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PATENTE
DE‘
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE COLORANTES NI~
PRO DE LA SERIE ACRIDONICA", o favor de la fima suiza
CIBA-GRIGY AG., rogsidente en BASITIEA(Suiza)

MEMORIA DESCRIPTIVA

Beste invento se refiere a nuevos colorantes
nitro de la serie acridénica, al procedimiento paras pre-
pararlog, & su empleo pera tedir meterial orgénico, en
egpecial el empleo de aguellos de esgtos colorantes ni't;mau
cridonicos que tienen solubilided dificil en ague para
tofiir material de fibra orgénico hidré:l.!obo, en guspensioe
nes acuogas finamente dispersas y, como articulo industrial,
al material tefiido con log nuevos colorentes nitro.

Objeto del invento gon pues nuevos colorantes

exentos de grupos hidrogolubilizentes, de la férmula I
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en le que

R es un redicel alguilénico lineel o remifica-
do, eventuaslmente interrumpido por dtomos de
azufre o de oxlgeno y eventualmente substi-
tuido por grupos hidroxilicos,

Bl es un grupo grflico, eventualmente gubsti-
tuido, o un redical bencilico, eventualmenw
to substituldo, |

X es un dtomo de oxigeno o de azufre,

los anillos
A y B pueden llevar eventualmente otros subghituw
yentes no idbnicos,
el anillo

A puede llevar un anillo benzoico yuxtecon-
dengado y

P oesigual ald 2

Los nuevos colorantes se obtienen sl se hace

reaccionar un compuesto geridénico de la fémula II

(I1)
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en la que .
X significa un substituyente mdvil que haco
pogible la substitucién nuclebfils,
los anlllog
Ay 3B pueden estar substituldos wlteriomento f
el anillo
4  puede estar condensado con otro enillo,

con un compuesto hidroxilico de la £érmula III

HO - R+ X 4R, (I11)

-l

en la que

Py R, Hl ¥y X tienen el mismo significado que antes,
eventualmente en presencia de un sgente aceptor de écido,
0 regpectivamente con una sal metélica de un compuesto
hidroxilico de la férmula ILI, para fomar un colorante
nitroacridénico de la Térmula I.

Los compuesgtos de este invento no contienen
en particular ningln substituyente (como el grupo de
deido sulfénico, de deido carboxilico o de dcido fosfé-
rico) que forme aniones hidrosolubles que se disocien
en eguae con acidez, |

. in la £émulae II, X, significa preferenfemen-
te fifor, cloro o bromo. Pero tambidn pusde represéntar
el grupo nltro ¢ un grupo inferior de alcoxilo, comd'el
grupo metoxilico o etoxflico,

En calidad de radicales R entran en cuenta,

po?t ejemplo, los grupos alquildnicos lineales o remificaw-
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dos que tienen hasta 4 dtomos de carbono, eventualmente
substitufdos por grupos hidroxilicos.
Grupos eproplaedos son, por ejemplos

2—CH 2-O—CH o~ )

~CHpy ~CH y-CHy~CHyw0-CH j-CHy-CH ey -CH-CH =8 -CHp=CH ymy
CHy CH, CH,

=0 = CHy=y  CH,-CH-CH,= -CH-CH,-

CH,

Se prefieren los grupos de la fémula -(CH2)2_4-}
_ En calided de radicales arflicos R, entren en
cuenta preferentemente radicaleg fenflicos, insubstitui-
dos o substitufdos, los cuales pueden presentar los subs-—
tituyentes que se indican a continuacidn.

Tembién los radicales bencilicos, que asimismo
entren en cuenta como radicales Rl; pueden presentar los
subgtituyentes que a continuacidén ge indicen, con excepe
cidn de los radicaeles bencénicos yuxtacondensados.

Todos los emillos zarboclclico-arométicos del
colorente nitroacridénico de la £émula I pueden contener
los subst;tuyentes usuales en los eoloraﬁtes; por ejemp;o,
haldgenos, como flior, cloro o bromo, grupos alquilicos,
de preferencia grupos alquilicos inferiores con 4 Atomos
de carbono'a lo sumo, como los radicales de metilo, etilo,
propilo, isopropilo, butilo, isobutile, bubilo terciario,
isosmilo y emilo tercierio, pero tembidn grupos alquilicos
més altos; grupos arilicos mononuoleéres, como el gxupo
fenflico o p-metilfenflico; grupos alcoxilicos, como
el grupo meboxilico o etoxilico; grupos alquiltio, como

8l grupo metiltio o etiltlo; grupos mononucleares de arilo-



5.

10.

15,

20.

25,

xilo o ariltio, como el grupo de fenoxilo o de feniltilos
grupos acllicos, por ejemplo grupos de hidfocarburo—sulfo—
nilo, como los grupos de alquilo inferior-sulfogilo o de
fenil-sulfonilo; grupos de carboalcoxilo inferior;'gru—
pos de deido carboxilico o de deido sulfénico; grupos A6
amida de 4cido carboxflico o de amida de decido sulfénico
derivados del amon{aco o de eminas orgénicas primarias o
gecundariaes, como los grupos de Nw-mono- o N,N-di-alquila-
nide inferior de 4cido carboxilico o de Acido sulfénico;
grupos anfnicos primarios, secundarios y terciarios, en
cuyo caso para los secundarios y tercierios entran en
cuenta preferentemente como substituyentes los grupos
alquilicos inferiores; grupos acilaminicos, en particular
los grupos alcenoileminicos inferiores o los eroilsmini. h
cos mongnucleares; y ademds el grupo de nitro, ciemo o
trifluorometilo.

Cuendo el enillo A esgté ulteriomente condenw—
sadq, presenta sobre todo radicales benzoicos. Por ejeme—
plo, el anillo A puede contener en posicidén 7,8 un radi-
cal benzolco. Bs ventajoso gue el anillo A esté insubgti-
tufdo o contenga un grupo de alquilo inferior, como ol
de metilo o etilo, de alcoxilo inferior, como el de meto-
xilo o etoxilo, o halégeno, como cloro o bromo.

En calided de substituyentes el enillo B
puede contener sobre todo radicales alcoxilicos, como
metoxilo, y halégeno, como cloro, especiamlmente en la po-
gicién 2, Pero principalmente el anillo B estd insubge
tituido.

. Cuendo R, representa un radical fenflico subs-
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’bi‘buido; de los substituyentes posibles indicados antes
g6 profieren los siguientes; &tomos de cloro o grupos de
metoxilo; etoxilo, metilo, etilo, p;bpilo, isopropilo,
butilo, isobutilo, butilo terciaxio, fenilo y trifluoro-
metilo.

El anillo A puede presenter como substibtuyentes
preforidoy étomos de cloro y de bromo, radicales d6 mow
tilo, etilo, isopropilo, butilo tercierio, fenilo, meto—
xilo, etoxilo, fenoxilo, metilmercapto, acetamido, nitro
vy radicales benzoicos (y estos Gltimos precisemente en
posicién 6,7 o T7,8).

Ia reaccién del compuesto acridbénico de lg £érw
male II con el compuesto hidroxilico de la férmula III-
ge eféétﬁa, por ejemplo; en fusidn, en un exceso do -
compuesto hidroxilico o en solucién o dispersién acuosa,
orgénica u orgenicoacuosa. En concopto de disolventes
orgénicos son aptos, por éjemplo, los hidrocarburos
aromfticos, como el tolusno o los xilenos, los halohi-
drocarburos arométicos, como el clorobenceno, las ceto-
nas alifdticas, como la metiletilcetona o la metilisobu~
tilcetona, los éteres ciclicos, como el dioxemo, las amie
das de fcidos grasos inferiores, en especial la dimetilw
formamida, 0 los sulféxidos de dialquilo, como el sulfé~
xido de dimetilo. Se recomienda partir de una sal alcali-
nometélica (en particular, la sal sbdica o potésica) del
compuesto hidrox{lico de la fémula III o bien emplear
al mismo tiempo agentes de reaccibn éléalina; en egle |
B1timo caso entran en cuenta particulamente los carbona-

tog de metal alcalino, como el carbonato sbdico o poté
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gico, 0 log hidréxidos de metal alcalino, de preferencie
el higréxido sédico o potésico, pero tembién ol 6xido

de megnesio 0 las bases de nitrdgeno terciarias, como la
piridine, En sulféxido de dimetilo, la reaccidén se desa-
rrolla ya a la temperatura del ambiente; en todos los
demés disolventes estd indicada una temperstura més alta,
de 80 a 1408C por ejemplo.

Ios nuevos colorantey nitro de la serie scri-
dbénica carentes de grupos hidrosolubilizentes que diso-
cien en agua eon aptos para tefir materiel de fibra orgh-
nico sintético, hidréfobo; por ejemplo, para tefiir ma-
terial textil constitufdo por steres orghnicos de peso
molecular alto, como el diacetato o el triacetato de ce-
lulosa, y para tefiir material bextil hecho de ésteres po-
liméricos de dcidos policarboxflicos aromdticos con al-
coholes polivalentes, sobre todo do tereftalato de polie~
tilenglicol o de tereftalato de policiclohexendiol. Pexro
estos colorantes pueden emplearse tembidn pare tefiir
fibras de poliemide sintética, como las de polihexemoti
lenadipinamide, de policaprolectama o de dcido poliemiw
noundecénico, lo mismo gue para teffir poliolefinas, en
particular fibres de polipropileno. Ademds, seglin la comw
pogicidn, son aptos para teflir o pigmentar en la mese bamn-
nilceg, aceites y ceras, lo mismo que derivados de celulow
sa, en parbicular dsteres de celulosa, como ol gcetato de
celulosa, porgue muchos colorentes nitroecriddnicos de
egte invento son solubles en algunos digolventes orgéni-
cog usuales (por ejemplo, en acetona o metiletileetona),

Bstog colorentes son también aptos on especial pare tefiir
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fibras de polidster a partir de disolventes orgénicos.

De preferencia, la tincién de dichos materia~
les de fibra con los colorsntes nitroacriddnicos de egte
invento dificilmente golubles en sgua se réaliza en dige
persibén acuosa., Bs por lo tanto conveniente dividir con
finura los colorantes de dispersién de la fémmula I me«~
diante molturacién con dispersantes y a ser‘posiblé con
otras materias auxiliares de la molturacidén, para obltew
ney preparados de colorante, |

) Dispersantes enidnicos apropiedos para ello son,
por ejemplo, los sulfonatog de alguilarilo, los producw
tos de condensacidn del fommaldehido con dcido naftaline
sulfénico y los sulfonatos de lignina; y dispersantes no
ionégenos apropiados para ello son log éteres poliglicdli-
cos de alcohol graso o de algquilfenol con radical alquis-
lico més alto.

Ia tincién de las fibras de polidster con los .
colorantes de este invento dificilmente solubles en agua,
a partir de dispersidn acuosa, se realiza por los métodos
usuales para los meteriales de polidster. Los polidsteres
de 4cidos policarboxflicos arométicos con alcoholes poli-
valentes se tifien de proferencia a temperaturas superio-
res a 1002 C, con presidn. Pero la tincidn puede efectuar—
go tambidén al punto de ebullicidn del befio tintéreo, en
presencia de croméforos (por ejemplo, de fenmilfenolatos
de metal alcalino, de compuestos policlorobencénicos )
de agentes auxiliares semejantes), o por el método de
fulgrdeo Yy tratamiento’consecutivo en caliente (por ejem-

plo, temmofijacién a 180-2102 C), ILas fibras de diacetbato
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de celulosa, para las cuales los colorantes de eghe invenw
to tienen afinided especialmente buena, se tifien preferen=
‘temente a temperatures de 80 a 852 C, mientras que las
fibres do triacetato de celulose se tiffen con ventaja

al punto de ebullicién del befio tintéreo. Al tefiir estoe
Gltimo bipo de fibras huelga ol empleo de croméforos, Los
colorantes nitroacriddnicos de esbe invento pueden utii-
lizarse tambidn para la estampacilén de dichos materigles
por los métodos corrientes.

Iog colorantes de dispersidn de la £érmuls I
prenden muy bien a dicho material de fibra orgénico hidré-
fobo, principalmente a las fibras de tereftalato de polier
$ilenglicol, y den sobre esgte material de fibre tinturas
vigorosas; amarillas hasta anaranjades, que tienen muy
buens registencia a la luz, el lavado, al batenado, al
frote, al sudor, a la sublimscidén, @ los disolventes y
al decatizado, Ademés, tienen glte extincidn molar en log
disolventes orgénicos (por ejemplo, en dimetilformemida).
Otra ventaja més do los nuevos colorentes nitrogcriddni-
coe consiste en que ge dejen combiner bien con los colo-
rentes antraguindnicos egules. En las combinaciones de co=
lorantes pardes muoestran gran intensidad de coloxdido.

Log ejemplos que sgiguen ilustran el invento.

En ellog las temperaburas estén expresadas en grados cene

tigrados.
Biemplo 1
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En una solucibn de 1;54 g de sodio en 130 cc
de 2-(4-gecubutil-fenoxi)-etanol se depositan & la temps-
raturs del ambiente 13,75 g de l-cloro-4-nitro-acridonsa.
Se calienta a 90-952 en el curso de 20 minutos la sus—
ponsién roja originads y se la sgite a dicha temperature
durente 3 horas. Iuego se hace afluir la solucién ema-
rilla resuwltente, con buena agitacidn, a una mezcla de
150 cc de etanol y 20 cc de eido acébico glacial, lo
que hace que 8@ precipite el colorante emarillo de la £6r=
mule expuestae al principio. Se vuelve a calentar en obu=
llicién y al cabo do 5 minutos de ebullicidén se filtra en
caliente todavia. Se leva con alcohol y agua el coloranw
te emarillo y ge le seca a 1002, en vacio. El rendimien~-
to eg de 16,9 g. Para purificaf el producto, se 1le puew=
de recrigtalizar de clorobencenos

El colorante nitro obtenido tifie, despuds de
molturacidén con la sal sédica del producto de condensaw
cién de #deido naftalin-2-gulfénico don formaldehido en .
presencia de o-fenilfenolato gbdico como agente hinchante,

las fibras de tereftalato de polietilenglicol en matices

emarilloverdosos de muy buena regigbencia sl lavado, al



frote, a la luz y & le sublimecién, Si en lugar de 1os

130 cc de 2-(4wgocubwtil-fenoxi)-etenol e emploan las
mismes centidedes de uno de los 2-femoxi-otanoles rege-
flados en la columna 2 de la Teble 1 que sigue y' 8o 'procede
en lo demds de la migme manera; ge obtienen productos
finales que tifien lag fibrag de polistilenglicol en los

tonos s8lidos que se indican en la teble.

TABTA I
2-fenoxi~etanol Matiz sobre las fibras
de tereftalato de polis
etilenglicol »
HO-CHQCquo-' 7 N\ .amarilloverdogo
CH
3
CH
" 3
HO-CH ,,~CH Qe \'\;, n
22 /\:::/ -

HO-CH 2-CH 2-0~—./:’~__.\> ~CH3 u

<
.
-
g oy -

HO-CH2-CH2~0— N -C'H3 il

CH3

HOCH, wCH, =Ow” N\, oOH "
2 \ 3 .

: ==

. CH3
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TABIA I (Continumeidn)

Ne 2=-fenoxi~otanol Matiz sobre las fibj:*és )
de tereftalato de poliw
etilenglicol

6 HO—CHz—CHZ—-O vl -Gl amarilloverdoso

Hy
7 HO-GH ,CH a_o;//"\\ n
s
8 HO=GH ~CH 2-0-@ )
/(31-1—<}H3
HyC
s
e . 1 “
9 HO-CH,,~CH ;=0 Q —E-CHB’
Hy
‘ I
e ,
7,10 HO-CH2—0H2~O 4 \/\;. CH—CHZrCHB
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TABIA I (Continuacidn)

Metiz sobre lag fibras

o AN

Ne 2-fenoxi-otanol
de tereftalato de poliw
otilenglicol -
P
11 HO-CH ;-CHy~0mel” ™y =0 -CHy emarilloverdoso
] CH,
CH. ~CH
37
gH2-0H3
12 HO-CHZ—CHZ-OJ,/ oy wbereiamilo "
13 HO-CHZ-CHZwO—@ n
ok}
14 HO-CH ,~CH 2..0..@ <1 "
- 1"
15 HO-—CH2—CH2—O .<~m\>. "
oy RN 1
16 HO-CH,~CH, o-.<./_m>>. -OCH3
17 | HOCH,0Hp0- N N "

e

oo
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TABIA I (Continuamcidn)

Ne o-fenoxi-etanol " Metiz sobre las fibras
do teroftalato de poliw
etilenglicol

18 HO-CH,~CH 2.‘o..</ \r\/ "

CF3
Biemplo 2

q (l)-CHZ-CHé-O-CHz—@
!

10.

Se mezclan con 80 cc de 2-benciloxi-etanol

21,1 g de una solucidén al 30;7 % de me'biilato gédico y,

agitando, e calienta en ebullicidén. Despuds de separar
15. por destilacidn al alcohol metilico, se celienta la
mezcla a 1002 C y so la agiba a ogta temperatura y en
vacfo por 3 horas todavia. Degpués del enfriemiento hage'
ta la temperstura del embiente, se afiaden adn 60 cc de
2—benciloxi—etanoi v luego se introducen 16,5 g de 1~
© 20, ~cloro=4+nitro-acridona. Se origina una suspensién ro-
jiemarilla, que seé caliente a 90-952 y se ggita a eglsa
temperatura durente 1 1/2 horas. Despuds del enfrismien

to hasta la temperatura del embiente, se separa por L£ilw
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tracidn el colorante amarillo pmcipitado; ge le lave priw
meremente con 2-benciloxi-etanol y luego con alcohol ¥
sgue ¥ se 1o seca en vacfo & 1008, El rendimiento es.
de 17;3 g. Para meyor purificaciéSn, ge puede recristali-
zar el colorante de benceno. ' - ‘ "

) Bgte colorante tifie, en dilspsrsidén e;cu.osa. ¥
en presencia de o-fenilfenolato sédico, las fibras de
tereftalato de polietilenglicol en tonos emarilloverdosos
de muy buene resistencie al laVado; al £frote, a la luz

¥y & la sublimacidn.

Biemplo 3

g 0 CH2-CH2-CH2-O-

A una solucidén de 1,23 g de sodio en 110 cc
de 3-~fenoxi-propenol se egregan a la temperatura del
ambiente 12;76 g de l—cloro=f~nitro~T—etoxi-acridone.
Con buena gitacidén, se calienta la mezcla a 30-952 y ge
la agii‘:a durante 2 hdras a egta temperatura. Se hace
efluir, agitando bien, la golucién roja originada a 500
cc de alcohol, con lo que se precipite el colorante rojoa-
narenjedo, Se le remueve bien dursnte 5 minutos todavia
¥y luego ge filtre. Se lava el colorante con alcohol y

con egua y se le seca en vacfo a 808, Bl rendimiento eg

¢
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de 16,8 g:,

Mediante recristalizacibén a partir de benceno

g obtilene el colorante en cristales rojoenarsmjados. Bgte

colorante tife, en dispersidn acuosa y en presencia de 0w o

lecloro-4enitro~5-metil-acridona

5., nilfenolato sbédico, las fibras de tereftalato de polietilen-
glicol en tonos amarillodorsdos de muy buena resistencia
al lavado, al frote; a la luz y & la sublimacién.

Si. procediendo de la misma manerg se empleg, en
lugar de los 12,76 g de l-cloro~4-nitro~T-etoxiacridona,
10. la centidad eguimolecular de una de las l~cloro=fenitrow
-gcridonas resefiadas en la columna 2 de la Tabla II gue
gigue, se obtienen productos finales gue tifien las fibras
de tereftalato de polietilenglicol en los matices sblidos
que se indicen en la columna 3 de dicha table.
15. I4BTA IT
Ne 1—cloro-—4...nj_1;ro-écrid6na Matiz sobre las fibrés
. de tereftalato de powm
lietilenglicol
1l l=cloro=if-nitro~7-metil~gcridona amarillo rojizo
2 lecloro=fenitro=6=cloro-gcridona amarillo verdoso
3 l=-cloro—4~nitro-6-metoxi-acridona "
4 l~cloro~4-nitro-g-netoxi-acridona aemarillo rojizo
5 "
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TABTA II (Conkinuacién)

Ne

lec lovo~d-nitro-gecridona

Metiz gobre las f£i-
brag de tereftalato
de polietilenglicol

l—cloro-44nitro-W—fenoxi-acfidona

emarillo rojlzo

1=clorowd=-nitro~T=-metil-mercapto~acri-
dona

lecloro~4enitro~T~igopropil-acridona

l=cloro-d=nitro=T,8~benzoacridona

100

l=cloro=dwnitro=f-fonil~acridona

1l

l-clorombdenitro=-Tw-ectil-acridona

12

l=clorowdwnitro-i~tercibutil-gc ridonsa

-~

13

1le=c loro=fenitro-G-metil-ac ridona

emarillo verdoso

14

1, 2-dicloro=~4~nitro~acridona

emarillo rojizo

15

l~cloro=2wmetoxi-4-nitro-acridona

enaranjado

16

lecloromifmnitro~T-acetilamino~acridonsg

amarillo rojizo

17

l=cloro~4, T~dinitro-acridonea

eparillo verdoso

18

1,2,6«tricloro—4-nitro-acridona

amayillo rojizo

<
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TABTA II (Continvecién)

Metiz sobre lag fiw

Ne lecloro=—denitrom-gcridona
¢ bras de tereftalabo
de polietilenglicol
19 1,2, T=tricloro=denitro~acridona ' amarillo rojizo
20 1,2, 6=tricloro=d=nitro~acridona "
21 1, 2~dicloro—-T-metilmi=-nitro—acridona "
22 lecloro=6, T=benzomi-nitro-acridona "

Bjiemplo 4

0

|

HSC 2 <

N
N

L

Q

2

~CH _~CH 2—032_0112.-0-/@

2

Se agitan a 60-702, bajo nitrdgeno y durante

une noche, 1,23 g de sodio con 110 cc de 4=fenoxi-butanol.

A la solucidn, enfriada hasta la ‘tempe ratura del amblente,

ge giiadon luego 12,12 g de lw-cloro~4d-nitro=T-etil-—acrim

dona. Se calienta la mezcla a 90052 y ge la agita a

egta temperatura dursnte 4 1/2 horas. Después del enfriau

miento hasta 502, g6 la hace afluir g 400 cc de etanol.

a 1log que s hen egregado 5 cc de Acido acdtico glacial,

Sc £ilfra el colorante precipitado, se le lava con alw
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cohol y con agua ¥y 8@ le geca en vacfo a 10R, El yendi-
miento es de 15 g. A partir de &cido acético glacial,
cristalize en crigtales amarillos ol colorente deo la £érw
mule expuesta al principio. .

5 2 g del colorante asi obbenido se ponen en
forma finamente dispersable por molturacién con 6 partes
en peso de un sulfonato de 1ignina: Fupleendo este pre-—
parado tintdreo se tifien en tonos amarillos'las fibrag
de tereftalato de poliglicol, en dispersién acuosa y en

10. progencie de o~-fenilfenolato s§dieo. lag tinturas tienen
myy buena resistoncie a la luz, al lavado, al frote y

8 la sublimacibn.
8i en lugar de los 110 cc de 4-fenoxi~bubanol

ge empleg igual centided de 3-benciloxi-propenol y se
15. procede en lo demds dé la misme manera, s obtiene un

colorante amarillo con propiedades de solidez igualmente

buenag.

JBiemplo 5
H —CHa-CHQ-CHz-S-./{___\>

20,

2 A
NS
ko,
Se mozelan 9,92 g de una golucién al 30,7 %
25, de metilato sédico con 80 ce de 3-fenilmercapto-propemol

y 10 cc de metanol y de calienta la mezcla en ebullicidn,

egitando. Despuds de separar el metenol por destilacidn,
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se calienta la mezcla a 1002 y se la agita en vacio a

egte temperatura durente 3 horas todavia. Después del
enfriamiento hasta la temperatura del embiente, go di-
luye con 40 cc de 3-fenilmercepto-propancl y luego se in-
troducen on lg mezcla; 13 g de l-cloro-4-nitro-scridona
con buena agitacién. A continuacibén se calienta g 90-95¢

¥y se agita durante 4 horas a egta temperatura. Despuds ’
del enfriamiento hasta la temperaturs del ambiente, se
hace afluir la mezecla reaccional a 400 cc de etanol, lo
que precipita el colorante de la Fémula indicads al prine

cipio. Se afiaden 5 cc de deido acédtico glacial y se agi-

Ita bien durante 15 minutos. Iuego se filtra, se lava el

producto con alcohol ¥ con sgua y se le seca en vacio a
1008, E1 rendimiento es de 17 g. Bl producto crigtaliza-
de clorobenceno en cristales emarillos. El colorante obtew
nido en este ejemplo, despuds de molido con la sal sbdica
de un producto de condensacién de 4cido naftalin-2-gulfée
nico con formmaldehfdo en presencia de o~fenilfenolato 8d~
dico, tifie las fibras de tereftalato de polietilenglicol
en tonos amarilloverdosos.

Las tinturas tienen muy buena solidez al la-'-
vado, al frote, & la luz y a la sublimacién.

B Si s¢ reemplazan los 120 cc de 3~fenilmercap-—
to-propanol por igualeg cantidades de 3-bencilmercapto=
~propanol o 2-bencilmercapto-etanol o 2~fenilmercapto—
-etanol y se procede en lo demés.como en el ejemplo an~-
terior, se obtienen agimismo colorantes emarillos con

propiedades igualmente huenas.

Bjemplo 6
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A une solucién de 1;85 g de godio en 140 cc
de alcohol 2-fenilet{lico se agregen a la temperatura del
embiente 16;5 g de l~cloro~4-nitroacridona. Se calien-
ta luego a temperatura de 90 a 95¢ durante 30 minutos
le suspensibn rojiparda originada'y ge la sgita durente #
2 horas mds o dicha temperature. Despuds del enfriamionto
hagte la temperatura del embiente, se separa por filfra=
¢idn el producto smarillo precipitado, se le lava consew-
cutivamente con alcohol 2-feniletilico, con metanol y
con sgua y se le geca a 702 en vaclo. El colorante se
puede purificer todavia més por recristelizacién a partir

de 1,2~diclorobencenc. Corresponde a la férmule

9 OCH 0B = >
T{’;\* 7 o\

IQQ:/ILNH
L

2

y en dispersidn acuosa y en presencia de o~fenilfenoleto
sédico tifie las fibras de terefiezlato de polietilenglicol
en tonog amarilloverdosos puros, ILas tinturas tienen

nuy buene resistencle al lavedo, al frote, a la luz y

a la sublimacién,

Se obtienen colorantes con propiedades igual-
mente buenas gi, procediendo en lo demds de la misma ma-
nera, g6 emplean en luger de loeg 140 cc de 2~feniletanol
les mismas centidedes de alcohol bencilico o de 3-fenile

pIDpanol:

L4
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Biemplo T

Se dispersan en 4000 g de ggua 2 g del colo~
rante ob.:nido segin el Bjemplo 1. A esta dispersién se
sfiaden como sgente hinchante 12 g do sal sédice de p=fe~.
nilfenol y 12 g de fosfato de diamonio y se tifien en
olla 100 g de hilo de tereftclato de polietilenglicol
durante 1 1/2 hovas a 95-989, Se enjusga la tintura con
sgua y a'continuacidn se la trate con lejfa ecuosa dilufl-
da de sosa chustica y un dispersente. Se obtiene agl una
tintura amarilloverdos: resistente al lavado, a la luz
¥ a la sublimacidn.

-~ 81 en eidte ejemplo se reemplazan log 100 g

de hilo de tereftalato de polietilenglicol por 100 g de

tejldo de triacetato de celulosa, se tifie en las condi-
clones indicades entes y se enjunga s continuacidn con
agua, se obtiene también una tintura amarilloverdosa de
muy buena registencia al lavado y a la sublimacidn.
Biemplo 8

En un aparato para tefiir a presidn se disper—
sen finemente 2 g el colorante obtenido segin el Bjemplo
3 en 2000 g de agua que contienen 4 g de éter oleilpoli~-
glicélico. Se ajusta el pH del bafio tintéreo a 6-6;5 con
beido acético, se introducen en 81 100 g de tejido de
texeftalato de polietilenglicol, a 502, se calienta el
baiio hagta 1302 en el curso de 30 minutos y se tifle a
esta temperatura durente 50 minutos. 4 continuecibn se
enjuega con agua la tinture, se la enjebona y se la seca.
Obgervando estags condiclones se obbtiene una tintura emerd.

llo¥ojiza resistente al lavado, al gudor, a la luz ¥ &
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le sublimacidn.
Biemplo 9
En un fular se impregna a 408 tejido de teref-

taelato de Qolietilenglicol (como *Dacron', marca;regis-
trede de le firme B.J. Dupont de Nemours, de.Wilmingtox,
Delaware, Bstados Unidos) con un bafio de la composicidn
giguiente:

20 g del colorente gegin el Ejemplo 2, finemente

7,5 g de elginato sdédico,

20 g de trietanolamina,

20 de éter octilfenol~poliglicdlico y

2

900 g de zgua.

Se exprime el tojido haste un contenido del
100% aproximedemonte (respecto al peso en seco), se le
seca 2 1008 y a continuacién e le fija durente 30 se-
gundos a temperatura de 2102, Se enjuaega con agua el gé-
nero tefiido, se le enjabona'y se le soca. En estas con-
diciones se obtiene una tintura emerilloverdosa gue
rogiste al lavado, al frote, 2 la luz y a la sublimacidén.

REIV INDICACIONES

Descrito el objeto del presente invento se
declaren nuevas y de propia invencidn las siguientes rode=
vindicaciones con prioridad de la solicitud de patentes
suizas ne 5287/74 del 17 de Abril de 1974 y n® 15367/74
del 19 de Noviembre de 1974.

1. Procedimiento para la preparacidén de colow-
rentos nitro de la serie gcridénica, carentes de grupos

hidrosolubilizentes y que corresponden a le fémula

v
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(1)

R esiguslalé 2

R es un radical alquildnico lineal o ramifi-
cado, eventuslmente interrumpido por-étomos
de azufre o de oxfgeno y eventualmente subs—
titufdo por grupos hidroxilicos,

R, os un grupo arilico, eventualmente substis-
tufdo, o un redical benc{lico, eventualmente
subgtituido,

X os un &tomo de oxigeno o de azufre,

los anillos

pueden llevar eventualmente otrog substi-

tuyentes no idnicos
¥y el anillo

A puede llevar otro amillo benzoico yuxbtacon~
densedo més,

aptos para le tincidén de material de fibra orgénico y, en

egpecial material de fibra omgdnico hidréfobo constituido

por ézteres lineales de peso molecular alto a base de fci~
dos policarboxilicos con alcoholés polifuncionales, cgrac—
torizndo por hacerse reaccionar un compuesto acridénico

de la férmula (II)

s
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(11)

X gignifica un substituyente mévil que hace
posible la substitucidn nucledfila
' vy los anillos
Ay B  pueden estar substitufdos con ulterioridad
¥y condensados con otros anillos,
con un compuesto hidrox{lico de la férmule
(I11)

HO —R —f--X --Fv Rl (111)
-l N

en la que

Pr Ry Xy R, ‘tienon el mismo significedo que se les ha
atribufdo entes, |

eventualmente en presencia de un agente aceptor de dcido,

u, opcionalmente, con una sal metdlica del compuesto hidro-

x{lico de la férmula (III).

2, Procedimiento segln la reivindicacién 1,
caracterizado en que el compuesto hidrox{lico do la fér—
mula (III), p es igual a 1.

" 3. Procedimiento segfn la reivindicecién 1,
caracterizado en que en el compuesto hidroxilico de la
férmula (III) p es iguel a 2,
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4. Procedimiento sogln la reivindicecién 1,
caractorizade por partirse preferentomente de una acridona
de la férmula (II) on la que X, significa fldor, cloro o
bromo. i B

5. Procedimiento segln les reivindicaciones 1 a 4;
cargetorizgdo por emplearse preferentements en su realiza-
cién un compuesto hidroxilico de la fémula (IIL) on el gue
R

1
titufdo por alquilo, por alcoxilo o0 por cloro.

gignificea el radical fonflico o un redical fonflico Subse

6+ Procedimionto para la preparacién de coloremteg
nitro de la sorie acriddnica,

Soglin s¢ doscribe y reivindica en la presentc me-
moria descriptiva que congta de 26 piginas foliadas y escri-
tas a mdguine por una sola de sus caras.

-~
Medrid, a 16 de Abril de 19757
v/

Ds B0
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