
CASE 500A/E

P A T E N T E  

D E
IN V E N  O I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES DE TINA 
ANTRAQUINONÍCOg", a fa v or  de la  firm a su iza CIBA S00IBTB 

ANONYME, d om icilia d a  enBASHEA (S u iz a ) .

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención  se r e f i e r e  a co lo ra n tes  de t in a  
azu les v a l io s o s  de antraquinona de la  fórm ula
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en la  que

A s ig n i f i c a  un r a d ic a l  3 ,4 - f t a lo i la c r id o n a  enlaza­
do en p o s ic ió n  2 a l  grupo NE, y

R s ig n i f i c a  un r a d ic a l de benceno que contiene por 
lo  menos un grupo t r i f lu o m e t i lo .

Se l l e g a  a l o s  nuevos co lo ra n te s , s i  se condensa un 
mol de c lo ru ro  de t i i  cianógeno en cu a lqu ier  su cesión  con 

2 moles de una 2 -a m in o -3 * 4 -fta lo ila cr id o n a  y un mol de un 
amino-t r i  flu om etilben  ceno.

También se puede oondensar primero un mol de c loru ­

ro de á i-icianógeno con 2 moles de 2-am ino-3, 4 - f t a lo i la c r id o ­
na y e l  producto de condensación obten ido de la  fórm ula

se condensa u lteriorm en te  con e l  am in o -triflu om etilben cen o , 
o se condensa primero convenientemente un mol de c lo ru ro  de 

tr ic ia n ógen o  con un mol de am ino-trifluom etilbenceno para 
l le g a r  a l  producto de condensación de l a  fórmula
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que por ú ltim o se condensa con dos moles de 2 -am in o-3 ,4 -fta^  

lo ila c r id o n a  para lle g a r  a l co loran te  com pleto.
lias 2 -sm ino-3 , 4 - fta lo i la c r id o n a s  a u t i l i z a r  como ma­

t e r ia s  de p a rtid a  en e l  procedim iento pueden mostrar en la  
acrido na o ra d ic a l f t a l o i l  tod a v ía  su stitu yen te , por ejem­
p lo  átomos de halógeno. Como ejem plos son de c i t a r :  la  
2 -a m in o -3 ,4 -íta lo ila cr id o n a  no su bstitu id a  y la  2-amino—? -  
c lo r o -3 , 4 - í t a lá i la c r i  dona.

Loa am inotriíluorobencenos a u t i l i z a r  de acuerdo con 
0  ̂ e l  procedim iento contienen 1 o 2 grupos t r i  finóme t i  lo  en

e l  ra d io a l de benceno, por ú ltim o todavía  pueden s u s t itu ir ­
se u lteriorm en te mediante átomos de halógeno. Se u t i l i z a  
preferentem ente,com puestos de la  fórmula

25.
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en la  que 

X 
Y

s ig n i f i c a  c le r o  c  hidrógeno e 
s ig n i f i c a  t r i f lu o m e t i lo  o hidrógeno

Como ejem plos son de c i t a r :

la  l-a m in o -3 -tr iÍ lu om etilb en cen o , 
la  l-a m in o -3 , 5 -d i  ( t r i f lu o m e t i l ) -benceno y 
la  1-amino—2 -o lo r  o -5 -t r i f lu o m e t i lb  enceno.

10.
La re a cc ió n  se r e a l iz a ,  convenientemente, en un d i­

solvente  o d ilu en te . Bara la  preparación  d e l compte isto de 
la  fórm ula ( I I I )  se r é a l iz a  la  r e a cc ió n  ven ta jo  sanante, en
f r i ó  y en medió acuoso, para lo  cu a l -al agua se a d ic io ­

ne
* na convenientemente un d iso lv en te  in e r te , como por e jemplo 

acetona o d ioxan o, me z d a b le  con agua a s í como un agente que 
f i j a  á c id o , como carbonato sód ico  o acetato  s ó d ic o . La con­
densación u l t e r io r  d e l  compuesto de la  fórm ula ( I I I )  con * 
la  2 -a m in o -3 ,4 -fta lo ila c r id o n a , a s í como la  condensación

20.
d el c lo ru ro  de tr ic ia n ógen o  oon l a  2-am ino-3, 4 - f t a l o i l a c r i ­
dona para l le g a r  a l  compuesto de la  fórm ula ( I I )  y su con­
densación u l t e r io r  con la  3 -t r i f lu o m e t ila n il in a  requ iere  
esencialm ente con d ic ion es  más c a u s t ica s , ya que e l  átomo
3 de o lo ro  del r a d ic a l t i l  a c ín ico  es d ifíc ilm e n te  inte^cam?- 

25.
b ia b le . De a l l í  se e la b ora  ventajosam ente en un d iso lv en te
de a lto  punto de e b u ll ic ió n ,  por e jem plo en n itroben cen o ,
o -d ic lo ro b e n e e n o , n a fta leñ o  o especialm ente fe n o l .  Se e s -
co jen  con ven ta ja  tem peraturas de rea cc ión  por encima de
100°. E l intercam bio d e l te r c e r  átomo de halógeno en e l  

30.
a n il lo  t r ia o ín io o  puede además f a c i l i t a r s e  mediante la  ad i­
ción  de d o s is  pequeñas de u n 'á c id o  s u lfó n ico  arom ático
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como ácido b en cen su lfón ioo , á cid o  p -t o lu o ls u lfó n ic o  o es ­
pecialm ente ácido m -n itroben cen su lfón ico .

Los producto^ obten id os , según e l  procedim iento 

son adecuados para te ñ ir  y estampar m ateria les  d esigu a les , 
especialm ente para t e ñ ir  y  estampar A b ra s  de c e lu lo s a  na­
tu ra l y  regenerada. Las co lo ra c io n e s  obten idas se carac­
te r iza n  por buena s o lid e z  a la  lu z  y a la  humedad, e s p e c ia l­
mente a l  carbonato sód ico  h ir v ie n te , a l  c lo ro  y a l o s  c l o r i -  
t o s  fre n te  a l  co loran te  conocido más próximo comparable, es­
to  es  e l  co lo ra n te  d e sc r ito  en la  patente norteam ericana 
2 .373 .826 , ejem plo 1, párrafo 2 , ee ca ra c te r iz a  e l  c o lo ­

rante de acuerdo con  la  invención  por m ejor s ó lid e z  a la  
hp&edad y  ton o  de c o lo r  r o j i z o  más v a l io s o ,  que puede a s i­

mismo f i j a r s e  con r o jo  y v io le t a  para l le g a r  a to n os  e se n c ia l­
mente puros. Los nuevos co lo ra n te s  pueden u t i l i z a r s e  asi mi amo 
como pigm entos.

En l o s  e jem plos s ig u ie n te s , la s  p a rtes , m ientras 
no se indique lo  c o n tr a r io , s ig n if ic a n  partes  en peso , 
l o s  p o rce n ta je s  tan tos  por c ien to  sobre e l  peso , y la s  
tem peraturas se in d ica n  en grado s c e ls iu s .

EJEMPLO 1 .
Úna s o lu c ió n  de 18,4  p artes  de c lo ru ro  de t r ic ia n ó g e -  

no en 110 p artes  en volumen de acetona se hace caer a 10-15* 
25. b a jo  buena a g ita c ió n , en 80 p a rtes  án volumen de agua. Lúe-" 

go se añaden gota  a g o ta  a una p r e c ip ita c ió n  finamente d i­
v id id a  de c lo ru ro  de tr ic ia n ógen o  19,5  p artes  de 2 - c lo r o -5 -  
- t r i f lu o m e t i la n i l in a  y se esparce en e l  término de 10 minu­
to s  sobre 8 ,4  p artes  de b icarbonato  s ó d ico , de forma que 

30* se gradúa e l  pH a un v a lo r  desde 6 ,8  a 7 ,1 .  Se a g ita  to ­
davía unos 20 minutos desde 10 a 20* hasta la  desaparición



del c lo ru ro  de tr io la n d gen o . La 2 - ( 2 ' - c l o r o - 5 '- t r i f l u o m e t i l -  
f  e n i l )  -a m in o -4 ,6 -d i c lo r o -1 , 3 , 5 -t r iá z in a  formada se f i l t r a ,  
se lava  con agua y  se seca  en v a c io  entre 60 y  70*. 
Rendim iento: 31)4 p a rte s . Punto de fu s ió n  de 154 á 155*, '

$ . c o r r .
Una m ezcla de 5 ,1  p artes  de 2-am ino-3, 4 - f t a l o i l a c r i -  

dona, 2 ,6  p a rtes  de 2 - ( 2 '- c l o r o - 5 '- t r i f lu o m e t i l - f e n i l ) - a m i -  

n o - ^ 6 - d i  c l o r o -1 ,3,.5 -t r ia z in a  ob ten id a  en e l  párra fo  1 , 4 

p artes  en volumen d e una so lu c ión  desde 2 a 4% de ácido 
10. m -n itrobencensulfÓ nioo en n itrobenceno y 46 p artes  en vo­

lumen de n itrobenceno se ag itan*17 horas desde 115 a 120*. 
y luego durante 4 horas desde 135 a 140*. Tras re fr ig e ra d o  
se f i l t r a  e l  co lo ra n te , se lava  con a lco h o l y se seca .
Tiñe algodón según e l  procedim iento u sual de teñ ido en t in a  

15. de tin a  r o jo  ru b í en tonos azu les s ó lid o s  a la  humedad y 
a la  lu z . Rendimientot 6 ,2  p a rte s .

H allado: C1 3,74%; F 6,08%
C a l c u l a d o r  3,73%; F ,5,99% .

20.
Si se u t i l i z a  en e l  párra fo  1 en lugar de 2 - ( 2 ' -  

- c l o r o -5 '- t r i f lu o m e t i l - f e n i l ) - a m in o -4 ,6 -d i c lo r o -1 ,3 ,5 - t r ia s i ­
na la  d o s is  equim olecular de 2 -(i& -tr if lu o m e t il- fe n il) -a m iñ o -  
- 4 , 6 - d i d o r o - l , 3 ,5 -t r ia z in a  o 2 - ^ 3 ' , 5 ' - d i - ( t r i f l u o m e t i l ) - f e n i ^ -  

2$ . - a m in o -4 ,6 -d ic lo r o - l ,3 ,5 -t r ia z in a , ae obtienen  co lo ra n te s ,
que tiñ en  en to n o s  azu les  a lgo verd osos . Las 2 - t r i f lu o m e t i l -  
fen il-a m in o—4 ,6 -d ic lo r o t r ia z in a s  correspondientes pueden ob­

ten erse  según e l  procedim iento in d icad o  en e l  p árra fo  1 .
Los productos ob ten id os  muestran l o s  s ig u ien tes  puntos de 

-  fu s ió n : 2 - (m -t r i f lu o m e t i l fe n i l ) -a m in o -4 ,6 -d ic lo r o - l ,3 ,5 - t r ia -
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zina (punto de fu s ió n  127 a 128" c o r r . ) ;  2- ^ 3* ,5 '-d Í ^ - ( t r i - -  

f lu o m é til) fe n iJ ¡7 -a m in o -4 ,6 -d ic ló ro -L 3 ,5 -tr iá z in a  (punto de 
fu s ió n  de 129 á*130"  c o r r . ) .

_ JS<J RKi* JuU '
5 . ' 7 ,1 . ,^ - .______

Una m ezcla de 5 #6 partes  de 2-amino—7- c l o r o -3 , 4- f t a -  
lo i l -a c r fd o n a ,  2,6 p artes  de 2- ( 2 ' - c l o r o - 5 ' - t r i f l u o m e t i l - f e -  

n i l ) -a m in o -4 ,6 -d ic lo r o - l ,3 ,5 - t r ia z in a ,  0,12  p a rtes  de ácido 
m -n itroben cen gu lfón ico  y  46 p artes  en volumen de n itro b e n ce - 

^  no se a g ita  durante 18 horas de 130 a 135* y luego durante
5 horas de 145 a 150". E l co lo ra n te  c r is ta liz a d o  en aguaitas 
azu les  se f i l t r a  & 1Ó0° ,  se lava, con a lc o h o l y  se seca . 

Rendim iento: 6 ,4  p a rte s , 01 h a llado  10,8?$. E l co lora n te  t i ­
ñe algodón en t in a  v io le t a  en to n o s  de c o lo r  s ó lid o s  a la  

15. sosa h irv ie n te  y*a la  lu z .

Se ob tien e  un co loran te  de m atiz a lgo  verd oso , s i  
Mi e l  ejemplo 2 , párra fo  1 , se reemplaza l a  2- ( 2 ' - c l o r o - 5 ' -  
- t r i f lu o m e t i l - f e n i l ) -a m in o -4 , 6- d i c lo r o -1 ,3 ,5 - t r ia z in a  me­
d iante una d o s is  equim olecular de 2 - ( 3 '- t r i í l u o m e t i l - f e n i l ) -  

20. -am in o-4 ,6- d i  c l o r o - l ,  3 ,5 -t r ia z in a .

EJEMPLO 3.
' "  "Ú ñ á  m ezcla de 20,4 partes  de 2-am ino-3 , 4- f t a l o i l a c r i d o ­
na, 5,4  p a rtes  de Cloruro de tr ic ia n óg en o  y  300 p artes  en v o -  

25.  lumen de n i tro  benceno se a g ita  durante 2 horas de 110 a 115", 
luego durante una hora de 130 a 135* y tr a s  horas de 170 a 
180*. E l co lo ra n te  se f i l t r a  a 100° ¡ se lava con a lco h o l y 
se seca . Contiene 4,26% de c lo ro  y  12% de n itró g e n o .

Una m ezcla de 3,85 p a r te s  de co ló ren te  d e l ejemplo 
30.  3 , párra fo  1 , y 40 p a rtes  en volumen de m -t r i f lu o m e t i la n il i -

na se a g ita  durante t r e s  horas de 150 a 160" y luego durante



t r e s  horas de 165 a 1? 0<*. El co lo ra n te  se f i l t r a  a 80**, se 

lava  con a lo o h o l y se seca . Maestra propiedades de c o l o r  muy 
s im ila re s , que e l  co loran te  obten ido según e l  ejem plo 1 de 
2 - (m -t r i f  lu o m e t i l - fe n i l )  -a m in o -4 ,6 -d i c l o r o -1 ,3 ,5 -t r ia z in a .

5 .
EJEMPLO 4.

Úáá iRezcla de 6 p artes  d e l producto obtenido según 

e l  ejem plo 3, párrafo  1 , 12 p a rtes  de 3 ) 5 - d i - ( t r i f lu o m e t i l ) -  

-a n i l in a  y 75 p artes  de fe n o l ,  se a g ita  durante 20 h oras de 
170 a 1800. E l co lo ra n te  se f i l t r a  tr a s  la  d ilu c ió n  con 50 
p artes  en'volumen de ñ itroben cen o, se la v a  con a lc o h o l y se 
seca , con tien e  11,9% de f lú o r .  Tiñe algodón en tonos azu les 
de exce len te  s ó lid e z  a la  sosa h ir v ie n te . -

S i se su stitu ye  en este  ejem plo l a  3 ,5 -d i - ( tr iflu o m e - 
t i l ) - a n i l i n a  por la  misma d os is  de m -tr if lu o m e tila ñ ilin a , se 
ob tien e  un co lora n te  que t iñ e  más verd oso .

15
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D escr ito  e l  invento se declaran nuevas y de prop ia  

in ven ción  la s  s ig u ien tes  re iv in d ic a c io n e s , con p r io r id a d  de 
la  demanda de patente su iza  N.'* 119/62 d e l 5 de enero de 1962 
y N" d e l 13 de d ic iem bre 'd e  1 .9 6 2 , ex is t ie n d o  en

5 .  ambas unidad de in v en ción .

1 . Procedim iento para la  preparación  de co loran tes  

de t in a  antráqu lnón icoe, de la  fórm ula

10.

15.

t
-NBA

N

NHR

en la  que
A s ig n i f i c a  un r a d ic a l  de 3 ,4 - f t a lo í la c r id o n a  en­

lazado en p o s ic ió n  2 a l  grupo NB, y 

R s ig n i f i c a  un r a d ica l de benceno que contiene por 
lo  menos un grupo t r i í lu o m e t i lo ,  

caracterizad o  porque se condensa un mol de c lo ru ro  de t r i c i a -  
nógeno en cu a lqu ier sucesión  con 2 moles de una 2 -am in o-3 ,4 - 
- f t a lo i la c r id o n a  y un mol de un am ino-íluom etilbenceno.
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2. Pro ce dimi en to , conforme a lo  d e fin id o  en la  r e i ­

v in d ica c ió n  1 , ca racterizad o  porque se u t i l i z a  un a m in o -tr i-  
íluom etilbenceno de la  fórmula

en la  que
X s ig n i f i c a  un átomo de c lo r o  o de h idrógeno, e 

15, Y s ig n i f i c a  un grupo t r i f lu o m e t i lo  o un átomo de
h idrógeno.

3. P rocedim iento, de acuerdo con l o  d e fin id o  en la  
r e iv in d ic a c ió n  1, ca racterizad o  porque la  condensación se .

20. r e a l iz a  en un d iso lv en te  y /o  d ilu e n te .

4 . Procedim iento para la  preparación  de co lora n tes  
de t in a  ant r  aqu inón ieos.

Segón se d escribe  y r e iv in d ic a  en la  presente  memoria 
que consta  de 10 páginas fo l ia d a s  y -e s c r i t a s  a máquina por 
una s o la  de sus caras.

Madrid, a 4 de enero de 1.963
p . a. .

JAMBE S3ERN MHBMÁga
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