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PATENTE
DE
INVENCION

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

MEMORIA DESCRIPTIVA

Egte invento se veficere o nucvos colorantes de

la serie antraquindnica que corresponden a la férmula gene-

ral
(1) NH,,
0 .
-S0.H
3
HO,S ;
0
NH-
HO.,S- -NE-X

3
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en la que
X significa un radical aecilico alifitico fibrorre-
activo, de preforcneia insaturado, que csta li-
gado 2l pucatec ~NH- por un grupo -CO~,

I proparacion de cstos colorantes pucde cfoc— -
tuarse por acilaciin, desdoblamicnto de haluro de hidrégcno
0 introduceidn de wn grupo sulfénico. Por cjomplo, sogir ol
invento puede neilarse ol colorante antraquinénico de la

férmula

(2)

NH2
co .
Oasﬁc ~50,8
OH
NH-
HOBSn —NH?

con haluros o anhidridos do un deido carboxflico alifdtico
que prescnte un radical acilico fibrorrcactivo, do proferen-
cia insaturado. En calidad de talos agontes de acilaciédn

s¢ consideran, por ojemplo, los anhidridos; 0 ¢n particulior
los haluros, dc decido alfa,beta~dibromo- o —dicloro-propid-

nico, los haluros éc deido acrilico y los haluros de decido
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halogonacrilico, por c¢jomplo cl cloruro de deido alfa~br6-
moacrilico. .

FEl colorantec antraquindnico de partida pucde
prepararsc, por cjomplo, 2 partir de un acido l-amino-4-
(4'~acilaminofenilamino)-antraquinon-2,5~-, -2,8- o, en por-
ticular, 2~,6- o —2,7-disu1f6nico o sus mczelas, scgun la
patente francesa n® 1 079 795, y scponificacidn conseeutiva,
o por sulfonocibn dirceta del aeido l-amino-(4'-aminofeni-
lamino)~-antraquinon=2,5~, =2,6~ 0 ~2,8~disulfdnico o por
condensacidn de deido l-amino-4-bromoantraguinon=2,5-,
~2,6m, =2,7~ 0 ~2,8-disulfdnico con fecldo 4~acctamincanilin-
2-sulfénico y saponificacidn consceutiva,

La acilacidn scgun este invento dol colorante
antraquindnico indicado con los anhi<ridos o haluros igual~
monte indiccdos se cfoctia convenicntenente en presencia de
agentes acoplores do deido, como ol acotato sddico, ¢l hi-
drdxido sédico o ol corbonato sOdico, de proferencia en
medio acuoso, oSucle ser ventajoso caplear un cxceso del
agente de ncilneidn cmpleoado y ofuatuor la acilacion, dc
convenicneia, a pH entre 5 ¥y 8,

Segin waa variante de cstc procedimicnto, puc~
de tambidn tratarse con alcali un componcnte antraquindnico

de la férmula
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‘ co .
2N\ 'l\hnso3n
OZ?ﬁﬁim /J\\ \\/J
0H L\h 0 |

NH~

" (3)
_Nﬂﬁcow?H~CH2~Y‘

v

1

HO,S

en la que
Y' gsignifica un dtomo de haldgeno (en particuler,
un dtomo de bromo) e
Y significa un 4tomo deo hidrdgeno o de haldgeno,
para desdoblar holuro de hidrdgeno.
Segin otra variante de cste procedimiento, on

un colorante de la férmula

(@]

NE
(4) 2

——
sy
S

O NH—<< ™, ~NH-%

HO4S ,
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en la que
% significa un rsdical monohzlogenpropionilico o
acrilico,
puede reemplazarse el dtomo de bromo de la posicidn 2 por
un grupo sulfoénico, mediante tratumicnio segin método or-
dinario, por ejemplo con sulfito sddico.

Los productos de la férmula (1) obtenidos por
el procedimiento que se ha indicado y por sus variaentes son
muevos. Constituyen colorantes valiosos, aptos para tefiir
y estamper los mds diversos materiales, en particular mote—
riales polihidlroxilados dc estructura fibrosa, celulosa na-
tural o regenerada y materiales texitiles nitrogenados, como
la seda, asi como la lana y fibras sintéticas a base de
superpoliamidas y superpoliuretancs. Nanifiestan buenas
propicdades dc resistencia o 1o humedad. Bn el tinte de la
lana y de laes fibras de superpoliamida, se recomienda, para
mejorar el poder de igualacidn, cmpleor agenies igualadores,
en oartircular productos de adicidn de dxido de etileno, por
ejemplo a oleilamine o o amidas de dcido graso de sebo.

Los colorontes de este invento puedon, por
ejomplo, aplicarsc a las fibras dc celulosa por el método
de la tineidn dirceta, por ol procedimicnto de cstampacidn
o por el procodimicnto llamado “pad" o de tincida en fular
y fijarse a la fibra por tratamicnto térmico y alcalino.
Para mejorer las propiedades de solidez se recomicnda some-

ter las tinturas y los estampados asi obtenidos a un enjua-
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gue a fondo con agua fria y caliente, eventualmente con ‘adi~
cién de un agentc de accidn dispersante y que favorezca la
difusidn. Los tinturas y los estampados obtenidos por estes
métodos ge distinguen por especial purezo de sus matices,

D por muy buena resistencia a la luz y por extraordinairics
propiedades de resistencia a la humcdad, '

En los ejemplos que siguen, las partes signi-.

fican, en tanto no se indique otra cosa, partes en pesgo,
¥ los porcentajes, porcentajes en peso; las temperaturas

. 10, estdn expresadas en grados centigrados.
EJEMPTO 1

3¢ disuelven a la temperaturn ambiente 53,1
partes del coloronte deido l-oamino~4-(4'-acetaminofenilami.
no)-antraquinon-2,6-disulfénico en 540 partes de deido sul-

15, fdrico con un conienido de 7,5% de S0, libre, y o continua-
cidn se agitr durente 4 horas o temperatura de 43 o 479.

La solucidn obtenida se vierte, agitondo enér-
gicomente, en 2000 portes de solueidn de cloruro sédico o
20%. Se seportc por filtraocidn el colorante precipitedo en

20, gron parte y se le lava com solucidn de cloruro sédico ai
20%.
TLa pasta coleorante resultonte se suspende en

400 portes de solucidn de deido clorhidrico al 10% y se hior-
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3
H

produce disolucidn. En el enfriamientc, cristaliza en gran

parte ¢l colorante saponificado, de la férmula

NH

os (' ~50,H

oS-

A

o g NH=- >-NH2

£O3H

Se separa dste por filtrocidn y se lo lava com solucidn

diluida de deido clorhidrico.

de
de
da

Lo pasta coloronte sc susponde en 2000 partes

agua ¥ s¢ pone en solucidn o pH 7 Lgregindole solucidn

hidréxido sddico, dilufda., & 1o solucidn neutra, enfria-

hasto tomperaturn de 0 a 59, oo aficden 40 partes de bi-

carboncto sddico y o continuacidn, agitondo, se instilan

cn ella.en el curso de 4 horas 53 partes de cloruro de alfa,

beto~dibromopropionilo. Terminada 1o acilacidn, se preci-

pita el colorante por adicidn de cloruro sdédico, se le sepa-

ra por filtracidn y se le seca a tomperatura de 80 o 90e,

Constituye un polvo de color azul oscuro, gque se disuelve

en ogua dando coloracidn azul intensa y on deido sulfirico
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concentrado dando coloracién rojovinusa opmca. En bafio dé-
bilmente acidificado cen deide ccdbico, la lona se tifie con-
este coleorante en tonos azules verdosos, de muy buend rosis-

tencia o la humeded y o la lusz.

EJEMPLO 2

Se disuelven en 500 partes de agua 78,3 partes
del derivado d¢ dibromopropionilo obtcnible segun el ejé&-
plo 1, se enfria 1o solucidén hasta 102 por cadicidn de hielo
¥ se 1o mezcla con 12 voldmenes de solucidn 10-n de hidrdéxi-
do sddico. Deaspués de ngitar durante 30 minutos a tempera-
tura de 10 o 15¢, ge neutraliza la solucidn por adicidn de
unos 10 voldmenes de deido clorhidrico 2-n, se segregs el
colorante por adididn de cloruro sédico, se filtra y se se-
ca en vecio o temperatura de 60 o 702, 3e cbtiene un colo-
rante de bucno solubilidad en aguc, gque tife la lan asimis-
mo en tonos amules verdosos de propicdades do solidez igual-

mente buenas,
EJEMPLO 3
Si en el Ejomplo 1, parrafo 32, sec emplean on

luger de 53 partes de eloruro de alfa,beta~dibromopropioni-

lo 27 partes de cloruro de cloroacetilo y se procede ca lo
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demds de moners andlogh, se obbtione un colorante do propie-

dades muy somejontes,
EJEMPIO 4

3i en ¢l Ejemplo 1 se emplean, en lugar del
coloronte de portidn que s¢ ha indicado, el deido isdmei&
l-amino-4-{ 4 '~acetaminofenilomine ) ~antroquinon~-2,5-digui~
fénico, el decido 1—aminow4—(4'—acetaminofenilamino)—anﬁrém
quinon-2.8~disulfénico o una mezele de estos dos deidos di-
sulfénicos 7 z¢ procede en lo demds en consecuencin, se
obtienen colorurtces muy semejontes. Los polvos colorantes
obtonidos, de color aszul grisdeco, so disuelven en ogud
dondo coloracidn ozul y on deide sulfdrico concentrado
dando coloracidn rojo rubi pura y ticfien la lana, on bafio
adbil de deido acditico, con ftonos azules de muy buengs pro-
piedades de gsolidez. Comparadas con las tinturcs que se
preparan con ¢l celorante obtonible segin el Ejemplo 1, &s-

tos monifioston wn viso verse mernos marcado.
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en lo demds, sc¢ obflenc, on forma de polvo de color negro

azuledo, ol colorsate ds reaceidn isdmecro, Este se disuelve
on ogua dando coloracién azul intemsa y en deido sulfurico
concentrado dando ccloracién violado. En hafio débil de dci-
do acdtico, tific la lona con tonos azules semejantos, aigo
nds rojizos, dc muy buenas prepicdades de resistencia a la
humedad y 2 la luz,

Receta tintdrea:

En un bafio tintdreo que contiene, en 3000 por-
tes de agua, 10 partos de sulfgto‘sédioo cristulizado; 6
partes do deide acdtico al 40%, 0,5 portes del producto de
adicidn que se describe mds abajo o base de oleilamina y
bxido de etilono y 2 partes de colorante, se introducen o
temperatura de 50 a 802, 100 partes de hilc de lana parz
bordar., Se calicnta el bafio durantc media hora a tempera-
tura de ebullicidn y luego se tific durantce una hora en ebu~
1licidn., Scguidemento se enjuage la lana y se la scea.

Preparacidn del producto de adicidn de dxido de etileno:

Sec mozelan 100 portes de oleilamina téenica
con 1 parte de sodio finamente dividido y se calienta la
mezcla = 1402, despuds de lo cual sc introduce dxido de
etileno a tomperatura de 135 a 1402, Tan pronto como ¢l
$xido de otilono cmpieza a ser obsorbido rdpidamente, se
disminuye la temperatura de roaceidn hagta 120-125¢ y se

prosigue la introduccidn del 6xido de otileno hasta que se
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han absorbido 130 partes de éste. EL producto de reaceidn
asi obtonible se disuelve en agua pricticamente con limpidez.

Receta para cstompacidn

S¢ mezelon con 20 partes de urea 2 partes del
colorante obienido segin el ejoemplo 1, se disuelve la mez-
cla én 22 partos de agun y se deslie 1o solucidn on 40 bar—
tes de un espesamionto de alginato sddico al 5%. Imego se
ofinden todavia 10 partes de una solucidn de carbonato sé-
dico al 10%.

Con csto pasta de estompar se estampa un teji-
do de algoddn on una estampadora de ro@illos, sc seca el es-
tompado obtenido y se le vaporiza durcnte 60 segundoz a 140¢.

Imego se enjuage o fondo en agua frie y caliente el tejido
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REIVINDICACIORE -

Descrito ¢l objeto del presonte invoento, se do-
claran nuevas y ¢ propia invencidn las siguiontos roivin~
dicaciones, con priorided de la solicitud de patentes
suizas nums, 10184/66 dol 13,7.66 ¥ del 15.6.57

5. cxistiondo ecndllas unided de invencidn,

1. DIrocodimicnto para la preparacidn de coloran-

tes antraquindnicos do la férmula

NHo
O,
10. e k-so’.j
0,58 |
CcOo v
ox m :

H

15, cn la que
X significa un radical alquilico alifdtico fibro-
rreactive insaturado, que cotd ligado al puente

-F¥H~ por un grupo ~CO-,
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carncterizado por preparcrse ostos colorontes mediante ooi-

. . Lt
1ncidn, desdsblamicnto de haluro de hidrégeno o introducsion
de un grupo sulfdnico.

2. Procodimicnto scgim la reivindieacidn 1, carac-

¢ un colorante entraquindnico de la

o

5. terizado »or oeilers

férmula

o h2
~SOBH
10. co~” :
NH--
hO3S- —NHé
15. con haluros o cnhildrides de un deido carboxilico que prosen-

P S . .
ta un radicnl ncflico alifatico Librovreactivo, de preforen-
cia insaturndc,

4 0 . - Iy
3. Proccdimionto segim lo ruivindicacidn 1, cao-

racterizado por tratorsc con dleali un colorante antraqui-

20, ndnico do la férmula
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, - -SO_H
0§t 3
|
OH 0
‘ I‘IH—Q»].‘II{-CO-({H-«CI-IZ--Y'
_ Y
5, 50,1
en la que

Y' significc un atomo de haldsacno e
Y significa un atomo de hidrdgeno o de haldgeno,

para desdoblar haluro de hidrdgeno, -

10, 4, Procodimisnto segin la weivindicacidn 1,
caracterizado por recmplazarse, on un colorante de la

férmula

15, -Br
028

" d VH- Q—NH—-Z :
2
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el dtomo de bromo de la p051016n 2 por un grupo sulionicwe,
medinnte trot-miento seglin mdtodo ordinario, por ejemplo

con sulfito sddico,

5. Procodimiento segin la roivindicacidn 1,
caracterizado por cmplenrse, en cnlidad de materias de
partida, mezclas del Acido l-amino-4-(4'-aminofenilamino)-
antraquinon~2,2',5-disulfdnico con el deido l-amino—4-(4'~
aminofenilominoe)-cntroquinon~2,2',8~disulfénico o mezelas
del deido l-amino-4-(4'-aminofenilamine)-ontraquinon-2,2',0-
disulf_dnico con el deido l-amino~4-(4'-aminofenilanino)-

antroquinon-2,21, 7-disulfonico,

5. Procedimicnto para 1la proparacidn de colorantes

antraquindnicos.

Sesin se describe y reivindica on la prescnte
memoria descriptive que concta de 15 hojas foliadas y

escritas a mAquina por ung sola cnra,

“ees JOSE RODRIGUEL
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