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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROGEDIMIH‘ITO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES DE TINA

ANTRAQUINOFIGOS", 8 favor de la firma suize CIBA SOGIEEE
ANOIIYME, domicilada en BASII.EA (Suiza).

MEMORTIA DESCRIPTIVA

La presente invencién se refiere & colorantes de tina
azules valiosos de antraguinona de la férmule
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en la que
A significe un radical 3,4-2taloilacridona enlaza-
do en posicién 2 al grupo WH, y - o
R gignifica un radicel -de benceno que contiene por
“lo menos un grupo trifluometilo.

S llega & log nuevos colorantes, si se condeisa wn
mol de cloruro de tricienbgeno en cualgquier sucesién con
2 moles de wna 2-amino=-3,4-ftaloilacridona y un mol de wn
amino-trifluometilbencencs,

Temvién se puede condenssr yrimero un mol de cloru-
ro de g¥ioianbgeno con 2 moles de 2-amino-3,4~ftaloilacrido-
na y el producto de condensacibén obtenido de la férmula
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se condensa ulteriormente con el amino-trifluometilbenceno,
0 Se condensa primerc convenientemente un mol de cloruro de
tricianégeno con un mol de amino~-trifluometilbenceno para
llegar al producto de condensacién de la férmila
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que por Gltimo ge condenss con dog moles de 2-amino~3,4-~fte~

"loilacridona pé.ra llegar el colorante completo.

Las 2-amino=-3,4-ftaloilacridonas a utilizer como ma-
terias de partida en el procedimiento pueden mostrar en la

- acridona o radicgl ftaloil todavia sustituyente, por e jem-

plo Stomos de haldgeno. Como ejemplos son de citars 1a‘
2-amino-3,4-ftaloilacridona no substituida y la 2-amino-7-
cloro~-3,4-£ftalsilacridona.

Los aminotrifluorcvencenos a utilizar de acuerdo con
el procedimiento contienen 1 o 2 grupos trifluometilo en
el radical de benceno, por fltimo todavia pueden sustituir-
se ulteriormente medl ante 4tomos de haldgeno. Se utiliza
preferentementg,<nmpuest03 de la férmula

(4)
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en la que
- X significa cloro o hidrdgeno e
Y significa trifluometilo o hidrégeno.

Como ejemplos son de citar:

la leanino=3=trifluometilbenceno,
la l-amino-3,5-di(trifivometil)-benceno y

la l-amino-2-cloro-S-trifluometilbencenc,

La reaccidn se realiza, convenientemente, en un di-
solvente o diluente, Hara la preparacién del compwe sto de
la f6rmule (III) se realiza la reaccién véhta;}osammte, en
fric y en medio acuosd, para lo cual 8l agua se adicio-
na convenientehente un digolvente inerte, como por e jemplo
acetona o dioxanoé mezclable oonv-' agua esf como un agente que
fija &eido, como carbonato s6dlco 0 acetato sfdico. La con-
densacién ulterior del compuesto de la férmula (III) con -
la f-aminoe3,4-ftaloilacridona, asf como la condensacién
del cloruro de tricianbgeno con la 2-amino-3,4-ftaloilacri-
done para llegar al compuesto de la férmula (II) ¥y eu con-
densacién ulterior con la 3'-trifluometiianilizié{"requiere
egencialmente condicéione's nés caustieas; ya que el 4tomo
3 de oloro del redical triacfnico és dificilmente inteBcam=
biable. De allf se elabora ventajosamente en un disolvente
de alto punto de ebullicibn, por e jemplo en nitrobenceno,
o-diclorobenseno, naftaleno o especislmente fenol. Se es=
cojen con ventaja temperaturas de reaccién por encime de
100°. El intercambio del terder &tomo de halbgeno en el

aniilo triacinico puede ademls facilitarse medisnte la adi-
cidn de dogis pequefias ‘de un ‘8cido sulfénico aromético
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como &d do bencensulfbnico, &cido p-toluolsulfénico o es—
pecislmente fcido m-nitrobencensulfénico.

Los productod obtenidos, segin el 'procedimiento
gon adecuados para teflir y estampar materiales desiguales, _
especialmente para teflir y estampe.t fibras de celulosa nom
tural y regenerada. Tes coloraciones obtenidas se carac-
terizan por buena solidez a la luz y a 1§ humedad, especial-
nente al carbonato sédico hirviente, al clore y & los clori-
tos frente al colorsnte conccido mhs préxime comparable, es-
to es el colorante descrito en la patente norteamericana
2,373,826, ejemplo 1, pdrrafo 2, se caracteriza el colo-
rente de acuerdo con la inveneidén por ﬁejor g6lidez 2 la
ilmnedad y tono de color rojizo més vglioso, que puede agi=-
nismo fijarse con rojo y violeta paras llegar a tonos esengial-’
nente puros. Los nuevos colorantes pueden utilizarse sgimisme

come pigmentos. - )
BEn los ejomplos siguientes, las partes, mientras

no ee indique lo contrario, s:'.gnifioen partes en peso,
los porcen’cajes tantos por ciento so’bre el pesoc, ¥ las
temperaturas se indica:o. en grad s celglius,

EJ EMPTO 1.

B

ina solucién de 18, 4 partes de cloruro 4e trlclmdge-

no en 110 partes en volumen de acetona se hace caer a 10-15°
bajo buena agitacidn, en 80 partes & volumen de agua. Iue-"
g0 ge afiaden gota a g’ota'é, une precipitacién finamente di-
vidida de cloruro de triciandgeno 19,5 pertes de 2-cloro-=5-
~trifluometilaniline y se esperce en el término de 10 minu~
tos sobre 8,4 partes de bicarbonato sGdico, de forma que

ge gradua el pH a un valor desde 6, 8 a 7 1. Se agl‘ba to- ,
dgvia unos 20 minutos desde 10 a 20° hasta la desapario:.6n
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del-cloruro de tricianbgeno. La 2-(2'-cloro~5t-trifluometil-
fenil)-emino-4,6~dicloro~1,3,5~triazina formada se filtra,
se lava con agua R se seca en vacio entre 60 y 700,

Rendimiento: 31,4 partes. Punto de fusién de 154 a 155°,

-~

coxrr,

Una mezcla de 5,1 partes de 2-amino-3,4-ftaloilacri-~
dona, 2,6 parfes de 2-(2'-cloro=~5'=trifluometil-fenil)-ami~
no=#;6=dicloro-1,3,6-triazina obtenida en el phrrafo 1, 4
pertes en volumen de wna golucibu desde 2 a 4% de hoido
n-nitrobencensulfénico en nitrobenceno y 46 partes en vo-
lumen de nitrobenceno ge agiten' 17 horas desde 115 a 1209
y luego durante 4 horas desde 135 a 1400, Tres refrigerado.
se filtra el colorente, se lava con aloohol y se secas
Pifie algodbn segfin el procedimiento usmal de tefiido en tina
de tinaz rojo rubi en tonos azules sélidos a la humedsd y
& 12 luz. Rendimientos 6,2 partes.

Hallado: Cl 3,74%; P 6,084
Calculado;Cl 3,73’/“; F’559%0_

"8i se utiliza en el pérrafo 1 en lugar de 2-(21'-
-cloro-5'-trifluometil-fenil)-amino-4 6-dicloro-1,3,5~triazi-
na le dosis equimolecular de 2={m-trifinometil-~fenil)-amino~
-4,6-8icloro~1,3,5-triezina o 25/3',5'-di~(trifluonetil)-tenil/-
~amino-4,6-dicloro-1,3,5-triazind, se obtiénen colorsntes,
que tifien en tonos azules algo verdosos. DLas 2-trifluometil-
fenil-amino-4,6-diclorotriazinas correspondientes pueden‘ob-
tenerse segln el procedimiento indicado en el pérrafo 1.

Ios productos obtenidos muestran los éiguien’ces puntos de

fusibn: 2-(mptrif1uometilfenil)-amino~4,6¢dicloro~1,3,5-£ria«
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zina (punto de fusidn 127 a 128 corr.); 2-/3t,5t-ads(tri-.
f1uomet11)fenil7—am1no-—4 6-dicloro~13,5~-triazina (pu.nto de
fusién de 129 a 1300 corr.). )

~

»

,— - e

“Una’mezcla de 5,6 pertes de 2-amino-7-cloro-3,4-fta~
loil-nerfdona, 2,6 partes de 2-{2t-cloro~5'-trifluometil-fe—~
nil)-amino-4,6-diclora-1,3,5-triazina, 0,12 partes de &cido
m-nitrobencensulfénico ¥ 46 partes en volumen de nitrobence-
no se agita durente 18 horas de 130 & 135 y luego durante
5 horas de 145 a 150°. El colorante cristalizado en agujitas
azules se filtra a 100°, se lava con alecohol y se seca.
Rendimiento: 6,4 partes, C1 hallado 10,8%. El colorante ti-
fie algoddn en tina violeta en tonos de color sélidos a la
gosa hirviente y-a la luz. '

Se obtiene un colorante de matig algo verdoso, si
en el ejemplo 2, pérrafo 1, se reemplaza la 2-(2!'-cloro~5!-
~trifluometil-fenil)-amino~4,6~dicloro-1;3,5-triazina me-
diante wna dosis equimoleculay de 2-(3'-tr1f1uomet11-fenil)-
-amino-4 y6-dicloro-1,3,5-triazina.

‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘

ne, 5,4 partes de ﬂoruro ‘de tricianfgenc y 300 partes en vo-
lumen de nitrobenceno se agita durante 2 horas de 110 a 1159,
luego durante wne hora de 130 a 135% y tres horas de 170 a -
180°, El colorante se filtra & 100°; se lava con alcohol ¥
se seca. Contiene 4,26% de cloro y 12% de nitrégeno.

Una mezcla de 3,85 parte-s de colorante del ejemplo
3, pérrafo 1, y 40 partes en volumen de m-trifluometilanili-
ne se agita durante tres horas de 150 a 160° y luego durante

"
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ties horas de 165 éV170°; El colorente se filtra a B0°, se

' lava con alcohol y se seca. Muestra propiedades de color my

similares, que el colorante obtenido segfin el ejemplo 1 de
2-(m-trifluometil-fenil)-amino-4,6-dicloro-1,3,5-triazina.

"""" Una mezcla de 6 partes del producto obtenido gegin
el ejemple 3, pérrafo 1, 12 partes de'3,5;-di—(trif1u9métil')-
-gnilina y 75 parfes de fenol, se agita durante 20 horas de
17C = 186". El colorante se filtra tras la dilucién con 50
partes en"volumen de nitrobenceno, se lave con alcohol ¥y se
seca, contiene 11,9% de fluor. Tifie algodén en tonos azules
de excelente sflidez a la sosa hirviente, -

8i se sustituye en este ejemplo la 3,5-di~{trifluome~
til)-anilina por 1a miema dosis de m~trifluometilanilina, se

obtiene un colorante que tiffe mhs verdoso.

#
*
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‘ Descrito el invento se declaran nuevasg y de propia
invencidn las siguientes reivindicaciones, con prioridad de
la demenda de patente suize N° 119/62 del 5 de enero de 1962
y Ko : del 13 de diciembre de 1,962, exigtiendo en
5., ambas unided de invencién.

1., ZProcedimiento para la preparacién de colorantes
de tina antraguinbnicos, de la férmula

10.

A-‘Rﬁ-c‘fu\o-m
A
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b
20,  en la que . :
4 significa un radical de 3,4~fteloilsceridona en-
" lazado en posicidn 2 al grupo NE, y
R significa un radical de benceno que contiene por
lo mencs un grupe trifluometilo,
25. caracterizado porque se condense un mol de cloruro de tricia-

négeno en cualquier sucesidn con 2 moles de una 2-amino-3,4-
-ftaloilacridona y wn mol de un amino~fluometilbenceno.
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2, Procedimiento, conforme a lo definido en la rei-
vindicacibén 1, caracterizado porque se utilize un emino-tri-
flvometilbencenc de la férmula

ce

en la gue
X eignifica un ftomo de cloro o de hidr6geno, e
Y significa wn grupo trifluometilo o un Atomo de
" hidrégeno. '

3. Procedimiento, de acuerdo con lo definido en la
reivindicacidn 1, caracterizado porque la condensacién ge .
realiza en un disolvente y/o diluente,

4. ZProcedimiento para la preparacién de colorentes
de tina entrigquindénicoa.

Secln me describe y reivindica en la presente memoria

~aque consta de 10 phginas foliadas y-escritas a méquina por

una sola de gus caras.
Madrid, a 4 de enero de 1.963
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JAIE ISER MIRALLES
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