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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE NUEVOS COLORANTES
ANTRAQUINONICOS DE DIFICIL SOLUBILIDAD EN AGUA", a favor de

le firme swize CIBA~GEIGY AG, residente en BASILEA (Suiza),

MEMORIA DESCRIPTIVA

Eate invento se refiere a nugvos colorantes an -
traquinénicos de diffcil solubilidad en agua, utilizables
como colorantes de dispersidn, al procedimiento para prepa=-
rarlos, al empleo de los nuevos colarantes antraquinénicos

5 para tefiir material de fibra orgdnica hidréfobo, en parti-
cular fibras textiles a base de polidsteres lineales de
deido policarboxflico aromdtico con alcoholes polivalentes
o & base de ésteres de celuloss, y; cono producto indus -~
trial, al material de fibra tefiido con log nuevos coloran-

10. tes.
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Objeto de esta invencidén son nuevos y valiosos
colorantes antraquinénicos de diffecil solubilidad en agua,

de la férmula

TN-Y-Z-bc  (I)

/\”/

X

es un 4tomo de oxigeno o un grupo NH;

Y es un radical alquilénico; eventualmente
substituidos;

Z es un dtomo de oxfgeno o un grupo -Ry (don -
de R, es un radicel alquilico o; de proferen-
cia, wn dtono de hidrdgeno);

Ac es el radical acflico de un 4cido carboxili =
co orgénioo; del 4cido sulfénico o del 4cido
carbdmico; y

B es wn 4tomo de haldgeno o; de prefercncia, un
dtomo de nitrégeno. _

Los nuevos colofantes se obtienen @
0 bien

a) condensando un compuesto de la férmula (II)

0 NH 0

B NH (II)
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con wn compuesto de la féroula X'-YLZ~A0; en gl que X' re =~
presenta‘un dtomo de halbgeno (de preferencia, wn étogo de

bromo o de cloro) o un grupo amfnico primario, aunque, cuan-
do X' ee igual a ~NH,, puede tembién partirse de un compueg

to antraquindnico de la férmula (IIa)

1

B 0 (I1a)

0 bien

b) acilando un compuesto de la férmula (III) -

(III)

NHp )
con un anhidrido o haluro del 4cido HOwAc,

Para ello las materias de partlda se eligen de
modo que el colorante antragquinénico resultante carezca de
grupos hidrogolubilizantes que disocien 4cido en agua, es

decir, que no presente, por ejemplo, wingdn grupo de decido

-sulfbnico, de deldo carboxflico o de deido fosférico. EL

grupo alquildnico Y presenta de preferencia 10 dtomos de
carbono a lo sgmo; puede ger lineal o ramificado y puede '
estar interrumpido por heterodtomos (como £tomos de azufre,
de nitrdgeno y de oxfgeno).

En calidad de grupos alquilénicos Y entran en
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cuenﬁa, por ejemplo, los grupos de las fhrmulas

-GHZ, ~CH20H2-,,.CH2QH2CH2,
. . QH3
—Cﬂgf?H'CHa - ~CH2 - ? - CHy-,
CH3 CH3
C,H
25 T
—CH20H2—O-CH20H2~ . —CH20H2~NH-CH20H2- '
: CH4 .
’GHQCHZ"S“CHZCHz“ y —CHé—?H—CH2~,
OH
~GH2-?H~CH2— ’
OAc!
donde
Ac? representa los mismos radicales que Ac.

Para la acilacibn del colorante (III) en el gru-
po hidroxilico libre son aptos; por ejomplo; los anhidri =
dos de deidos carboxflicos inferiores (como el anhidrido
acético o el anhfdrido propibnico), lo misno que 1os halu~
ros de los dcidos carboxilicos aliféticos, grométicos y
heterocfclicos y los isocianatos alifdticos, cicloalifdti-
cos; aromfticos o heterociclicos o log haluros respectivos
de deido carbamidico.

En calided de radicales acilicos cahe seﬁalar;

a titulo de ejemplos @
- 10g radicales de dcidos carbox{licos alifdticos de
01—018; cono el radical formilico, acetilico, propioni- ’

lico, butirflico, l-metil-butirilico, 2~-metil-butirflico,
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1~ctil-butdrflico, dimotilp?Opinilico; peytanoilioo, hgxa -
noflico, 1wetil~hexanoflico, heptanoflico, octanoflico, no-
nanoilico;-decanoilico, dddecanoflico, tetradecanoilico,
hexadecanoilico; oc?ade@aﬂofligo; acrilico, meﬁécrilidp;
alfa-bromo-acrflico, crotflico, 2~metilmercapto~pr0piohfli~
co; 4—clorobutirilico; cloroacetilico y etoxiacetilico{o
- los radicales de dcidos carboxflicos clcloalifdticos,
como ol radical ciclohexan-carbonilico, motileciclohexan—
carbonflico y dimctilciclohoxan-carbonflicos

~ los radicales de dcidos carboxilicos araliféticos; como
ol radical fenilacétflico, bete-fenilpropionflico, motil=
feniiacetilico, fonoxiacet{lico, p~clorofenoxiacetilico,
ostirilearbonflico y cinamil-carbonflico;

-~ 1los radicales de 4cidos carbox{licos arométicos; como el
radical benzollico, metilbenzoiligo, clorobenzoiliéo; me-
toxibenzoilic9; 4~fonilbenzoflico, d?clorobenzoilico, ni-
trobenzoflico, metil@eﬁoxibenzoilico, benzoil-benzoilico,
cloronitrobenzollico, dimetilbenzoflico, ctoxibenzoflico,
alfa-naftoflico v beta-naftoflico:

- 1los radicales de dcidos sulfénico alifdticos de 01"018;
como ¢1 radical metansulfonflico, etansulfénilico, pro-
pansulfonflico, butansulfonilico, isobuiansulfonilico;
pentansulfonilico? isopentansulfonilico, hexasulfopilico;
heptansulfonflico, octansulfonilico; deoansulfonilico; do
decansulfonflico, hoxadecansulfonilioo; bota~netoxietan—
sulfonflico y beta~ctoxietansulfonflico;

~ los radicales de 4cidos sulfénicos oicloaliféticos; corio
el radical ciclohexansulfon{lico y nectilciclohexansulfo=

nilico;
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~ los radicales de 4cidos sulfdnicos aralifd%icos; como el
radical bencilaulfonflico; '

- los radicales de doidos carbdmicos, como el radical metil-
aminocarbonilico; otilaminocarbonflico, propilaminocarbo-
nilico; butllaninocarbonflico, hexilaminocarbonilicoz,2-019
roetilaminocarbonilico; dodecilaminocarboniliOQ, octilami-

‘ nocarbonilico; p~fenilazofenilaninocarbonflico, ciclohe;il—
aminocarbonilico; metiloxicarbonilmet?laminocarboniliéo,
buti}oxicarbonilmetilaminocarbonilico, fenilaminooarbbni—
lico, tolilaminocarbonflico, clorofenilaminocarbonilico,
dimetilfenilaninocarbonilico, nitrofenilaminocarboni;ico,
diclorofenilaminocarbonfliico, metoxifenilaminocarboﬁilico;
naftilaminocarbonilico; bifenilaminocarbon{lico, totrahi-
drofuril-z-amino—carbonilico; piridil—3-aminocarbonilico;
furil-2-aninocarbonilico y sulfolani}-§—aminocarbo@ilico;

~ y los radlcales de dcidos sulfénicos, preferentemente de
deidos sulf?nicos arométiQOS; como los radicales bencen—
sulfonflico, toluensulfonilico, etilbencensulfonf{lico, di-
netilbencensulfonflico, metoxibencensulfonflico y etoxi-~
benoensulfonilico'(de todos los cuales entran en cuenta

los isémeros orto, meta y para).

Ia reaccifn de los compuestos antraquinénicos de
la férmula IIT con los haluros de 4deido se efoctda conve ~
nientemente a tenperaturas bajas (0 a 5090); en presencia de
agentes aceptores de dcidos y eventualmonte on disolventes
orgénicos inertes,

En'concepto de agentes aceptores de dcidos son ap-
tas partiou}armento lag bases de nitrdgono terciarias; cono

le piridine, la plcoline y la quinclina; las lepidinas; las
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aminas alifé?icas, cono la trimctilamina y la trietilaninaj
las anilinas, como la N,N-dinetilaniline y la N,N-dietila-
nilinas y los carbonatos,'hidrocarbonatos 0 hidréxidos al-
calinos o alcalinotédrroos, cono el hidrocarbonato sédico,
5. el carbonato potdsico; ¢l carbonato bérico; el hidrdxido
sddico o el hidréxido bdrico. Disolventos orgdnicos inertes
apropiados son los hidrocarburos aromdt?cos, eventualnente
halogenados o nitrados; cono el tolueno, los xilenos; el
¢clorobenceno, ol diclorobenceno o el nitrobe?ceno, 1o misno

10, que lps hidrocarburos alifd+ticos halogenados, cono ol cloro-
formo, el totracloruro de carbono o el te?racloroetano; vy
tambidn las cctonas a}iféticas inferioros, cono la acectona,
v los &teres clclicos, como el dioxano o cl tetrahidrofura-
no.

15. 81 se emplean isocianatos como agontes acilantes,
entran igua}mente en cucnta los disolventes ineries mencio-
nados antes, lo nimo que las bases do nitrégono terciarias
citadas antes, y sc calienta prefercntenente a tenperatura
de 50 a 150¢C,

20, La reaccidn descrita antes de los conpucstos de
la féromla (IT) con un Sster omega-halogenalquilico o una
onida omega~halogenalquilica de la flrmula

Hal - ¥ - 2 -~ 4
eh la que
25, Hal reprosente un dtomo de halbgeno (de preferencia;
‘ un dtono de bromo o de clore) o
Y, Z y Ac tiegen el mismo significado que en la férmula
(1),

se efectia de manera andloga a la acilacidn descrita antes
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con haluros de éeido; en disolventes inertes y en presen -
cia de aceptores de deido, preferentemente a temperatura
de 50 a 2002C,

La reaccibn de los comﬁuestos de la fbronula
H N-Y-Z-Ac con el anhidrido de la férmula ITa se efectia a
50—13099, eventualmente en disolventos inertes (como el
metanol, el propanol, el benceno, el o~diclorobenceno o el
nitrobenceno).

Otra posibilidad para la proparacifn de los co =
lorantes conformes g gste invento consiste en la secuencia |

reaccional siguliente ¢

W NH2
~C0~-C1
B + H2N~Y—Z—Ac
. r/
|
0 N02
-
9 b,
~CO
B NH-Y~Z~Ac
bko
2

reduccidn con
polisulfuro sddico

o

NH-Y~Z~AcC
NaCN
gl‘m\ | |
2 . o CO\
B N-Y=~Z~Ac
e’
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(en cuyo caso la imina (X=NH) puede hidrolizarsc de manera
conocida para convertirla en el anhfdrido).

El procedimiento anterior de preparacifn se pres-
ta particularmente para los carbamatos.

Colorantes sumeamentc valiosos los constituyen tam-
bién las mezclas de colorantes de la férmula (I) en los que
el radical X reprcsonta en parte un £tomo de oxfgeno y en
parte un grupo imfnico. Tales mezclas se obtienen cuando se
parte de compuestos iniciales en los que el grupo imfnico
estd convertido parcialmente por hidrélisis en el grupo 0xo,.

Los nuevos colorantes antraquindpicos de la fér-
mula I constituyen substancias cristalinas, de color subido
¥y de diffcil solubilidad en agua. Mediante recristalizacidn
en disolventes orgdnicos, se los pucde obtener con purcza
de punto de fusllbn; poro esta pureza no os generalmente ne—
cesaria para emplcarlos en la tincién,

Son aptos para tefiir o egtampar material de fibra
orgdnico .sintético; por ejemplo, para tefilr material de fi-
bra constituldo por ésteres lineales de pcso molecular alto
de écidog policarboxflicos arométicos con alcoholes poli-
valentes, como el tcyeftalato de polictilenglicol o el to-
reftalato dc poli-(1,4~ciclohexandimetilol)lo mismo quo pas-
ra teflir material de fibra a base do 2 1/2-acetato de celu~
losa o triacctato de celulosa. Pero ostos colorantes pueden
utilizarse tambidn para teftir fibres de poliamida sintéti-
ca, como adipinemida de polihexamotileno; policaprolactama
o deddo poliaminoundecdnico, asf como para tofiir poliolefi-
nag, en particular fibras de polipropileno. Por otra parte,

segin la composicibn sirven para tefilr o pigmentar on la
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nasa barlj.:i.cosZ aceltos y oeras; lo mismo que derivados de
celulosa, on particular Ssteres de celulosa (como el aceta~
to de colulosa) o poliamidas.

Io tincién de dichos mateoriales de fibra con los
colorantes antraquinénicos de diffcil solubilided en agua
conformes a cste invento se efectia de preferencia en dis-
porsién acuosa. Es conveniente, por lo tanto, dividir con
fimura las matorias finales de la férmula I utilizables co-
mo colorantes de dispersifn, mediante molturacifn con coad-
yuvantos'textiles (como, por ejemplo, dispersantes y, posi-
blemente, otras meterias auxiliarcs de la molturacidn). Con
el secado consccutivo se obtienen preparadog colorantes
congtituldos por el coadyuvante textil y ol coloranto.

Por ejcmplo; cabe sciialar, como disporsantes del
grupo no idnico utilizables con ventajat

los productos dc adicidn de 8 moles do bxido de otileno
a 1 mol de l~tercinctilfenol,

de 15 o respectivamente 6 moles dc 6xido do etileno a
aceite de ricino, -

167330
los productos de adicibn de 6xido de etileno a di-(al-

de 20 moles de 6xido de etileno al alcohol C

fa~feniletil )-fenoles, 4
los tiodtcres tercidodecilicos de 6xido de polietileno,
el &ter poliamino-poliglicélico o
los productos de adicidn de 15 o respectivamente 30 mo-

lcs de 6xido de etilono a 1 mol de emina C

NHQ.

127252
0 Cygiyg
En conconto de dispersantos anidnicos cabe citer:

los &storcs de deido sulfdrico y alcoholes de la seric gra—
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sa con 8 a 20 dtomos de carbono; de los aductos de 6xido de
etileno de las aminas respectivas de deido graso o.de fono-
les alquilados con 8 a 12 dtomos de carbono en el radiéal
alquilico; los ésteres de dcido sulfdénico con radicales al-
quflicos de 8 a 20 4tomos de carbono; los productos de sul-
fatacidn de grasas insaturadas y aceitcs insaturados; los
&stores de deido fosfbrico con radicsles alquflicos de 8 a
20 £tomos de carbono; los jabonos de dcido graso y asimismo
los sulfonatos d¢ alquilarilo, los productos de condensacidn
de formaldohido con 4eido peftalinsulfénico y los sulfgna ~
tos de lignina. :

Dispersantos catidnicos apropiados son los com -
puestos de amonio cuaternarios quo contienen radicales alqui
licos o aralquflicos con 8 a 20 dtomos de carbono.

Los preparados colorantes pucden contener todavia;
ademds de los dispersantes, disolventes orgénicos; on parti-
cular los de punto de cbullicitn superior a 1002C, preferen-
tomonte miscibles on agua; como el &ter mono- y di-glquil-
glic§1ioo, ¢l dioxano, la dimetilformamida, la dimetilaceta-
mida, la totramotilonsulfona o ol sulfbéxido de¢ dimetilo.Con
ventaja; el colorantc, ol dispersantcs y cl disolvente pue=
den molorse rcunidog.

Ia tincibn do las fibras de polidstor cn dispor -
gién acuosa con los colorantes diffcilmentc solubles en ague
conformes & cste invonto se cfectla por los procedimientos
usuales pava los matoriales de polidster. Los polidstores
de deidos policarboxflicos aromdticos con alcoholes poliva-
lentes se tifion do preferencia a temperatura por encima de

1002 C por presibn. Poro la tinecidn pucdc realizarse también
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al punto de ebullicibn del bafio tintére?; en presencia de
cromatéforos (por ejemplo, fenilfenolos, compuestos policlo-
robencénicos o coadyuvantes semejantes), © bien por el Pro -
cedimiento Thermosol; 0 sea fulardeo con tratamiento conse—~
cutivo en caliente (por ejemplo; termofijacidn) a 180-2102C,
Tas fibras de 2 1/2-acetato de celulosa se ¥iffen preferente-
mente a temperatura de 80 a 859; wientras que las Pibras de
triacetato de celulosa se tifien con ventaja al punto de ebu~
llicién del bafio tintdreo. Cuando se tifien fibras de 2 1/2~
acetato de celulosa o de poliamida, huelga ¢l empleo de cro-
matéforos. Lios colorantes antraquinénicos conformes a este
invento pueden omplearse también pera la estampacién de di ~
chos materiales por los métodos corricntes.

Los colorentes antraquindnicos de la férmula I uti-
lizables como colorentes de dispersifn prenden muy bien al
material de fibra orgdnico sintético que so ha mencionado
antes y especialmente a las fibras de tereftalato de polietil
ongligol, y dan sobrce estos materiales tinturas azules vigo-
rosas, que tiencn muy buena resisten;ia a la luz, al lavado;
al frote, al sudor, a le sublimacidn, a los disolventes y al
decatizado. Muy favorable és también on esto aspecto el com-
portamiento de las mozcles de colorantes antraquindnicos con
formes & este invento. ‘

Por otra parte, los colorantes antraquindnicos con
formes a este invento pueden asimismo utilizarse muy bien en
mezclas con otros colorantes de dispersibn resistentes a la
sublimecién para toifiir material textil por el procedimiento
de fulardco-termofijacidn. Muy digna de nota os tam?ién 1a

cilrcunstancia de que los colorantes do la férmula I, al te ~
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filr tojidos de polidstor tupidos o hilos de polister muy rg
torcidos, dan tinturas wniformes. Adomds, los nuevos colo -
rantes de lo f£érmula I tienen la valiosa propiedad de permiT
tir sobre las fibras de polidster texturizadas (por e jemplo,
"Crimplene") tinturas muy profundas, no barradas, qQue ade -
nds tienen bucne solidez, especialmentc a la luz y a la su-
blimacidén. Tos muovos colorantes antraquinénicos presentan
tambidn buena cstabilidad en los bafios y on la cbullicién.

Los ejemplos que siguen ilustran el invento. Tas
temperaturas cstdn oxpresadas en grados contigrados.

EJEMPLO I

Se agitan homogéneamente a 402 durgnte 15 minutos
35 1lg de bcta—hldroxlotlllmlda de dcido l,4~d1am1noantra -
quinon-2, 3~dlcarboxillco (= 1,3-di oxo=2~beta~hidroxietil-
-4, T=3iamino-5,6~ftaloil-dihidroi soindol) on la mezcla de ‘
350 g de clorobencgno y 80 g de trietilamina. En la mezcla,
enfriade hasta 252, se instilan en el curso de 45 minutos y
con agitagidn sindrgica 30;6 g de anhidrido acético. A con-
tinuacidn, para complctar la reaccidn; sc agita por 5 ho -
ras todavia a 502 y por dltimo se segrege en forma cristali
na, por adicidn de 200 g de metanol; el producto de la reac-

cifn de la férmula

N—CH20H20000H3
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que se filtra; ge lava con metanol y so sccCa.

Con la dispersidn acuosa del colorante finamente
dividido se tific con matices azules verdosos muy puros to-
jido de teroftalato de pol?etileno. Tas #inturas ticnen
muy bucne sqlidoz a l1a luz, a la humcdad, al frote y a la
sublimacin,

EJIMPLO 2

Por calcntamiento con 500 g de piridina a 902 ge
disuelven parcialmonte 39;5 g de l-imino-2-beta-hidroxieto-
xietil-3-0x0~4,7—-diamino-5,6-ftaloil-dihidro~isoindol y
lucgo se enfria hasta 402. A esta temperatura se instilan
en el curso de 20 minutos y agitando 24,1 g de clorwro de
deido n—vgleriénicb. Al cabo de 20 minutos, ¢l colorante

originado, de la £érmula

N—CHZCHZOCHZCHZOOOC H

479

sc precipita on forma de cristales finos de color azul obg
curo por tratamicnto de la mezcla roaccional con 500 oc

de a}cohol ctilico. Se separan los cristales por filtra -
cibn, se lavan con alcohol etilico y se secan.

- A partir de su dispersifn acuosa, finamente di-~
vidida, estos cristales tifien las fibres de tereftalato de
polietilcno con matices azul-verdosog puross Estas tintu-
ras ticnen excelentc resistencia a la luz, 8l lavado y a

la sublimacidn.
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BEJEMPLO 3
En 350 g dc 3-picolina calentoda a 902 se doslion

por agitacidén 35 g do beta-aminootilimida do dcido 1,4~dia~
minoantraquinon-2,3-dicarboxflico (= 1,3-dioxo-2-beta~-amino-
5e ctil-4,7~diamino=~5,6~f+al0ildihidro-isoindol ). Degpués del

enfriamiento hasta 209; se trata la mezcla con 18,5 g de
cloruro de %cido propibnico; despuds de media hora a esta
temperatu?a, la reaccidn queda completamente terminada y el
colorante, de la Fflrmula

10. NH,

}l'—CHZCHzNHi—COCZH5

15, NH

puede precipitarse casi por completo de la mezcla reaccio=
nal median?e adicién de 350 g de metanol. Se le separa por
. filtracién, se le lava con metanol y se le seca.
Con su dispersidén acuosa finamente dividida se
20. tifien con matices verdiazules puros tejidos de tereftalato
de polie?ileno; egtas tinturss tienen muy buena resistencia
a la luz, al 1avado; al frote y a la sublimacién.
BEJRMPLO 4
Se agitan a 609 durante media hora en 150 g de
25. N yNeQimetils ormamida 39,5 g de 1-imino-2-bota-hidroxiet o=
xietil~3-0x0~4,7~diamino~5,6~-ftaloil--dihidroisoindol. A
conﬁinugcién se instilan, a 402 y en el curso de 40 minu ~
tos, 39,6 g de isocianato de n-butilo y se completa la

reaccifn a esta bemperatura y con agitacibn enérgica duran
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ge precipita en forme cristalina al tratarse la mezcla reac-
cional con 150 g de metanol. Se le separa por filtracibn, se
le lava con metanol caliente ¥ se le seca. _

10. Este'ooloranﬁe tifie, en su dispersifbn acuosa, fing
mente dividida, el tejido de fibra de fereftalato de policti-
leno con matices azules verdosos puros. Estes tinturas ¥ienen
excelente solidez & la luz, & la humedad y & la sublimacidn.

De menera andlogh a la de los ejemplos anteriores -

15. ge obtlenen valiosos colorantes azules si se hacen reaccionar
los compuestbos hidroxilicos resefiados en la columna I de
1a tabla que sigue con los agentes de acilacidn resefiados

“en la columna II.
Los colorantogAque se originan dan todos, al fte -

20, fiir fibras de poliéster, matices azules puros y brillantes.

N
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BJEMPLO 5

4 1002C, ze agitan durante media hora en 500 g de
3-picolina 39,4 g de 1-imino-2-beta-hidroxietoxietoxietil-
~3~0%0~4 , T~diamino-~5,6~ftaloil-dihidroisoindol, se enfria
hasta 408C la solucidn parcisl y, a esba temperatura y agi-
tando, se la trata a gotas ¥ en el cursv de 1% horas con
28,4 g de isoclanato de etilo. '

Para completar la reaccidn, se wantiene dicha tem-
peratura por 2] horas todavia, hasta cue en el cromatogramsa
de capa fina la banda del material de martida ha desapareci-
do por completvu. F) nroducto de la reaccién puede precipitar
se en forma practicamente cuantitativa por adlcidn de 500 g
de metanol. Se le menars por filtracidn a la temperatura del
amnblente y se le lava con metanol, Tl »Hroducto azul obscuro
asi obtenido se intreduce, sin ulterior secado, en 400 g de
dcido clorhidrico concentrado y a continnacidn se agita du-
vante media hova & 50-602C, Por filtracidn se separa a la

temperatura del amwbiente, en forma nrdcticamente cuantitati~

va, la mezcla de colorantes de las Ffhrmulas

NHQ

0

N»CHQCHZOCHZOHEOCONHOQH5
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que se lava neutramente con agua y ge secd.

& vpartir de su dispersidn acuovsa finamente dividi-
da, este colorante ¥ifie las fibras de tercftalato de polie=~
tileno con matices azules verdosos muy puros. Bstas tinturas
tienen muy buena resistencla al frote, al lavado, a la luz
¥ a la sublimacidin.

Se obtiene un colorante prdcticamente idéntico, de
propiedades de solidez igualmente buenas, =i en lugar de
39,4 g de 1-imino-2-beta-hidroxietoxietil-~3-~oxo=4,7~diamino-
~5,6~dihidroigoindol se parte de una mezcla de 19,7 g de es-
‘te compuesto con 19,7 g de beta-hidroxietoxietilimida de dci
do 1,4-diaminoantraguinon-2,3-dicarbozxilico, se acila esta
mezcla de la wmanera gue se ha descrito antes, se aisla la
mezcla de colorenies resultantes y se la convierte inmediata
mente en una dismersidn acuosa fina.

BIAPIO 6

Se dispersan en 4000 g de agua 2 & del colorante
obtenido segli. el Ejemplo 5. & esta dispersidn se afaden, en
concepto de agente hinchador, 12 g de la sal sbdica de o-fg
nilfenol y 12 g de fosfato de diamonio ¥y se %iflen 100 g de
hilo de tereftaiato de polietilenglicol durante 1% horas, a
95~982. Be enjuaga la tintura y se la trata finamente con

solucidn acuosa de hidrdéxido sbédico y con un dispersante.
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Se obbtiene asi una tintura azul de color vivo, Tre-
gistente a la Juz y 2 la sublimacidn.

Si en este ejemnlo se reemplazan log 100 g de hilo
de tereftalato de nolietilenglicol por 10¢ g de tejido de
triacetato de celulosa, se tifie en las condiciones que se
han indicedo y a continuacidn se enjuaga con agua, se obtie—
ne una tintura azul de color vivo y de muy buena solidez al
lavado ¥ a la sublimacidn.

BJIMPTO 7

En wa aparato para estampar se sus?enden finamente
2 g del colorande cbienido segin el Ejemplo 1 en 2000 g de
agua que contienen 4 g de éter oleilpoliglicdlico., E1l pH del
bafio tintbreo ce ajusta a 4-5 con dcide acdtico.

Se introducen luego a 502 100 g de tejido de te~
reftalato de nolietllenglicol, se calienta el bafio en el cur
50 de 30 minutos hagta 1402 y se tifie a egia btemperatura du-
rante 50 minutos. 4 continuacidn se enjuage la tintura con
agua, se le enjobona y se la seca. Cbservando estas condicip
nes se obtiene una tintura azul igual, de color intenso y
g8lida al sudor, a la luz y 2 la sublimacidn.

Tios coclorantes que se deseriben en los otros ejem~
nlos dan ypor este »vrocedimiento tinturas de calidad equiva-
lente.

BEJRIPLO 8

Se impregna a 402, en un fular, tejido de terefta-
lato de polietilenglicol con un bafio de la composicidn si-
guientes

20 g del colorante obtenido segdin el Ijemplo 11, fina-

mente disperso en
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7,5 & de alginato sédico,

20 & de trietanoclamina,
20 g de éter octilfenolpoliglicélico y
900 g de agua. _
5. Bl tejido, exprimido hasta el 100% aproximadamente,
se seca a 1002 y a continuacidn se fija duranie 30 segundos
o temperatura de 2102. El género tefiido se enjuaga con agua,
se enjabona v se seca. BEn estas condiciones ase obtiene una
tintura azul de color intenso y sélida al frote, a la 1luz ¥y
10. & la sublimacidn.
Los colorantes descritos en los otros ejemplos dan
por este procedimiento tinturas de celidad equiparable.
Ejemplo 9
7 g del colorante obtenido segin el Ejemplo 5 se
15, muelen en un molino de bolas con 13 g de vnolve de lejia re-
gidual de celulosa sulfitica y 10U cc de agua. la pasta re~
sultante se seca por pulverizacidn. Se vbitiene un preparado
colorante seco.
EJEMPLO 10
20, En un wolino de bolas se muelen hasta formar un
polvo fino 7 g del cclorante obtenido segin ei Ejemplo 1 con
4 g de sodio dineftilmetandisulfénico, 4 g de sulfafo sédico
de acetilo y 5 g de sulfato sddico anhidro. El prenarado co-
lorante obtenide puede hacerse una pasta con un poco de agua
25. v luego se afiaden a través de un tamiz a 4000 litros de un
batio tintdéreo que contiene 3 partes de sulfato sdédico de lau
rilo.
EJBIPTO_11

En presencia de agua y de arena de cuarzo como mol
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turantes e wuele 1 g del colorante obtenido segin el Bjem~

Eimanted

Jo
Y

plo 1 junto con 2 g de sodio ligninsulfdénico y 2 g de sal
pbdica del dcido dinaftilmetan-disulfénico, hasta que el ta-
mafio medio de las particulas se halla en el orden de magni-
5. tud de 1 micra. Se separa del molturante, por tamizacidn, la
suspensidn finamente dispersa que se ha obtenido y se la eva
pora hasta sequedad.
Se dispersan 3 g de este prevwarado colorante en
4000 g de agus y a esta dispersidn se afiaden 2 g de sodio
104 dinaftilmetan-disulfdénico, 20 g de fosfato de diamonio y 20g
de sal sddica de o-fenilfenol como cromatdéforo (carrier),
con lo que se obtiene un bafio para la tincidn con carrier.
EJRIPIO 12
En v agltador de turbina (del tino Homo-Rex) se
15. introduce deswacio, en pequefias porciones, una mezcla liqui~
da de 62 g de aducto de nonilfenol-dxido de etileno (relaciédn
molar = 1312) y 8 g de &ter monometilico de etilenglicol,
més 20 g del colorante obtenido segin el Ejemplo 5. Se obtig
_ ne un preparado colorante viscoso y nrdcticamente anhidro,
120, Para preperar un bafio de fulardeo, nueden diluirse
| por sgitacidn 3 gramos del preparado colorante en 100 mili-
litros de una solucidn acuosa gque contenga 25 g de solucidn
de alginato sddico al 2,5% y 2 g de trietanolamina.

REIVINDICACIONES -

25. Descrito el objeto del presente invento, se decla-
ran nuevas y de propia invencidn lag siguientes reivindica-
ciones con prioridad de la solicitud de natente suiza nime-~
ro 4169/72 del 21 ge Marzo de 1972.

1.~ Procedimiento para la prevaracidén de nuevos



5-

10,

15!

90,

25.

4\2324 -2-'412824

colorantes antraquindnicos de diffecil solubilidad en agus,

de la férmula

B—Io | \ N-Y~Z-Ac

en la que
es un dtomo de oxigeno o um grupo NE;
es un radical alguilénico, eventualmente substitud-
do y cue eventualmente estd interrumpido por dtomos
de ox{zeno, de nitrdgeno o de azufre;

Z eos un &tomo de oxigeno o w1 grupo uNR1 (donde R1
representa un radical alquilico o un dtomo de ni-
trégenoc);

Ac es el radical acilico de un dcido orgdnico carboxi-~
lice, sulfdnico o carbdmico; ¥

B es wa dtomo de haldgeno o un dtomo de hidrdgeno,

caracterizado por hacerse reaccionar antraquinonimidss de

la férmula

eh la gque

By, X, Yy 72 tienen el mismo significado que se les ha

L
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e A

atribufdo antes,

con un agente de acilacidn que se deriva de un dcido carboxi-
lico, de un deido carbdmico o de un deido sulfénico.
2.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
5. racterizado nor hacersge reaccionar antraquinonimidas en les

que Ry y B son dtomos de hidrdgeno.

3.~ DProcedimiento segin las reivindicaciones 1

y 2, caracterizado nor acilarse antraquinonimidas de la fér-

nula
10.
15,
en la que
X tiene el miomo significado gue en la reivindicacidn
1 ¢
Y' es un radical alquilénico, eventualmente interrum-
20. pido por dtomos de oxigeno,
con un derivado de wn dcido carboxilico o de un 4ecido carbd-
mico.
4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 3, ca-
racterizado por acilerse con un 4ecido carboxilico libre, un
25. abfdrido o haluro de dcido carboxilico o un isocianato.

5.~ Procedimiento segin la recivindicacién 3, ca-
racterizado por acllarse, con derivados de dcido carboxilico,

compuestos en Jus que X = 0,

Y

6.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 3, ca-
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racterizado por acilarse, con derivados de dcido carboxilico,
compuestos en los que X = NH.

7.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 3, ca-
racterizado por acilarse, con isocianatvs, compuestos en los
que X = Q.

8.~ TProcedimiento segin la reivindicacidn 3, ca-
racterizado por acilarse, con isoclanatos, coupuestos en los
que X = NH,

9.~ Procedimiento para la prenaracidén de nusvos
colorantes antraquindnicos de diffcil solubilidad en agua.

Segin se describe y reivindica en la presente me-
moria descrintiva, qus consts de 30 hojas foliadas y escri-
tas a mdquina por une sola cara.

Madrid, a 20 de Marzo de 1973

Pe @ JAIME ISERN
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