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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COLORANTES 
ANTRAQUINONICOS.-

SANDOZ A.G., entidad suiza, residente enBasilea, 
Suiza.-

La invención se refiere a un procedimiento pa­
ra preparar antraquinónicos. Estos compuestos antrsqui- 
nónicos corresponden a la fórmula:



en la que significa uno de los restos

(II) -X -r R,

(III)

(IV)

0 NH - R,

( V )

uno de los R^ significa un átomo de hidrogeno, flúor, cloro o 
bromo o un grupo -SO^H y el otro R^ significa un átomo de hi­
drogeno o ambos R^ significan átomos de cloro.

R^ significa



-Rg-O-SO

significa alquilo secundario con 3 hasta 6 átomos de car­
bono, ciclohexilo o 3,5,5-trimetilciclohexllo, o

R^ significa hidrógeno, alquilo o alcoxi con 1  hasta 9 áto­
mos de carbono o halógeno,
Rg significa -CHg-CHg-, -CHg-CHg-CHg-, CHg-CH-, -CH-CHg-,

CHj CH^
-CHg-CH-CHg- ó -CHg-CHg-(0-CHg-CHg)p-,

OH

Ry significa hidrógeno o alquilo inferior, Rg significa hi­
drógeno, alquilo o alcoxi inferior, halógeno o aoilamino infe­
rior, Rg signifioa -CHg-CHg-, -CHg-CHg-CHg-, -CHg-OH-,

3̂
-CHg-CH-CHg-, -CH-CHg- ó -CH-(CHg)y

OH C2H5 CH^ CHg CHg
RlO significa -CHg-, -CH-CH^-C- , -CH-CHg-CHg- ó

CHg CHg
-CH-CHg-CHg- ,
C H - - C H ^ ^ 3



5.

10.

15.

386528
significa hidrógeno o alquilo con 1  hasta 8 átomos de car+-

bono) R-jp significa —CHg— , —CHg—OHg— o —OH— ^
)
f*nr
^ 3

X significa -O- ó -S-,
alquilo -CHg-, -CHg-CHg-, -OH-, -OHg-OH- ó -CH-CHg-,

CH3 HÍ3
m es 1  ó 2, n es 1  hasta 3 , p as 1  hasta 9, r es 1  hasta 6, 
el grupo SO^H en la fórmula (V) se encuentra en la posición 
6 ó 7, el núcleo B puede llevar un átomo de cloro o un gru-* 
po SO^H en la posloión 6 ó 7 o dos grupos hidroxl o amlno, 
o cada vez un grupo hidroxi y un grupo amino en las posi­
ciones 5 y 8, el núcleo C puede llevar 1  hasta 3 grupos de 
alquilo o alcoxi de bajo peso molecular y, cuando n signifi- 
oa 2 ó 3 , cada sustituyante Rg puede tener su propio signi­
ficado.

Los compuestos preferentes corresponden a las fór­

mulas

20.

25.

(Vil)

}
i
í

30
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De loa compuestos de fórmulas (VII) y (VIII) son 
aquellos especialmente valiosos en los cuales Rg significa e!. 

resto de un fenol sulfonado, que lleva en la posición para 
un grupo alquilo, o un resto 2-hidroxletll ó 2- 6 3-hidroxi- 
propilo ó 2,3-dihldroxipropilo,sulfatado y R^ significa un 
resto bencéníco sulfonado que lleva, en caso dado, 1  hasta 
3 grupos de alquilo inferior, un resto alcoxl o aollamino 
inferior un resto bencilo o fenilaiquilo sulfonado, estando 
el resto alquilo enlazado al grupo ámino por un átomo de 
carbono secundario, o un resto

R-

"8

SO3H

en la que m es 1  ó 2 , R^ significa hidrógeno, metilo o etilo 
y Rg significa hidrógeno, metilo, etilo, cloro, metoxi, eto- 
xi o acetilamino.

El procedimiento para la obtención de los coloran­
tes consiste en hacer reaccionar 1 Mol de una 3*5,5-trimetil- 
ciclohexilamina oon 1 Mol de un compuesto antraquinónico ele-' 
gido entre:
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en la que Hal significa cloro, bromo o flúor, Y es Bromo ó 
-SO3H y

" 13  "

alquileno-CO-N<
R

(Bg).
, ( y ' -  - c r

30

—Rg-*0—SO^H , —R-̂ Q
^  SO^H l_* SO^H

-R11
o alquileno-CO-N- 

R, -ce SO^H

y, cuando Y significa bromo, se trata con un sulfito neutro, 
aouosoluble, y, cuando no lleva ningún grupo -SO^H, se 
trata con SO^ 6 un medio cededor de SOy

Una primera variación del procedimiento consiste 
en hacer reaccionar 1 Mol de un compuesto antraquinónico de 

fórmula
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con 1  M . 1  d. una a.ina d. fómnl. y, cnando . 1  reo-
to Rgj no lleva ningún grupo -SO^H, ae trata con SO^ 6 un 
medio cededor de SOy

La segunda variación del procedimiento consiste 
en hacer reaccionar 1  Mol de un compuesto antraquinónico 

de fórmula

(XIII)

con un oompuesto de elegido entre:

y se trata con SO^ o medios cededores de SO^, o se hace reac­
cionar con un 1 Mol de un ácido alquilencarboxílico, que 
muestra en la p o s i c i ó n u n  doble enlace, con 3 ó 4 átomos
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de carbono, o con un ácido haloacétioo o aua derivados fun­
cionales, después se aminiza, en presenola de un haluro de 
ácido lnorgánioo, oon una amina de fórmula

y, se trata con SO^ o un medio cededor de SO^.
Un procedimiento para la obtención de colorantes 

antraquinónicoa de fórmula

consiste en hacer reaccionar 1 Mol de ácido 1,4—dihldroxian- 
traquinon—6— ó —7—sulfónico con 1 Mol de 3,5,5—trimetilci— 
clohexilamina y 1 Mol de una amina de fórmula R^—NHg*

Un procedimiento para la obtención de colorantes 

antraquinónicoa, de fórmula

R
7

NH,
R1 X-Rg

CHj
(XVI)

R1
H

C] 3



consiste en hacer reaccionar l.Mol de un compuesto antraqui— 
nonio o de fórmula (IX) con 1 Mol de 3,5,5-trimetilciclohexi- 

lamina y el producto de reacción obtenido oon 1 Mol de un 

compuesto elegido entre!

y se trata con SOj o medios cededores de SOy
Compuestos adecuados de fórmula (IX) son, por ejem­

plo, la l-amino-2 ,4-dibromo-antraquinona, el ácido 1-amino- 
4-bromo, l-amino-4,6- ó -4,7-dibromo-, l-amino-4-bromo-6-clo­
ro- ó -7-cloro-, 1 -amino-4-bromo-6- ó -7-fluor-, l-amino-4- 
bromo-6,7-dicloroantraquinon-2-sulfónico, el áoido l-amino-4- 
bromoantraquinon-2 ,6- ó -2 ,7-disulfónico.

Como compuestos de fórmula (X) entran por ejem­
plo, los siguientes en consideración: la l-fenilamino-4-bro- 
mo- ó -4-cloroantraqulnona, 4,6(7)-dicloro-, -4-bromo-6- ó 
-7-cloroantraquinona, -4-cloro-5,8-diamino-, -5,8-dihidroxi-, 
-5-amino-8-hidroxi- ó -5-hidroxi-8-amino-antraquinona y el 
áoido-4-bromoantraqulnon-6- ó -7-sulfónioo y sus derivados 

que llevan en el núcleo fenilico restos de alquilo o alcoxi 
con 1  hasta 5 átomos de carbono (metilo, etilo, isopropilo, 
n-propilo, n-butilo, n-amilo, terc.amilo, tere.butilo, iso- 
butilo, metoxi, etoxi, n-butoxi, dimetilo, trimetilo, meti- 
letilo, metil-metoxi, dimetoxi, dietoxi, dietilo), átomos de 
halógeno (cloro, bromo, flúor) o restos de acilamino infe­
rior (acetilamino, propionilamino, n-butirilamino, metoxicar- 
bonilamino, etoxicarbonilamino) así como los compuestos sul- 
fonados sustituidos o no sustituidos en el núcleo fenilico;
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la l-(2 '-hidroxi-etilamlno)-,1 -(2 '-hidroxipropilamino)-,
3r-(3 '-hidroxipropil-2'-amino)-, l-.(2'-3 '-dihidroxipropila­
mino)-, l-(4'-hidroxibutil-3 '-amino)-, l-(4'-hidroxibutil-2 '- 
amino)-4-oloro- 6 4-bromo-antraquinona, 4-6(7)-dioloro-, -4- 
bromo-6- ó -7-cloro-antraquinona, -4-cloro-5,8-diamino-, -5,8- 
dihidroxi-, -5-amino-8-hidroxi-, - 5-hidroxi-8-amino-antraqui- 
nona, -4-cloro- ¿ -4-bromo-6- ó -7-sulfoantraquinona así como 
1 .. .n . 1  gru,. hldr.xial.quH., la ^
cilamino-, 1-(4'-fcnil-4'-metil-pentil-2 '-amino)-, l-(4'-fenil)- 
butil-2 '-amino)- ó 1-(6'-fecil-2 '-metil-hexil-4'-amino)-4-clo­
ro- ó -4—bromo-antraquinonr-, 4,6- ó -4,7-dicloro- 6 -4-brómo- 
6- ó -7-cloro-antraquinona, -4-cloro-5,8-diamino-, 5,8-dihi- 
droxi-, -5-amino-8-hidroxi, 5-hidr oxi-8-amino-antr aquinona, 
-4-cloro- 6 -4-bromo-6- ó -7-sulfoantraquinona; la l-(2'-ben- 
cilciclohexilamino)-, l-(2 '- -fenil-etil-oiclohexilamino)- 
l-/?'-(2"- ó -4"-metilbencil- ó -etilbencil- ó-n-propilbencil)L 
oiclohexilamino/L., l-¿^'-(2"-4"- ó - (2'̂ , 6" -dimetilbancil- ó 

-dietilbencil)-ciclohexilamino^-, l-^'-("" ,4" ,6"-trimetilben- 
cil)-oiclohexilaminoy-, 3-^'-(2"- ó -4"-metoxibencil- ó -eto- 
xibenoil- ó -n-propoxibencil)-ciclohexilamino/-, l-¿j?'-(2" ,4" 
dimetoxibenoil- ó -dietoxibencil- ó -dÍetoxibencil)-ciclohexi^ 
lamino¡7-, l- ( 2 '-bencil-4' -motil-, -4'-etil, -4'-tere,butil-?
-4'-tero.amil- ó -4'-isooctilciolohexilamino)-4-oloro- ó -4- 
bromo-antraquinona, -4,6- ó -4,7-dicloro- ó -4-bromo-6- ó -7- 
cloro-antraquinona, -4-cloro-5,8-diamino-, -5,8-dihidroxi-5- 
amino-8-hidroxi-, -5-hidroxi-8-amino-antraquinon- ó -4-cloro^ 
ó -4-bromo-6- ó -7-sulfoantraquinona; la 1-(2'-fenilaminocar- 
bonil-etilamino)-, 1-(2'-fenilaminocarbOnil-propilamino)-, 
l-(l-fenilaminocarbonil-propil-2 '-amino)-, 1 -fenilaminocarb o- 
nilmetilamino-, l-(2'-N-metil-N^fenilaminocarbonil-etilamino)-
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l-(2'-N-etil-N-fenilaminocarbonil-etilamino)-, 1-N-metll-N- 
fenilamíno-c arb oniIme t i la mi no-, 1-N-etil-N-fenilamino-carbo- 
nilmetilamino- 4-cloro- ó -4-bromo-, -4,6- ó bien -4,7-dlclo- 
ro-, -4-bromo-6 7-cloro-antraqulnona, -4-cloro-5,8-dlamlno-, 
-5,8-dihidroxi-, -5-amino-8-hldroxi-, -5-hidroxi-8-amino-an- 
traqulnona 6 -4-cloro- ó -4-bromo-6- ó -7-sulf oantraqulnona; 

así como sus derivados que en el núcleo fenílico llevan res­
tos de alquilo o alcoxi con 1  hasta 5 átomos de carbono (me-' 
tilo, etilo, isopropilo, n-propilo, n-butilo, n-amilo- terc- 
amilo, tere.butilo, isobutilo, metoxi, etoxl, n-butoxi, di­
metilo, trimetilo, metil-etilo, metil-metoxi, dimetoxi, dle- 
toxi, dietilo), átomos de halógeno (cloro, bromo, flúor) ó 
restos de acilamino inferior (acetilamino, propionilamino, 
n-butirilamino, metoxicarbonilamino, etoxicarbonilamino), 
así como los compuestos sulfonados en el núcleo fenílico, 
sustituido o sin sustituir.

Los compuestos de fórmula (X) se pueden obtener, 
por ejemplo, por reacción de 1 Mol de un compuesto de fórmula

- 11 -

20.

25. con 1 Mol de una amina o por halogenización de un
compuesto de fórmula

30

(XVIII)
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Los compuestos de fórmula (X), en los qu<yR^j sig­

nifica un resto
(RaL

o bien

se pueden obtener también por reacción de 1 Mol de un com­
puesto de fórmula (XVIII) con 1 Mol de un ácido aminocarbo- 
xilico HpN-alquilen-COOH, amidización del grupo carboxíli- 
oo en presencia de un haluro de ácido orgánico con una amina 
de fórmula (XIV) o amidización con una amina de fórmula (XIV)¡ 
y ulterior sulfonación, o por reacción con 1 Mol de un com- [ 
puesto de fórmula !

con 1 Mol de un ácido alquenilcarboxílioo, que muestra en ¡ 
la posición un enlace doble, con 3 ó 4 átomos de carbono, i 
o de un ácido haloacético o sus derivados funcionales, ami- i 
dización en presencia de un cloruro del ácido orgánico con ' 
una amina de fórmula (XIV) o amidización con una amina de !
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fórmula (XIV) y sulf onación.

Compuestos adeouados de fórmula (XI) son, por ejem­
plo: el acido l-iaopropil-, 1 -sec.bútil-, 1 -aec.amil-, l-seo. 

hexil-, 1 -ciclohexilamino- ó l-(3 ',5',5'-trimetilciclohexila- 
mino)-4-cloro- ó 4-bromoantraquinon-6- ó -7-sulfónico. Se 
pueden obtener por reacción de 1 Mol de ácido 1,4-dihaló- 
genoantraquion-6- ó -7-sulfónico on 1 Mol de una amina R^-NHg 
o por halogenización, preferentemente brómización, de un áci­
do l-R^-NH-antraquinon-6- ó -7-sulfónico.

La reacción de la 3,5,5-trimetilciclohexilamina con 
los compuestos de fórmulas (IX), (x),  ó (XI) se puede rea­

lizar a temperaturas de 40 hasta 220^0. Los compuestos antra- 
quinónicos acuosolubles se hacen reaccionar ventajosamente 
en medio acuoso o acuoso-orgénicó, por ejemplo, a tempera­

turas de 45- hasta 100BC, preferentemente a 45- hasta 85 s 
para los compuestos de fórmula (IX) donde Y significa SOjH; 
los compuestos de fórmula (XI) insolubles en agua se hacen 
reaccionar en un medio orgánico, por ejemplo, a temperaturas 
de 80s hasta 200SC, preferentemente a temperaturas de 1002 
hasta 1509C, especialmente a 110-1303C, para los compuestos 
de fórmula (IX) donde Y significa un átomo de bromo. Como 
medios acuoso-orgánicos se emplean mezclas de agua y uno o 
varios disolventes, como mínimo parcialmente acuosolubles, 
indiferentes con relación a los participantes en la reacción, 
por ejemplo, alcoholes inferiores (metanol, etanol, isopro- 
panol, butanol, etilenglicol), éteres (dioxano, 1 ,2-dimeto- 
xi- ó 1 ,2-dietoxietano), éter-alcoholes etéricos (2-metoxi- 
ó 2-etoxi-etanol, 2-(2 '-metoxietoxi)- ó 2-(2'-etoxi-etoxi)- 
etanol), cotonas (metil-etilcetona), amidas (dimetilf&rmaml- 
da, dimetilaoetamlda), sulfóxidos y sulfonas (dimetilsulfóxi-
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do, sulfolantetrametilensulfona). La cantidad de estos di­
solventes asoieode ventajosamente hasta un 25%, preferente­
mente a un 5 hasta un 15% de la mezola.

Se trabaja convenientemente en presencia de agentes 
aceptores de ácido que tienen un pH de 1 1  como mínimo (pH de 

la solución acuosas saturada de la 3,5,5-trimetilciolohexila- 
mina), preferentemente de hldróxidos de metal alcalino (hi- 
dróxido sódico o potásloo) y de un catalizador de cobre (pol­
vo de cobre, óxido de cobre I, cloruro de cobre I, óxido de 
cobre II). Para lograr una reacción rápida es ventajoso em­
plear un exceso de la 3 ,5,5-trimetilciclohexilamina, por 
ejemplo, 1,3 hasta 3 Moles, preferentemente 1,5 hasta 2 Moles 
por Mol de compuesto halogenoantraquinónico.

Para la reacción en agente orgánico se emplea la 
misma 3 ,5,5-trimetilciclohexilamina como disolvente y, en 
caso dado, como agentes aceptores de ácido o un disolvente 
de alto punto de ebullición, indiferente con relación a la 
3 ,5,5-trimetilciclohexilamina, por ejemplo, a temperaturas 
de 130° hasta 220$, por ejemplo, el mono- y diclorobenceno, j 
la dimetilformamida, la dimetil-acetamida, el dimetilsulfó- 
xido, el glicolóter y especialmente el nitrobenceno; como 
agente aceptor de ácido entran, por ejemplo, en considera­
ción, un exceso de la amina, una amina terciaria povo volá­
til que sea más fuertemente básica que la 3 ,5 ,5-trimetilci­
clohexilamina, una sal metálica básica, por ejemplo, el car- !
bonato sódico o potásico o un hidróxido de metal alcalino. }

¡
Si es necesario se emplean los catalizadores de cobre arriba 
mencionados. Los productos de reacción se pueden precipitar 
en la forma usual, por ejemplo, por evaporación, preferente­
mente bajo presión reducida, destilación de vapor de agua o ¡
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dilución con un agente adecuado (por ejemplo, con agua en el 
caso de los disolventes solubles en agua, con un alcohol in­
ferior, tal como metanol, etanol, isopropanol o con un hidro­
carburo tal oomo éter de petróleo), se filtran, en caso dado 
se lavan y se secan.

clohexilamina con un compuesto de fórmula (IX) donde Y sig­
nifica un átomo de bromo, se hace reaccionar el producto de 
reacción oon un sulfito neutro acuosoluble, en un medio acuo- 
so-orgánico, por ejemplo, acuoso-alcohólico o acuoso-fenólico

una solución de sulfito concentrado la parte acuosa, a tem­
peraturas de 100  ̂hasta 1509, preferentemente a 120 - 130^0 

bajo presión.

se acila antes de la condensación oon 3 ,5,5-trimetilciclohexi-- 
lamina, entonces se acelera fuertemente la reacción, de mane­
ra que se rebaja la temperatura, por ejemplo a 609 hasta 1309(? 
preferentemente a 809 hasta 1009C. Cuando se trabaja en un 
exceso de amina y/o se acorta la duración o se puede reducir 
mucho la formación de productos secundarios. Como agente 
de acilación entran en consideración, por ejemplo, los cloru­
ros del ácido alcano inferlor-sulfónicp (los cloruros de áci­
dos metano- o etanosulfónlcos), los cloruros de ácidos 
arensulfónicos (los cloruros de ácidos benceno- o 4-metilben- 
cenosulfónico, además, los cloroacarbonatos de alquilo (el

Después de la condensación de la 3,5,5-trimetilci-

(el fenol mismo, un cresol o mezcla de cresol) representando

Cuando los compuestos de fórmula (x), donde R̂ ¡j
significa un re 
clohexilo

o un resto ci-
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clorocarbonato de metilo o de etilo) y especialmente los ' 
cloruros o anhídridos de ácidos carboxílíeos inferiores (el 
cloruro o anhídrido del ácido propióníco y preferentemente 
el cloruro o anhídrido del ácido acético). Para la formación 
del compuesto acetílico se puede calentar, por ejemplo, el 
compuesto antraquinónico en 5 hasta 10 veces su cantidad de 
anhídrido acético, en presencia de un 2 hasta un 5 % de clo­
ruro de cinc (referido a la cantidad del compuesto antraqui­
nónico), a temperaturas de 60° hasta unos 135-1403(3, prefe­
rentemente a 80 hasta 1003(3, hasta que haya desaparecido 

el compuesto de partida, después de lo cual se enfría la 
mezcla, se vierte en agua, se saponifica cuidadosamente el 
anhídrido aoático en exceso y se filtra el producto precipite 
do, se lava con agua, se seca y en caso dado se recristaliza 
en ácido acético al 100% o en un alcohol.

Después de la condensación con la 3,5,5-trimetil- 
ciclohexilamina, se vuelve a disociar él grupo acilo, por ' 
ejemplo, mediante calentamiento en ácido sulfúrico al 55 hag-¡ 
ta 80%, preferentemente al 60 hasta 65%, a temperaturas de 
50 hasta 80se, preferentemente a 60 - 70se.

La reacción de los compuestos antraquinónicos de 
fórmula (XII) con una amina R^-NH^ se puede efectuar bajo 
las condiciones de reacción arriba mencionadas. La acila- 
ción del grupo trimetilciclohexilamónico produce, también 
aquí, una rápida reacción cuando se trabaja oon un gran ex­
ceso de una amina no sulf onada.

Cuando la reacción se efectúa en un disolvente or- 
gánioo se puede emplear, según la fuerza de la amina emplea­
da, un acetato, carbonato o hidróxido de metal alcalino, por 
ejemplo, en el caso de una amina aromática, o un carbonato o
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hidróxido de metal alcalino en el caso de otra amina.

Cuando el compuesto antraquinónico (XII) en la po­

sición 6 ó 7 lleva un grupo -SO^H se trabaja convenientemen­
te en un medio acuoso o acuoso-orgánico en presencia de un

bonato de metal alcalino, o también un hidróxido de metal ; 
alcalino al emplear una amina aromática, o un hidróxido de 
metal alcalino al emplear una amina aromático-alifática. Ami-t- 

nas Rjj-NHg adecuadas son, por ejemplo, el amlnobenceno, 
l-amino-2-, -3- ó -4-metil-, -etil- o -isopropilbenceno, 
l-amino-2,4-, -2,5- ó -2,6- dimetil- o -dietil-benceno, '

1- amino-2 ,4,6- ó -2,4,5-trimetilbenceno, l-amino-2-metil-4,6-- 
dietilbenceno, l-amino-4-n-butil-, -4-isobutil-, -4-terc.bU- 
til-, -4-terc.amil-, -4-n-amil-, -4-isooctil-, -4-terc.octil4- 
benceno, l-amino-2-, -3- ó -4-oloro- o -bromobenoeno, 1-ami- 
no-2,4-diclorobenceno, l-amino-2-, -3- ó -4-metoxi- ó -eto- 
xibenceno, l-amino-2,5-dimetoxi- o -dietoxibenceno, 1 -aminb-
2- metoxi-5-metilbenceno, l-amino-4-acetilamino-, -propioni- 
lamino-, butirilamino-, -metoxicarbonil-amino- o -etoxicar- 
bonil-amino-benceno o los ácidos monosulfónicos de estos 
aminobencenos, según las fórmulas

2-hidroxl-etllamina, 2-hidroxipropilamina-l, 3*-hidroxipropi- 
lamina-1 , l-hidroxipropilamina-2, l-hidroxibutilamina-3, 
l-hidroxibutilamina-2, 2 ,3-dihldroxipropilamina-l ó sus sul-¡

aceptor de ácido, por ejemplo, un acetato, bicarbonato, oar-

fatos de acuerdo con las fórmulas



HpN-Rg-OH o HgN-Rg-O-SO^H;

bencilamina, 2-amino-4-metil-4-fenilpentano, 2-amino-4-fenil-' 
butano, 4-amino-2-metil-6-feoilhexano y ácidos monosulfóni- 
oos según las fórmulas

H2N-R10 HgN*
SO^H

2-benoil- o 2-feniletil-oiolohoxilamina, 2-(2 '-motil- ó -eti3[- 
bencil)-ciclohexilamina, 2-(4'-matil-, -etil- ó n-propilben- 
oil)-ciolohexilamina, 2-(2',4'- ó 2-(2 '-,6'-dlmetil- ó -die- 
tilbencil)-ciclohexilamina, 2-(2',4',6'-trimetilbencil)-ci- 
olohexilamina, 2-(2 '- ó 2-(4'-metoxi-, -etoxi- ó -n-propoxi- 
bencil)-ciclohexilamina, 2-(2'-4'-dimetoxi- ó -dietoxibencil) 
ciclohexilamina, 2-bencil-4-metil-ciclohexilamina y sus áci 
dos sulfónlcos según las fórmulas

fenilamida, -N-metil- ó -N-etil-N-fenilamida,-2'-,3'- ó -4'- 

metil-, metoxi-, a toxi- ó -clorofenilamida),-(2'-4'-,2',5'- 
ó -2',6'-dimetilfenilamida), -(2',4',6'-, ó -(2',4',5'-tri- 
metilfeuilamida), -(4'-etil-, -(4'-Ísopropil-, -(4'-n-butil-, 
-Í4'-isobutil-, -(4'-tero.butil-, -(4'-n-amil-, -(4'-isoamj.l- 

-(4'-terc.amil-, -(4'-isoootil- ó-(4'-tero.ootilfenilamida), 
-(4'-bromofenilamida, -(2',5'-dioloro-, -(2',5'-dimetoxi- ó 

-(2* ,5'-dietoxi-fenilamida), -(2'-ipetoxi-5'-metilfenilamida),

!

' POOR QUAUTY
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-(4'-acetilamino-, -(4'-propionilamino-, -(4'-etoxicarbonila- 
minofenilamida) de los ácidos amino-acétioo,^(-amino- y

y^-a-ün.-butí-
rico o sus ácidos monosulfónicos, según las fórmulas

HgN-alquileno-CO

^7
O

La reacción del compuesto antraquinónico de fór­
mula (XIII) con un compuesto Hal— ^ 8^n
Hal-R^-OH ó Hal--- CH^ — ^ ^ se puede realizar en un
gran exceso del compuesto halogénico o en un disolvente po­
lar, tal como dimetilformamida, dimetilsulfóxido o preferen­
temente nitrobenceno a temperaturas de 90s hasta 200 9c, pre­
ferentemente a 130 - 180^0 y en especial a 135-1509C para 
los haluros arílicos y preferentemente a 80 - 130-C, espe­
cialmente 100- 1 10 3C para los haluros bencílicos y 80 - 130SC 
para los haluros hldroxlalquílicos, en presencia de un agen­
te aceptor de ácido tal como acetato, bicarbonato, carbona­
to o hidróxido de metal alcalino y un catalizador de cobre 
(polvo de cobre, óxido de cobre I ó cloruro de cobre i).

Los compuestos de fórmula (XIII) se pueden obte­
ner por condensación de ácido bromamínico y sus derivados con



- 20 -

3 ,5 ,5-trimetilciclohexilamina y desulfonización o mediante 
reaooión de 1  Mol de un compuesto dihalógeno de fórmula 
(XVIII) en secuencia arbitraria con 1 Mol de 3,5,5-trimetil- 
ciclohexilamina y 1 Mol de amoniaco o de una sulfonamida ali- 
fátioa o aromática
(CHj-SOg-NHg, C2H5-SO2-NH2, ^ ^ -S O g -N H g , C H j^ y - S O g - !

-NHg) y en el último de los casos disociación del resto sul- 
fónico.

Compuestos de halógeno adecuados para la reacción 
con los compuestos aminoantraquinónicos de fórmula (XIII) son, 
por ejemplo, el bromobenceno, 1,2-, 1,3- ó 1,4-dibromobenceno,
1- bromo-2-, -3- ó -4-metil- ó -etilbenceno, l-bromo-2-, -3-
ó -4-clorobenceno, l-bromo-2-, -3- ó -4-metoxi- ó -etoxibea- 
ceno, 1 -bromo- 2 ,4,6-trimetilbenceno, l-bromo-2-metoxi-5-metil- 
benceno, l-bromo-4-isopropil-, -4-n-butil-, -4-terc.bp.til-ben 
ceno, l-bromo-4-acetilamino-, -4-propionilamino- ó -4-butiri- 
lamino-benceno, correspondiente a la formula Hal-( ) ;
2- cloro- ó 2-bromoetanol,2-oloro- ó 2-bromopropanol-l, 1 -clo-

ro- ó l-bromo-2-propanol, 3-cloro- ó 3-bromopropanol, 1 -clo-
!

ro- ó l-bromo-2 ,3-propandiol, correspondiente a la fórmula 
Hal-R^-OH; cloruro o bromuro bencílico correspondiente a la 
fórmula Hal- CHg ^ .

La reacoión de los compuestos aminoantraquinónicos 
de fórmula (XIII) con alcohol bencílico se efectúa, ventajo­
samente, en un gran exceso del alcohol a temperaturas de 80 s 
hasta 1309C, preferentemente a 100-110 9(3, en presencia de yo­
do como catalizador, ascendiendo la cantidad de yodo al 3 has­
ta 15%, preferentemente al 8 -12'/ del compuesto aminoantraqui- 
nónioo.

La reacción de los compuestos antraquinónicos de
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fórmula (XIII) con los ácidoMalquilencarboxílicós, que mues­
tran an la posiciones un enlace doble, con 3 ó 4 átomos de 
carbono, y sus este-funcionales, por ejemplo, el ácido acrí- 

lico, acrilarea, acrilamida, acrilnitrilo, ácido metacríli- 
co, y sus ásteres, ácido crotóico, se efectúa convenientemen­
te en solución ácido sulfúrica, ascendiendo la concentración 
del ácido sulfúrico preferentemente entre 50 6 96%.

La reacción se realiza a temperaturas entre 40s y 
100s, preferentemente entre 609 y 80 se. la cantidad del áci-. 
do alquilencarboxilico empleada deberá ascender como mínimo 
a 1 Mol. Para lograr buenos rendimientos es frecuentemente 
ventajoso emplear un exceso de ácido alquilencarboxilico. 
También la adición de otro ácido, por ejemplo, ácido fosfó­
rico concentrado, puede acelerar la reacción. Durante la reac 
ción se hidrolizan los derivados funcionales frecuentemente 
a ácidos libres. Si esto no es el caso, entonces se efectúa 
la hidrólisis.más tarde. Los productos de reacción se pue­
den aislar en la forma descrita en la patente británica n9

841.927.
La reacción de los compuestos aminoantraquinónicos 

de fórmula (XIII) con un ácido haíoacático se puede efectuar, 
por ejemplo, en ácido bromo- o cloroacático fundido, en caso 
dado, en presenoia de un acetato de metal alcalino y de un 
compuesto de cobre, a temperaturas de 609 hasta 1209, pre­
ferentemente a 80-90SC, o en un disolvente orgánico iner­
te, tal como fenol, un cresol o mezcla de cresol o nafta en 
presencia de un acetato de metal alcalino y de un compuesto 
de cobre a temperaturas de 100S hasta 150 0̂, preferente­
mente a 100-1209. Para el aislamiento se retira el disolven­
te, preferentemente mediante destilación, por ejemplo, con



vapor de agua o bajo presión más reducida, y el producto de ¡ 
reacción se precipita en forma de sal y/o acidificación, se ; 
aspira y se sigue limpiando en la forma usual.

Para la amidación de los ácidos carboxílicos secos, 
asi obtenidos, en presencia de un haluro de ácido (cloruro ¡ 
tionilico, penta-cloruro de fósforo o penta-bromuro de f ós- ! 
foro preferentemente tricloruro o tribromuro de fósforo) en 
un disolvente^orgánico inerte (por ejemplo, en un hidrocarbu­
ro en caso dado halogenado, tal como cloroformo, tetracloro- 
carbono, benceno, tolueno, xileno, clorobenceno, dioloro- 
benceno o en un éter, tal como dioxano, 1 ,2-dimetoxí- ó 1 ,2- 
dietoxietano, di-isopropil-, di-n-propileter) o en una ami­
na terciaria (piridina, una mezcla de bases de piridina, qui- 
nolina, dimetilamino- o dietilaminobenceno) se hace reaccio­
nar con una amina de fórmula (XIV). En lugar de un disolven- ! 
te orgánico inerte se puede emplear también la misma amina }
de fórmula (XIV) como disolvente. Se trabaja a temperaturas ! 
entre os y 50se en presencia de uno de los haluros de ácido ; 

arriba mencionados y la reacción se termina a temperaturas 
de OS hasta 100SC, preferentemente a 40s hasta 80S. El ais­
lamiento de las fenilamidas del ácido carboxflico obtenidas 
se puede realizar en la forma descrita en los ejemplos de 
la patente británica ns 1.061.424.

La reacción del ácido l,4-dihiuroxiantraquinon-6-suL 
fónico, con 1 Mol de 3,5,5-trimetilciclohexilamina y 1 Mol 
de una amina R^-NHg se puede realizar, por ejemplo, a tempe- j 
raturas de 50s hasta 150SC, preferentemente a 80-120se. 
Mediante adición de compuestos bóricos (ácido bórico), tri- 
fluoruro de boro) y/o empleando el ácido 1,4-dihldroxi-antra- 
quinon-6-sulfónico, parcialmente o en su totalidad en forma



i

5.

10.

15*

20.

25*

30.

del compuesto leuco, se puede acelerar considerablemente 
la introducción, especialmente de un segundo grupo de 3,5,5- 

trimetilciclohexilamíno. Se puede trabajar en un gran exce­

so de 3,5,5-trimetilciclohexilamina ó, especialmente al 
condensar con dos aminas distintas, en un disolvente orgáni­
co inerte, por ejemplo en un alcohol, por ejemplo, etanol, 
n-propanol, n- 6 iso-butanol, n- 6 iso-amilalcohol, en un 
glicol, por ejemplo, etilenglicol, 1 ,2-propllengllcol,- óieti* 
lenglicol, dipropllenglicol, en un éter-alcohol, por ejemplo, 
2-metoxi-, 2-etoxi- ó 2-n-butoxietanol, 2-(2 '-metoxi-, -eto- 
xi- o-n-butoxi-etoxi)-etanol, en un éter, tal como dioxano, 
etc., en caso dado bajo adición de hasta un 30% de agua* Des­
pués de la condensación, que preferentemente se efectúa bajo 
exclusión de aire, por ejemplo, en una atmósfera de nitróge­
no o de gas de villa, se sigue oxidando el compuesto leuco, 
por ejemplo, mediante introducción de aire.

La reacción del producto de reacción de fórmula

(XX)

(obtenido de 3 ,5,5-trimetilclclohexilamina y los compuestos 
de fórmula (IX)), con los compuestos hidroxi o tiólicos

HX — HX-Rc-OH o HX-(CH2) t ^ ^

se efectúa convenientemente a temperatura más elevada, por
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ejemplo a 509 hasta 200se, preferentemente a 50S hasta 150-q, 
especialmente a 60S hasta 12QSC, para los compuestos tióli- 
cos, y a 100 hasta 200SC, especialmente a líos hasta 1803(3, 
para los compuestos hióroxi, en presencia de agentes acepto- 
res de ácido, tales oomo los carbonatos e hidróxidos de me­
tal alcalino. Se trabaja ventajosamente en un disolvente 
inerte, por ejemplo, en un alcohol, tal como etanol, buta- 
nol, ciclohexanol, o en un éteralcohol, tal como 2-metoxi-, 
2-etoxi- ó 2-butoxietanol, 2-(2'-metoxi-, 2-(2'-etoxi- ó 
2-(2'-butoxi-etoxi)-etanol, o en un éter, tal como dioxano, 
o en un.hidrocarburo, tal como ciclohexano, tolueno, cloro- ¡ 
benceno o, cuando los compuestos de fórmula (IX) llevan gru­
pos ácido sulfónicos, hasta en agua, en el caso de los com-

t
puestos tiólicos. Naturalmente se puede emplear como disol- ! 
vente también un exceso de los compuestos tiólicos. Disolven­
tes adecuados para la reacción con los compuestos hidroxi 
son, por ejemplo, la piridina, una mezcla de piridina-base, i 
quinolina, nitrobenceno, 2,6-di-tere.butil-4-metílfenol o Un! 
exceso de los mismos compuestos hidróxi. El agua, eventual­
mente formada o existente, se retira antes o durante la reac­
ción. Para la reacción de átomo de bromo en la posición 2 
puede ser ventajosa la adición de un catalizador de cobre, 
por ejemplo, cloruro de cobre I, especialmente en el caso 
de los compuestos tiólicos. Los productos de reacción se se­
paran en forma conocida, por ejemplo, por dilución con un 
alcohol inferior o, cuando se emplearon compuestos hidróxi 
o tiólicos solubles en agua, o bién en alcali, también con 
agua o con soluciones de hidróxido alcalino, se filtran, 

se lavan y se secan.
El tratamiento con SO^ (como gas, por ejemplo di-
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luido con aire o como compuesto de adición a piridina o a dio4-' 
xano) o con ácido clorosulfónico se puede realizar en un di­

solvente inerte, tal como cloroformo, 1 ,2-dicloroetano, nitro*- 
benoeno, a temperaturas de os hasta 506, ventajosamente a 
15-30SC. Generalmente se trabaja, sin embargo, con ácido sul-' 
fúrico concentrado, aproximadamente al 96 hasta 100%, o con 
.l.um ..n un c.nt.nid. d. hasta .,roxlM,daM..t. un da SO3 

bajo las temperaturas indicadas más arriba. Aquí se sulfonl- 
zan los núcleos bencánicos, o bien se sulfatan los grupos hi- 

droxllo alifáticos. Para la sulfatación se puede emplear áci­
do sulfúrico ooncentrado a 10-20SC, mientras para la sulfo- 
nación, a igual temperatura, es conveniente emplear oleum 
con, por ejemplo, un contenido del 5 hasta 10% de SOy Para 
la transformación de los grupos hldroxialquilo en grupos sul- 
foalquilo se puede emplear también ventajosamente el ácido j 
aminosulfonico, por ejemplo, a 100-150^0. Los colorantes sul-i 
fonados o sulfatados se pueden aislar, por ejemplo, vertiendo) 
en agua o en una solución de sal y en caso dado precipitando 
por adición de sal. Los colorantes solubles en agua obtenidos 
contienen como mínimo un grupo -SO^H y sirven para el teñido, 
impregnación o estampación de lana, seda, pelos, fibras sinr- 
téticas de poliamida y poliuretano y cuero. Los teñidos y 
estampaciones obtenidos son brillantes y poseen unas propie­
dades de solidez al mojado muy buenas (al lavado, al batana- j 
do, al sudor, a^ agua, al agua de mar) así como buenas solí- ! 
doces al frote y al secado en seco. La solidez a la luz
sobre las fibras sintéticas de poliamida es muy buena y mejor)!
que sobre la lana.

Las partes mencionadas en los ejemplos son partes 
en peso y los porcentajes son porcientos en peso.

*



Las temperaturas se indican en grados centígrados, j

EJEMPLO 1
Una mezcla de 400 partes de agua, 40,4 partes de

sodio l-amino-4-bromoantraquinon-2-sulfónico, 20 partes de 
L-amino-3 ,5 ,5-trimetil-ciclohexano, 15 partes de una solu­
ción al 30 % de hidróxido sódico, 50 partes de etanol y 1  

parte de polvo de cobre se agita durante 5 horas a 65°. El 
odorante azul que se ha formado se aísla y seca en la forma 
usual. Este corresponde a la fórmula (Vi). Con su solución 
acuosa se tiHan las fibras de las poliamidas sintéticas en 
un brillante azul, tirando a rojo. Los tenidos tienen muy 
buena solidez al mojado y una excelente solidez a la luz.

En comparación con el conocido colorante comer­
cial, que en la posición 4 lleva un grupo ciclohexilamino 
sin sustituir, se destaca el nuevo colorante por una soli­
dez al mojado mucho mayor de sus teHidos sobre las fibras 
de poliamida sintética.

El mismo odorante se puede obtener de la manera
siguiente:

Una mezcla de 38,1 partes de l-amino-2,4-dibromo-- 
antraquinona, 160 partes de 3 ,5,5-trlmetilciclohexilamino,
25 partes de acetato potásico anhidro y 0,5 partes de cloru­
ro de oobre I se calienta a 110-120S hasta que haya desapa­
recido toda la sustancia de partida. La masa de reacción se 
diluye con metanol, el precipitado se aspira en frío, se 
lava con metanol, después con agua y se seca. 10 partes 
del producto, en caso dado recristalizado, se calientan en 
un autoclave con 50 partes de fenol y 20 partes de solución 
al 50 % de sulfito potásico durante 16 horas a 130s. El fe­
nol se separa por destilación con vapor de agua y el coloran-
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te se precipita en forma de sal, se aspira, se lava con 
una solución salina, en caso dado disolviendo en agua ca­

liente, filtración en caliente y precipitación en forma de 
sal se libera de las impurezas acuoinsolubles en caso dado 
existentes, y se seca.

. 1  t.Sid.: , .
En 6C.00 partes de agua de 40 s se disuelven 2 par­

tes del colorante preparado según el ejemplo 1  y se agregan 
4 partes de sulfato amónico. En esta flota de teñido se in­
troducen 100 partes de hilo de poliamida sintético (Nylon 66], 
se calienta en el plazo de 30 minutos hasta hervir y se man­
tiene aún durante una hora a temperatura de ebullición. 
Finalmente se enjuaga el hilo y se seca. Las fibras tienen' 
un brillante azul, tirando a rojo, y un teñido muy sólido.

La tabla siguiente contiene ulteriores colorantes
de fórmula

0 NHg

(XII),

que se caracterizan por los sustituyentes en las posicio­
nes 6 y 7 así como por la tonalidad de color de los teñidos 
sobre lana o fibras de poliamida sintética.
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TABLA I

Ejemplo R-, en la posl- 
oion 6

R- en la posi 
^ cion 7

Tonalidad de 
color de los 

teSidos

2 01 H azul, tirando a
rojo.

3 H C1 Idem

4 Br H Ídem

5 F H ídem
6 -SOjlI H azul

7 C1 01 azul, tirando a
rojo.

EJEMPLO 8

Se disuelven 46 ,4 partes de la sal sódica del oo-

1 orante , preparado según el ejemplo 1 , en 600 partes de agua
a 60s, se agregan 46,5 partes de una solución al 30 % de 
hidróxido sódico y en el transcurso de una hora se esparcen 
en ella 19 partes de ditionita sódica. Después de otra hora 

ha terminado la desulfonización. El compuesto, que se ha 
vuelto insoluble en agua, se filtra, se lava neutro con agua 
oaliente y se seca.

Se obtiene un polvo de oolor violeta oscuro que, 
después de recristalizar en tolueno, funde a 204 hasta 2053. 
El compuesto obtenido tiene la fórmula

36,% partes de la l-amino-4-(3',5',5'-trimetilci- j



clohexilamino)-antraquinona asi obtenida, 75 partes de bro- ! 
mobenceno, 15 partes de carbono sódico anhidro y 2 partes de 
cloruro de cobre se calientan durante 4 horas a 134-140s. 
Después se enfría la mezcla de reacción a 1009 y ge diluye opn 
150 partes de alcohol etílico. El colorante azul, así preci­
pitado, se separa por filtración, se lava con alcohol etíli­
co y agua y se seca. Tiene la siguiente estructura:

y un punto de fusión de 183-184  ̂ (en tolueno y alcohol etí­
lico). El colorante insoluble en agua se puede sulfonizar en 
el núcleo benoénioo según los métodos usuales, por ejemplo, 
mediante tratamiento con 5 veces su cantidad de oleum al 10 % 
a 5-108. se obtiene un colorante azul, insoluble en agua, 
que tiñe la lana y las fibras de poliamida en bellos tonos 
azules. Los teñidos poseen una excelente solidez al mojado y 
destaca solidez a la luz.

Si en lugar de bromobenceno se emplea la cantidad 
correspondiente de 4-etoxi-l-bromobenceno, se obtiene una ba­
se colorante oon el punto de fusión 191-1928, cuyo derivados 
sulfonlzado tiñe las fibras de poliamida en brillantes tona­
lidades azules, tirando a verde, de excelente solidez a la 
luz y muy buenas solideces al mojado (lavado, batanado, al 
suduro, al agua y al agua de mar), así como buenas solide­
ces al frote y a la limpieza en seco. En comparación con el 
correspondiente colorante con un grupo ciclohexilamino se des-



5.

3865
taca el colorante según la presente invención por un mayor 
brillo y una mejor solidez al lavado y al sudor.

Empleando otros bromobencenos se obtienen los resul­
tados siguientes:

TABLA 2

-  30—

10.

15.

20.

25.

Ejemplo Bromobenceno Punto de fusión Tonalidad de,color
N*. empleado de la base co- de la solución acuo-

lorante sa de los derivados
___  ______sulfonlzados._____________________

9 l-bromo-4-me-
til-benceno 174-5 s azul

10 l-bromo-2,4-
-dlmetilbenceno 178-9  ̂ azul tirando a rojc

1 1  l-bromo-2,4,
6-trimetllbenceno 176-7- Ídem

EJEMPLO 1
8 partes de yodo se disuelven en 150 partes de alco­

hol bencílico de 60s. Después se agregan 72,4 partes de 1-ami- 
no-4-(3,5',5'-trimetilciclohexilamino)-antraquinona, mientras 
se aumenta la temperatura a 100e. La mezcla se agita durante j 
6 horas a 1009, se enfría entonces a 809 y ge diluye con 300 
partes de isopropilalcohol. La l-bencilamino-4-(3',5', 5'-tri­
metilciclohexilamino )-antraqulnona cristalizada se separa 
por filtración, primero se lava con alcohol isopropílioo y a 
continuación con agua y se soca a 1009. Corresponde a la fór­

mula

30
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45.2 partes de la base colorante obtenida se disuel­

ven en 135 partes de ácido sulfúrico al 100 '/< y 80 portes de 
oleum al 25 % a 5-8s. La sulfonlzaclón ha terminado después

de 6 horas. La masa se vierte entonces en una mezcla compues­
ta de 150 partes de agua, 400 partes de solución acuosa al 
28% de cloruro sádico y 250 partes de hielo. El colorante se 
precipita. Este se separa por filtración, se lava con una 
solución al 10 % de cloruro sódico y se seca a 100S. El co­
lorante así obtenido tiñe las fibras sintéticas de poliamida 
en tonalidades brillantes azules, sólidas a la luz y al mo­
jado. Los teñidos son más sólidos al mojado que los corres-'.

t

pondientes teñidos con el colorante que lleve un grupo ci- 
olohexilamino sin sustituir.
EJEMPLO 13

72,4 partes de l-amino-4-(3',5',5'-trimetilciclo- 
hexllamlno)-antraqulnona se disuelven en 160 partes de clo­
ruro bencílico a temperatura ambiente. Se agregan 18 partes 
de bicarbonato sódico y se calienta a 100S. La condensación 
dura 10 horas. Después de este tiempo se enfría la masa a 
60s y la base colorante se precipita con 300 partes de alco­
hol isopropíllco. Al sulfonizar se obtiene el mismo coloran­
te como en el ejemplo 12 .
EJEMPLO 14

36.2 partes de l-amino-4-(3',5',5'-trimetilclclo- 
hexilamino)-antraquinona se disuelven a 70 e en una mezcla, 
compuesta de 90 partes de ácido sulfúrico al 55 % y 14 par­
tes de ácido acrilico, y se sigue agitando durante 4 horas 
a esta temperatura. La masa caliente se vierte entonces en 
500 partes de agua de 60e. La pulpa cristalina se separa 
por filtración y se lava con agua caliente hasta que la sa-

i
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lida se prácticamente incolora y casi neutra, y se seca a ! 
100 c.

43,4 partes de i-(42'-oarboxi-etilamlno)-4-(3",5", 
5"-trimetilciclohexilamino)-antraquinona se disuelven en 
150 partes de anilina a temperatura ambiente* Después se go­
tean, a 403, 14 partes de tricloruro de fósforo. La tempera-} 
tura de la masa de reacción se sube a continuación a 60 s y se 
mantiene durante 4 horas a 60-65 s* Se agregan ahora 160 par­
tes de alcohol metílico con lo que se separa en forma crista­
lina la base colorante. Esta se separa por filtración, se la­
va primeramente con alcohol metílico, a continuación con
agua y se seca a 100s. si producto azul cristalizado corres- , 

* ' ipondo a la formula }

A 163 gQ disuelven 50,9 partes de la base coloran- } 
te obtenida en 100 partes de ácido sulfúrico al 100 % y 60 ¡
partes de oleum al 25 %. La sulfonización ha terminado des- ' 

pues de 5 horas. j
La masa se vierte entonces en una mezcla compuesta ¡ 

de 150 partes de agua, 400 partes de una solución acuosa al ; 
28 ^ de cloruro sódico y 250 partes de hielo. Se precipita i,

, iel odorante. Este se separa por filtración, se lava con una ; 
solución al 10 % de cloruro sódico y se seca a 100s. Se obtie­
ne un colorante azul brillante que, sobre fibras de poliami-
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da sintética, da unos teñidos sólidos a la luz y al mojado.

Si el ácido acrílico, aquí eápleado, se sustituye 
por una oantidad equivalente de ácido 2-metllacrílico se tra­
baja ventajosamente en ácido sulfúrico al 96 % a 95-1008 y,, 
en presencia de ácido fosfórico al 100 %, con una cantidad 

de un 3 - 5%.
EJEMPLO 15

Una mezcla de 23,1 partes de l-(4'-metil-4'-fenil- 
pentil-2 '-amino)-4-bromoantraquinona, 0,1 partes de polvo 
de cobre y 42 partes de 3,3,5-trimetilciclohexilamina se ca­
lienta durante 48 horas, bajo agitación, a 80-858. Se deja 
enfriar la mezcla a 608 y gg gotean 120 partes de metanol.

El precipitado formado se aspira a 20-258, se lava con me­
tanol y se seca. Este corresponde a la fórmula:

10 partes de esta base colorante se disuelven eil ' 

40 partes de ácido sulfúrico al 100 % a 258 y se agita hasta 
que esté presente ningún producto de partida. La masa se 
vierte entonces sobre hielo y el -precipitado formado se se­
para por filtración. El residuo se lava con una solución 
al 10 % de cloruro sódico y se seca. 3e obtiene un polvo 
azul que tiñe la lana y el nylon en tonalidades azules, ti­
rando a verde, brillantes, de buenas solideces a la luz y
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al mojado. 
EJEMPLO 16

5865  28
42,7 partes de ácido l-(3',3',5'-trimetilciclohexi- 

lamino )-antraquinon-6-sulf ónico se disuelven en 220 partes 

de ácido sulfúrloo al 100 % y a 20-25s se mezcla con 16 para­
tas de bromo. Se aumenta entonces la temperatura lentamente 
a 75- y se mantiene durante unas'16 horas a esta temperatura. 
Después de enfriar se vierte la mezcla de reacción sobre 
650 partes de hielo, se filtra el ácido l-(3',3'*5'-trimetil- 
ciclohexilamino)-4-bromoantraquinon-6-sulf ónico precipitado, 
se lava neutro con agua y se seca.

25,3 partes de ácido l-(3',3',5'-trimetilciclohexi- 
lamino)-4-bromoantraquinon-6-sulfónico se suspenden en 300 
partes de agua y se mezcla con 15 partes de solución al 30 % 
de hidróxido sódico, 1 parte de cloruro cúprico I, 20 partes 
de alcohol isopropílico y 15 partes de 3;5,5-trimetilciolohexL- 
lamina. La mezcla se calienta a 65-70- hasta que el producto 
de partida haya desaparecido. La mezcla de reaoclón se vierte 
en una mezcla de 100 partes de agua y 15 partes de ácido clor­
hídrico al 30 %, la suspensión se calienta a 803, gg separa 
por filtración en caliente y se lava con agua acidificada.
El residuo de filtración se recoge en 500 partes de agua, se 
calienta a 803, gg neutraliza con carbonato sódico, se preci-j 

pita' en forma de sal y se aisla.
Sustituyendo las 15 partes de 3,5,5-trimetilciclohe- 

xilamina por 10 partes de oiclohexilamina ó 6 partes de iso- 
propilamina se puede realizar la reacción sin el alcohol iso­
propílico. Los colorantes obtenidos dan sobre fibras de apo- 
liamida sintética unos teñidos brillantes, sólidos a la luz j 
y al mojado. i
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Si para la condensación ae emplea una amida aroma- 

tica, por ejemplo, 9 partes de aminobenoeno ó 14 partea de 
l-amÍno-4-acetilaminobenoeno, se puede emplear el carbonato 
sódico (9 partes) como aceptor de ácido y trabajar sin al­
cohol isopropílico. Los odorantes obtenidos dan sobre fi­
bras sintéticas de poliamida brillantes tonalidades azules,
sólidas a la luz y al mojado.

Efectuando la misma concensación con 18 partes de 
sodio l-aminobenceno-3-sulfónico se obtiene un colorante 
igualador para la lana.

El ácido l-(3',3',5'-trimetilciclohexilamino)-antrá- 
quinon-6-sulfónico, empleado como producto de partida, se ob­
tiene como sigue:

108 partes de sodio antraquinon-l,6-disulfónico se 
mantienen con 50 partes de 3,3,5-trimetilciclohexilamina,
40 partes de sodio nitrobencenosulfónico y 1,5 partes de sul­
fato de cobre en 360 partes de agua en el autoclave durante 
36 horas a 1603. Después de enfriar se precipita en forma 
de sal la sal sódica del ácido l-(3',3',5'-trimetilclclohexi- 
lamino)-antraquinon-6-sulfónioo, se aspira y se lava ulterior 
mente con solución de cloruro sódico hasta que el filtrado 
salga incoloro. El residuo se recoge a continuación en 3600 
partes de agua de 703, se acidifica con ácido clorhídrico 
(rojo al congo), se separa por filtración, se lava con agua 
acidificada hasta que el filtrado salga incoloro, y se seca. 
Se obtiene el ácido l-(3',3',5'-trimetllciclohexilamino)-an- 
traquinon-6-sulfónico como cristales rojos.
EJEMPLO 17

173,5 partes (***/g mol) de l-(3',5',5'-trimetilci- 
clohexilamino)-antraqulnona se bromlzan en la posición 4 en



la forma indicada en el ejemplo 16.
42,7 partee de 1- (3', 5', 5' -t rime tile iclohe xilamino) - - 

-4-bromoantraquinona se introducen en 250 partes de anhídri­
do acético.. Después de agregar 2 partes de cloruro de cinc 
anhidro se calienta la mezcla a 90-100s y ge mantiene a esta 
temperatura hasta que haya desaparecido el producto de parti-j 
da. Después de enfriar se vierte la mezcla de reacción lenta-j 
mente en 1000 partes de agua ha jo fuerte agitación. Enfriandoj 
desde el exterior se cuida de que la temperatura no sobrepasej 
los 30s, y se agita hasta que el anhídrido acético se haya ) 
saponificado totalmente a ácido aoétioo. Se aspira entonoes ! 
la suspensión, se lava con agua y se seca.

23,5 partes de la l-(N-acetil-N-3',5',5'-trimetil- 
ciclohexilamino)-4-bromoantraquinona se agitan durante 20 
horas a 1108 con 19 partes de l-fenil-3-amino-butano. La fu­
sión se vierte sobre una mezcla de 200 partes de hielo 170 

partes de agua y 30 partes de acidó clorhídrico al 30 % ? La 
resina precipitada se separa y en porciones se introduce en 
175 partes de ácido sulfúrico al 65 % y se calienta a 60-70s 
hasta que no se puede demostrar más compuesto de acilo rojo.
La mezcla de hidrólisis se vierte sobre agua, la base coloran-} 
te azul se recristaliza en caso dado en n-butanol y se sulfo- 

]. niza con oleum al 5-10 a 20-308.. El colorante así obtenido 
tiñe las fibras sintéticas de poliamida en tonalidades azu­
les, sólidas a la luz y al mojado.

La l-(3',5',5'-trimetilciclohexilamino)-antraquino- 

na, empleada como producto de partida, se puede preparar, 
por ejemplo, como sigue: Se calienta una mezcla de 242,5 par­
tes (l mol) de 1-cloroantraquinona y 100 partes de 3,5,5-tri- 
metilciclohexllamina a 1008 hasta nue ya no se pueda demostrad
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ninguna 1- c lo r o ant r aqui nona más. La amina en exceso se ex­
pulsa con vapor de agua y el residuo sé agita en 1000 par­
tes de agua y tanto ácido clorhídrico concentrado de manera 
que la solución está fuertemente acida, a 80°, después se 
aspira, se lava neutro con agua y se seca.
EJEMPLO 18

Una mezcla de 21,4 partes de l-(3',5', 5'-trin¡tetil- 
ciclóhexilamlno)-4-bromoantraquinona, 20 partes de l-fehil-3- 
amino-butano, 5 partes de acetato potásico anhidro, 0,1 par­
tes de cloruro de cobre I, 0,1 partes de agua y 3 partes de 
2-etoxi-etanol se agita durante 48 horas a líos. Después de 

agregar 60 partes de n-butanol se deja enfriar todo, se se­
para por aspiración la base odorante, se lava con butanol, 
después con metánol, se cfistaliza en n-butahol y se seca.
El producto sulfonizado es idéntico al colorante del ejemplo

17.
Si la l-(3',5',5'-trimetilciclohexilamino)-4-bro- 

moantraquinona se sustituye por l-(3',5',5'-trimetilciclohexi 
lamino)-4-cloroantraquinona (obtenida por clorización de 1- 
(3',5',5'-trimetilciclohexilamino)-antraquinona con cloruro 
sulfurílico en nitrobenceno) se obtiene el mismo colorante.
EJEMPLO 19

10 partes de ácido l-ciclohexilamino-4-bromo-antra- 
quinon-6-sulfónico se introducen en una mezcla de 200 partes 
de agua, 20 partes de alcohol etílico, 20 partes de 3,5,5- 
trimetilciclohexilamina, 0,5 partes de bronce de cobre y 7 
partes de solución al 7% de hidróxido sódico y se calienta a 
60-70s hasta que ya no existe ningún producto de partida más. 
La elaboración se efectúa en la forma indicada en el ejemplo 
15. El colorante es isómero al colorante en el terder párrafo
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del ejemplo 16 y posee propiedades muy similares. !
Si se emplea ácido 1-fenilamino-4-bromo-antraqui- 

non-6-sulfónico en lugar del ácido l-ciclohexilamino-4-bromo- 
antraquinon-6-sulfónioo se obtiene un colorante muy parecido. 
EJEMPLO 20

23,5 partes de l-(N-acetil-N-3',5',5'-trimetilci- 
olohexilamino)-4-bromoantraquinona, 0,01 partes de oxide de 
cobre I, 5 partes de acetato potásico, 17,8 partes de 2-amino- 
1-butanol y 50 partes de n-butanol se agitan durante 24 horas 
a 115s. Después de agregar 75 partes de metanol a 60s se deja 
enfriar a 20-253. El producto, cristalizado se separa por fil­
tración, se lava con metanol y se seca. 20 partes del produc­
to obtenido se disuelven en 100 partes de ácido sulfúrico al 
80 % y se agita durante 8 horas a 60S¿ La solución se vierte 
entonces sobre hielo. La base colorante precipitada se separa 
por filtración, se lava neutro con agua y se seca a 609. io 
partes de la base colorante asi preparada se sulfatan en 40 
partes de ácido sulfúrico al 100 % a temperatura ambiente. La 
masa se vierte sobre hielo y el precipitado se separa por 
filtración, se lava con solución al 10 % de cloruro sódico 
y se seca. Se obtiene un polvo que tiñe la lana y el nylón 
en tonalidades azules, brillantes, con buenas solideces a 
la luz y al mojado.
EJEMPLO 21

Se trabaja en la forma indicada en el ejemplo 20, 
pero en lugar de 2-amino-l-butanol se emplean 37 partes de 
2-bencilciclohexilamina y la base colorante obtenida se sul- 
fona con oleum al 5 hasta 10 %. Se obtiene un colorante azul, 
cuyos teRidos sobre fibras de pollamida sintética tienen 
buenas solideces a la luz y al mojado.
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EJEMPLO 22

45 partes de l-(2'-fenilamínooarboníl-otilamino)- 

4-bromoantraquinona se calientan en una mezcla de 150 partes 
de 3,5,5-trimetilciclohexilamina, 7 partes de carbonato só­
dico anhidro y 0,5 partes de óxido de cobre I a 130-135^ has-- 
ta que ya no se puede demostrar ningún.producto de partida 
más. La mezcla de reacción se elabora en la forma usual y 
la base colorante se sulfoniza con siete veces su cantidad 
de oleum al 3 % a 18-20s. El colorante obtenido es idéntico 

al colorante del ejemplo 14.
EJEMPLO 23

33,4 partes de l,4-dihidroxi-5-hidroxietilaicino-8- 

cloroantraquinona se calientan con 20 partes, de carbonato 
sódico anhidro en 100 partes de nitrobenceno a 150S. Se 
agregan 150 partes de 3,5,5-trimetilciclohexilamina en el' 
transcurso de una hora y se mantiene a 150-155- hasta que 
ya no se pueda demostrar ningún producto de partida más. La 
mezcla de reacción se mezcla con metanol a 60a, se enfría 
a 09, se aspira, se lava con metanol y después con agua, j 

y se seca.
El producto sulfatado según las indicaciones del 

ejemplo 20 tiñe la lana y las fibras sintéticas de poliamida 
en tonalidades Verde-azulado sólidas a la luz y al mojado. 
EJEMPLO 24

Se obtiene asimismo un colorante verde azulado si 
la l,4-dihidroxi-5-hidroxietilamino-8-cloroantraquinona se 
sustituye por l,4-dihldroxl-5-(4'-metilfenilamino)-8-cloro- 

antraquinona y la sulfonlzaolón se efectúa con oleum al 5 % 
a 20-25s.

Se puede obtener también el mismo colorante si 30

- 3 9 L -
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partes en peso de l,4-dihidroxi-5,8-dicloroantraqulnona se 
calientan con 25 partes de 3,5,5-trimetil-cialohexilamina y 
240 partes de nitrobenceno a 150s hasta que haya desapareci­
do todo el producto de partida, la mezcla de reacción se ela­
bora en la forma usual y 12 partes de la l,4-dihidroxi-5-(3', 
5',5'-trimetilciclohexilamino)-8-cloroantraquinona obtenida 
se callentan con 6 partes de acetato sódico anhidro y 7!? - 
partes de 4-metil-l-aminobenceno a 170-1753 hasta que haya 
terminado la reacción y la base colorante se sulfoniza. 
EJEMPLO 25

Una mezcla de 10 partes de ácido 1,4-dihidroxlan- 
traqulnon-6-sulfónico, 40 partes de 3,5,5-trlmetilciclohexi- 
lamino, 70 partes de etanol al 95 %, 0,8 partes de polvo de 
cinc y 1,1 partes de ácido acético al 100 % se calientan en 
una atmósfera de nitrógeno a 80S hasta que después de unas 
4 hasta 6 horas ya no se puede demostrar ningún producto de 
partida más. Se introduce una corriente de aire a través de 

la mezcla hasta que la proporción de colorante aún existente 
en la forma leuco se haya reoxidado..La mezcla de reacción 
se elabora en la forma usual y se limpia. Se obtiene un co­
lorante azul que tiEe la lana y las fibras de poliamida sin­
téticas en tonalidades puras, azules, muy sólidas a la luz 

y al mojado.
En lugar del producir el compuesto leuco del áci­

do 1,4-dihidroxiantraquinon-6-sulfónlco en la mezcla de reac­
ción se puede partir también del ácido leuco-1,4-dihidroxian- 
traquinon-6—sulfónico puro o de una mezcla de áoido 1,4-di— 
hidroxiantraquinon-6-sulfónico y su compuesto leuco.

En lugar del etanol al 95 % se puede emplear con 
igual resultado, por ejemplo, n-propanol o n-butanol o una
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mezcla de alcohol-agua, por ejemplo, 80 partes de sec.bu- 
tanol y 20 partes de agua.
EJEMPLO 26

En 200 partes de. glicerina se disuelven a 100-110 9
5.5 partes de hidróxido potásico y se introduce una solución 
bien agitada de 23,2 partes de l-amino-4-(3',5',5'-trimétil- 
ciclohexilamino)-antraquinon-2-sulfOnato de sodio y 12 par­
tes de sodio 3-nitrobenceno-l-sulfónlco. Se agita todo duran­
te 8 horas a 1 2 0 - 1 2 5 se vierte en 800 partes de.agua, se 
acidifica con ácido clorhídrico, el producto precipitado se 

separa por filtración, se lava neutro con agua y se seca.
10 partes de la base colorante se agitan en 40 par­

tes de ácido sulfúrico al 10Ó % a 15-20a hasta que una prue­
ba se haya vuelto totalmente soluble en agua y el colorante 
se aisla en la forma usual. Tiñe este la lana y las fibras 
de poliamida sintética en brillantes tonalidades violeta só­
lidas, a la luz y al mojado.

Sustituyendo las 23,2 partes de l-amino-4-(3',5', 
5'-trimetilciclohexllamino)-antraquinon-2-sulfonato de sodio 
por 28,3 partes del correspondiente 2,6-disulfonato, se ob­
tiene un colorante violeta para lana.
EJEMPLO 27

En 100 partes de fenol se disuelven a 100-1108
7.5 partes de hldróxido sódico. En esta fusión se introducen 
18 partes de l-amino-4-(3',5',5'-trimetiloiclohexilamino)-an-- 
traquinon-2-sulfonato de sodio y se calienta a 1708 hasta quo 
una prueba sea lnsoluble en agua. Se deja enfriar a 1008, ge 
mezcla con 150 partes de metanol y se deja enfriar a '20s.
La base colorante se aspira, se lava con metanol, después 

con agua y se seca.

t
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Para la sulfonizaolón sé disuelven 10 partes de ¡ 
la base colorante en 45 partes de oleum al 5 hasta 10 % y 
se agita a 15-25s hasta que todo sea soluble en agua. El 
colorante elaborado en forma usual tiñe la lana y las fi­
bras de poliamida sintéticas en brillantes tonalidades vio­
letas, sólidas a la luz y al mojado.

Se obtiene el mismo colorante si 16 partes de 1-a- 
mino-2-bromo-4-(3',5',5'-trimetilciclohexilamlno)-antraqui- 
nona se calientan en una mezcla de 16 partes de fenol, 50 
partes de nitrobenceno y 7,5 partes de hldróxido potásico a 
150B hasta que el producto de partida haya desaparecido. 
EJEMPLO 28

Una mezcla de 23,2 partes de l-amiao-4-(3',5';5'- 
trimetilciclohexilamino)-antraquinon!-2-sulfonato de sodio, } 
13,5 partes de solución al 30% de hidróxido sódico, 100 par­
tes de agua y 22 partes de 4-metil-l-mercaptonbenceno se 
calienta durante 24 horas a 95-100s bajo reflujo. Se mez­

cla ahora con 120 partes de etanol, se deja enfriar, el 
producto de reacción precipitado se separa por filtración, 
se lava con etanol, después con agua y se seca.

10 partes de la base colorante asi obtenida se di­
suelven en 50 partes de ácido sulfúrico al 100 % a 15-20B. 
Después se gotean 15 partes de oleum al 25 % y todo ello se 
agita hasta que una prueba sea totalmente soluble en agua, 
se vierte sobre hielo, el precipitado se aspira, se le vuel-. 
ve a recoger en 200 partes de agua, se neutraliza y se precia 
pita en forma de sal. Después de aspirar, lavar, secar y 
molturar se obtiene un polvo oscuro que tina la lana y las 
fibras sintéticas de poliamida en tonalidades azul'tirando j 
a verde sólidas a la luz y al mojado. {



El mismo colorante se puede obtener de la manera j

siguiente:
11,1 partes de l-amino-2-bromo-4-(3',5',5'-tr1meti 

ciclohexilamino)-antraquinona, 50 partes de 2-(2'-metoxi-etoj- 
xi)-etanol, 2 partes de carbonato sódico anhidro y 5 partes 
de 4-metil-l-mercaptobenceno se calientan a 80-85s hasta que 
no se pueda demostrar ningún producto de partida más. El : 
precipitado separado con 40 partes de etanol se aspira, se 
lava oon etanol y con agua y se seca. La sulfonizaoión-se 
efectúa en la forma arriba descrita.

La siguiente tabla 3 contiene ulteriores coloran­
tes de fórmula. '

0 NI-I-Ri

(XXVII),

que tiñen la lana y las fibras sintéticas de poliamida en 
tonalidades azul verdoso hasta azul tirando a rojo y están 
caracterizados por los sustituyentes R ^  hasta R^g.

!
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TABLA 3

Ejemplo
NS ' Rl4 . "15 ' "16 "l7 "18

29 Sulfo-3-met ilf enilo H . H H - H

30 Sulfo-4-clorofenilo H H H H

31 Sulfo-4-met oxifenilo H H H H

32 Sulfo-2,5-dimet ilfenilo H H H ' H

33 Sulfo-2-metoxifenilo H H H 11

34 Sulfo-2-metoxi-5-metilfenilo H H H H

35 Sulfofenilo OH H H OH

36 ídem OH H H NHg

37 Sulfo-4-metilfenilo NHg H H OH

38 idem m g H H NHg

39 Sulfo-4-ac et ilaminof enilo H C1 H H ¡
40 Sulfo-4-propionilaminofenilo H H H H í{
41 Sulfo-4-bromofenilo H S0.i3H H H

42 Sulf o-4-n-but ilfenilo H SO^H H H

43 idem H H H H

44 Sulfo-4-isopropilfenilo H H H H

45 Sulf o-4-et ilf enllo H H H H
46 Sulfo-4-terc.amilfenilo H H H H

47 Sulfo-4-etoxicarbonilamlnofenilo H H H 1-1 ;
48 4-Metllfenllo H SO,1̂-1 H H !t
49 4-Hetoxifenilo H SO. Ĥ H 11
50 2-Sulfato-etilo H H H H

51 2-Sulfato-propllo-l H H H H
52 l-Sulfato-propilo-2 . H H H H

53 1-S ulf at o-but ilo-2 H H H H

54 4-Sulfato-butilo-2 H H H H



TABLA 3 (Continuación)

Ejemplo
NS Rl4 ^15 ^ 6  ^ ^18

5. 55 3-Sulfato-2-hidroxipropilo-l H H H H
56 ídem OH H H OH
57 2-Sulfato-propilo-l NHg H H HHg

: 58 2-Sulfato-etilo ^ 2 H H OH
59 idem H C1 H H

10. 60 idem H H C1 H

61 4-(Sulfofenil)-4-metil-pen-tilo-.2 H H H H
62 idem OH H H OH
63 idem H SO^K H H

15.
64 4-(Sulfofenil)-butilo-2 H H H H
65 6-(Sulfofenil)-2-metil- 

hexilo-4
H . H H H

66 idem H SO^H H H
67 idem H H SO^H H
68 idem OH H H OH

20. 69 idem HHg H H NH2
70 4-(Sulfofenil)-butilo-2 NHg H H OH
71 idem H 01 I-I H
72 Sulfobenoilo H C1 H H
73 idem OH H H OH

25. 74 idem NHg H H NHg
75 2-(Sulfofenilotil)-ciclo- 

hexilo
H H H 1-1

76 2-(Sulfo-4'-metilbencil)
ciclohexilo

H H H H

30.
77 2-(Sulfo-2',4'-dimetil- 

bencil)-c iclohexilo
H H H H



TABLA 3 (Continuación)

¡emplo
NR. "14 R15 ^16 Rl7

78 2-(3'-Sulfo-2',4',6'-tri- 
metilbencil)-ciclohexilo H H. H H

79 2-(Sulfo-4'-metoxibenoil) 
-oiclohexilo H H H . H

80 2-(Sulfo-4'-etoxibencil)- 
-ciclohexilo H H H H

81 2-(Sulfo-2',4'-dimetoxi- 
bencil)-oiclohexilo H H H H

82 2-(Sulfobencil)-4-met il- 
oiclohexilo H . H H H

83 idem H SO^H H H

84 2-(Sulfob ene il)-4-etil-c i- 
olohexilo H H H H

85 2-(Sulfobeno il)-4-t ere. - 
butil-ciclohexilo H SO^H H H

86 2-(Sulfobenoil)-4-t erc- 
amil-ciclohexilo H SO^H H H

87 2-(Sulfob ene il)-4-isooo- 
til-ciclohexilo H SO^H H H

88 2-Hetilf enilo H SO^I H H

89 3-Clorofenilo H SO^H H H
90 4-Metoxif enilo H H SO.H H

91 4-Acetilaminofenilo H SO^H H H
92 3-Ac et ilaminof enilo H SO^H - H H

93 2,4-Dimetilfenilo H SO^H H

94 2,4,6-Trimetilfenilo H SO^H H H

95 2-Netoxi-5-metilfenilo - H SO^H H H

La siguiente tabla 4 contiene ulteriores coloran­
tes de fórmula

POOR
QUALtTY



5.

10.

15.

20.

25.

3C

que tiñen lana y fibras de poliamida sintética en tonalidad- 
des azul tirando a verde hasta azul tirando a ro jo y que se 
caracterizan por los símbolos alquileno, Ry y hasta R^g.

TABLA 4

jemplo
Ns

Alquileno Ry ^19 ^15 ^16 -%.7 ^ 3

96 -CHg- H Sulfofenilo H H H H

97 ídem . ^ 3 idem H 1-1 H H
98 Ídem idem H H H H

99 ídem H idem H C1 ' H Ií
100 Ídem H idem OH H H OH
10 1 idem H idem NHg H H NHg
102 ídem I-I idem M*2 H 11 OH
103 ldom H Sulfo-4-motll-

fenilo H 1-1 H H

104 idem H Sulfo-4-terc.bu-
tilfenilo H SO3I-I H H

105 idem H Sulfo-4-isopropil
fenilo H H H H

106 -CU,,- H Sulfo-*4-t ere. amil H S01I H H
fenilo J

107 idem H Sulfo-2,4-dlmetil
fenilo H 11 H 11

108 idem H 3-Sulfo-2,4,6--tri
metilfañilo * H H S0.H H

109 idem H Sulfo-4-metoxi-
fenilo H H H H



TABLA 4 (Continuación)

Ejemplo
Na

Alquileno Ry ^19 ^15 R.,̂  R 16 17 ^18 ¡

5. 110 -OH,-- H Sulfo-2-metoxi- H H H H
-5-metilfenilo

111 ' Idem H Sulfo-3-clorofe-
nilo

H H H H

112 Idem H Sulfo-4-acetila-
minofenilo

H H H H 1

113 ídem H Sulf o-4-et oxic ar- H H H H
10. bonilaminofenilo

114 -CHg-CH^- CH^ Sulfofenilo H H 11 H

115 ídem CgH, ídem H H E H
116 ídem H ídem YTJLJL 01 H H
117 Idem H ídem H H C1 H

15. 118 ídem H ídem H SO^H H H

119 ídem H Sulfo-2-metilfe-
nilo H H H H

120 ídem H Sulfo-3-met ilf e- 
nilo H H H H

121 ídem H Sulfo-4-mef ilf eni
lo H H H H

20.
122 ídem . H

Sulfo-4-et ilf e- 
nilo H H H H
Sulfo-2,4-dime-

123 ídem H tilfenilo H H H H
Sulfo-2,5-dimetil-

124 ídem H fenilo H H H H
25.

125 ídem H
Sulfo-2,6-dime- 
tilfenilo H H H H
Sulfo-2,4,6-tri-

126 ídem H metilfenilo 1-1 H Ií 1-1
Sulfo-2,4,5-tri-

127 ídem H metilfenilo H H H H
Sulfo-3-metilfe-

30. 128 ídem nilo H H H H
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TABLA 4
386

(Continuación) .
!

Ejemplo
Na

Alquileno R? ^19 ^16 ^17 Rl8

129 -CHg-CHg- CgH^ Sulfo-4-metoxife-
nilo É H H H

130 ídem H ídem H H ' H H ')
131 ídem H Sulfo-Smetoxife-

nilo H H H H
132 Idem. H Sulfo-4-clorofe-

nilo H H E  ̂H

133 ídem H Sulfo-2-clorofe-
nilo H H H H

134 ídem H Sulfo-4-otoxife-
nilo H H .,H H

135 ídem H Sulfo-4-n-butoxi-
fenilo H SO H H

136 ídem H Sulfo-4-n-amilfe-
nilo H H SOJi H

137 ídem 11 Sulf o-4-n-but il- 
fenilo H SO^II I-I H

133 ídem 1-1 Sulfo-4-tere.bu- 
tilfenilo H SO^H

SO^H

H H
139 ídem H Sulfo-4-lsopro-

pilfenilo 11 H 1-1
140 ídem H Sulfo-2-metoxi- 

-5-metilfenilo H H H H
141 ídem H Sulfo-2,5-dime- 

toxifenilo H H 1-1 H
142 ídem H Sulfo-2,4-dieto- 

xifenilo H H H H
143 ídem H Sulf o-4-et il-2- 

metilfenilo H H H 11
144 ídem H Sulfo-2-metil- 

-4,6-diet ilfeni­
lo H H H H

145 ídem I-I Sulfo-2,4-dimetil- 
-6-etilfenilo H 1-1 1-1 11

146 idom H Sulfo-4-acetila-
minofenilo H H 1-1 I-I



TABLA 4 (Continuación) i

Ejemplo
N's

Alquileno R<y Rl9 B15 ^16 ^17 Ri8

5. 147 -CHg-CHg- ^ 3 Sulf o-4-*ac etila- 
minofenilo

H TTfi 11 H

148 Idem H Culfo-4-propj.oni- 
laminof enilo H H H

i
H i¡

149 ídem H Sulfo-4-but irila- 
minof enilo H SO^H H

i
H '< ¡

10.
150 ídem H Sulfo-4-etoxic ar- 

bonil-aminof eni­
lo H H H H

151 ídem H Sulfo-4-metoxi- 
carbonil-amino- 
fenilo H H H H

152 -CHg-CHg- H Sulfofenilo H H H 11

15.
CU.3

!
i

153 ídem ídem H H H H !1i
154 -CIH-CIH- ¿ ! <- CIÎ ídem 1-1 H 11

i!H

CH^

20.
155 ídem H Sulf o-4-met ilf e- 

nilo H H H H

156 ídem H Sulfofenilo H C1 H H

157 ídem H Ídem H H C1 H
158 -CHg-CHg- H ídem OH H H OH

159 ídem H Ídem NHg H H OH
25. 160 ídem H ídem mtg H H

161 ídem 0H^ ídem OH H H OH
162 ídem H Sulfo-4-metilfe-

nilo OH H H OH

163 ídem H Sulfo-4-clorofe- 
nilo OH H H OH

30. 164 Ídem H Sulfo-4-ac etila- 
minofenilo OH H H OH
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TABLA 4 (Continuación)

5.

10.

15-

20.

25.

3 0 .

Ejemplo Alquileno R R„. R.
NS 7 19

165 -CHL-CH,- H Sulfo-4-mctoxi-
^ ^ fenilo OH

^16 ^17 ^18

H H OH

ulteriores coloretes

(XXIX),

que dan sobre lana y fibras de poliamida sintética tonalida- [ 
des violeta (cüando X significa -0-) o azul tirando a verde j 
(cuando X significa -S-) y que se caracterizan por los simbo-¡ 

losRi(g),Ri(^),XyR2.
TABLA 5

La siguiente tabla 5 contieno
de fármula

i j enrolo 
NS 1*1(6) ^1(7) X "2

166 H H -0- Sulf o-4-met ilfenilo

167 H H -S- Sulfofenilo

168 H H -0- Sulfo-2-metilfenilo

169 H H -0- Sulfo-4-metoxifenilo

170 H 1-1 -0- Sulf0-4-et oxifenilo

171 H H -0- Sulf o-4-n-but oxifenilo

172 C1 1-1 -0- Sulfofenilo
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TABLA 5 (Continuación)

- Ejemplo
NS ^1(6) Rl(7) X Rg

173 H Cl -0- Sulfofenilo

5- 174 F H -0- Ídem

175 Br H -0- ídem
176 C1 Cl -0- ideih

177 H H -0- Sulfo-4-isopropilfenilo
178 SO^H If -0- Sulio-4-terc.butilf enilo

10. 179 SO^H H -0- Sulí'o-4-t ero. amilf enilo
18o SO^H H -0- Sulf o-4-^terc. octilfenilo
181 SO^H H -0- Sulf o-4-terc .nonilí'enilo
182 H H B—Q — Sulfo-4-tere.butilfenilo *
183 H SO^H -0- Sulfo-4-terc.butilfenilo

15. 184 H H -0- Sulfo-4-cloi'of enilo

185 H H -0- Sulí'o-4-í'luorf enilo
186 H H -0- Sulfoo4-bromofenilo.

187 1-1 H -0- Sulfobencilo
188 H H -S- Sulfobencilo

20. 189 H H -0- 2-(Sulfofenil)-etilo
190 H H -0- 2-Sulfato-etilo-l

191 H H - s - ídem
,192 H . H -0- 2-Sulfatopropilo-l

193 H H -0- 3-Sulf atopropilo-1
25. 194 H H -0- 3-Sulfatopropilo-2

195 H H -0- 2-(2'-Sulfato-etoxi)- 
-etilo-1

196 TtJM H -0- 2-/2' -(2"-Sulfato-etoxi) -eto- 
xj/-etilo-l

197 Cl H -0- 3-Sulfato-2-hi¿roxi-propilo-l
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N O T A
38652

Descrita suficientemente la naturaleza del invento 
asi como la manera de realizarse en la práctica, debe hacer­
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas 
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no 
alteren su principio fundamental. También se hace constar 
que el invento corresponde a tres solicitudes de patente pre}- 
sentadas en Suiza, con los números y fechas siguientes; 
5122/68 de 8 de Abril de 1968; 8169/68 de 31 de Hayo de 1968 
y 14593/68 de 30 de Septiembre de 1968; acogiéndose per lo 
tanto a los beneficios que conceden los -Convenios Intemacio*- 
nales en vigor, siendo lo que constituye la esencia del re­

ferido invento y por lo que se solicita Patente de Inven­
ción por 20 anos en España, sobre: PROCID BíIENTO PARA LA. 
OBTENCION DE COLORANTES ANTRAQUINONICOS; caracterizándose 
por lo siguiente:

1.- Procedimiento para la obtención de colorantes 
antraquinénicos, de fórmula

(XV)

en la que significa alquilo secundario con 3 a 6 átomos 
do carbono, ciclohexilo, 3?5,5-trimetilciolohexilo ó

tB8)n

en donde Rg significa hidrógeno, alquilo o alcoxi inferior,



10.

15.

halógeno o acIlumino inferior; y n es 1 - 3 y cuando n signi-

nificado, caracterizado porque comprende hacer reaccionar un 
mol de ácido l,4-dihidroxiantraquinon-6- ó -7-sulfónico con 
un mol de 3,5,5-trimetilciclohexilamina y un mol de una ami­

na de fámula R^-NHg! o hacer reaccionar un mol de un com-

CHg
en la que el núcleo D lleva un grupo ácido sulfúnico, con 
un mol de una amina de fórmula R^-NHg*

2.- Procedimiento para la obtención de colorantes 
antraquinónicos, tal y como queda sustancialmente descrito 
en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 54 hojas¡ gts^r^t^s^a máquina } 
por una sola cara.

fioa 2 ó 3 cada substituyente Rg puede tener su propio sig­

puesto de fórmula:

0 Hal

Madrid, ''6 M. )973
SAKDOZ A.G.-
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