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© La invencién se refiere & un procedimiento nara la

obtencién de colorantes de dispersién antraquinoides conte—

niendo bromo, de la serie de las 1,5-diamino y/o'l,e-diamino

-antraquinonaﬁ.

5. : "p El cometido de la presente invenocién era hallar un
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‘mo con la cantided eﬂtoquiométrioamenté necesaria de gzuffe en oloum

“res linenles. Los colorantes se pueden emplear para el tefildo también

" oon ayuda de oarrier,

—Pe

i

procedimiento,tecnicamente de fdcil manipulncién y econémico, para la
obtencién de colorantes de dispersién antraquinoides azules y s6lidon
a la 1uz;

A e ha descubierto ahora que se dbtienen colorantes de disper
s8idn antraquinoides sélidos & la luz, azules, por reduccién de 1,5-di
nito-4.8-dimetoxiantraquinona, 1,8-dinitro-4,5-dimetoxi-antraquinona

o mezclas de los mismos y bromacién de los productos de reducecibn, si

la reducci6n de la dinitro-~dimetoxi-antraquinona se efectta como mini

al 20 - 457 en peso en presencia de fcido bérico a temperaturas entro
10 y. 50°C,

\ Los colorantes obtenidos seglin el procedimiento de la inven ‘
cién dan tefiidos azules tirando a verde Yy s61idos a4 la luz sobre mate

riales de fibras sintéticas, especialmente sobre aquellos de poliéote

El procedimiento de la presente invencién se realiza conve-
nientemente diaolviendo la 1,5~dimetoxi-4,8-dinitro-antraquinona, 1,
8-dimetoxi—4,S—dinitro—antraquinona o las meznclas de las miswmas, a —-
temperaturas entre -5 y 2500, en oleum, aprepando a la solucién enton
ces, bajo buena agitacién, la cantidad nccenmarin de foido bérico y a
continuacidén agregando el azufre como agente reduotor, en caso dado -
después de haber ajustado la solucién o la tempérafuru deseada,

K1 contenido en triéxido do¢ azufre en el medio de reacoién

se encuentra por regla general entre un 20 y 45, preferentemente en—

tre un 25 y 354 en peso de triéxido de azufre, referido al oleum.
La cantidad de oleum pue&e oscilar entre amplios limites. -;

La mezcla de reaocién Se dehe poder agitar antes, durante y después .

de la reaccidn, Venfajoqamente sé'emplea de % a 10 veocs la cantidad

en peso de oleum, referide a la dinitro-dimetoxi-antraquinona. ‘
i}
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La cantidad en fcido bbérico asciende por lo general de un 1
a 10, preferentemente de un 2 a 5% en peso, referido a la dimetoxiwdi-
nitro~antraquinona. Nespués de haberse disuelto el &cido bérico en el
oleum ée agresa el azufre bajo apitacién. La cantidad de azufre qéciqg

de por regla geheral de 2,0 a 6,5, preferentemente de 2,2 a 3,5 gnmoﬁ

fétOmdp por mol de dimetoxi-dinitro-antraquinona.

Para lograr una reduccién llana y répida se emplea ventajosa

mente azufre pulverulento o molturado. El empleo de mds de 6,5 gramoy

Atomos de azufre por mol de dimetoxi-dinitro~-antraquinona no es periﬁ 1

dicia) pero tampoco aporta ninguna ventaja. La reduccién Ba efectﬁa -

por regla general a temperaturas entire -10 y 50 C. La reduccién g6 -

puede efectuar tembién a temperaturas inferiores a -10 ¢ cuando la ‘=
mezcla de reaccién es liquida a esta temperatura.
Para lograr en la reduccién grandes rendimientos pofﬁ;olﬁp-

menutiempo ge trabaja ventajosamente a temperaturas entre-d y 2500 Ba

':‘jo eatas condiciones la reduccién ha terminado por.regla peneral des—

}

puéa de 2 a 5 horas. o ;
Para el rislamiento del producto de: reduceidén se le agrepa

priméramente a la mezola de reducoibn, con ouidado, taﬁta~agua hasta

que se disponga de una soluoién del producto de roduccidén en #dcido sul

fﬁrico al 96% en peso hasta oleum al 5% en peso. Durante la adicién -

del agua la temperatura no debera sobrepasar log 25 C. 8in embargo, -

una elevacién durante breve tiempo de la temperatura a 30°C tiene fo-

lo muy reducida influencis sobre el rendimiento ¥ la calidad del pro-

‘ducto -de reacoién., De la molucién asivobtenidaren‘écido sulffirico al .
'96%‘en peso hasta: oleum al 5¢ en peso se puedec precipitar el produocto

_de reacoién mediante introduceidn de-unﬂgrﬁn exceso de agua, preferen

temente veriiendo: sobre hielo/agua y aislando por filtracién. Conve——

nientemente contiene la solucién de preoipitaoién hidrogenoaulfito 56

"dioo.
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iitienen un 10 S 25% en’ pego de bromo.

Vtenido de bromo en una muestra elaborada,

El producto de reaccién aislado; que esencialmente contioene

A(ii5) (1,8)~diamino-4,8(4,5)-dihidroxi~entraquinona o mezelas de las.-

. mismas, e disuelven convenieniemente en 5 a 10 veces su cantidad.en =

ﬁeao'de gcido sulffirico al 96 ~ 100% en peso se broma después de agre-

éér un oatalizador de halogenizacibn, tal como sulfato de hierro~III,

_épentacloruro de antimonio ] preferentemeﬁte iodo y/o azufre. Ln canti-

'ngad en catalizador asciende por lo general a 0 5 - 2% en peso, referi-

do al producto de reduocién empleado. La bromacién se puede efectuar -

-en preaencxa de 6cido bérioo.

La cantidad en bromo depende del contenido en bromo deseado

f_en el colorante. Por repla general se emplearén 0,25 a - 0,9 molés de -
”'sgbrOmo-por mol de producto de reduccién’ (dihidroxi-diamino-qntraquino—

- na). Por -colorimticas, tales como alta solidesz & la luz, elevada soli

;'macian que contxenen un 10 a 30% en peeo, knte todo aquellos Que con-

13 - *r

La bromaoién se efectfa a temporaturas entre temperatura am

: f:biente 4 135 c, preferentemente entre 110 y 125 °c. Tienen especial
'ipreferencia una variante de la bromaoién segin la oual la oantidad de
'ifbromo neoesaria se agrega a temperaturas entra temperaturas ambiente
;Uy 80 G a la aoluci6n del produoto de reduooibn y deapuéa-ue ocaliente
?gla ma&cla de reaccién lentamente a.100 a. 135 c, preferentemenhe a 110

2'5Q3a 125?0. ‘Le. bromaoidn esté. terminada, a estan homperaturaa por regla

."“f-f geﬁeral doapués de 1,5 a 3 horas. P v
25-‘ . -

La bromaoi6n se puede realizar ‘también ooh exceso en bromo

-“ie interrumpir 1& bromaoidn, al alcanzar el oontenido de bromo deseado
'Z_en ol producto de reaccién, mediante la introduccién de la mezcla de
- V,ireaccidn en hielo/agua °. agua. Bl momento de la interrupoidn de 1a reag

’ ffoi6n se pueden determinar, por ejemplo, mediante determinaoién del con

dez a 1a’termofijacidn, tienen préfarehoia a dquellos bfoﬁuctoa'de bro
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La brﬁmaoién del producto de reduccidén se puede realizar tam
bién en la solucién que se obtiene en la cuidadosa dilhioién de la mez
ola de reduccién en Acido sulflrico al 96Y hasta oleum al 5% en peao --
bajo las condicionen arriba mencionadas. lsto quiere deeir que la re—~

duocién y la bromacién Be pueden realizar en elfmismo.reoipienﬁe Bin ~

"aislar el producto de reduccién y de esta manera ahorrarae los costes

de nislamiento, olaboracién y secado del producto de reduceisn.

Si 1a bromacién del producto de reduoc16n se ofectda en la -~

'_mezcla de redunoccién cuidadosamente diluida puede servir como cataliza
dor de halopenizacién un reducido exceso de azufre empleado en la re-
duceibn. Sin embargo, a la solucién también se le pueden agregar los

‘catalizadores antes mencionados,

La cantidad ‘e catalizador asciende a 0,5 a 24 on peso, re-

'.férido &2 la dimetoxi-dinitiro~antraquinona. En oano de que la bp?macién .
.#e'deaee féalizér‘gn la mezcla de reduccién, ouidadosamente diiﬁida;n
o evitaré convenientemente en la rediccién un exceso grande de azufre

"y se Qmplear&n por lo tanto, pref¢renfemehte 2,2 a 3,5 gromo-ftomos de

;azufre por mol de dimetoxi-dinitro-antraquinona.

La mezcla de reaccidn de la ‘bromacién se precipita entoncea,‘

‘en forma en s{ conocida, mediante introduccién en muoha agua o hielo/

agua y de.la suSpensién 4oida se aialara el colorante. ,
. Los colorantes obtenidos por bromacién en doido sulftrico se

puedéh mejorar ain en su brillo 8i el colorante hﬁmedé aislado pe agl-

| ta con mna solucién souosa de un medio de efeoto'pldalino, tal como -

. carbbnato pdtaﬁioo, carbonato sédico, hidréxido médico, hidréxido po-

tﬁqioo o aulfuro gédico y a tempratura ambiente. La conoentrac16n de

'los medion de erecto aloalino depende de la fuerza de base del medio
"aloalino b'a asoienda oonvenientomente aun 1l alohen peso, referido a

'~1a solucién. Para ol tratamiento del oolorante se emplea por lo general

5 ‘a 20 veoes la ‘cantidad en peso .de la soluoién, referido al coloranto.




10,

:1ﬂ155;?

25, -

. rante, tales como metanol o acetona Y Be separa,

La bromacién se puede realizar también en disolventes orgAni

7' ' 4oos'iﬁerteﬁ bajo las condiciones de bromacién; Para ello se ausnonde:—
bio diauelve el producto de reduccién, secalo, en disolventes inertes, -
;ftalea como clorobenceno, diclorobenceno, triclorobenceno o nitrobence-
‘7n9 ¥ sg brpma después de apgregar ol oatallzaﬁor dé halogenacién, tal
'”fj;cémé iodo'o azufre, La cantidad de omtalizador de halogentcién asoien-
-de también aquf a m 0,5 a 2. en peso, referido .a la dlamino-dihxdroxx
:.Lantraquinona (producto de reduccién). La cantidad de bromo

:.a emplear depende, al 1fua1 que la bromaozén en dcido- sulfﬁr;co, del -

contenido del bromo deleado en el colorante.

Tembibn aqui so emplonrén por lo peneral 0,25 a 0,9 molea -

:-ﬁpor mol de diamino-dihidroxi-antraquinena (produoto de reduooién)

La bromacidn Bo realiza voutajosamonte a temperaturas entre

.4‘tempcratura ‘ambiente y 13) c, preferentemente entre 110 y 1?5 0

Tlene especial preferencia la siguiente varlante -do 1a broma

4oiént Se agreya el bromo a tamperaturas entre. tamperatura ambiente y -
) _80 c a la solucién o suspensién del producto de reduccién ¥y la mezola
'ide-reacoién se caliente entonces lentamente a.lOO a 135 G, preferente.
,mente a 110 a 125 C. La reaccién he terminado, por lo general después
8 de 1, 5 a 3 horas. El colorante se precipite de la mezola de reaccién

.diluyendo oon disolventea que no disuelvan, o aolo muy poca, al colo--

Por bromaoién en disolventes orgﬂnicon fie obtienen coloran—

vies'qﬁé sobre materialea fibrosou de polféateres linoales dan tefiidos

" més brillantee que los colorantes que se obtienen por bromacién en dci
1 do sulfbrico, |

. Una variante especialmente econémioca del-proéedimiento de la

~prééqnﬁe invencién conﬁiste, & partir de la 13546imetoxi—antréquinona,
; lfﬂ-dih@%oxihantraquinona o mezcla de las mismas, en efeétuar'iaznitqg

" oién,. reduocoién 'y bromacién como.pfaoedimianto de un solo récipiente..
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Para ello se realiza primeramente la nitracién de la 1,5-(1,8)-dimet2

xi-antraquinona, o de la mezcla, en &cido sulfiricoe al 85 - 100, pre-

ferentemente 85 -a 964 en peso, por lo general con 1,0 a 1,2 veces la

cantidad ostoquiométricamentoe necenaria de Aoido nitrico. Al agrepar _

el Acido nitrico se mantione la mozcla a temperaturas entre 0 ¥y 15°cv

¥, después de agregar la mezcla de reaccidn, so ocalienta a 60 a 7000.

ATerminada la nitraocién se ajusta, mediante adloién de oleum de alto -

’

"porccntaje, & un contenido en tri6xido de azufre de wn 20 a 45, prefd

3 Aqui la temperatura no debe

sobrepasar los 2500. A la solucién de la dimetoxi-dinitro-antraquino-

rentemente de un 25 a 35% en peso de S0

na en oleum obtenida se agregan enionoes el 4cido bérico y a continua

- olén el azufre. La reducclén ¥ la bromacidén se efectlian conforme a -

las indicaoiOnes anter1ores.

Semin el nrocedimicnto de la presente invencién Be dbtiencn

V colofanﬁea de dimpersién antraquinoides azules, pélidoa a la luz, que

también puoden tefilr con ayuda de carrier., Este resultado o ern de -
preer, ya que nor la literatura (Berichte der: Deutschen Chemischen Ge

sellachaft 29 (1.896), phgina 2939), es oonocide que en la reduccién

" de 1 S—dinitro-antraquinona en oleum y azufre (senquibxido de azufre)7

ge forman 1os correspondientes oompueatos de aniraquinona hldroxilados

que, en el caso de la 1,5-diamino-antraquinona, se trannforman vajo -
1as cond101ones de reacoidén en tetrahidroxi-antraqulnonas.

" Los ejemploa ‘a continuacién explican con mao netallo ol pro

. cedimiento de la invencién. las partes y los 1ndica¢ionca de porbian- -

“tos. mencionadaa a continuacién, se . refieren al peso, .

. Ejemplo 1

j17,9 partus de una mezcla, que oontione aproximadamento w 90% de 1,5«

dinitro-4,8-dimetoxi-antraqninona ¥ 1, 8-dinitro-4 Se~dimetoxi-antragui

nona y ‘en total aproximadamente un 10% de 1,6-y 2,6~y 2,T-dinitro~an

ﬂtraquinona, 80 diguelven, a 0al5 C, en 143 partes de oleum al 308,

1

i
|
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'Eﬁ esta solucién se introducen, en porciones 6,5 partes de #cido béri-
_co'y se sigue agitando durante 1/2 hora. A una temperatura de 20°¢ se.
. introducen 4 partes de azuffq y‘ae agita durante 2,5 horas & 20 - 25°%.
'.A'la miama temperaturé pe gotean entonces 8 partes de agua. Néspués -
‘h'da 1a.ndicién de 0,2 partes de yodo se agrepsan a temperatura ambiente,

gota a gota, 3,2 partes de bromo y la mezcla se calienta durante 2,5

horas & 120 - 125°C, Después de enfriar se vierte la mezcla de reac—

cién én agua, que contiene hidrégeno-sulfite sédico, el precipitado - .

_8e separa por éuccién,,pe lava neuiro y se seoa,

* Rendimiento: 15,0 partes de un coLoranfe.azul ocon un conte-

nido eh bromo de un 14,3%. El colorante. tifie las fibras de poliéster
:en'tonalidadea.nzulea con buenas golideces, -
Ejemplo 2 |
:2'7 partes de una mezéla de 1,5- y 1, B-dimetoxi-ahtraquinona se: dinunel

ven‘a O - 15 C en 8 partes de aoido sulfﬁrico al 96%. A esta solucién

.__se ‘gotean, a 10 - 15 Cy 2,7 partes de una mezcla 1 .1 de Acido nitr;r
oo (al 100%) en &oido sulffirico (al 100%) (1:1 de partea) La mezcla
"de reacciGn se caliente a continuacién durante media hora a 25 ¢, du-
'Prante media hora a 40 C -y durante 5 horas a 60 C. A la mezcla de reac:

1. oién se. agregan 18, 2 partes de oleum.al. 65% no debiendo sobrepasar la

temperatura los 20° C. A continuacién se introducen, en poroiones, 1,3

partea ‘de écido bérico 'y se gigue apitando durante 1/2 hera. A 20° ¢~
”.fse introduoen 0,8 partes de azufre y pe aigue apitando durante 2,5 ho
Iras 8 20 - 25 C. Se gotean entoncea 1 6 partea de agua, no debiendo -~

. sobrepauar la temperatura los 20 C. Después de agregar 0,04 parten de

yo@o se gotean, a 20 c, 0,7 partes de brémo y:la mezcla de hromacién

se calients durante 3 hores a 120 a 125°C, Después de enfriar se vier

" te la mozola en agua, que contiene'hidrégend-sulfito'sédioo, el precipil

tado e separa por gucoién, sme lava neutro Yy se seca,

Rendimiento: 3 3 partes de un oolorante azul con un conteni
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do en bromo de ﬁn 1vi. Lan fibras do poliésier se Lifien on tonalidades
azules con buenas solideces, |
lijempla 3
Se procade como en el ejemplo 2, pero en lugar de 8 partes se emplean
10 partes de dcido sulffrico al 96% y en lugar de 18,6 partea; 21 par
tos de oleum nl 65%, Para diluir la mezcla de reduccién se emplean, -
en lugar de 1,6 partes, 1,8 partes de agua, Se obtienen 3,3 partes de
un colorante de diepersién azul con un conténido en bromo de un 14,5%.
Ejemplo 4 .
2,7 partes de una mezola de 1,5- y 1,8-dimetoxi-antraquinona se di-w-
suolven, a 0 - 15°C, en 10 prrtos de fcido sulfirico al 85%, A esta -
solucién se gotran, a 10 - 15°C, 2,7 partes de una mezcla de 4cido ni
trico (al 100%) y Bcido oulffirico (2l 100¥) (1 ¢+ 1 partes), La mezcla
de reaccién se oalienta a continumcién durante 1/2 hora a 2500,‘durqg
te 1/2 hora a 35°C, durante 1/2 hora a 45°C y durante 1/2 hora a 60°C.
Seguidamente nme enfria., A 20°C ge le agregan al preparado de nitraw~-—
cién 35,8 partes de oleum al 65%. Se introducen a continuacién, en —-
porcionesn, 1,3 partes de dcido borico y me agita durante 1/2 hora. Iin
la golucién obtenida se introducen, a 2o°C, 0,8 partes de azufre y se
agita durante 2,5 horas a 20 - 25 C. En esta mezcla de reaccién se fo
tean 3,2 partes e agua, no deblendo sobrepasar la temperatura 108 ?O G.
La solucién Acido sulfirico se vierte entoncens nobre agua,
a la cual se le ha agregado solucién industrial de bisulfito, El pre-
oipitado se mepara por succibn, se lava neutro y se wmoon.
Rendimiento: 2,34 partes de un polvo azul quo osencinlmente

conticne una mezola de 1,5 - (1,8)-diaminow=q,8«(4,5)=dimetoxi~antragqui

nona.

2,1 parheu del polvo amzul asi obtenido se diruelven en 10 ccs

de nitrobenceno. Se arrepan 0,04 partes de yodo y & 70 ~ 80%¢ se gotean

en el plazo do 1 hora 1,1 pertes de bromo y enionces se oalienta du- l
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rante 2 horas a 120 - 125°C. Después de enfriar se diluye la mezcla de
reaceién con 8 partes de metanol, el preoipiiado se separa y se seca.
Rendimiento- 25T partes de un colorante azul con un oonteni
".do en bromo de un 15,4%. Las fibras de poliéster se tifien en tonos —
'_5;'i" -'Ebrillantes con buenas solidecess ‘
- ..r,zEjemglo 5 , A
“fé6 8'§artes‘dé 1,5 - (1,8~)-dimetoxi~altraquinona se disuelven a 10 -
) 15 c en 100 partes de 4cido sulférico al 85%, A esta soluoién Be RO~
» . »tean, 9 10 - 15° C, 26 partes de una mezcla’l : 1 de aoido nitrico (al
_,16.-. : 'f100%) § foido sulfiirico (al 100%). La mezcla de reaccién se calienta
- ‘8 ébntinuaeién,durante i/2 hora & 25°C,Idﬁfan¥e 1/2 hora a 35°C y du-
f@ntq_l/Z hora ; 4506, Beguidamentq se onfriﬁ. A 10 - 15°GAae lo agre
?éhn al preparado de nitracién 281 partes de oleum &l 65%., A-contihﬁa;
?oiéniﬁé int;oduéen, a esta temperatura, 13 partes de &cido bérico y -
Cse | ée'agita durants 1/2 hore, En la solucién obtenida se introducen, & -
f15- 20 Cy 8 partes de azufre pulverizado y se agita durante 2,5 horas
.f_15 - 20 °Cc. En esta mezola de reaccién se gotean, a una temperatura de
.;_10 - 15 C, 2243 partea de agua, Deepuéa de agregar 0,4 partes de yodo
R '.'se agregan, a temperatura ambiente, 10 nartes de bromo y la mezcla se
20,07 | calienta durante 1/2 hora, a 30 °¢, durante 1/2 a 50°¢, durante 1/2 ho
o ra u 80°C, dirente 1/2 a 100° ¢ y durante 2 horas & 120 - 125°C. Deg——
STl o :puéa de enfriar ge vierte la mezola de remccién en 1,600 partea de =
A 'fjagua, que oontlene 25 parteu de hidrogelulfitosédioo. El precipitado
'"_ e separe por auocién se lava neutro y se saoa. '
. 25;‘: t Rondimiento: 34 partes de wn colorante azul con un conteni-
|- @0 en bromo de .21,64. El colorante tifie las f4bras de poliéster en to
::';f ~j.nalldadea brillantea con buenas. solldeoes.
<! Bjemplo- 6. X
V'_Se prooede como en el ajemplo 5 pero 1a reducoidn ge efeotla a 30 c.

36! : -fi’. E Rendimiento: 32,6 partes de un colorante azul con un conte-




5.

10.

15.

20,

25,

30,

~de bromo.

.do en bromo de un 15,3%.

Ejemglo 12 :

~1l= i

nido en bromo de un 21,24,

Ejemplo 1

Se procede como: en el ejemplo 5, pero la reducoién se efectfia a 40 -

45%.

Rendimienfo: 31,2 partes de un colorante azul con un conteni |

“do en bromo de un 20%.

Ejemplo 8

. _ : . . 0
Se procede como en el ejemplo 5, pero la reducoién se efeotfia a 50 C.

Rendimientos 32 partea de un colorante azul con un contenido

en bromo de un 21,74

Ejemplo 9

. “ o .
Se procede como en el ejemplo 5, pero la reduccién se efectia a 0 C,

Duraciénz 5 horas.

Rendimiento: 34 partes de un colorante azul con un conteni-

"do en ‘bromo de un 22,9%, ' A -

Ejemplo 10

' Se procede ocomo en el ejemplo 5, pero, en'lugar de 8 partes do azufre,
| se emplean 10 partes de azufre como agente de reduccién y en -la broma

" eibn me emplean 1l partas de bromo en lugar de 10 partes de bromo.

Rendimientos 32,8 partes de un colorante azul con un conte-

nido en bromo de un 20,4%.

 EBjemplo 11

Se;progede coma en el ejemplo 5, pero la reduccién se efectfia con 15 ~

. partes de azufre y en lugar de 10 partes de b;omq se omplean 1) partes

.

Rendimiento: 34,5 partes de uprcolofante azul con un conteni

26,8 partes de una mezcla de 1,5~/1,8-dimetoxi~antraquinona se disuel-

ven & 10 - 15°C en 100 partes de dcido sulftrico al 854,
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A esta solucién se gotean, a 10 ~ ISOC, 26 bnrtea de una moy

‘6la 1 : 1 de 4oido nitrico (al 1004) y dcido sulf@rico (al 100+°).

La mezcla de reaccién se culienta a2 continuacién durante 1 -

‘_héra a 2500. Después se enfrfia, A 10 - 15°G_ne le agregan al preparado

‘de nitracién 281 partes de oleum al €543 temperatura: 10 - 15°C. A con

Vtinuaéién se introducen 1) partes de deido bérico, y 2 10 - 15% Be —=
: ;ég;ta durante 1/2 hora, En la solucién odbtenida se introducen, a 15 -

'2090{‘3 partes de azufre y ne agits durante 2;5 horas a 10‘- 2000. En

Vt'esta.mézcla de reuoﬁién Bo gotean, a una températura de 10 - 1500, —
22, 3 partea de agua, Después de agregor 0,4 purtes de yodo se agrepon,
"a lO - 15 C, 1 parte de SOCl y se agita durante 10 minutos. Se agre--
a gen & continuncién 8 partea de bromo y la mezola Be callenta, cada vez,

'durante 30 minutos a 30 Cy & 50 Cy a-100 C y después durante # horas

a 120 - 1?5 C. Después de enfriar se vierte 1& mezola de reaccién en —

..1 600 partea de agua que contiene 25 partes de hidrdgeno-au1f1to sédi—

'ao. El precipitado se separa por sucocibn, se 1ava neutro y se seca.

Rendimiento' 33,3 partes do un colorante azul con un conteni

”f:do on oloro de wm 2,4% y un contenido en bromo de un 15,2%.

Dl colorante tifie las £ibras de poliéster en tonalidades bri

311antes con buana sqlideoes y buena capacidad de’ penetracién on carrier
"E;emplo i3 '

fSe procede como indioado en el ejemplo 5, 100 partes de la torta de pren
v"faado hﬁmeda con agua (correspondlante & 20 partes de produoto de broma
r:cidn seco) se agitan con 100 partes de apua, se agrepan 0,3 partes de

R ‘5u1furo nédloo industrial y ge agita durante 5 horas a temperatura am-
. 1biente. La suspenaién se v1orte entonces en 1.000 partes de agua calien

:f te. El precipitado se aepara por sucoidn y se lava neutro.

. Rendimiento: 17, 6 parten de wn colorante azul con un conteni

;:1Ld° en. bromo de wr 21,7% aue, sobre poliéster, suminietra unos’ tefiidos

’ azules que son més brillantes que los que sa obtienen con el colorante
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sogfn el ejemplo 5,

Ejemplo 14

26,8 Darteﬂ de mezcla de 1,5 ~ /1,B~dimetoxi-antraguinona, sc¢ disucl-

Ven,.a 30 - 35 G, en 100 partes de Acido aulfﬁrico ar 854.

4 A egta soluoién se agregen, a 10 - 15 C, 27 partes do dcido
de nitracién (524 de &cido nitrico al 1007%/48/4 de &cido sulffirico al -
100%). e sigue agitando durante 1 hora y la mezcla de reaccibén se ca~
llienta,a continuaoi@n durante 1 hora 2500. Seguidamente se enfria, A -
,io ftiSOC ge le agregan al preparado de nitracién 282 partes de oleum
al 65%. A continuacién se introducen, a 10 = 15°C, 13 partes de foido
bérico y, a 15 ~ 20°d, se agita durante 1/2 hora. En la soluocién obte-

nida se 1ntroduoen, a 15 - 20° ¢, 6 partes de azufre Yy se agitan durante

*1 1/2 horas & 20 - 2) °c. En esta mezcla de reaccién se gotean, a wma -
'tamperatura de 10 - 15 ¢, 17,97 partes de apua. Deapués de agregar 0,4
4partes de yodo me agregan, a 20 - 25 C, 2 partes de SOGI y se agita -

durante 20 minutos. Se agregan a oontinuaoién 8 partes de bromo y la .

‘mezcla se celienta, oada ves durante 30 minutos, & 30% a 50 c, a 80° Cy

durante 1 hora a 100°C y durante 2 1/2 horas a 120 = 125°C.

Deapuéa de enfrinr se vierte .la mezcla de reaccién en 989,73

':,‘partes da agua. El preoipitado pe separa por gucciébn, ge lava neutro y |

| me seca.

Rehdimiantoi13§ partes de un colorante azul oon un contenido

|  en cloro de un 44 ¥ un contenido en bromo de un 13%, Bl colorante tifie
‘lag fibras de poliéster en tonalidades brillantes con buenas solidocon.

‘ A Ejem21o 15’

| se procede como indioado on el ejemplo 14 y se emplean 16 partes de —

bromo.
Rendimiento: 36 3 partea de un oolorante -azul con un oonteni

"do en bromo de un, 28 3% : - 1

Ejemplo 16 - .

s
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-ao en broﬁb_do un 31,44,
'-Ejomnlo 17

| Se-procede como indicado en el ejemplo 14 y sé emplean 25 partes de —

~14~

Se procede. como indicado en el ejemplo 14 y seé emplean 20 pertes de —

‘bromo.

Rendimiento: 38,3 partes do tn colorante azul con un conteni

t

bromo.
PR * i
Rendimiento: 39,6 partes de un colorante amul con un conteni

PSR

.do en bromo de un 34, T4.

«~NOTA~

Desorita suficientemente la naturaleza del invento, as{ como

la ‘manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse constar que las -

“disposioiones anteriormonte indicadas, son cusceptibles de modifiocacio
‘nes de detalle en cuanto no alteren su principio fundamental. También
"iéa hace constar que el invento corresponde a una Solicitud de Patente,
'predéntadn en Alemania, con fecha 7 de julio de 1.973, bajo el nfimero

jP'23 34 657.8, acogiendose por lo tanto a los beneficios que conceden

los Convenion Internacionales en vipgor, siendo lo que conastiiuye la —-

- esencia del referido invento, y por lo que se solicita Patente de In—

i veﬁcién.pqr 20 afios en'Eapaﬁa, sobre: PFROCEDIMIENTO PAR@ LA OBIENCION

DE COLORANTE OE NISPERSION ANTRAQUINOIDES AZULES COWTENIENNO BROMO; ca

. racterizandose por lo siguientes

1%, Procedimiento para la obtencién de colorantes de- disper-

‘#8i6n antraquinoides azules conteniendo bromo, caracterizado porque 1,5-

dinitro-4,8-dimetoxi-antraquinena, 1,8-dinitro-4,5-dimetoxi-antraquino
na, o mezoclas de las .mismas, sejreduoen en oleum que contiene un 20 -
" 454, en peso de triéxido de azufre, en presencia de &cido bérico, a tem '

‘peratnras enire -10 y 50°C, como minimo oon la cantidad estoquiométri
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camente necesaria de azufre y el producto de rcaccién obtenido se bro-
ma en &cido sulfdrico al 06/ en peso hasta oleum al 5% en peso en di-
solvontes orgénicos inertes bnjo las condiciones de reaccién, a temne-

.0
raturas entre temperatura ambienle y 135 C, hasta gue.el producio.de =

‘roaceién contenga un 12 a 304 en peso de bromo.

29, Procodimiento smegin la reivindicacién 1, caracterizado -
porque la reduccién del compuosto dinitro se efectfa en oleum al 25 -

354 en peso.
32, Procedimiento segfn las reivindicaciones 1 y 2, caracte-

rizado porque la reduccién se efeotﬁé a temﬁeraturas entre O y 25°c.

42, Procedimiento segfin las reivindicaciones 1 a 3}, oaracte-
rizado porque por cada mol de oomﬁpoato dinitroantraguinénico se em——
plean 2,0 a 6,5 gramo-fitomos de azufre,

58, Procedimiento segfin las reivindicaciones 1 a 4, caracte-
rizado horque 1a roduccién se efeotfia en presoncia de un 1 & 10% en pe
8o de 4cido bbérico, referido a la dinitro-dimetoxi-antraquinona.

69, Procedimiento sogfin las reivindicaociones 1 a 4, caracte~
rizado porque la reduccién se efoctfia en presencia de un 2 a 5% en pe-
go de doldo bérico, referidb a la Qinitro—dimetoxi—antraquinona.

7%. Procedimiento neglin las fei%indicaciones laldh & 6,

-caracterizado porque por mol de dinitro-dimetoxi-antraquinotia e emew

plean 2,2 a 3,5 grnmo-é}omos de azufre.

8a, Prooedimiénto gseghin las reivindioaciqnon'l a 7, caracte-
rizado porque como medio de reaccién se emplea 5 a 10 veces lo cantidad|
en bego de oleum, referido & la dinitro-dimetoxi-antraquinona.

99. Procodimiento segin la reivindicacién 1, oaracterizado -

porque para la bromacibén del producto de reduccién se emplean 0,25 a

-0’9 moles de bromo por mol de producto de reduccién.

102, Procedimionto segin las reivindicaciones 1 y 9, caraotg

‘rizado porque la bromaoién se efeotfia a 110 —~ 12500,
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119, Proced1mlonto seglin las relvindxcaciones 1, 9 y 10, co~

raoterizado porque la bromacién se efectﬁa en écido sulftrioco al 964 .

"envpeao hagta oleum al 5% en peso, en caso dado en presencin de un ca~

talizador de halogenlzacién.

122, Procedimiento segfin las reivindicacionea 1, 9 y 10, ca-

-racterizado porque la bromacién se efectfia, 2n disolventes inortes, en

prehencia de un catalizador de halogenizacién,

-

132, Procedimiento segin las reivindiceciones 1, 9, 10 y 11,

caracterizado porque la bromacién se efectfia en el preparado de reduc—

| ciénfailuido en #fcido sulf@rico al 96% en peso hasta oleum al 5% en pe

sd, en caso dado en pfesencia de catalizgdoreu de halogenizacién,

142, Procedimiento segfn las reivindicaciones 1 a 13, carao-

Aterizddo porque la 1,5-dinitro-4,8-dimetoxi—ah£raquinonu, 1,8-dinitro~

4,5fdimetoxi-antraquinona y las mezclas de los mismas se emplean para

la reduccién en forma de la soluoién obtenibles por nitracién en dcido

*ﬁéulfﬁrioo'deupués de ajustar a un contenido en tri6xido de azufre de -

un 20 - 457 en pesa.

159. Proocedimiento segtin la reivindicacién 14, caracterizado

'pofque 1la bioﬁacién del producto doAreduccién se efectfia en el prepara

do de reduccién diluido con eido sulfﬁfico al 96% en peso hasta oleum

al 5% en peso. -

"16%, Procedimiento segn lags reivindicaciones 1 a 15, carac

terizado porque el piogucto de bromacién se trata ultriormente. con me .
| . dos de efecto alealino,

. ' 17¢. Proocedimionto semin’ las reivindicnciones 1 a 1%, carnc
v,te?izado porque se broma hastn que el producto de reaccién contenga -

‘un’12 & 304 on peso en bromo.

182, Procedimiento para la obtencién de colorantes de dig—

persién antraquinoidea azules conteniendo bromo, tal 'y como queda sug *

tanoialmente desorito en la presente Memoriz,
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Esta memoria consta de 17 hojas, escritas & mAquina por una

sola cara. .
-5 BCT, 1974

Madrid,

BASF AKTIENGESELLGCHART,
. GALE Avesd Y ODEK
Fltmador L Gueta Foafindex
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