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POT WPROCEDIMILZNTY PARA PLEPAR.R ALFA-OXI-BiTa-~FENIIMERCAP 10~
ANTRACUINONAS" a favor de la firmg suiza CIBA SOCIGTE ANONYME,

residente en BASILHA (Suiza).

MIMORL A DESCRIPTIIVA

Wste invento se refiere a alfa-oxiantraquinonas
carentes de grupos acuosolubilizantes €oidos y que presentan
un grupo arilmercapto en una, por lo menos,‘posicidn heta
vecina & un grupo oxi.

5, Fstos colorantes pueden pregénter uno o nds gru-
pos oxl situsdos en alfa y uno o méds grupos srilmercapto.
ilemds de estos substituyentes, pueden existir adn en el
ndcleo antraquindnico otros substituyentes corrientes en
log colorantes de dispersidn, por ejemplo &tomos de haldgeno,

1¢. grupog emino, secilamino, alcoxi, Tenoxi, ¢laho 0 de tiocianato.
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significe un dtomo de hidrdégeno, un grupo alcoxi,
ariloxi o arilmercaepto, un grupo ciano o, en par-

ticular, un grupo oxi y

significe por ejemplo un grupo alfa- o beta-naf-
tilmercapto o, en particular, un grupo fenilmer-
capto, en cuyo ceso este dltimo puede presentar
todavia substituyentes en el radical fenilo, por
ejemplo dtomos de haldgeno, grupos de alquilo
inferior, oxielquilo, alcoxielquilo, alcoxi, oxi,

aiino, nitro, ciano o czrbalcoxi.

25 Como ejemplos cabe mencionar los colorantes si-

sulenteg:

le l-oxi~2~fenilme roaptoantraguinona,

lg 1,4-dioxi-2~fenilmercaptoantraquinona,

30 la 1,4-dioxi-2-para-~tolilmercaptoantraguinona,
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la 1_oxi—2,4-di-(fenilmeroapto)-antraqaanoné,

la l-oxi-4-ciano-2-fenilmercaptoantraquinonae,

la l-oxi-4-metoxi-2-fenilmercaptoantraguinona,

la 1,5-dioxi~2,6~difenilmercaptoantraguinona,

la 1,8-dioxi-2,7-difenilmercaptoantraquinonsg,

la 1,5-di0xi-4,8-81lemino-2,6-difenilne roaptoantraquinons,
lg 1,8-dioxi~4,5-diamino=-2,7-difenilmercaptoantraguinona,
la 1,5~dioxi-4,6-difenilmercaptoantraquincha y

le 1,8-dioxi-4,7-difenilmercaptoantraquinona.

e llega a los colorantes de este invento si se
condensgan con un erilmerceptanc elfs-oxiantrequinonas que
contienen, en una, por lo menos, posicidn beta vecina a un

grupo oxi, un substituyente reemplazable por un grupo aril-

nitro o de doido sulfdénico.

Como materiales de partida cebe menciongr las

antraguinonas siguientes:

doido l-oxiantraguinon-2-sulféaico,

1,4~dioxi -2~bromoantrequinona,
1,4-dioxi-2~clorcantraguinona,
1,4~8io0xi-2-nitroantraguinonsa,

doido 1,4-dioxi-antraquinon-2-sulfbnico,
l-oxi-2-bromo-4-cianoantraquinona,

dcido 1,5-dioxiantraguinon-2, 6-disulsdnico,

deido -1, 8-dioxiantraguinon-2,7-di sulfdénico,

foido 1,5-di0xi-4, 8-diaminoantraquinon-2, 6-disulfdnico,
g6ido 1,8-di0oxi-4, 5-diaminoantraquinon-2,7-disulfdnico,
1,5-dioxi~4,6-dinitrosntraguinona y

1,8-dicxi-4,7-dinitroantraguinona.
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in cuncepto de srilmercaplznos entran en consi-
derccidn, vor e jemplo, los alfa- o beta~naftilmercaptanos.
pero en particular los fenilwmercaptanos, en cuyo caso estos
dltimos pueden preseatar todavia substituyentes en el ra-
dical fenilo, por ejemplo gtomos de heldgeno, grupos de
alguilo o alecoxd inferior, grupos nitro, amino, ciano o

ocarbalcoxi. Como ¢ jemplos cabe mencionar:

el fenilmerceptanc (tiofenol)

el 4-netilfenilme rcap tano,

el 4-metoxifenilmerceptano,

el 2- & 4-nitrofenilmercaptanc y

el 2~ ¢ 4-aminofenilmercaptano.

= lugar de los fenilmercaptanos, gue soh sengi-
bles a la oxidscidn, se pueden emplear también log corres-
pondientes tiocisnatos de fenilo, que se disocian fdcil-
mente en presenciz de glcali convirtiéndose en los fenil-
mercaptanos. Ue couveniencia se emplea 1 mol, por lo mendS,
del fenilmercapteno por substituyente reempl azabls.

La reaccidn se efectda convenientemente en azué
o en un disolvente oxgdnico, en particular un alcohol, comO
el gleohol etiflico, propiflico, butilico o amilico, en pre-
sencis de un hidrdxido slcalino o de carbonato sloalino, &
femperatura elevada, dc¢ conveniencie a le tenmperature de
ebullicidn del gloohol. Se emples con ventaja 1 mol, por
lo menos, del hidrdxido alcalino o del carbonato aloalino
por 1 mol del arilmercapteno.

Log productos obtenidos segin este invento cons~
tituyen veliosos colorentes. Como ocolorentes individuales

0 oomo mezcles ge prestan de manera excelente, sn varticue
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lax después de un empagtamiseinto adecuado, para teilir y es-
tampar Tibras artificiales, por ejemplo a base de dsteres

de celulosa, poliamidas, poliacriloaitrilo, qloraros de
polivinilo y en partiocular de poliésteres arométicos, Como
los tereftaletos de polietileno. Con ellos se cbtiesnen, por
los procedimisntos corrientes de tinte, por ejemplo en un
bafio tintdreo que contiene una dispersidn del colorante y,
de conveniesuncia, un agente dispersante, a temperaturas oer-
canas & los 1002, eventuaglmente con adicion de un imbibidor,
como por e jemplo el orto-oxidifenilo, o a temperaturas supe-~
riores a lOG?2, con enpleo de sobrepresidn, tinturas intensas,
que ge distinguen por buenas propiedades de solidez, y en
particular por buena solidez a la luz y a la sublimacidn .

Los coloruutes de este invento sirvea también para
teiilr por el procedimisnto llamado ihermosol, segda el cual
el Fnero que se hu de tefiir se imgr egna con una dispersidn
gouosa del colorante, que contiene de conveniencia de 1 a 50%
de urea y un sspesante, en particular el alginato sddico, de
pwierencia ¢ temperaturas de 60¢ a lo swmo y luego se expri-
me como de ordinaric. Us conveniencis se exprime de modo
que el género impregnado retenga en l¥guido oolorante dal
50 al 100/ de su peso inicial.

Pare fijer el colorvante, el gensro =si impregnado,
de conveaiencia después do un secado [¥ 8vio, por ejemplo en
una corriente de glre caliente, se caliente a temperaturas
guperiores a 1009, poy ejemplo de 180 a 210¢.

Particalar interéds tiene el procedimiento Thermo-
sol recidn mencionado pers tefiir tejidos mixtos de fibras de

s . " N -
polidéster y fibras celuldsicas, en particular algoddi .

“n este caso, el liguido de impr egnacidn contiene,
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Junto a los colorantes gue se han de emplesr segdn el inven-
to, colormntes aptos para tefilr el algoddn, por e jemplo co-
lorantes de tina. Cuando se emplean estos dltimos es nece-
sario un tratemiento del tejido fulardeado, despuds del tra-
tamiento t€rmico, con una solucidn alealinoacuosa de uno de
los reactivos corrientes en el tinte en tina.

Otra venteja de 1los colorantes de esta invento
cohsiste en su buena reserva para la laha. i#sto los haoe
partioularuente aptos pare teflir tejidos mixtos de fibras
de polidster y lens.

In los ejemplos qus siguen, las pertes signifi-
can, en tento no se indique atra cosa, pertes en peso, y
los porcentajes, porcentajes en peso; las tempsraturas se

expresan eh grados centigrados.

¥JI3MPLO 1.

3¢ calientan durante 8 a 9 horas a temperatura
de ebullicidn 16 pertes de 2-bromoquinizarina en 100 par-
tes de alcohol amflico con 6 partes de tiofenol y 3 partes
de gosa. Se diluye con un poco de metanol, se neutraliza, se
filtra en frio, se lave con metanol y con agua y 86 obtie-
ne, con muy buen randimiento (16,75 partes) la 1,4-dioxi-
2~fenilme reaptoantraguinona, gue se disuelve en los disol-
ventes ozrgdénicos dendo colormcidn rojo anaranjeda y tifie
les fibras de polidster, en dispersidn fina, con tonos ea-
carletas brillantes, de muy buenzs propiedades de solidexz.

Como material de pertida se puede emplear también
2-nitroquinizaring y docido quinizerin-2-sulfénico. in lu-
gor de metuer en disolventes orgédnicos, se puede actuar

tambidn en solucidn acuosa.
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La preparzcidn de la 2~bromoquinizarina por
bromacidn de gquinizarine y le reacoidn, conforms al proce-
dimiento, eon el fenilmercaptano se pueden efectuar tam-
bién en el mismo recipiente, sin aislamiento del producto

intermedio.
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#n un molino de rodillos ge muele 1 parts de uana
pastz acuosa de 1,4-dioxi-2-fenilmercapto-antraquinona con
1 parte aproximadamente de lejia residual sulfitica de ce-
lulosa, secz, hasta formar una pasta fina con un contenido
de colorante del 104 aproximsdamente.

100 partes de material en fibra de tereftzlato
de polietileno se purifican previamente, durante media hava,
en un bafo que contiene, por 1000 partea de agua, 1 a 2
partes de l= sal sédica del doido n-benoil-mu-heptadecil-
nencimidazol-disulfénico y 1 parte de solucidn acuosa con-
centrada de amoniaco. 4 continuccidn se introduce el ma-
terial en un bafio tintdreo de 3000 purtes de agua, en el
que se ha dis persado la pasta colorznte obtenida gegdn el
pdrrafo 1 con adicidn de 54 partes de sal sddica del #eido
N-bencil-mu-heptadecil-bencimidazol-disulfénico. L1 conjuato
se calienta & 120? en un recipiente de presidn y luego se
mentiene durante uns 1/2 hora a dicha tempe raturs. Seguida-
mente se enjuaga bien y, si es preciso, ge lava durante
1/2 hora, a temperatura de 60 & 80¢, con uns golucidn que
contiene por 1000 partes de agua 1 parte de sal gddica del
dcido N-bencil-mu-heptadecil-bencimidazol-disulfdnico. Se
obtiene una tintura escarlata brillante, de buenas propie-

dades de solidez.
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Degcrito el objeto del presente invento se declarsn
nueves y de propia invenoidn, las siguientes reivindicaciones
con prioridad de la solicitud de patente suiza n¢ 12843/61

del 6 de lioviembre de 1.961.

1. Procedimiento pera preparar alfa-oxi-bsta-fenil-
mercaptoan traquinonas carentes de grupos acuosclubilizantes
gcidos, caracterizado por el hecho de que se condensa con
un arilmercaptenc una alfa-oxientraquinona que contiene,
en uana, por lo menos, posiciém beta vecins a un grupo oxi,

un substituyente reemplazable por un grupo arilmercapto.

2, Procedimiento conforme a lo definido en la rei-
vindiceeidn 1, ceracterizado por el hecho de que se parte

de slfe-oxientraquinonas de la fémula

1] !

en ls que

% significa un €tomo de hidrégeno, un grupo oxi,

alooxi, ariloxi o arilmercapto e
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Y significa un subgtituyente reemplazable por un

grupo arilmercapto.

3. Procedimiento conforme a lo definido en la rei-

vindioacidn 2, oceracterizado por el hecho de que se parte

5, de. alfa-oxiazntraquinonas de la férmula
0 0H
i !
Y

10.
u !
0 OH

en lz que
15. Y tiene el significado expuesto antes.

4. Procedimiento conforme a lo definido en las rei-
ﬁindicaoiones 1l a 3, caracterizad o por el hecho de que se
perte de alfa-oxiantraquinonss wuwe, en concepto de substi-

20. tuyventes reemplazsbles por grupos arilmercanto, contienen

dtomos de haldzeno o grupoe nitro o de £eido sulfdénico.

[

5. Procedimiento conforme a lo definido en las
reivindicacioneg 1 & 4, caracierizado por el hecho @ jue en

25. concepto de arilmercaptanos se emplean fenilmercaptanos.

6. ZFrrocedimiento para preparar alfe-oxi-beta-

fenilmercapto-antraquinonas.
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Segun se describe y reivindica ea la preseate

memoria descriptiva yue conste de 1¢ hojas, foliades y

escritas a mdeaina por ung sole de sue garas.
1 k

kiadrid, a 5 de Noviembre de 1.96%
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