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PARENTE
D E 3:35
IAVEXTCIOH
por "PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR MEZCLAS DE COLORANTES:~}:'
ANTRAQUINGNICOS DE DIFICIL SOLUBILIDAD EN AGUA", a favor
de la firma suiza J.R, GEIGY, A.G., residente en BASILEA

(Suiza).

MEMORTA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a nucvags mezclas de co-
lorantes antraquindnicos de dificil solubilidad en agua, u-
tilizables como colorantes de dispersidn, al procedimiento
para prepararlas, al procedimiento para tefiir material or-
ganico hidréfobo (sobre todo material de fibra, en particu.
lar a base de ésteres de celulosa o a base de ésteres poli-
méricos de dcidos dicarboxilicos arcmaticos con alcoholes
polivalentes) con cmpleo de las nuevas mezclas de colorante
¥, como articulo industrial, al material tefiido con ayuda de

ellas.
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Se ha descubierto que sc obtlenen valiosas mez-
clas de colorantes antraquindnicos dificilmente solubles en

agua si se oxida una lwamino-4-~hidroxi~antraguinona de 1=

foérmula I
5.
(I)
10.
en la que
Al NG A2’ independicntemente una de otra, significan hidrd-
. geno, haldgeno o un grupo de alquilo inferior,
15, mientras que
Y e Y, significan hidrégeno, o bien do Y, e Y, una y signi-
fica el grupo amino y la otra Y significa el grupo
hidroxilo,
para formar la corrcgpondiente quinonimina, y se hace reaccio-
20, nar ésta con un tiodter fenilico de la férmula II

H~DPh S ~ R! (I1)

en la que

Ph significs vn radiecal Fenilénirn insubstituido o mno




ionbgenamente substituido,
mientras que
R' significa un radical alguilico insubstituido de 1

a § atomos de carbono,

5. para formar una mezcla de colorante antraquindnicos de la
férmula III
¥1 Q NH2
Al
10, S
. (Pn),_,-S-R (I11)
Ay
“2
en la que
15, Al’ A2, ¥y, Y2 7 Ph tlenen el significzado que se ha ex-
pueste on las formulas I y II,
n significa 1 6 2 y
R significa wn radical alquilico insubstituido,
con 1 a & atomos de carbono, o un radical fe-
20.

nilico incubstituido o no ionézenamente subs-
tituidoy con la limitacidn de que R, en el caso
de ser n = 2, representa un radical alquilico
insubstituido R', con 1 a & dtomos de carbono,

y en el caso de ser n = 1, representa un radigal
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fenilico R", insubstituido o no iondgenamente

substituldo,

Fn calidad dc substituyentes no iondgenos en
el radical fenilénico Ph o resnectivamente en el radical
fenflico R", entran en cuenta, por ejemplo, los haldgenos.
fldor, cloro o bromo, pero sobre todo los grupos de al-
quilo inferior, como el grupo metilico y el et{lico. De
preferencia, sin cmbargo, el radical fenildnico o fenili-
co no estd ulberiormente substituido,

En calidad de radical alquilico insubstitui-
do, con 1 a 8 atomos de carbono, R o R' significan, por ¢ jen-
plo, ¢l grupo de motilo, etilo, n—propilo, isopropilo, n~
butilo, butilo sccundario y terciario, amilo sccundario y
normal, n~hexilo o n-octilo,

Con ventaja, de Yl e Yé, una Y representa
el grupo aminico y la otra Y represcnte ol grupo hidroxi-
licos y, en particuler, Yy representa cl grupo hidroxilico
¢ Y, reproscnta ¢l grupo aminico.

En calidad de halégehos, A

1
en particular cloro, poro también bromo, En calidad de

¥ A, representan

grupos de alquilo inferior, Al v A2 significan, por ejem~
plo, isopropilo o e¢tilo, pero sobre todo metilo. De pre-

ferencia, sin embargo, A

-

4 7 Ay representan hidrogeno.
Como ejomplos de l-amino-4-hidroxi-antraqui-

nonas de la formula I utilizables scgun ¢l invento cabe se-
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la l-amino~4-hidroxi-antraquinona,

la 1,5~dianino~4,8-dihidroxi~aitraguinona,

la 1,8-diamino-4,5-dihidroxi~antraquinona,

'
e

LT N

la 1,5~diomino-4,8-dihidroxi=5,7-dicloro~antraquinona,

la 1,5~diamino~4,8~dihidroxi~2~metil—antraquinona; 

la 1,5-diamino~4,8~dihidroxi-2-cloro-antraguinona v

la 1,5-diamino-4,8-dihidroxi-2-brono~antraquinona.,

En el procedimiento de
a menudo con ventaja mezeclas de estos cempuestos.

En calidad de tioseteres fenflicos de la fir-

este invento también pueden emplearse

mula II utilizables scgun el invento sor aptos, por ejemplos

el

y asimismno
el
el
el

el

pen

(2N

tio
o2 I_'_
tioeter

iodter

b

tiodter
tiodter
ticeter
tiodter

tiodter

tiodter
tioétor
Y e Id

tiooter

tioeter

fonilmetilico,
feniletilico,
fenil-n-propilico,
fenil-isopropilico,
Tfenil-n-butilico,
fenil-butilico secundario
faril-isobutilico,

fonilen—amilico

(2~-metilfenil-1l}~met{lico,
{3-metilfenil-l).motilico,
(4~metilfenil-l)-netilico,

(4~metilfenil=3})-ctilico,
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el tiodter (2-clorofenil-l)-metilico,

el tioéter (2~-bromofenil~l)-motilico,

el tioéter (4-bromofenil-l)-nectiiico y

el tioéter (2~clorofenil-lietilico,

En ocasiones pueden utilizarse tambidn mezclas de estos
tioéteres fenflicos,

Ia oxidacidn de las l-amino-4~hidroxi-an~
tragquinonas de la formula I para convertirlas on las co~
rrespondicentes quinonimidas adicionables se efectua por
métodos ya de si comocidos, en solucidn o suspensidn dei-
das, por ejemplo cn dcido sulfurico al 60 a 100 %, con
agentes de oxidacidén como el didxido dc manganeso, el didxi-
do de plomo, ¢l dcido crdémico o el persulfato potdsico,

2 temperaturas dc 10 a 302 C.

Ia reaccifn de las quinoniminas de las 1-
amino-4~hidroxi-antraquinonas de la férmula I con los dioé~
tores fenilicos do la férmula II para formar una mezcla
conforme 8l invento de colorantes antraguindnicos de 1a

formula III se efoctia en solueidn dcida, por ejemplo en

» - v

acido: Fosférico, dcido polifosférice o, do conveniencis,

en dcido sulfurico diluido, mientras quc on dcido sulfii-
rico conccntrado no se produce practicamcnte ninguna trans-
formacion. Una modalidad proferida do la realizacidn del
procedimiento de esitc invento comnsiste cn cofectuar la reac-

cién del tioéter fenilico con la quinonimina en deido sule-
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firico, que ventajosamente esté diluido con agua o con dg; .

gsolventes organicos niscibles com el agua, o mezclas de éllﬁs,
hasta un contenide de 50 a B0 %, a temperaturas de =30 a -
+500 C, pero preferentcmente de 5 & 202 €, En calidad de '

disolventes organicos miscibles con cl agua estdn indica=-.-
dos sobre todo los dAcidos grasos inferiores, como el écii»‘-
do acético, los acctoles ciclicos, como ol dioxano, ¥ asi;{}
mismo el didxido de 4otratiofeno,

Los productos de reaceidn que osi se ori-
ginan pueden precipitarse verticendo la mezcla en agua o
en disolventes orgdnicos inertes, miscibles con el agua,
como ¢l acido acdtico o log alcoholes inforiores, y de
convenioncia alslarse por filtracién. Las nuevas mezclas de
colorantes antraguindnicos de la férmula III conforme & 0S-
te invento se obticnen ontonces venitajocasonte o partir de
cstos productos do roaccién, gue eventualmente contienen
todavia productos finnles, por suspcnsidn del producto ais-
lado (por c¢jemplo, cn forma de matorial Iimedo del filtro
de succidn) en agua helada y adicicdn, con medio ligeramente
dcido hasta alecalino, de reactivos muclodfilos, como come
puestos inorgénicos y organicos con azufro aninoide, en
particular sulfurocs, nddrosulfuros, tiosulfatos y tiofeono-
latos solubles cen agua; salcs solubles on agua de alcoholes
y fenolesy hidrdxidos inorgdnicos solublet en agua, haluros

(por ejemplo, yoduros, bromuros y cloruros) solubles en
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agua, acetatos solubles en cgua; y asimismo aminas orgénicas

primarias, secundariac y terciarias, por cjemplo n-butila~

mina, etanolamina, piperidina y piridina, lo mismo que -

amoniaco, en cuyo caso Se prefieren los compuestos que &l
mismo tiempo prescntan propiedades reductoras, como sobfé
todo los sulfuros, hidrosulfuros, tioswlfatos y yoduros |~
solubles en agua. De comveniencia; esta reaccion se efeqe
tua a tomperaturas de 60 a 1002 C aproximadamente. ’

De la snuzpensiodon acuosa pueden obtenerse, por
ejemplo mediante filtracidn, las nuevac mezclas de coloran—
tes antraquinénicos. Lios productos aislados y secados pueden,
si se quiere, purificarse mediante rceristalizacidén o cro-
matografia,

La compooicidn de las mezclas dn colorantes
antraquindnicos a guc se refiere cste invento depende se
la naturaleza del tiodter fenilico do férmula IT empleado
en la reaccion y particularmente de la naturaleza dol ra-
dical R disociable parcialmente en las condiciones de reac-
eidn, Se ha descubicrto en estc.punto que, por ejemplo cn la
reaccitn de las quinoniminas utilizables scgun el invento
con tiodteres alquil-fenilicos, la proporcién del coloran-
te correspondienfe a la férmila III con n = 2 aumenta a
medida que croce el fndicc de carbono del radical alguilico
R del tioéter fenilico cemploado, Asi, por cjemplo, en la

reaceién con tiodtor metil-fenilico de la quinonimina re-~
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sultonte de la 1,5-Ciamino-4,8~dihidroxi~antraquinona,
la proporeidn del colorante correspondiznte a la férmuldeII
eon n= 2, respeeho al total de la mezmcla de colorantes -
que se origina en la rcaccidn, es aproximodamente del 5%,
Pero si en osta roaccién se reomplaza ol tiodter metil-
fenilico por ol tiodter propil-fonilico, la proporcidn del
colorante corrospondicnte 2 la formula IIT con n = 2 sc
incrementa hasta alrededor del 50 <,

De conveniecnela, las mezclas de colorantes
antraquindnicos coniormes a esto invento se ponen en
forma finamente dividida por multario con agentes dis~
nersantes tensioactivos, Dispersantes antos para ello
son, por ejemplo, log anidnicos, como los sulfatos dc ale
quilarilo, Los procuctos do condensacidn (o Tormaldchido
con acidos naftalinsulfdnicos vy los sullfonatos de lignina,
0 aun los no iondgoncs, como . los Ghores do alcoholes
grasos o los Ctercs cuperiores alquilfenclpoliglicdlicos.

Lo nmolturoeidén con tales disporsantes de las
mozelas do colorantos antraquindénicos de cste invento se
cfeetia preferentenonte con adicidn Ge amua, Las pastas
acussas de colorontc guc asi resulten y que conticnen
las mezclas de colorantes antraguindnicos con forma fina-
mente dividida pueden cmplearse dircetamonte para tefiir o
convertirse por métodos conccidog, ncdisnte sceado conser-

vador, e¢n polvos sin polvillo,



En tales preparaciones, los mesclag de colo--
rantes antraquindnicos de este invento son aptas para:teﬁir
material de fibra orginico e hidrdéfobo en dispersién‘.\.aieuo.~
sa, por e¢jemplo para tefiir fibras de éster de celuldéé{

5. como di- a 2,5~ o iri-aceteto de celulosa, nero de pfé-
ferencia para tefilr fibras textiles a base de ésteres po~
1{meros de dcidos dicarboxilicos aromdticos con alcoholes
polivalentes, como ¢l tereftalato de poliglicol, elVisof—
talato dé poliglicol o el tereftalato de poli~(l,4~ciélo—

10. hexandimetilol). Sobre estas fibras dan tinturas uniformes

de color violado y espccialmente de un azul puro, que tie-
nen muy huena solidez al lavado, al batanado, a la sublimo-
cién, a la luz, al frote, al sudor, a los disolventes, al
sobrelagueado, el deccatizado y a los zascs de escapo. Ademds,

20: las megclas de colorantes antraquinénicos de este invento

reservan biecn las fibras vegetales y cnimales, en porti-
cular ol algoddn.
de
Las mezclag/colorantes antraquindnicos
de'este invento pueden, sin embargo, caplearse asimismo

25: muy bien para tefiir fibras de poliolefina, y en particu-

lar para tefiir fibras de polipropileno;

Ademss, las mezclas de colorcates antraqui-
nonicos de este invento pueden producir tinturas valiosas
sobre las fibras de poliomida, como poliamida 6, 66 y 11,

30. y sobre las fibras de poliacrilonitrilo:
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La tincidn dc fibras de tereftalato de poli-
glicol con dispersiones acuosas de las mezclas de coloran—

tes antraquindnicos de oste invento se efectia prefereﬁ%ex
mente a temperaturas superiores a 1008 ¢, hajo presién;?
Pero la tineidn puede realizarse también al funto de ebu.-
1llicidn del batio tintdreo, en presencia de transmisorési_
de color, o sca los llamados "carriers", como el fenil-
fenol, los compuestos policlorobencénicos o agentes auxié
liares semejantes:

Se obtlenon igualmente tinturas muy buenas,
si se dmpregnm . ztag fibras con disporsiones acuocsas con-
centradas de las mezcelas de colorantes de cste invento y
luego se oxprime, se seca y por ultimo so fija a tempcra-
turas de 180 a 21092 ¢,

Nuecvas y cumancnte valiosas mozelas de colo-
rantes antraquindricos que revnen en si oxcelonte poder
de fijacidn y de esiructuracidr sobre lag Tibras de teref-
talato de poliglicol ¥ ademés muy buchas propiedades de
golidez, on pariticular muy buena solidez o la luz v ala
sublimaeidn, consinn des

a) 5 a 50 % d¢ un colorante de la Férmula TTIa
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(IIIa)
en la que
R! significa un radical alquilico insubstituido,
con 1 a 4 dtomos de carbono,
¥y
b) 50 a 95 % dc un colorente de la férmula IIIb
H? 0 NH2
(IIIb)

Lags mezclas de colorantes antraquindnicos
de este invento constituyen en estado puro substancias
profundamente coloreadas; cristalinas y bronceantes., Se

distinguen de los colorantes antroquinénicos de la formila
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IIT con n = 1 conocidos previamente, que, por ¢jemplo,

1]

se obtienen con mal rendimiento por reaccidn de halogen-
antraquinonas correspondicntes con tiofenoles, por ﬁﬁ'bo-
der fundamentalmente mejor de fijacidn y de estructuracién
sobre las fibras d¢ tereftalato de poliglicol y de poliolefy
na, y en particular a lag fibras dc polipropileno, ¥y por un
poder muy bueno do penctracidn del tinte,

Ias mismas ventajas prescntan tambidn las
nmezclas de colorantes antraquindnicos de este invento
frente a los andlogos de oxigono corrcospondicntes a la
férmula III conn = 2 y sus mezclas,

Otra veantaja de las mezclag de colorantes
antragquinénices de cste invento rcspecto a los colorantes
0 a las mezclas dc colorantes comparables que se conocian
antes consistc on que son aptbas pera ¢l procedimiento
tintdéreo llamado Thermosol, el cual cxige como condicidén
previa una gran solidez a la sublinmccidn, En este empleo
proporcionan tambidn tinturas uniformes de color violado
¥y de color azul sumamente puro, sdélidas al frote. Por otra
parte, las oscilaciones de la temperatura de fijacidn que
son corrientes cn la prdctica carccen de influencia aprecia—
ble sobre ol mobiz y 1a intensided cromdtica de las
tinturas. Adeads, las mezeclas de los colorantes antraqui-
nénicos de ogte invento prosenton tucna estabilidad en el

bafio y & la cbullicidn y, on combinacién con ciertos colo-
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rantes azoicos dc dispersidén amorillos, se 2vita el em-

32 .
Pifl. eonew s1e

calidecimionto gquo se prescnta la mayoria de las veces del
compononte amarillo al sor cxpuestos a la luz las tinturas
respectivas.

Las nozclas de colorantes antraquindénicos
de este invento son tambidn aptas parn tofilr acctatos 4de
cclulosa, teroftalato de poliglicol, poliamidas y poliolefinas
cn la mosa, Gracias a su bucna solubilidad en los disol-
ventes orgdnicos, como la acetona o ol cloroformo, puc-
den emplearse cosimismo cn los barnices y en los colores
de estampacddn.

Los Ejomplos que siguen ilustran el invento;
Bn ostos Ejomplos, las temperaturas ostdn cxpresadas on gra-
dos centigrados. Ie expresidn "tereftalnto de poliglicol®
designa, por ¢jomplo, las Ffibras textiles que sc conocen
con los nombres ccmercicles de "Terylone", "Kodol",

"Vycron®, "Dracon", "Diolen" y "Trcviral,
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EJEMPLO 1

8¢ disuvelven 10;8 g de 1,5~dihidroxi~4,8-
diamino-antraquincena on 200 g do dcido sulfurico (al 96 %)
se enfria la solucidn hosto +52 y sc la trata, agitando
y en el curso dc unos dos horas, con 6,5 g de didxido:de
mangoneso finamente molido, Después de dos horas mds de
agitacidn a 52, se filtro la solucidn, se lava el reésiduo del
filtro con 130 g dec deido sulfirico (al 96 %), y refrigerando
hasta 5-102, ge trota ¢l filtradc con 167 cc de agua. A
contimincidn se instila en el filtrado, 2 temperatura de
10 a 152 y agitonde, una solueidn dc 6 g de tioonisol
en 60 ce de deido acdtico glaeial, Terminada la reacciédn,
se separa por filtroeidn la 1,5-dihidroxi-4,8-diamino-
antraquinona scgregade y se precipite por dilueidn del filtro-
do con ague helada ol producto de adicidn disuelto. Se
separa por filtracidn c¢l precipitado, se¢ suspende cn agua
helada el material del filtro de succidn, sc le neutraliza
con golucidn de carbonato sddico, se¢ le trata con 15 g do
sulfuro sddico (al 100 %) sc ecalienta durante una hora a
85, se filtra, so lava y so scca. Sc ohtienen 11 g de un
producto negro azuladc, que se disuclve cn los disolventes
orgdnicos (por c¢jomplo, ctanol o ocetona) dando coloracidn
azul pura, y cn ¢l deido sulfirico concentrado, dando

coloracidn pardo rojiza. El producto cristaliza en cloro-
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benceno en forme do prismos largos, hoxagonales y broncean—

a
S -

tes. .
In digpersidn acucsa, le nueva mezcla de cél&;
rantes tifle el material do fibra a base de tereftalata do
poliglicol, acctato de celulosa ¢ polipropilenc conntonos
azules puros. Tiene oxcelonte poder dec fijacidn a dichas
fibras. las tinturas presentan muy buena solidez a la hu-
medad y a2 la luz; los obtenidas scbre tereftalato de poli-
glicol se distinguon ademds por buena solidez a la subli-
macidn y por una inlonsidad de colorddc notablemente alta,
Se obtiene wuna mezcla dc colorantes seme-
jente ei en oste cjemplo, en lugar de los 15 g de sulfuro
sédico, se emplean cantidades equivalcntes de las subs-
tancias siguicntes: yoduro potdsico, bromuro sédico, cloru-
ro sddico, piperidina, tiosulfato sédico o tiofenolato sbé-

dico.

EJEMPLO 2

/ Si en ol Ejemplo 1 se omplea, en lugar de 10,8 g
de 1,5-dihidroxi~4,8-—diamino~antraguinona, cantidades equi-~
valentes de 1,8--dihidroxi-4,5-diamino-antraguinona y se pro-
cede eh lo demds tal como estd indicado en el Ejemplo, se
obtiene una mezcla de coloranmtes que tifie las fibras de

tereftalato de poliglicol con tonos azules sdélidos a la
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sublimecidn y a la luz.

Se ohtienon mezclas de colorantes con propie—
dades semejantes, sl en lugar de logs 6 g do tioanisoi}-se
hacen reaccionar en las condieicnes que se han descrféo
en el Ejemplo cantidades equivalentos de los tioéteres
fenflicos indicados on la columna 2 de 1a tabla I .

que sigue. En dispersidn acuosa, cstas mezelas tifien las

fibras de teroftalato de poliglicol con los matices, igual-

mente sélidos a la sublimacidn y a 12 1uz, que se resefian

en 1la columne 3 dc dicha tabla.
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EJEMPLO 14

Proccdicndo de manera andloga a la deserita °
en el Ejemplo 1, se oxidan 10,8 g de 1,5-dihidroxi~4,8g
diemino~-antraguinona convirtiéndolae c¢n quinonimina, se
filtra y se trata la soluicdén con agua, mientras se ré-
frigera, In es?a solucidn diluida dc quinonimina se inétila
a continuacidn, a temperaturas de 5 a 102 y en el curso de
1% horas, una emulsidn obtenida por agitacidn intensa de
100 g de éter n~litil-tiofenilico con 40 g de deidn sulfi-
rico (al 60 %) v 0,2 g de éter. oleilpoliglicdlico, Al ca~
bo de 15 minutcs mds, se trata con hiclo la mezela reaccio-
nal, se separe por filtracidn el producto precipitade y se
trata dste seguidamonte con sulfuro sédico, de la mancra
gue se¢ ha acserito cn cl Ejemplo 1.

Se cbticnen ~ 15 g de una mezcla de colorantes
de color znecgro azulado, que se diguelve en los disolventes
orgdnicos (por cjemplo , ctanol o cleroformo) dando colora-
cidén azul pura, y on deido sulfdrico al 80%, dando colora-
cidn roja. La mezela, cn dispersidn acuosa, tific las fi-
bras de tercftalato de poliglicol, do acctato de celulosa
o de polipropilenc con matices azules rojizos puros. Se
distingue por cxtraordinario poder de fijacidn y estructu-

racidn sobre cl tercftalato de poliglicol, asi como por

bucna solidez o la humedad, 2 la sublimacidén y a la lusz,
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EJEMPLO 15

' Se disuelven en 150 g de 6lou@ (1% de 803)f :
9,6 g de l-amino-4-hidroxi-antraquinona, se enfria la sio-
lucidn hasta 02 y; agitdndola, sc lo trata en el curso de
una hora con 9 g de MnO, (al 85 %), Al cabo'@e 30 minutos
mds de agitacidn a 09; se filtra la solucidn, se lava el
residuo del filtro con 90 g’do dleum (1 % de 803) y so

diluye despacio cl filtrado,,a temperatura de -5 a 02,

‘con 250 g do 4cido acdtico glacial. En esta solucifn dilui-

da se instila a continuacidn, a tcmpcraturas de -5 a 02 y
agitando; una solucidn de 6 g dc tioanisol en 30 g de
drido acdtico glacial. Al cabo de 2 horas de agitacidn a
temperatura de 0 a 39; se vierte la mezcla én hielo, se
afsla ¢l producto y sc trata con sulfuro sdédico de la
manera que se ha doscrito en ¢l Ejomplo 1. E1l producto
bruto, impurificado de lw-amino-4-hidroxi-antraquinona, se
purifica mediantc cromatografia on una columa con OXi-
do de aluminio bdsico de actividad II y empleando como eluen-
te una mezele do 90 % de cloroformo y 10% de metanol.

El colorante se disuolve on los disolventes

orgdnicos, como cl cloroformo o ol etanol, d do colora

. ¢idn violado azulada, y en dispcrsién acuosa tifle el moterial

de fibra de tercftalato de poliglicol con tono intenso de

wn violado-azulino
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3i en este ejemplo, procediendo en lo demds

de la misma manera, se emplea, en lugar de los 9,6 z-de

l-emino-4-hidroxi-entraguinona, la cantidad equivalente

de uno de los compuestos antraquindnicos indicados en la

Tabla II que smighe, se obtienen colorantes que tifien

5
Tibras Qe tereftalato de poliglicol con los matices, igual-

- .

P

as

mente s61idos a la sublimacién y & luz, que se resefian

en la columna 3 de dicha Tabla,

T.atiz de la ftintura so-
bre fibras de terefta—-
ato de poliglicol

e Compuesto antraguindnico
NH20 OH
CH3
16 v
q
OH O NH2
NH,O OH
c 2f
17 O~
7,
1
OH O NH2
V.0 OH
P
: &
c1 |

|
N \§
on ¢ th

azul

azul

escarlata
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EJEMPLO. . 19

3¢ dispersan en 4000 cc deo agua, que con-
tienen 12 g do o~fonilfenolato séddico v 12 g de fosfato
de diemonio, 0,5 g del colorante obicnide segin el Ejeﬁblo
14 y se introducen on este bafio tinsdéreo 100 g de hil§ de
fereftalato de poliglicol. Se tific durante 1% horas 8° -
95-98¢, Imego s2 cnguaja el hilo y sc le lava a fondo con
lejia dilufda de sosa cdustica y con un producto de conm
densacidn a base de dcido naftalin§u1f6nico y formaldehido,
Se obticne una tintura azul rojiza, pura ¥y sllfdaiva lavado,
a la luz y 2 la sublimacidn.

Si en cste Ejemplo se rcemplazaen los 100 g
de hilo de teroftalato de poliglicol por 100 g de tejido
de triacetato de cclulesa, se tific en las condiciones que ge
han citado y o continuacidén se onjunge con agua, se ob-
tiene una tinturs azul rojiza, de muy buena solidez al la-

vado y a la sublimacidn,
EJEMPIQ. 20

En wn aparato para estampacidn, se suspen-
de finamente 1 g del colorante obtonido segin ¢l Ejemplo 1.,
finamente molido, en 2000 cc de agua que contiene 4 g de

éter oleilpoliglicdlico. Se¢ ajusta el pH del bafio tintdreo
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a 5-5,5 con deido acético y se introducen entomces en él;
a 502, 100 g de tejido de tersftalato de poliglicol. Se
calienta a 1402 en el cursc de 30 minutos y se tifie 6u-:“
rante 50 minutos a dicha temperatura., Imego se enjuaga el
tejido con agﬁa, sc le enjabona ¥ sc le seca, Se obtiehgh
asi una tintura azul pura, de cxcelente solidez al 1avaﬁo, al
sudor, a la luz y a la sublimacidn.

Los colorantes que se describen en los
otros Ejemplos dan, por este prococcdimiento, tinturas de

calidad equiparablcs
EJEMPLO 21

32 impregna en un fulard de tejido de refeta-
lato de pollgllcol (como ¢l "Drﬁ on" do l% firma E.J.
Du Pont de Nemours, Wilmington, Delaware, Estados Unldos),
a 402, con un bofio de la composicidn siguionte: ‘
20 g del colorantc obtenido segim el Ijemplo, fina-
mente dispoerso en
;;,5 g de alginato sdédico
20 g de trietanolamina

20 g de étor octilfenol-poliglicblico y
900 de de ugua.
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El tojido, cxprimido hasta un contenido del
100 % aproximademente de liquido de impregnacidn, se seca a
10002 y a continuacidén se fija durantc 30 scgindos a tep-
peratura de 2102, Sc enjuaga con agua el género teﬁidd;*
s¢ le enjabona y se¢ le scca. Em cstas vondiciones se obtienec
una tintura azul sdélida al 1avado; al frote; a la luz &:a
la sublimacidn, N

Los colgrantos que se han descrito cn los

otros Ejemplos da, por este proccdimionto, tinturas de

propicdades somojantes.

EJEMPLO 22

Selaﬁadcn 0,8 g del colorante obtonido segun
el Ejemplo l; Tinamente disperso, & 2500 cc de agua que
contienen 1,5 g de étor oleilpoliglicdlico y 1,5 g de sul-
fato de amonio. Sc¢ introducen en ¢l bafio tintdreo, a 500 '
100 g de hilo de polipropileno (como ol "Polycrest SDR-1",
de la firma Us;lfmbbor Co., de Winsboro, South Carolina,
Estados Unidos), s¢ calicnta a 1008 on ol curso de 30 minu-
tos y sc tific durante una hora a dicha tempcratura. Iue-
go se cnjuaga cl hilo con agua calicntc y se le scca. Se
obtiene wna tirnbura azul intensa, 4c muy bucna solidez a

la luz, 2l lavado y @ los gases dc cscape.
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Lescrito ¢l objcto del presente invento, se degiaf
ran nucvas y de propia invencidn las siguicnites reivindi?q;l
ciones, con prioridad do la solicitud de patentes suizas;{f
nums, 7122/66 del 17 do Meyo de 1966 y 2189/67 del 15 de .. ..

Febrero de 1967,

1. Procedimicnto para preparar mezclas de colo~
rantes antraquinénicos de difieil solubilidad en agua, ca~
racterizado por oxidarsc una l-amino-4-hidroxi-antraquinona

de la formula I

(1)

en la que
Ay Ay significaé, independientomentc wno de otro,

’

hidrdgeno, haldgeno o un grupo alquilico in-
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ferior,
mientras que
Y; e Y, wsignifican hidrdgeno, o bien de Y, e Y, una
Y significa ¢l grupo aminico y la otra Y signi-""
fica el grupo hidroxilico,
para convertirla en la respcetiva quinonimina, y hacerse -

reaccionar ésta con un tiodter fenilico de la férmula II
H-Ph-5 - R! (11)

en la que
Ph  significa un radical fenilénico insubstituido
0 no idgenamonte substituido,
mientras guc
R! significa wn redical alquilico insubstituido,
de 1 o 8 atomos dec carbono,
paré formar una mezcla de colorantes antraquindnicos de

la férmula

2
' f
W LI
v
l/‘\‘E/‘\\ (Ph)nnlns—.R
Ay NS N

¥, c( H (111)
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en la que
Ays Loy Yoy Y,y Ph ticnen ol mismo significado que sé :
ha atribufdo en log férmulas I y’iI}

R

gignifica l y 2 § >

LB

Ut
e

significa un radical alquilico insubstituido,
de 1 o 8 dtomos de ecarbono, 0 un radictl fe-

nilico insubstituido o no ionégenamentéwéﬁbs~
titufdo, con la limitacidn de que R, en caso

de ser n = 2, roprescnta un radical alquilico
10, R! insubstituido, de 1 a 8 dtomos de carbono,
¥y cn caso de ser n = l, representa un radical

fenilico R', insubstituido o no iondgenamente

substituido,

2. Procedimionto segin la reivindicaeidn 1, ca-
15, racterizado por el ciplco de una l-amino-4~hidroxi-~antra-
quinona de la férmulzs I en la gue Yi representa el grupo

hidrox{lico e Y, represcnta ol grupo aminico.

3. Proccdimicnto segin las reivindicaciones 1 y

2, caracterizado por ¢l cmplco de un tiodtor fonilico de
20,  la férmula IT en cl que Ph significa el rodical fenilénico
no ulteriormente substituido y R' significa un radical al-

quilico de 1 a 4 atomoz de earbono,

4, Procedimionto para preparar nezZclas de colo-

rantes antraquindnicos de diffeil solubilidud on agua



Segin sc describe y roivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 28 hojas foliadas y

escritas a maguina por una sola cara,

Firmadoi JOsE kwvkivuct
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