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P A T E N T E

D E
I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COLORANTES 
ANTRAQUINONICOS", a favor de la firma suiza CIBA SOCIETE ' 
ANONYME, residente en BASILEA (Suiza)'.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a nuevos colorantes de 
la serie antraquinónica que corresponden a la formula gene­
rai

(1) M"
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en la que

X significa un radical acílico alifático fibrorrc- 
activo, do preferencia insaturado, que está li­
gado al puente -NH- por un grupo -C0-.

5', La preparación de estos colorantes puede efec­
tuarse por acilación, desdoblamiento de haluro de hidrógeno 
o introducción de un grupo sulfónico. Por ejemplo, seguí el 
invento puedo acilarse el colorante antraquinónico de la 
fórmula

10. (2)

con haluros o anhídridos de un ácido carboxílico alifático 
que presento un radical acílico fibrorrcactivo, do preferen­
cia insaturado. En calidad do tales agentes do acilación 
se consideran, por ojemplo, los anhídridos, o en particular 
los haluros, do ácido alfa,bcta-dibromo- o -dicloro-propió- 
nico, los haluros de ácido acrílico y los haluros de ácido
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halogcnacrílico, por ejemplo el cloruro de ácido alfa-bro- 
moacrílico.

El colorante antraquinónico de partida puede 
prepararse, por ejemplo, a partir de un ácido l-amino-4- 

5. (4'-acilaminofcnilamino)-antraquinon-2,5-, -2,8- o, en par­
ticular, 2-,6- o -2 ,7-disulfánico o sus mezclas, según La 
patente francesa nS 1 079 795, y saponificación consecutiva, 
o por sulfonación directa del ácido l-amino-(4'-aminofoni- 
lamino)-antraquinon-2,5-; -2,6- o -2,8-disulfónico o por 

10. condensación do ácido l-amino-4-bromoantraquinon-2,5-,
-2,6-, -2,7- o -2,8-disulfónico con ácido 4-acotaminoanilín- 
2-sulfónico y saponificación consecutiva.

La acilación según esto invento del colorante 
antraquinónico indicado con los anhídridos o haluros igual- 

15. monto indicados so efectúa convenientemente en presencia de 
agentes acoptorcs do ácido, como el acetato sódico, el hi- 
dróxido sódico o el carbonato sódico, de preferencia en 
medio acuoso. Cuele ser ventajoso emplear un exceso del 
agento de acilación empleado y efectuar la acilación, de 

20. conveniencia, a pH entre 5 y 8.
Según una variante de este procedimiento, pue­

de también tratarse con álcali un componente antraquinónico 
do la fórmula
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on la que
' Y' significa un átomo de halógeno (on particular,

un átomo do bromo) e
10, Y significa un átomo do hidrógeno o do halógeno,

para desdoblar haluro de hidrógeno.
Según otra variante de esto procedimiento, on

un colorante de la fórmula

15.
(4)

20
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en la que

Z significa un radical monohalogenpropionílico o 
acrílico,

puede reemplazarse el átomo de bromo de la posición 2 por 
un grupo sulfónico, mediante tratamiento según método or­
dinario, por ejemplo con sulfito sódico.

Los productos de la fórmula (l) obtenidos por 
el procedimiento que se ha indicado y por sus variantes son 
nuevos. Constituyen colorantes valiosos, aptos para teñir 
y estampar los más diversos materiales, en particular mate­
riales polihidroxilados de estructura fibrosa, celulosa na­
tural o regenerada y materiales textiles nitrogenados, como 
la seda, así como la lana y fibras sintéticas a base de 
suporpoliamidas y superpoliuretanos. Manifiestan buenas 
propiedades do resistencia a la humedad. En el tinte de la 
lana y de las fibras de superpoliamida, se recomienda, para 
mejorar el poder do igualación, emplear agentes igualadores, 
en oartircular productos de adición de óxido de etileno, por 
ejemplo a oloilamina o a amidas do deido graso de sebo.

Los colorantes de este invento pueden, por 
ejemplo, aplicarse a las fibras do celulosa por el método 
de la tinción directa, por el procedimiento do estampación 
o por el procedimiento llamado "pad" o de tinción en fular 
y fijarse a la fibra por tratamiento térmico y alcalino.
Para mejorar las propiedades de solidez se recomienda some­
ter las tinturas y los estampados así obtenidos a un enjua-
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gue a fondo con agua fría y caliente, eventualmente con adi­
ción de mi agento de acción dispersante y que favorezca la 
difusión. Las tinturas y los estampados obtenidos por estes 
métodos se distingc.cn por especial pureza de sus matices, 
por muy Mena resistencia a la luz y por extraordinarias 
propiedades de resistencia a la humedad.

En los ejemplos que siguen, las partes signí-. 
fican, en tanto no se indique otra cosa, partes en peso, 
y los porcentajes, porcentajes en peso; las temperaturas 
están expresadas en grados centígrados.

EJEMPLO 1

Se disuelven a la temperatura ambiente 5 3 ,1  

partes del colorante ácido l-amino-4-(4 '-acetaminofenilami- 
no)-antraquinon-2,6-disulfónico en 540 partes de ácido sul­
fúrico con un. contenido de 7,5% de SO^ libre, y a continua­
ción se agita durante 4 horas a temperatura de 43 a 47°

La solución obtenida se vierte, agitando enér­
gicamente, en 2000 partes de solución de cloruro sódico al 
20%. Se separa por filtración el colorante precipitado en 
gran parte y se le lava con solución de cloruro sódico al 
20%.

La pasta colorante resultante se suspende en 
400 partes de solución de ácido clorhídrico al 10% y se hicr-
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ve la suspensión en reflujo durante 15 horas, con lo que ¿o 
produce disolución. En el enfriamiento, cristaliza en gran 
parte el colorante saponificado, do la fórmula

Se sopara óste por filtración y so lo lava con solución 
diluida de ácido clorhídrico.

La pasta colorante so suspondo en 2000 partes 
de agua y se pone en solución a pH 7 -.gregándole solución

da hasta temperatura de 0 a 5-, so añaden 40 partes de "bi­
carbonato sódico y a continuación, agitando, so instilan 
on ella.en el curso de 4 horas 53 partos de cloruro de alfa, 
beta-dibromopropionilo. Terminada la acilación, se preci­
pita el colorante por adición de cloruro sódico, se le sepa­
ra por filtración y se le seca a temperatura de 80 a 90S. 
Constituye un polvo de color azul oscuro, que se disuelve 
en agua dando coloración azul intonsa y on ácido sulfúrico

0 NH,



concentrado dando coloración rojovinosa opaca. En baño dé­
bilmente acidificado con ácido acético, la lana se tiñe con- 
este colorante en tonos azules verdosos, de muy buena resis­
tencia a la humedad y a la luz.

EJEMPLO 2

Se disuelven en 500 partos de agua 78,3 partos 
del derivado de dibromopropionilo obtenible según el ejem­
plo 1, se enfría la solución hasta 10s por adición de hielo 
y se la mezcla con 12 volúmenes de solución 10-n de hidróxi- 
do sódico. Después de agitar durante 30 minutos a tempera­
tura de 10 a 15-, se neutraliza la solución por adición de 
unos 10 volúmenes de ácido clorhídrico 2-n, se segrega el 
colorante por adición de cloruro sódico, so filtra y se se­
ca en vacío a temperatura de 60 a 703. Se obtiene un colo­
rante do buena solubilidad en agua, que tiñe la lana asimis­
mo en tonos azules verdosos de propiedades do solidez igual­
mente buenas.

EJEMPLO 3

Si en el Ejemplo 1 , párrafo 3 3, se emplean en 
lugar de 53 partos de cloruro de alfa,beta-dibromopropioni- 
lo 27 partes do cloruro de cloroacetilo y se procede en lo
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demás de manera análoga, se obtiene un colorante do propie­
dades muy semejantes,

EJEMPLO 4

Si en ol Ejemplo 1 se emplean, en lugar del 
colorante de partida que se ha indicado, el ácido isómero' 
l-amino-4-(4'-ace taminofcnilamino)-nntraquinon-2,5-disui- 
fónico, el ácido l-amino-4-(4'-acetaminofenilamino)-antra- 
quinon-2.8-disulfónico o una mezcla do estos dos ácidos di- 
sulfónicos y so procede en lo demás en consecuencia, se 
obtienen colorantes muy semejantes. Los polvos colorantes 
obtenidos, do color azul grisáceo, so disuelven en agua 
dando coloración azul y en ácido sulfúrico concentrado 
dando coloración rojo rubí pura y tienen la lana, on baño 
débil do ácido acetico, con tonos azules de muy buenqs pro­
piedades do solidez. Comparadas con las tinturas que se 
preparan con el colorante obtenible según el Ejemplo 1, es­
tas manifiestan un viso verse menos marcado.

EJEMPLO 5

Si en el Ejemplo 1, on lugar del ácido 1-amino- 
4-(4'-acetaminofenilamino)-antraquinon-2,6-disulfónice, so 
emplea el ácido isómero 2,7-disulfónico y se procede igual
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en lo demás, so obtiene, on forma de polvo do color negro 
azulado, ol colorante de reacción isómero. Este se disuelve 
en agua dando coloración azul intonsa y en acido sulfúrico 
concentrado dando coloración violada. En bago débil de áci- 

5. do acético, tino la lana con tonos azules semejantes, algo 
más rojizos, do muy buenas propiedades de resistencia a la 
humedad y a la luz.
Receta tintórea:

En un baño tintóreo que contiene, on 3000 par­
lo. tes de agua, 10 partos de sulfato sódico cristalizado, 6

partes do acido acético al 40%, 0,5 partes del producto de 
adición que se doscribe más abajo a base de oleilamina y 
óxido de etilono y 2 partes de colorante, se introducen a 
temperatura do 50 a 8oe. 100 partos do hilo de lana para 

15. bordar. Se calienta el baño durante media hora a tempera­
tura de ebullición y luego se tiño durante una hora en ebu­
llición. Seguidamente se enjuaga la lana y se la soca. 
Preparación del -producto de adición de óxido de etilono:

So mezclan 100 partos do oleilamina técnica 
20. con 1 parto do sodio finamente dividido y se calienta la 

mezcla a 1402, después de lo cual so introduce óxido de 
etileno a temperatura de 135 a 1402. Tan pronto como el 
óxido de etileno empieza a ser absorbido rápidamente, so 
disminuyo la temperatura de reacción hasta 120-125s y se 

25. prosigue la introducción del óxido do otileno hasta que se
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han absorbido 130 partes do esto. El producto de reacción 
así obtenible so disuelvo en agua prácticamente con limpidez. 
Receta para estampación

Se mezclan con 20 partos de urea 2 partes del 
5. colorante obtenido según ol ejemplo 1, se disuelve la mez­

cla en 20 partos do agua y se deslíe la solución en 40 par­
tos de un espesamiento do alginato sódico al 5%. Luego se 
añaden todavía 10 partes de una solución de carbonato só­
dico al 10%.

10. Con esta pasta de estampar so estampa un teji­
do de algodón en una estampadora do rodillos, se seca el es­
tampado obtenido y se le vaporiza durante 60 segundos a 1406. 
Luego se enjuaga a fondo en agua fría y caliento el tejido
estampado y so lo seca.
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REIVINDICACIONE

Descrito el objeto dol presento invento, se de­
claran nuevas y do propia invención las siguientes reivin­
dicaciones, con prioridad do la solicitud do patentes 
suizas núms. IOI84/66 dol 1 3.7 .6 6 y del 1 5.6.57

existiendo en ¿Lias unidad de invención.

1. Procedimiento para la preparación de coloran­
tes antraquinónicos do la fórmula

en la que
X significa un radical alquílico alifático fibro- 

rrcactivo insaturado, que esta ligado al puente 
-NH- por un grupo -C0-,
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caracterizado *oor prepararse estos colorantes mediante a b ­
lación, desdoblamiento do haluro de hidrógeno o introducción 
de un grupo sulfónico.

2 . Procedimiento segur la reivindicación 1 , carac-- 
ñor aci^^rse un colorante antraqumonaco do la

fórmula

con haluros o anhídridos do un ácido carboxílico que presen­
ta un radical acílico alifático fibrorrcactivo, do preferen­
cia insaturade.

3 . Procedimiento según la reivindicación 1 , ca­
racterizado por tratarse con alcali un colorante antraquí— 
nenieo de la formula
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5

-NH-CO-CH-CI-L-Y' i ^
Y

en la que
Y' significa un átomo do halógeno e 
Y significa un átomo do hidrógeno o do halógeno, 

para desdoblar haluro do hidrógeno. -

1 0. 4. Procedimiento según la reivindicación 1 ,
caracterizado por reemplazarse, en un colorante de la 
fórmula
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en la que

Z significa un radical monohalogonpropionílico
o aerifico,

el átomo de bromo de la posición 2 por un grupo sultánico, 
mediante tratamiento según método ordinario, por ejemplo 
con sulfito sódico.

5. Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado por emplearse, en calidad de materias de 
partida, mezclas del ácido l-amino-4-(4 '-aminofcnilamino)- 
antraquinon-2,2',5-disultánico con el ácido l-amino-4-(4' - 
aminof cnilamino)-antraquinon-2,2',3-disultánico o mezclas 
del ácido l-amino-4-(4'-aminofcnilamino)-antraquinon-2,2',C- 
disulf_ónico con ol ácido l-amino-4-(4'-aminofcnilamino)- 
antraquinon-2,2',7-disulfónico.

6. Procedimiento para la preparación do colorantos 
antraquinónicos.

Según se describe y reivindica en la presento 
memoria descriptiva que consta de 15 hojas foliadas y

d - l j o s e  KODMGUH
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