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El objeto de la prasente invencidn es un proce—
dimiento de obtencidn de colorantes de antraquinona de

férmula.
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en la que los anillos A y/o B pueden estar ulteriormente
sustituidos. Los colorantes se obtienen si 1 mol de un
compuesto de formula

0 X

A (1T)

0 X
en la gue cada X significa un sustituysente intercambiable
por un radical amino, por ejemplo, un dtomo de haldgeno,
tal como un dtomo de cloro o de bromo, un radical hidro-
xilo o amino o un radieal alcoxi inferior, 6 1 mol de la
forma leuco de un compuesto de férmula (II) é 1 mol de wvna
mezcla de un compuesto de férmula (II) y su forma leuco se

hace reaccionar con 2 moles de ua compuesto de férmula

7
:
2
CH,
H N « CHy (1I1)

OH3
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en la que Z significa un 4dtomo de hidrdgeno o el radi-
cal dcido sulfénico, se oxida, en caso de que el com-
puesto de férmula (II) se hubiese empleado en su forma
leuco, y se sulfona en caso de que 7 signifique un 4tomo
de hidrézeno.

Ia reaccién de un compuesto de férmula (III), en
la que % significa un dtomo de hidrégeno, con un compues
to de f£érmula (II) se realiza ventajosamente en un medio
orgdnico., También se puade hzmcer reaccionar una mezcla de
compuestos de férmula (IIT). Los productos de reaccidén
as{ obtenidos se oxidan en caso dado, y a continuacién
se sulfonan, pudiéndoss efectuar la sulfonacidén, por
ejemplo, en oleum 8 con dcido sulfurico conecentrado al
80~100 %, preferentemente del 92 — 100 % o con &cido clo-
rosulfénico,

La reaccidén de un comvuesto de férmula (III) o
de una mezcla de compuestos de férmula (III) en la que 2
gsignifica el radieal dcido sulfdénico, con un compussto de
férmula (II) o con su derivado leuco o con una mezcla de
compuestos de £érmula (II) o su~ formas leuco, scefactua
preferentemente en medio acuoso.

Como medios orgdnicos en los cuales un compuesto
de férmula (III) se pusden hacer reaccionar con un compues
to de férmulz (II) sean mencionados nor ejemplo:los alco-
holes de alta molecularidad, tales cono el alcohol butili
co, isobutilico, amilico, octilico, dodecilico ete., el
nitrobenceno, el clorobsuceno stc., o las mezclas de disol
ventes, realizdndose la reaccidn a temperaturas de 80—
14000, preferentemnente a temperaturas de 100—13000.

El producto de reaccidn obtenido se obtiene en

la mayoria de los casos en la forme leuco y para la trang
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formacién en el colorante final se deberd oxidar. Ia

oxidacidén se puede realizar, en caso dado, en los di

solventes arriba mencionados, a temperaturas de 100~

180°¢, preferentemente 130-170°C, pudiéndose introdu

eir para ello aire en el medio orgdnico; si se emplea
nitrobenceno como disolvente no es necesaria la intro
duccidén de aire.

Los anillos bencénicos B pueden estar ulte-
riorumente sustituidos, por ejemplo, por nitro, ciano,
halégeno, tal como cloro o bromo, 0 mediantekélquilo
0 alcoxi, en caso dado sustituidos,

También el anillo A puede estar ulteriormente
sustituido, por ejemplo por haldgeno, $al como cloro o
bromo, o0 por el radical hidroxilo.

Los nuevos colorantes sirven para el tefiido,
impregnzdo o estampado de fibras de origen animal, por
ejemplo, lana o seda, para fibras de poliamida sintéti
ca, por ejemplo, nylon, y de cuero, adends Fibras de ce
lulosa, por ejemplo, algoddén o lino, de fibras de celu-
losa regenerada, por ejemplo, rayfn de viscosa, raydn
de cobre o celulosa, y de mezclas o textiles de estfas
fibras.

Al tefiir, impregnar o estampar se pueden utill
zar los agentes de humectacién, igualacidn, espesamiento
u otros ggentes auvxiliares textiles o para el cuero.

Los colorantes pueden tefiir en medio deido o
neutro, pero también en medio alcalino a temperaturas
de 70-10000 y preferentemente a temperatura de ebulli-
cién, Poseen sobre los sustratos indicados una buena ca

pacidad de sintetizacidn e igualan en forma excelente.
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Los teflidos y estampados obtenidos son de ex~

celente brillantez y poseen uns muy buena solidez a la

luz y al mojado.
Los compuestos de férmula (III) en la que el

nicleo fenilico B puede estar ulteriormente sustituido

y % significa un 4dtomo de hidrdgeno, es decir, los com-

puestos de férmula

2
CH3
H CH3 (V)
CH3

se pueden obtener, por ejemplo, haciendo reaccionar un

compuesto de férmula

3
CH
3
0 :QV (V)

CHO (VI) |
v

reduciendo el commuesto (VII) a un compuesto de f£érmula
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¥y se amina el compuesto de férmula (VII) reductivamen-

te a un compuesto de férmula (IV).

Estos y otros compuestos de férmula

520,
2 CH

3

HN cH, (1x)

CH3

en los que el nueleo fenilico B puede estar ulteriormen
te sustituido, se pueden obbener también condensando un

compuesto de férmula (V) con un compuesio de férmula

CH2-Ha16geno (x)

a un compuesto de férmula
CH (XT) .

se reduce y reductivamente se amina a un compuesto de
férmula (IX).

En la patente belga 676.218 se describe en el
ejemplo 3 un colorante antraquinénico de férmula
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10, que, en otros, se emplea pars el teilldo de lana. Es
sorprendente que los colorsntes de férmula (I) posean,
asimismo tefiidos sobre lana, mejor solidez al mojado,
por ejemplo, una mejor solidez al batano alcalino,

En los ejemplos siguientes las partes son par

15. tes en peso y lon porcentajes son porcientos en peso,
lag temperaturas se indican en grados centigrados.
Ejemplo 1

Un compuesto de férmula (IV) se puede preparar
de la manera siguiente: 106 partes de benzaldehido y

20. 138 partes de 3,5,5~trimetilciclohexen~2~-ona~l se hier-
ven con 42 partes de hidréxido potdsico y 1000 partes de
agua durante 2 horas bajo reflujo. La capa orgdnica se
separa, se lava hasta neutralidad con agua y se fracciona
La 3,5,5~trimetil-6-benzal~ciclohexen~2~ona~l formada

25. hicrve a 176-180°C (0,2 Torr). Mediante hidrogenacidn
bajo presién y destilacidn a 136-—1380 (0,3 Torr) se ob
tiene la 3,5,5-trimetil-6~benzileiclohexanona-l, que,
mediante aminacidén reductiva, se transforms en la 3,5,5-
trimetil~6-benzileiclohexilamina-1l, Esta hisrve a 157~

30, 160° (1,6 Torr).
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Para la obtencién del colorante se calienta
24 partes de 1,4-dihidroxiantraquinona en la forma leu
c¢o y 70 partes de 3,5,5~trimetil~6-benzileiclohexilami
na-1 en 120 partes de n-butanol durante 48 horas a 100o
bajo atmésfera de nitrdgeno y el producto obtenido se
oxida con uma corriente de aire. 10 partes de la base
asi obtenida se sulfonan en 40 partes de monohidrato de
deido sulfirico a temperatura ambiente. Después se vier
te la masa sobre hielo, se separa por filtracidn y se
lava hasta neutralidad con una solucidn al 10 % de clo-
ruro sédico. Se obtiene un polve azul que tifie la lana
en tonalidades azules tirando a verde, muy brillantes,
con buene solidez a la luz y buenas solideces al mojado.
Ejemplo 2 |

A una mezcla de 51 partes de sodamida y 405 par
tes de benceno se gotean a 20~25° 180 partes de 3,5,5~
trimetilciclohexen—2-ona;l ¥ la mezcla se mezcla con 111
partes de cloruro 2,4,6-trimetilbencilico. Se azita du-~
rante una hora & 20-25° y a continuacién se hierve duran
te l% horas a temperatura de ebullieidn. Ia 3,5,5-trime
ti1-6-(2",4",6 "~trimetilbenzil)~-ciclohexen—-2~ona~1 asi
obtenida hierve a 200-202° (0,2 Torr). Mediante hidroge
nacidén bajo presidén y ulterior aminacidn reductiva bajo
presién se obtiene la 3,5,5-trimetil-6-(2',4',6 -trime
tilbencil)-ciclohexilamina-1. ‘

La reaceidén de esta amina con 1,4-dihidroxian-
traquinona y la ulterior sulfomacién en forma andloga
al ejemplo 1 suministra un colorante que tifie la lana
con tonalidades azules tirando a #erde, muy brillantes,

con buenas solideces a la luz y buenas solideces al moja
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do.
Ejemplo 3

A vna solucidén de 25 partes de 3,5,5-trimetil-
6~bencileiclohexilamina-1 en 50 partes de'écido sulfiri
co al 100 ¢ se zotean 35 partes de oleum al 25 %. La
mezcla de reaccidén se vierte sobre hielo y agua y a con
tinuacidén se separa por Tiltracidén. E1l producto se neu-~
traliza con uns solucidn de hidréxido sédico y se evapo
ra hasta sequedad,

70 partes de monosulfonato sdédico de 3,5,5-tri
metil-6-bencilciclohexilamina 100 partes de soluciédn al
5 % de hidrdéxido y 12 partes de 1,4-dihidroxiantraquino
na en la forma leuco se azitan conjuntamente durante 24
noras a 95-98° y el producto de reaccidn obtenido se oxi
da con una corriente de aire. Se obtiene el mismo colo-
rante como en el ejemplo 1,

Instrucciones para el tefildo

Un bafio de +tefiido, compuesto de 10.000 partes
de agua, 2 partss del colorante del ejemplo 1, 10 par-
tes de sulfato sbdico y 2 partes de dcido acético gla-
cial se mezcla a una temperatura de 40—45o con 100 par
teg de lana, En el plazo de 30 minutos se calienta el
bafio hasta ebullir y el bafio se deja durante otros 30
minutos a temperatura de ebullicidén. Después de este
tiempo se asregan nuevamente 2 partes de decido acédtico
Zlaclal al bafio de tejido y se termina el tefiido des-
pués de hervir durante otros 30 minutos. El tejido de
lana estd tefiido de una tonalidsd azul, tirando a verde,
brillante, muy solide & la luz. El tefiido posee muy bue-

ng solidez al lavado y al batanado.
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En la tabla a continuscidn se menciona la cons
truceidn estructural Ze ulteriores colorantes., Se pue—
den obtener segun las indicaciones efectuadas en el ejem
plo 1 ¥y corresponden a la f£dérmula

TABLA
Ejemplo |Posicidn del sus| Posicién del sus
ne, tituyente en el | tituyente en el
anillo A anillo B Tonalidad del te
5 6 7 8 2 ’ 3 ’ 4 ’ 5 ’ 6 , | Bido sobre lana
4 HH H H H H CH3 H H azul
5 H H H H CH3 H CH3 H H azul
6 HH H H HH OCH3 H H azul
7 HH H H H H CL H H azul
) H Cl1L C1 H H H H H H azul tirando a
verde
9 H C1 Cl1L H CH3 H CH3 H CH3 azul tirando a
verde
10 H C1 C1 H H H OCH3 H H azul tirando a
verde
11 OH H H 0H CH3 H CH3 H H azul tirando a
verde
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Degerita suficientemente la naturaleza del in-
vento asi como 1z manera de realizarlo en la prdctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen—
te indicadas son susceptibles de modificaciones de deta
lle en cuanto no alteren su principio fundamental. Tam-
bién se hace comstar que el invento corresponde a una
golicitud de patente presentada en Suiza con el nimero
2071/67 de 10 de Pebrero de 1967, acogiendose por lo tan '
to a los beneficios gue conceden los Convenios Interna-
cionales en vigor, siendo 1o :ue constituye la esencia
del referido invento y por lo que se solicita Patente
de Invencidén por 20 afios en Espafia sobre: “PROCEDIMIEN-
TO PARA LA OBTENCIOH DE COLORANTES DE LA SERIE ANTRATUI
NONICA", caracterizdndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para la obtencién de coloran~

tes de la serie antraguindnica, de férmula

3
0 CHy
CH, - (1)
cH,
0 NH .
cH,
on,
2 SO.H

3
en la que los anillos A y/o B pueden estar ulteriormente
sustituidos, caracterizado porque 1 mol de un compuesto

elegido del grupo consistente en un compuesto de férmula
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en la que cada X significa un sustituyente intercambia-
ble por un radical amino, su forma leuco ¥y una mezcla
de un comvuszsto de férmula (II) y de su forma leuco,

se hace reaccionar con 2 moles de un compuesto de fér-
mula

H,N CH (1I1)

en la que Z significa un dtomo de hidrégeno o el radiecal
dcido sulfénico, se oxida en el caso de que el compuesto
(IT) se emplease en su forma leuco, y se sulfona en el
caso de que Z significa un 4tomo de hidrégeno.

2.~ Procedimiento para la obtencidén de coloran-
tes de la serie antraquindnica, tal y como queda sustan—

cialmente descrito en la presente Memoria.

quing pox
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