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La invención se refiere a un procedimiento nara la 

obtención de colorantes de dispersión antraquinoides conte­

niendo bromo, de la serie de las 1,5-diamino y/o 1,8-diamino 

-antraquinonas.

5* El oometido de la presente invención era hallar un
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procedimiento,teonicamonte de fácil manipulación y económico, para la 

obtención de colorantes de dispersión antraquinoídes azules y sólidos 

a la luz.

Se ha descubierto ahora que se dbtienen colorantes de disper 

si&n antraquinoídes sólidos a la luz, azules, por reducción de 1,5-di 

nito-4.8-dimetoxiantraquinona, l,8-dinitro-4,5-dimetoxi-antraquinona 

o mezclas de los mismos y bromación de los produotos de reducción, Bi 

la reducción de la dinitro-dimetoxi-antraquinona se efectúa como mini^ 

mo con la cantidad estoquiomótricamente necesaria de azufre en oloum 

al 20 - 45% en peso en presencia de ácido bórico a temperaturas entre 

-10 y 50°C.

, Los colorantes obtenidos según el procedimiento de la inven

ción dan teñidos azules tirando a verde y sólidoB a la luz sobre mate 

ríales de fibras sintéticas, especialmente sobre aquellos do ppliéntja 

res lineales. Los colorantes se pueden emplear para el teñido también 

oon ayuda de oarrier.

El procedimiento de la presente invención se realiza conve­

nientemente disolviendo la l,5-dimetoxi-4,8-dinitro-antraquinona, 1,

8-dimetoxi-4,5-dinitro-antraquinona o las mazólas do las mismas, a —
otemperaturas entre -5 y 25 C, en oloum, agregando a la solución onton 

ces, bajo buena agitación, la cantidad necosaria de ácido bórico y a 

continuación agregando el azufre como agente reductor, en caso dado - 
después de haber ajustado la solución a la temperatura deseada.

El contenido en trióxido de azufre en el medio de reacoión 

se encuentra por regla general entre un 2Ó y 45; preferentemente en—  

tro un 25 y 35% en peso de trióxido de azufre, referido al oleum.

La cantidad de oleum puede oscilar entre amplios limites. - ¡ 

La mezcla de reaoción se debe poder agitar antes, duranto y después 

do la reacción. Ventajosamente se emplea de 5 a 10 veces la cantidad 

en peso de oleum, referido a la dinitro-dimetoxi-antraquinona.
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La cantidad en ácido bórioo asciende por lo general de un 1 

a 10, preferentemente de un 2 a %  en peso, referido a la dimotoxi-di 

nitro-antraquinona. Después de haberse disuelto el áoido bórioo en el 

oleum se agrega el azufre bajo agitación. La óantidad de azufre ascien 

de por regla general de 2,0 a 6,5, preferentemente de 2,2 a 3,5 gnmo- 

átomos por mol de dimetoxi-dinitro-antraquinona.

Para lograr una reducción llana y rápida se emplea ventajosa 

mente azufre pulverulento o molturado. El empleo de más de 6,5 gramo-? 

átomos de azufra por mol de dimetoxi-dinitro-antraquinona no es perju 

dioial pero tampoco aporta ninguna ventaja. La reducoión se efectúa - 
por regla general a temperaturas entre -10 y $0°C. La reducción se —

Opuede efeotuar tambión a temperaturas inferiores a -10 C cuando la —  

mezola de reacción es liquida a esta temperatura.

Para lograr en la reducción grandes rendimientos por voló—
Omen-tiempo se trabaja ventajosamente a temperaturas entre 0 y 25 C.Ba 

jo estas cpndipiones la reduooión ha terminado por-regla general des­

pués de 2 a 5 horas. ' ; '
Para el aislamiento del producto de. reducción so le agrega 

primeramente a la mezola de reducción, con ouidado, tanta agua hasta 

que se disponga de una soluoión del producto de reducción en ácido sul 

fúrico al 96% en peso hasta oleum al 5'% en peso. Durante la adición -
Odel agua la temperatura no deberá sobrepasar los 25 C. Sin embargo, -

ouna elevaoión durante breve tiempo de la temperatura a 30 C tiene so­

lo muy reducida influencia sobre el rendimiento y la calidad del pro­

ducto de reacción. De la solución asi obtenida en ácido sulfúrico al 

96% en peso hasta oleum al 5% en peso se puede precipitar el produoto 

de reacción mediante introducción de un gran exceso de agua, preferen 

tómente vertiendo sobre hielo/agua y aislando por filtración. Conve­

nientemente contiene la solución de preoipitaoión hidrogenosulfito só 

di co.



El producto de reacción aislado¿ que esencialmente contiene 

(l,5) (l,8)-diamino-4,8(^],5)-dihidroxi-antraquinona o mezclas de las- ] 

mismas, se disuelven convenientemente en 5 a 10 voces su cantidad.en - 

peso de Acido sulfúrico al 96 - 100% en peso se broma después de agre­

gar ún oatalizador de halogenización, tal como sulfato de hierro-111, 

pentacloruro de antimonio o preferentemente ¡iodo y/o azufre. La canti­

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

do al producto de reduoción empleado. La bromaoión se puede efectuar - 

en presencia de ácido bórioo.

La cantidad en bromo depende del oontenido en bromo deseado 

en el colórante. Por regla general se emplearán 0,25 a 0,9 molés de - 

bromo-por mol de producto de reducción (dihidroxi-diamino-antraquino- 
na). Por.coloristicas, tales como alta solidez a la luz, elevada solí 

dez a la termofijaoión, tienen préfereñoia a Aquellos productos,de bro 

maoión que contienen ún 10 a 3Ó% en peso, Ante todo aquellos que con­

tienen un 10 a 25% en paso de bromo.
La bromaoión se efectúa a temperaturas entre temperatura am

o bbiente y 135 C, preferentemente entre 110 y 125 C. Tienen especial —

.preferencia una variante de la bromaoión según la oual la oantidad de

bromó necesaria se agrega a temperaturas entre temperaturas ambiente

y 80°C a la solución del produoto de reduooión y después so oalienta

la mezcla de reacoión lentamente a.100 a 135°C, preferentemente a 110

a 125°C. La bromaoión está terminada, a eBtas temperaturas por regla
general después de 1,5 a 3 horas. ¡

- - ' La bromaoión se puede realizar'también oon exceso en bromo
.e.interrumpir la bromaoión, al aloanzar el oontenido de bromo deseado

.eh;el,produoto de reacción, mediante la introducción de la mezcla de ]

reacoión en hielo/agua o agua. El momento de la interrupción de la reac

ción se pueden determinar, por ejemplo, mediante determinación del oon

tenido dé bromo én una muestra elaborada.

. )-
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La bromación del producto de reducción se puede realizar tam 

bién en la solución que se obtiene en la cuidadosa diluioión de la mez 

ola de reducción en Acido sulfúrico al 96% hasta oleum al 5% en peso - 

bajo las condicionen arriba mencionadas. Hato quiero decir que la re­

ducción y la bromación se pueden realizar en el mismo recipiente sin - 

aislar el producto de reducción y de esta manera ahorrarse los costes 

de aislamiento, elaboración y secado del producto de reducción.

Si la bromación del producto de reduoción se efectúa en la - 

mezcla de reduoción cuidadosamente diluida puede servir como cataliza . 

dor de halogenización un reducido eReeso de azufre empleado en la re­

ducción. Sin embargo, a la solución también se le pueden agregar los 

catalizadores antes mencionados.
La cantidad de catalizador asciende a 0,5 a 2% on peso, re­

ferido a la dimetoxi-dinitro-antraquinona. En oaao de que la bromación 

se desee realizar en la mezcla de reducción, cuidadosamente diluida,- 

so evitará convenientemente en la reduoción un exceso grande do azufre 

y se emplearán por lo tanto, preferentemente 2,2 a 3,5 gramo-átomos de 

azufre por mol de dimetoxi-dinitro-antraquinona.

La mezcla de reacción de la bromación se precipita entonces, 

en forma en sí oonocida, mediante introducción en muoha agua o hielo/ 

agua y de la suspensión áoida se aislará el colorante.

. Los colorantes obtenidos por bromación eh Aoido sulfúrico se 

pueden mejorar aún en su brillo si el colorante húmedo aislado se agi­

ta oon una solución áouosa de un medio de efecto alcalino, tal como - 

carbonato potánioo, oarbonato sódico, hidróxido sódico, hidróxido po- 

tásioo o sulfuró sódico y a temperatura ambiento. La concentración de 

los medios de efecto aloalino depende de la fuerza de base del medio 
alcalino y asciende convenientemente a un 1 a 10% en peso, referido a 

la soluoión. Para el tratamiento del odorante se emplea por lo general 

5 a 20 veoes la cantidad, en peso de la solución, referido al colorante.
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La bromaoión se puede realigar también en disolventes orgán^ 

oos inertes bajo las condiciones de bromación. Para ello se susponde - 

o disuelve el producto de reducción, secado, en disolventes inertes, - 

talos como clorobenceno, diclorobenceno, triclorobenceno o nitrobenoe- 

no y se broma después de agregar el catalizador dé halogenación, tal 

como iodo o azufre. La- cantidad de catalizador de halogenación ascien­

de también aquí a un 0,5 a 2% en peso, referido a la diamino-dihidroxi 

, antráquinona (producto de reducción). La cantidad de bromo 

a emplear depende, al igual que la bromación en ácido sulfúrico, del - 

contenido del bromo deseado en el colorante.

- También aquí se emplearán por lo general 0,25 a 0,9 moles —

por mol de diamino-dihidroxi-antraquinona (producto de reducoión).

La bromación so realiza ventajosamente a temperaturas entre
o otemperatura ambiente y 135 C, preferentemente entre 110 y 125=Ct

Tiene espeoial preferencia la siguiente variante do la broma 

oiÓRt Sé agrega el bromo a temperaturas entre temperatura ambiente y - 
.80°Ó a la solución o suspensión del producto de reducción y la mezcla 

de reacción se caliente entonces lentamente a,100 a 135°C, preferente- 

, mente a 11Ó a 125°C. La reaooión ha terminado^ por lo general después 

de .1,5 a 3 horas. El colorante se preoipita de la mezola de reaooión 

diluyendo con disolventes*que no disuelvan, o solo muy poco, al oolo—

. rañte, tales oomo metanol o acetona y se separa. **

, ; Por bromaoión en disolvontos orgánioos se obtienen coloran—

tes que sobré materiales fibrosos da poliésteras lineales dan teñidos 

más brillantes que los colorantes que se obtienen por bromaoión en ácî  

do sulfúrico.

. Úna variante especialmente económioa del procedimiento de la 

presente invención consiste, a partir d? la 1,5-dimetoxi-antraquinona, 

1,8-dimetoxi-antraquinona o mezcla de lás mismas, en efodtuar la nitra 

. oión,.reduooión y bromaoión como procedimiento de un solo recipiente.
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Para ello se realiza primeramente la nitraoión de la l,5-(l,3)-dimet¿ 

xi-antraquinona, o de la mezcla, en ácido sulfúrico al 85 - 100, pre­

ferentemente 85 - a 96% en peso, por lo general con 1,0 a 1,2 veoes la 
cantidad estoquiomótricamente necesaria do Aoido nítrico. Al agregar 

el ácido nitrioo se mantiene la mezcla a temperaturas entre 0 y 15**C 

y, después de agregar la mezcla de reacción, se calienta a 60 a 70 0. 
Terminada la nitraoión se ajusta, mediante adioión de oleum de alto - 

porcentaje, a un contenido en trióxido de azufre de un 20 a 45# prefe 

rentemonte de un 25 a 35% en peso de S0^. Aquí la temperatura no debe 

sobrepasar los 25°C. A la solución de la dimetoxi-dinitro-antraquino- 

na en oleum obtenida se agregan entonoes el ácido bórico y a continua 

oión el azufre. La reducción y la bromsolón se efectúan conforme a —  

las indicaciones anteriores.

Según el procedimiento de la presente invención se dbtienen  ̂
colorantes de dispersión antraquinoides azules, sólidos a la luz, que 

también puodon teñir con ayuda de carrier. Este resultado do ora de - 

preer, ya que por la literatura (Beriohte der¡ Deutschen Chemischen Ge 

sellsohaft 29 (1 .896), página 2939), es oonooido que en la reducción 

de 1,5-dinitro-antraquinona en oleum y azufre (sesquióxido de azufre) 
se forman los correspondientes compuestos de antraquinona hidroxilados 
que, en el caso de la 1,5-diamino-antraquinona, se transforman bajo - 

las condiciones de roacoión en tetrahidroxi-antraquinonas.
Los ejemplos ia continuación explioan con más detalle ol pro 

oedimiento de la invención.. Las partes y.las indicapionos de pordien- 

tos mencionadas a continuación, se refieren al peso..

Ejemplo 1

17,9 partos de una mezcla, que oontiene aproximadamente un 90% de 1,5- 

dinitro-4,8-dimetoxi-antraquinona y 1 ,8-dinitro-4,5-dimetoxi-antraqui 
nona y en total aproximadamente un 10% de 1 ,6-, 2,6- y 2,7-dinitro-an 

traquinona, se disuelven, a 0 a I5°C, en 143 partes de oleum al 30%.
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En esta solución se introducen, en porciones 6,5 partes de Acido bóri-

co y se sigue agitando durante 1/2 hora. A una temperatura de 20 C se.
o- introducen 4 partes de azufre y se agita durante 2,5 horas a 20 - 25 C.

A la misma temperatura se gotean entonoas 8 partes de agua. Después - 

, de la adioión de 0,2 partes de yodo se agregan a temperatura ambiente, 

gota a gota, 3,2 partes de bromo y la mezcla se calienta durante 2,5 
horas a 120 - 125°C. Después de enfriar se vierte la mazóla de reac—  

oión en agua, que oontiene hidrógeno-sulfito sódioo, el precipitado - 

se separa por succión,, se lava neutro y se seca.

- Rendimiento: 15*0 partes de un colorante azul oon un conte­

nido en bromo de un 14*3%. El colorante-tiñe las fibras de poliéster 

en tonalidades azules con buenas solideces.

Ejemplo 2

2,7 partes de una mezcla de 1,5- y 1,8-dimetoxi-antraquinona Se disuel^ 

ven a 0 - 15^0 en 8 partos de áoido sulfúrico al 96%. A esta soluoión 

se gotean, a 10 - 15°C, 2*7 partes de una mezcla 1 : 1  de áoido nitri 

00 (al 100%) en áoido sulfúrico (al 100%) (1 : 1  de partes). La mezcla
Ode reacción se caliente a continuación durante media hora a 25 C* du­

rante media hora á 40°C y durante 5 horas a 60^C. A la mezcla de reac 

ción sé.agregan 18,2 partes de oleum al.65% no debiendo sobrepasar la 
temperatura los 20°C. Á continuación se introducen, en porciones* 1,3 

partes de ácido bórico y se sigue agitando durante 1/2.hora. A 20 C - 

se introducen 0,8 partes de azufre y se sigueagitando duranto 2,5 ho 

ras a 20 - 25°C. Se gotean entonoes 1,6 partes de agua* no debiendo -
' Q \ '
sobrepasar la temperatura los 20 C. Después de agregar 0,04 partes de 

yodo se gotean, a, 20^0, 0,7 partes de bromo y l a  mazóla de hromaoión 

se calienta durante 3 horas a 120 a 125°C. Después de enfriar se vier 

te la mezcla en agua, que contiene hidrógeno-sulfito sódico, el precipi 

tado pe separa por succión, se lava neutro y se seca.

Rendimiento:.3,'3 partes de un colorante azul con un conten^
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do on bromo de un 1%. Las fibras do polióster so Linón on tonalidades 

azules oon buenas solideoos.

Ejemplo 3

Se procede como en el ejemplo 2, pero en lugar de 8 partes ae emplean 

10 partes de ácido sulfúrico al % %  y en lugar de 18,6 partos, 21 par 

tes de oleum al 65%. Para diluir la mezcla de reducción se emplean, - 

en lugar de 1,6 partes, 1,8 partes de agua# Se obtienen 3,3 partes de 

un odorante de dispersión azul con un contenido on bromo de un 14;5%. 

Ejemplo 4

2,7 partes de una mezola de 1,5- y 1,8-dimetoxi-antraquinona so di­

suelven, a o - 15°C, en 10 partos de ácido sulfúrico al 85%. A esta - 
solución se gotran, a 10 - 15°C, 2,7 partes de una mezcla de áoido ni 

trico (al 100%) y Acido sulfúrico (al 100%) (l : 1 partas). La mezcla 

de reacción so calienta a continuación durante l/2 hora a 25^C, duran 

te l/2 hora a 35°C, durante l/2 hora a 45°C y durante l/2 hora a 60°C. 

Seguidamente se enfria. A 20°C se le agregan al preparado de nitra—  

ción 35;3 parteo de oleum al 65%. Se introducen a continuación, en —

porciones, 1,3 partes de ácido bórico y se agita durante l/2 hora. En
o -la solución obtenida se introducen, a 2o C, 0,8 partea do azufre y ce

oagita durante 2,5* horas a 20 - 25 C. En esta mezcla do reacción se go
f oteas 3,2 partes ce agua, no debiendo sobrepasar la temperatura los 20 O.

La soluoión ácido sulfúrico se vierte entonces sobro agua, 
a la cual se le ha agregado solución industrial de bisulfito. El pre­

cipitado se separa por succión, se lava neutro y se seoa.

Rendimiento: 2,34 partes de un polvo azul quo esencialmente 
contione una mezola de 1,5 - (l,8)-diamino-4,8-(4;5)-dimotoxi-antraqu¿ 

nona.

2,7 partes del polvo azul así obtenido se disuelven en 10 cc , 

de nitrobenceno. Se agregan 0,04 partea de yodo y a 70 - 80°C se gotean; 

en el plazo do 1 hora 1,1 partos de bromo y entonces se oalienta du-
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rante 2 horas a 120 - 125°C. Después de enfriar se diluye la mezcla de 

reacción con 8 partas de metanol, el precipitado se separa y se seca.

Rendimiento: 2,7 partes de un colorante azul con un conten^ 

do en bromó de un 15,4%. Las fibras de poliéster se tiñen en tonos —  

brillantes con buenas solideces:

Ejemplo 5
26,8 partes de 1,5 - (l,8-)-dimetoxi-altraquinona se disuelven a 10 - 

15°C én 100 partes de ácido sulfúrioo al 85%. A esta soluoión se go—  

tean, a 10 - 15 C, 26 partes de una mezcla! : 1 de áoido nítrico (al 

100%) y ácido sulfúrioo (al 100%). La mezola de reacción Be calienta 

a continuación durante l/2 hora a 25^C, dudante l/2 hora a 35°C y du­
rante l/2 hora a 45°C, Seguidamente se enfria. A 10 - 15°C se le agre 

gan al preparado de nitraoión 28l partes de oleum ál 65%. A continua­

ción se introducen, a esta temperatura, 13 partes de Acido bórico y - 

se agita durante l/2 hora. En la soluoión obtenida se introducen, a - 

15- 20°C, 8 partes de azufre pulverizado y se agita durante 2,5 horas 

15 - 20°C. En esta mezola de reacción se gotean, a una temperatura de

10 - 15°C, 22,3 partes de agua. Después de agregar 0,4 partea de yodo

se agregan, a temperatura ambiente, 10 partes de bromo y la mezcla se 

calienta durante l/2 hora, a 30°C, duraúte 1/2 a 50°C, durante l/2 ho 

ra a 80°C, durante 1/2 a 100° C y durante 2 horas a 120 - 125°C. Des—
pués de enfriar se vierte la mezola do reaooión en 1.600 partes de —

agua^ que contiene 25 partes de hidrogesulfitosódióo. El precipitado 

se separa por succión,se lava neutro y se séoa.

Rendimiento: 34 partes de un odorante azul oon un conteni- 
do en bromo de .21,6%. El odorante tiñe las fibras de poliéster en to 

nulidades brillantes con buenas solideces.

Ejemplo 6
3e prooede oomo en eí.ójemplo 5, pero la reducción se efeotúa a 30°C.

Rendimiento: 32,6 partes de un colorante azul con un conté-
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nido en bromo de un 21,2%.

Ejemplo 7
Se procede como en el ejemplo 5) poro la- reducción se efeotúa a 40 — 

45°c.

Hendimiento: 31,2 partes de un odorante azul con un contení, 

do en bromo de un 20%.

Ejemplo 8
r . . o

Se procede como en el ejemplo 5, pero la roducoión se efeotúa a 50 C.
Rendimiento: 32 partes de un colorante azul con un oontenido 

en bromo do un 21,7%*

Ejemplo 9
OSe procede oomo en el ejemplo 5y poro la reduoción se efeotúa a 0 C. 

Duraoión: 5 horas.
Hendimiento: 34 partes de un colorante azul con un conteni­

do en bromo de un 22,9%. —

Ejemplo 10
Se procede oomo en el ejemplo 5, pero, en lugar do 8 partes do azufre, 

se emplean 10 partes do azufre como agente de reducción y en la broma 

ción se emplean 11 partes de bromo en lugar de 10 partes de bromo.

Rendimiento: 32,8 partes do un odorante azul con un conte­

nido en bromo de un 20,4%.

Ejemplo 11
Se prooede oomo en el ejemplo 5, pero la reducción se efectúa con 15 - 

partes de azufre y en lugar de 10 partes de bromo se emplean 11 partes 

de bromo.
Rendimiento: 34;5 partes de un odorante azul con un contenjL 

do en bromo de un 15,3%.

Ejemplo 12
26,8 partes de una mezcla da l,5-/l,8-dimetoxi-antraquinona se disuel­

ven a 10 - 15°C en 100 partos de úoido sulfúrioo al 85%.
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A esta solución se Rotean, a 10 - 15°C, 26 partes de una mon 

ola 1 : 1 de Acido nítrico (al 100*%) y áoido sulfórioo (al 100* ).

La mezcla de reacción se calienta a continuación durante 1 - 
O o. hora a 25 C. Después se enfría. A 10 - 15 C se le agredan al preparado

de nitración 28l partes do oleum al 65%; temperatura: 10 - 15°C. A con

tinuación se introducen 13 partes de ácido bórico, y a 10 - 15°C se —

agita durante l/2 hora. En la solución obtenida se introducen, a 15 -

20°C, 6 partes de azufre y se agita durante 2;5 horas a 10 - 20°C. En
, oesta mezola de reacción so gotean, a una temperatura de 10 - 15 C, —  

22,3 partea de agua. Después de agregar 0,4 partes de yodo se agregan, 

a 10 - 15°C, 1 parte de SOCl^ y se agita durante 10 minutos. Se agre­
gan a continuación 8 partes de bromo y ía mezola se calienta, cada vez, 

durante 30 minutos a 30°C, a 50°C y a 100°C y después durante 2 horas 

a 120 - 125°C. Después do enfriar se vierte lá mezola de reacción en - 

1.600 partes de agua que contiene 25 partes de hidrógeno-sulfito sódi­

co. El precipitado se separa por succión, se lava neutro y se saca.

Hendimiento: 33,3 partes dé un colorante azul con un conten^ 

do en oloro de un 2,4% y un contenido en bromo de un 15,2%.

El colórante tiñe las fibras de poliéster en tonalidades bri 

liantes con buena solideoes y buena capacidad de penetración en carrier, 

Ejemplo 13

Se procede como indioado en el ejemplo 5: 100 partes de la torta de proa 

sádo húmeda oon agua (correspondiente a 20 partes de producto de broma 

ción Seco) se agitan con 100 partes do agua, se agregan 0,3 partes de 

sulfuro sódico industrial y se agita durante 5 horas a temperatura am­

biente. La suspensión se vierte entonces en 1^000 partes de agua calien 
te. El precipitado sé separa por suooión y se lava neutro.

Rendimiento:-17,6 partea de un colórante azul.con un contení 
:do. en bromo de un 21,7% que, sobre poliéster, suministra unos teñidos 

azules que son más brillantes qúe los que se obtienen con el colorante
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según el ejemplo 5.

Ejemplo 14 ^

26,8 partea de mezcla de 1,5 - /l,8-dimetoxi-antraquinona, co disuel­

ven, a 30 - 35**C, en 100 parteo de ácido sulfúrico al 85'/.

A esta soluoión se agregan, a 10 - 15°C, 27 partes de ácido 

de nitraoión (52% de ácido nítrico al 100%/48% de ácido sulfúrioo al - 

100%). He sigue agitando durante 1 hora y la mezcla de reacción se ca­

lienta a continuación durante 1 hora 25**C. Seguidamente se enfria. A - 

10 - 15°C se le agregan al preparado de nitración 282 partes do oleum 

al 65%. A continuación se introduoen, a 10 - 15°C, 13.partes de ácido 

bórico y, a 15 - 20^0, se agita durante l/2 hora. En la soluoión obte­

nida se introduoen, a 15 - 20°C, 8 partes de azufre y se agitan durante 

1 1/2 horas a 20 - 25 C. En esta mezcla de reaoción se gotean, a una - 

temperatura de 10 - 15°C, 17,97 partes de agua. Después de agregar 0,4 

partes.de yodo ae agregan, a 20 - 25°C, 2 partes de S0C1^ y se agita - 
durante 20 minutos. Se agregan a oontihuaoión 8 partes de bromo y la - 

mezcla se oalionta, oada vez durante 30 minutos, a 30 C a 50 C, a 80 C, 

durant^ 1 hora a 100°C y durante 2 l/2 horas a 120 - 125^0.

Después de enfriar se vierte .la mezcla de reacción en 989,73 

partes de agua. El precipitado se separa por succión, se lava neutro y 

se seca.

Rendimiento! 33 partes de un colorante azul con un contenido 

en cloro de un 4% y un contenido en bromo da un 13%. El colorante tiñe 

las fibras de poliéster en tonalidades brillantes con buenas solidocos. 

Ejemplo 15
Se procede oomo indicado en el ejemplo Id y se emplean 16 partes de —  

bromo.
Rendimiento! 36,3 partes de un colorante azul con un contení 

do en bromo de un. 28,3%. ¡ .

Ejemplo 16 <

)
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Se procede como indicado en el ejemplo 14 y sé emplean 20 partes de —  

bromo.

Rendimiento: 38,3 partes de ün colorante azul con un contení^ 

do en bromó do un 3114%.

Ejemplo 17

Sé procede como indioado en el ejemplo 14 y sé emplean 25 partes de —  

bromo.
. . .  - ¡

Rendimiento: 3 9 partes de un colorante anuí con un contenjL

do en bromo de un 34,7%.

- N O T A -

15.

20.̂

25.

3or

Desorita suficientemente la naturaleza del invento, asi oomo 

la manera de realizarlo en la prdctioa, debo hacerse constar que luB - 

disposiciones anteriormente indicadas, son susceptibles de modifioacio 

nes de detalle en cuanto no alteren su prinoipio fundamental. También 

se hace constar que el invento correspondo a una Solicitud de Patente, 

presentada en Alemania, con fecha 7 de julio de 1.973, bajo el número 

P 23 34 657.0, aoogiendose por lo tanto a los beneficios que conceden 
. los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que oonstituye la —  

esencia del deferido invento, y por lo que so solicita Patente de In—  

vención por 20 años en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION 

DE COLORANTE"DE DISPERSION ANTRAQUINOIDES AZULES CONTENIEHP0 BROMO; ca 

racterizandose por lo siguiente:

1". Procedimiento para la obtención de colorantes de disper­

sión antraquinoides azules conteniendo bromo, caracterizado porque 1,5-] 

dinitro-4,8-dimetoXi-antraquinona, l,8-dinitro-4,5-dimetoxi-antraquino ] 

na, o mezclas de las mismaB, se reduoen en oleum que contiene un 20 - '

45% on peso de trióxido de azufre, en presencia de ácido bórico, a tem
Operatnras entre -10 y 50 C, oomo mínimo pon la oantidad estoquiométri.



comente necesaria do azufro y el producto de reacción obtenido ae bro­

ma en ácido sulfúrico al. 96% on peso hasta oleum al 5% en peso en di—

solventes orgánicos inertes bajo las condiciones de reaooión, a tempe-
oraturas entre temperatura ambiente y 135 0, hasta que.el producto de - 

reacción contenga un 12 a 30% en peso de bromo.

2". Procedimiento sogún la reivindicación 1, caracterizado - 

porque la reducción del compuesto dinitro se efectúa on oleum al 2$ - 

35% en peso.
3". Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 2, caraote-

/ ' Orizado porque la reducción se efectúa a temperaturas entre 0 y 25 C.

4". Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 3, caracte­

rizado porque por cada mol do oompuosto dinitroantraquinónico se em-—  

plean 2,0 a 6,5 gramo-átomos do azufre.

5". Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 4, caracte­

rizado porque la reducción se efectúa en presencia de un 1 a 10% en pe

so de ácido bórico, referido a la dinitro-dimetoxi-antraquinona.

6a. Procedimiento sogún las reivindicaciones 1 a 4, caracte­

rizado porque la reducción se efectúa en presencia de un 2 a 5% en pe­

so de ácido bórico, referido a la dinitro-dimetoxi-antraquinona.

7". Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 3, 5 y 6, 
oaraoterizado porque por mol de dinitro-dimetoxi-antraquinopa se em­

plean 2,2 a 3,5 gramo-átomos de azufre.
8". Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 7, caracte­

rizado porque como medio de reaoción so emplea 5 a 10 vecen la cantidad 

en peso de oleum, referido a la dinitro-dimetoxi-antraquinona.

9". Procedimiento según la reivindicación 1, oaraoterizado - 

porque para la bromación del producto do reducción se emplean 0,25 a 

0,9 moles de bromo por mol do producto de reducción.

10". Procedimiento según las reivindicaciones 1 y 9, caraote 

rizado porque la bromaoión se efeotúa a 110 - 125°C.
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11". Procedimiento según las reivindioacionés 1, 9 y 10? ca­

racterizado porque la bromación se efectúa en Acido sulfúrico al 96% - 

en poso hasta oleum al 5% en peso, en caso dado en presencia de un ca­

talizador de halogenización.

12°. Procedimiento según las reivindicaciones 1, 9 y 10, ca­

racterizado porque la bromación so efectúa, 'an disolventes inertes, en 

presencia de un catalizador de halogenización.

13°. Procedimiento según las reivindicaciones 1, 9) 10 y 11, 

caracterizado porque la bromación se efectúa en el preparado de reduc­

ción diluido en ácido sulfúrico al 96% en peso hasta oleum al 5% en pe 

so, en caso dado en presencia de catalizadores de halogenización.
14". Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 13, carac­

terizado porque la l,5-dinitro-4,8-dimotoxi-antraquinonn, 1,8-dinitro- 

4,5-dimetoxi-antraquinona y las mezclas do las mismas se emplean para 

la reducción en forma do la solución obtenibles por nitración en ácido 

sulfúrico después de ajustar a un contenido en trióxido de azufre de - 

un 20 - 45% en peso.

15". Procedimiento sogún la reivindicación 14, caracterizado 

porque la bromación del producto de reducción se efectúa en el prepara 

do de reducción diluido con ácido sulfúrico al 96% en peso hasta oleum 

al 5% en peso.

16". Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 15, carne 

.terizado porque el producto de bromación se trata ultriormenta con me 

dios de efecto alcalino.

17". Procedimiento según las reivindioacionés 1 a 15, carne . 
terizado porque se broma hasta que el producto do roacción contenga - 

u n .12 a 30% en peso en bromo. ,

18". Procedimiento para la obtención de odorantes de dis—  

persión antraquinoides azulea conteniendo bromo, tal y como queda sus - 

tanoialmente descrito en la presente Memoria.-
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Es*tn. memoria consta de 17 hojas, escritas a máquina por una

sola cara
- 3 MI. 1974

Madrid,
!


	Bibliographic data
	Description
	Claims



