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MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descubierto gue se llega a valiosos colo-
rantes de la férmula

Y 0 WHCOCH=CH=-A
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donde 4 significa un radical arilico, de preferencia un

radical bencénico,

X significs un 4tomo de hidrdgenc o de halbgeno
o un grupo alguilico, oxialquilico, oxiarflico,
acilico, nitrico, cidnico, alquilmercéptico o
fenilmercéptico,

una ¥ significa un &tomo de hidrégeno y la otra

Y significa un 4tomo de hidrdgeno o un grupo ni-

trico,

si se acila uwna 1,4-diaminoantraquinona de la férmala

donde X e ¥ +tienen el significado ya expuesto,
con un agente que ceda el radical de un deide carboxilico
de la férmula

HOOC~-CH=CH~A
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En concepto de materiales de parvida se emplean

preferentemente 1,4~diaminocantraquinonas de la férmula

dgonde X tiene el significado ya expuesto,
Como ejemplos cabe citar lag 1,4-diaminocantragqui-

nonag siguientes:

1,4~diaminoantraguinona

1, 4-diamino~2-cloro-antraguinona
1, 4~ diamino-2~bromoantraguinona

1,4~dianino-2-netoxiantraguinone
1, 4~dianino~2~Ffenoxiantraguinona
ly4-diamino~2-nitroantraquinona

1,4-dlapino-2-netilantragquinona

1,4=diamino~2=acetl lantragquinona

1, 4~dianino~-2-benzoilantragquinona
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1,4-diamino-2=-cianoantraquinona
1,4—diamino-2-meti1mercaptoantraquinona
1,4-diamino-2-fenilmercaptoantraquinona
1,4-diamino-S-nitroantraguinona y
1, 4=diamino-2~bromo~5- o =8-nitroantragquinona,

En concepto de agentes de acilacién se emplean
preferentemente los halurcs (y en particuler los cloruros)

de dcidog carbvoxilicos de la férmle

7
100 O CH=QH- 3 2
Nt

donde i
%2 significa un dtomo de hidrbégeno o de haldgeno o
un grupo alquilico, oxialguflico o nitrico y
n significa un mimero entero por valor de 1 a 3.
. Como cjemplos cabe citar los Acidos carboxilicos
siguientes:

4cido cinfénmico
4cido 2~clorocindmico

Zcido 4=~clorocinénico
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dcido 2-bromocindmico

dcido 4-bromocindmico

dcido 2,4-diclorocinémico
4dcido 3,4~diclorocinémico
fcido 4-metileindimico

4cido 3,4-dimetileindmico
dcido 4~isopropileinémico
fcido 2-trifluorcometileindmice
deido 2-metoxicindmico

&dcido 4-metoxicindnico

deido 3,4-dimetoxicindmico y

dcido 3-nitrocindmico,

Por 1 mol de 1,4-dlaminoantraguinonc se emplea
convenientemente alrededor de 1 mol del agente de acila-
cién, TLa acilacidn puede efectuarse por métodos ya cono-
cidos, por ejemplo en un digolvente orgédnico indiferente,
eono nitrobenceno o clorobenceno, dimetilformamida o Ne
metilpirrolidone, cventualmente con adicién de un agente
aceptor de dcido, como por ejemplo la piridina.

El acabado de las acilamincantroguinonas obtenidas
se efectia convenicentemente por dilucidén de la solucién
reacclonal con wn alcohol de peso molecular bajo, lo gque
hace que el colorante se precipite y pueda ser separado
por filtracibn; o bien por expulsién del disolvente, por

ejemplo medionte destilacibn directo o0 mediante destilacidn
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con vapor de agua, '

.. Los nuevas cinamoilaminoantraqu inonas constituyen
valiosos coloranteg, que presentan excelente poder de fi-
jacibén a las fibras de poliéster, en particular las de
tereftalato de polietileno, y tifien éstas con tonos rojizos
hasta azules, dec cxcelente solidez « la luz y & la subli-
macidn, Sumamente interesantes resultan las cinamoilamino-
antragquinonas dc cste invento cuando se tifie con ellas en
mezcla con las correspoundientes hengzoilaninocantraquinonas:
se obtienen tinturss notablemente mds intensas que con
las benzoilaminoantraguinonas solas, ZRor 1 mol de cinamoila~
minoontraguinona se emplean convenientemente de 1/3 de mol
hasta 3 moles, y de preferencin alrededor de 1 mol, de la
corregpondientc benzoilominoantraquinona. En comparaciéa
con la l-hidroxi-4-cinamoilomincantraquinona descrita en
el ejenplo 1 de la patente briténica 765.923, que da sobre
lag fibras de peliéster tinturas moteadas, los colorantes
obtenibles segln estec invento se distinguen por el hecho
de que tifien las fibras de polidster con igualdad.

Pora tefiir, los nucvos colorantes se emplean con-
venientemente en forma finemente dividida y se tiiie con
adicién de dispersantes, como jabones, lejia residual de
celulosn sulfitica o detergentes sintéticos, o de una
combinacidén de diversos humcetantes y dispersentes. Por
lo general es conveniente convertir losg colorantes, antes

de lo tineidn, en un preparado tintbéreo que contenga uwn
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digpersantc y un colorante Tinamente dividido, en tal for-
me gue &l diluir con agua el preporade colorante se ori-
gine wna dispersién fina, Teles preperados colorantes pue-
den obtcnersc dc manera conccida, por ejemplo mediante
reprecipitacién del colorante en &cido sulfirico y moltu~
racidén con lejin sulfftics residual de la suspensidn asi
obtenida, y eventuslmente también por molturacidn, en
dispositivos molturadores de gran eficacia, del coloran-

te en estado seco o himecdo, con o sin adicién de disper-
sontes durente lo molienda., Tos nuevos colorantes, gracias
& su golidez o los dlcalis, s¢ prestan particularmente
para teflir por el procedinicnto llomado "de termofijacidnv,
en el cual el género que se ho de tefiir ge impregna, de
preferencia o temperaturas de 609 o lo sumo, con una dis-
persién acuoga del colorzute que contienc de conveniencia

1 a 50% de uren y un espesentc, en particular alginato
gb6dico, ¥y se exprime cono de ordinario, De preferencia se
exprime de modo que el género imp egnado retenga del 50

al 100% de su peso inicial en ligquicdo tintéreo.

Para 1o fijacibén Gel colorante, el género impreg-
nado, de convsnienoia después de secado previo, por ejem-
plo con una corriente de oire caliente, se calienta a tem-
percturas superiores a 1000, por ejemplc entre 380 y 2200,

El procedimiento dc termofijacién que acaba de

exponecrse tiene particular intedés para tefilr tejidos nix-
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tos de fidbroa de poliéster y fibras de celulosa, sobre to-
dc algodén, En este cago, el liquido de impregnacién, ade-
méds de los colorantes de este inmvento, contiene colorantes
aptos para tefiir el algodén, en cspecinl colorantes de
5, ting o colorantes reactivos, cs decir, colorantes fija-

bles a las fibras de celulosa con Tormacidén de un enlace
quinico, o sea, por ejemplo, colorantes gque contienen un
radical clorotriacinico o clorodiacinico. En este dltime
cago resulta conveniente afiadir a la solucibn de fulardeo

10, W _agente aceptor de 4cido, por ejemplo un carbonato o
fosfato alcalinos, borato o perborato alcelinos o sug mez-
clag, Cuando se emplean colorentes de tina, es necesario,
degpuds del tratamiento térmieco, tratar con una solucidn
alealino-zcuosa de un agente reductor de log usuales en

15, la tintorerie de tina el tejido fulardeado,

Las tinturas obtenidas gse someten de conveniencia
a un tratamiento wlterior, por ejemplo mediante calentow
niento con una solucidn acuoga de un detergente desioni-
zado, , _
En lugar de la impregnacién, los colorantes pue-

20, den aplicarsc también por cstampacién, Con tal fin se emplea,
por ejcemplo, unc poasta de eshonpar que, ademds de )
los coadyuventes usuales en la estompoacibn, como agentes
humecbantes y cspesantes, contiene el colorante finamente
disperso, sl cg proeisoc cn megzela con uno de los coloran—

tes pars algodén gue se han citad antes vy, eventualmente,
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en presencie de urca y/o de un agente accptor de dcido.
En el ejenplo que siguc, las portes significan,

en tonto no se indique otra coga, partes cen peso, y los

porcentajes, porcentajes cn pesos las temperaturas estin

expresadas en grados centigrados,

BIEUPIO

A una mezela de 5,36 partes de 1,4~diamino-2-
nctoxiantraguinona en 35 partes de Menctilpirrolidona sc
aficden despacio, en porcioncs, & wnos 20° y agitando, 3,5
partes de cloruro de dcido cindmico. Se prosigue la sgita-
cién de la megzela rcaccilonal por 6 horas més. Luego se
afiaden 25 partes do metan ol, se separe por filtracidn el
colorante precipitalo y s¢ lava con metancl la torta del

filtro., ZE1 colorante obienido, de lao férmula

0 NHOOCH=CH- " *w

@

tific en dispersibn acuost las fibras de poliéster con to-

nos rojos, de cxcclente. solidez a le luz y a la sublimacién,
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8i sc enplec una nezecla congbituida por partes
iguales de l-emino-Z-petoxi-4-cincomoilaminoantraguinona
y le-smino-2-petoxi-4-benzeilaninoontraquinona, se obtie~
nen gobre las fibras de poliéster tinturas rojas intensas
e iguales, de excelente solidez a 12 luz y & la sublima~
cibn, -

Si se enplean les diaminoantraquinonag regefiadas
en la colume I de la tablo que sigue y se las monoacila
con el cloruro del &cido cindnico citado en la columna ITI,
procediendo tal como se indlcn en el pdrrafo primero, se
obtiene la correspondiente l-amino-4-cinamoilaminocantra-
quinona, la cual tifie las fibras de tereftalato de polie~

tileno con los tonos que se indican en la colwma III,
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1 11 111
A . Acido car-
Diamincantreguinona . iati
s 2 bOXillCO l\Ia'tlZ
1 1, 4-dizninoantraquinona dcido cindmico violato ro-
Jizo
2 1,4~dianino-2-bromoan-
fraquinona u i
3 1,4~dianino-2-metilantra~ )
guinona n "
4 1,4-dianino-2-nitronntram

guinono " azul
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I II I1I
. . yeido carboxi- .
Diaminoantraguinona ﬁ. Watiz
lico
5 1,4~dianino-2-acetilon-
traguinona dcido cinédmico azul
6 1,4-dianmino-2-fenoxiontro~
guinona n rojo
7 l,4-diapino-2-netilner-
captoantroguinona i rojo agu-
lado
8 1,4~dienino~2-cionoan—
traguinena n azul roji-
Z0
9 1,4-dicnino~5-nitro-
antroquinons t violeta
10 1, 4= A1 oMin0m2~brorno=-
~b-nitroontraguinona n i
1l 1, 4=-dicninoontraguinons dcido n-nitro- violado
cindnico rojizo
12 1,4~dianinoantroquinona &eldo p-netile
cindnico "
13 1, 4-dinmino~2-bromno rn-
trogquinona n "
14 1,4~ eninoontragquinona deide penctoxie- n
cinfnico
15 1,4~-dionino-2-bronoon~
Traguinons i "
16 1,4=dinnincantraquinons dcido o-cloro- u
cindnico
17 L, 4—dianino~2-bhromno on-

i

Traguinons

ety

1]
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Preseripeién tintérea T:

Se puelc ea huncdo 1 parte dé l-cmino-petoxi-4-
cincpoilominoontraguinona con 2 pqrtes de una solueibn
acuosa 2l 504 de lejin residunl de cclulosa sulfitica y se
scea,

¢ deslie ceste preperado colorante con 40 partes
de wna gsolucidn acuosc 21 10% de un vroducto de condensa~
cibn de_alcohol octadecilico con 20 moles de &xido de ti-
leno y se afiaden 4 partos de unc solucibdn de dcido acéti-
co al 40%, Diluyendo con cgua, se prepara con esto un ba-
filo tintéreco de 4000 partes. ~

En este bafio se introducen a 500, 100 partes de
wn tejido de poliéster purificado, se sumenta la tempera—
ture en media hore hosta 120-130° y se tifie una hora a
osta tenperatura on recipicente cerrade. A continuacién
gse enjuaga bine. Se obtiene wne tinturs rojs de excelente

solidez & la luz y o 1o sublimeccidn,

Pregcripeidn tintdrea II:
~ Pn una solucién de 50 partcs de urez en 100 par-
tes de ogua, se vierten 20C portes de wna dispersién acuo-
ga que contiene 20 partes do l-amino-2-nitro-4-cinemoila-
ninoantraguinona y 2 partes ds la gel sédica del Acido
diigoneltalinsulfénico. Se nezela bien en el agitador ré-
pido durante algunos minutcs y 21 nismo tiempo se agregan

100 partes de wna solucidn ée carbonoto sédico al 20%,

» uve.
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100 partes de wie golucidn de alginoto sédico al 5% y 450
partes de agua, )
Con 1o solueidn de impregnocidn asi obtenida se
fulordea o tenpercturas de 50 o 60° un tejido de terefta-
loto de polietileno, de modo que el género inpregnado re—
tenge del 65 al 70% de su peso inicial en golucibén coloran—
te, s¢ sech y & continuacibn se sonete el género durante
un ninuto a un trataoniento térmico o fenperaturs de 200
o 2200, '
Seguldaonente se lovo o tenperctura de ebullicidn,
Qurente 20 minutos, en wna solucidn que contiene 2 g/1litro
de un dotergente, desionizado y 2 g/litro de carbonato sé-
dico coleincdo, se enjuogt ¥y se geco, Se obtiene una tin-

ture azul, de nuy buenas proplcdades de golidesz,
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Desgrito el invcnto sc declrran nuevas y de propia

inveneién los siguientes reivindicaciones; con priorided de

los demendes de patentes suizas N0 11668/64 del 7 de sepbtiem—
bre de 1964 y We 10859/65 del 2 de 2gosto de 1965, existiendo

5. en anbos widad de invencidn.

1.

Procedinionto poro lo preparaclén de cineamoilonie

noontraquinonas, de la férmulo

10,
15.
donde
A
20,
X

~-

significa un redical erfilico, de preferencia

un radical bencénico,

gignifico un 4tomo de hidrdgeno o de haldgeno
o wn grupo alguilo, alcoxi, fenoxi, acilo, nitro,

alguilnercapto, fenilmercapto o cieano,
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une ¥ significa un dtomo de hidrégeno y la otre
Y significa wn dtomo de hidrégens o un grupo nitro,
caracterizado por acilarse wna l1,4-diaminoantraquinona de

1a férmula

5
1" 9 NH2
0w
N Y N
[
A
I
100 ‘\?" \.: \T.'
e
-
YO .mz

15. donde X e Y +tienen el significado ya expuesto,

con un agente que ceda el radical de la férmula

HOOC=Cll=CH~4

20,
2, Procedimiento como se define en la reivindicacién
1, caracterizado por partirse de 1,4~dlaminoantraguinona
a T6 a .
i 1 2
o A
R ?t \,/ \T \? __X
25, Lo
I‘\"’ “\ /u:"( A
A‘ !
!
6 WH
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X tiene el significado ya expuesto,

Procedimientc como se define en las reivindica—

ciones 1 y 2, caracterizado por emplearge como agente de aci~

lacién vn haluro de un dcido carboxilico de la férmula

donde

Lrd

n
HOO CCH=CH- .<‘““">\,/

significa un dtomo de hidrégeno o de halbgeno o

<

un grupo alquilo, aleoxl o nitro y
significa un nmimero por valor de 1 a 3.

4, Procedimiento como se define en las reivindica-

ciones 1 a 3, caracterizado por emplearse como agente de aci-

lacidén los cloruros de dcido,

5. Procedimiento como se define en las reivindica-

ciones 1 a 4, caracterigzado por emplearse, por 1 mol de la

diaminoantraguinona, alrededor de 1 mol del agente de aci-

lacidn,
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6. 7Procedimiento para la preparacién de

cinamoilaminoantraguinonas,

Seglin se describve y reiviandica en la presente memoria
5. descriptiva gue consta de 17 pdsinas foliadas y esoritas a
naquina por una scla de sus caras.

Madrid, & 6 de septiembre de 1,965.
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