandisulfénico en 1000 partes de agua.

7+5 partes de la pasta as{ obtenida se suspenden
en 250 partes de agua csliente. Se vierte la suspensién de
colorante asf preparada en una solucién, calentada a 5092,
de 10 voldmenes de solucién de hidréxido sédico al 30% y
6 partes de hidrosulfito sédico en 750 partss de agus

25.

y 86 deja que la tina se forme durante 1 minuté. En el bafio
tintéreo asi constituido se tifien 50 partes de algodén a

30, 50«~602, durante 45 minutos, con adicién de 60 partes de
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oloruro s6dico. Despuds de tefiir, se lava el género, se le
oxida, se le acidifioa. ge le enjuaga de nuevo oculdadosamente
y 8¢ le enjabona en ebullicién. Se obtiene una tintura roja

de muy buena solidez al lavado, a la luz y al cloro.

s S S S D T
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NOTA

2825@1

Descrito el objeto de la invencidn, se declara como
no divulgado ni practicado en Espafia, las siguientes reivin-
dicaciones:s

1. Un procedimiento para preparar materias coloran-

5. tes orgénicas nuevas, carscterizado por el hecho de que se in-
troduce un radical de dihalogenoguinoxalina en colorantes orgé-
nicos, de preferencia solubles en agua.

2., Un procedimiento segin la reivindicacion 1, ca-
racterizado porgue se acilan, por medio de haluros de dcidos

10. derivados de le dihalogenoguinoxalina, colorentes orgénicos
gque llevan un grupo hidroxi o amindgeno acilables, de preferencis

un grupo amindgeno de le férmuls

=NH~Cp Hope
15.
donde N designa un nUmero entero;

3. Un procedimiento segun la reivindicacidn 1,
caracterizado porque se utilizan como colorantes los colorantes
antrgquinénicos‘o azdicos que llevan un grupo amindgeno acile~

20. ble y, por lo menos, un grupo sulfédnico.

4. Un procedimiento segun la reivindicacién 1,
caracterizado porque se utiliza como agente de acilacidn el
s@lfocloruro de la diclorogquinoxalina.

5. Un procedimiento segun la reivindicacidn 1,

25. caracterizado porgue se utilizan colorantes monoazoicos que
llevan grupos sulfénicos, los cuales contienen, ademdés, un

grupo amindgeno acilable, de preferencia un grupo -NH, libre;
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6. Un procedimiento segun la reivindicsecidn 1, ca-
racterizado porque se preparan colorantes gz0icos solubkes en
agua, por copulscién, utilizendo componentes de los que uno,
por lo menos, lleva un radical de alfagbeta-dihalogenoguino~-
xalina 1igado‘por mediacién de su grupo ~50,~NH.

7. Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado pordue ge preparan colorantes azolcos solubles
en agua, por copulacién, utilizando componentes diazoicos de

une amina de la férmule

Ny
/ C=Cl
Cc-01

N?

8. Un procedimiento segun la reivindicacién 1,
caracterizado. porque se acilan aminas que llevan un radical de

dicloroquinoxalina, y, en particular, la amina de la férmula

Na
?—Cl

2 C-Cl
N7

con ayuda de sulfocloruro de colorantes o de carboxicloruros
de colorantes.
9. Un procedimiento segun les reivindicaciones
1 a 8, en el que los colorantes resultantes son aquellos
de la clase que comprende un radical de alfa,beta-dihalogeno-

quinoxaline.

10. Un procedimiento segin la reivindicaeién 9, en

el que los colorantes orgénicos estan provistos de grupos sul-

,



N
C~Cl
- [
N/G—Gl
5
donde X designa un grupo -Soz-g- y =CO=N-
. t
10.
Cn-1H2n—1 cn.-1H2n_1
0 ~N-30 -
' 2
cn—1H2n-1 0 un puente ~N=N~, y n es un numsero entero
de preferencia el numero 1.
11.  Un procedimiento segun la reivindicacién 9,
15. en el que los colorentes azoicos de la férmmla
# N
01-C M
[
e N=Ne-A
Cl—~
*sn 7Y
20,

A representa el radical de un copulante que lleva
de preferencia grupos sulfdénicos y, eventualmente,
grupos azolcos. '

12, Un procedimiento segun la reivindicacidn 10,

25, en que los colorantes antraguindnicos o azoicos llevan grupos

sulfénicos.
13. Un procedimiento segin la reivindicacidén 10 u

11, en el que los colorantes monomzoicos llevan por lo menos

un grupo sulfénico.
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14, Un procedimiento para preparar materias ;;ibfan.
tes orgdnicas nuevas.

Segun se describe y reivindica en la presente memorie:
que consta de 22 hojes, foliadas y escrites a méquina por una

5e gole de sus caras.

Barcelona para Madrid, a 6 de Octubre de 1962
CIBA SOCIETE ANONYME

Pels

JAIME ISERN MIRALLES
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