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Eagta invencién se refiere a un procedimiento para pre—
parar colorantes de ani:raqﬁinona dispersados que son valio=-
s08 para colorear materiales textiles sintéticos en parti-~
cular, materiales textiles de polidster aromdtico.

Dz acuerdo con la invencidn se proveen colorantes
de antraznuinona dispersados, libres de grupos de &cido sul-

férico. cue tienen la férmula:

(CH, = COOR
2'n

donde X es un &tomo de cloro o bromo, m es 0 o un entero de
1al4, Yes 0 ¢ NH, n es un entero de por lo menos 3, ¥y R
es un radical hidrocarbonado opcionalments substituido.

De preferencia n es un entero de 3 a 5.

Los radicales hidrocarbonados opcionalmente substi-
tuidos representades por R son de preferencia radicales de
arilo monociclico, cicloalquilo o alquilo opcionalmente subs-
tituido. Los radicales alquilo representados por R son de
przferencia radicales alquilo que contienen hasta 10 Ztomos
de carbono tales como radicales n-hexilo. n-oetilo, 2-ztil-
n-hexilo y n-decilo, pero més especialmente radicales alquilo
inferior tales como radicales metilo, etilo, n-propile. iso-
prepilo y n-butilo. Los radicales alquilo substituido repre-

sentados por R son de preferencia radicales de alquilc infe-
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rior substituido, por ejemnlo, fenil alqni16 inferior, tal
como beneilo y bata-faniletilo, alquilo inferior, alcoxi infe-l
rior tal como beta-etoxietilo v gamma-metoxipropilo, y alqui-
lo iﬁfarior alcoxi inferior alquilo inferior tal como beta-
(beta'-metoxietoxidetoxi. Como ejemplos de radicales ciclo-
alquilo representédoé por R pucden mencionarse ciclopentilo

y ciclohexilo. Como ejemplos de radicales arilo monociclicos
opciopalmente substituidos representados por.R pueden mencio-

nerse fenilo, tolile, xilile, bromofenilo, clorofenilo, ani-

. silo y nitvofenilo.

‘Una clase preferida de colorantes.de la invencién

compraends los coiorantes,de la férmula:

donde p &s un entero de 3 a 5, y R1 es alquilo que contiene
de-i 2 10 &tomos de carbono, aiquilo‘inferior substituido o
arilo monociclico opeionalmente substitufdo.

A través de toda esta descricién las expresiones
“alquilo.inferior" y "alcoxi inferior"” se usan par: denoter
radicalss alquilo y alcoxiAresbectivamente que contienen de
1 a 4 &tomos de carbono. '

De acuerdo con otra caracterfstica de la ihvencién

s¢ provee un procedimiento para la preparacién de los colo-
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rantes de antraquinona dispersados, tal como se han definido,

que comprende hacer reaccionar un compuesto de antraquinona

de la férmula:

0 NH Y

(¥)
m

con un &ster de Scido carboxilico halégeno de la férmula:

X (CH 5 C.00R
2'n

donde ¥, Y, R, m y n tienen los significados antes indicados
y %} 28 un &tomo dz cloro o bromo.

Il procedimiento de la invencidn puede llevarse
convenientemente a cabo por ejemplo, agitando los dos
reactivos conjuntamente en un liquido orgdnico inerte y en
presencia de un agente ligador de &cido:; llevindose a cabo
la reaccidn de preferencia a una temperatura comprendida en-
tre 50°C y el punto de ebullicidn del medio de reaceidn.

Al finglizar la rezccién el colorante resultante
s¢ aisla de manera convencional, por ejemplo, por enfriamien-
to y separacidn por filtracidn del sélido precipitado.

Como ejemplos de liquidos orginicos inertes, puaden

mencionarse clorobenceno, dimetilformamida, dimetilsulféxide.
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N-metilpirrolidona, sulfolan y nitrobenceno. Si se desea
liguido orgénico inerte puedz ser un liquido bdsico tal ccmo
piridina o quinolina, en cuyo caso no es esencial agregar adi-
cionalmente uh agente ligador de &cido.

Como ejemplos de agentes ligadores de deido pueden
menciocnarse carbonato de sodio, carbonato de potasio, aceta-
to de godio, hidréxido de sodio, hidréxido de potasio y car-
bonato de calcio. '

Como ejemplos especificos de &steres dz &cidos carbo-
xilicos halbgeno, pueden mencionarse el metilo, etilo, n-

propilo, n-hexiloc, 2-etilo-n-hexilo, beta-metoxietilo, y

ésteres fenilicos de &cido gamma-(cloro- & bromo-)butirico,

y &steres de metllo etilo, n-propilo, n~-butilo y bata-e+0x*—
etile de &ecido 5-(cloro- § bromo-)pentanoico.

Los .compuestos de antraquinona usados como mate-
rizles de partida en el procedimiento de la invencién son
compuestos conocidos en si mismos.

Los colorantes de antraquinona de la inveneién en
forma de dispersiones acuosas son valiosas para colorear
materiales textiles sintéticos, tales como acetato de celule-
sa, nylon y especialmente materiales texfiles de poliéstar
aromitico, mediante procedimienfos de tefiido, estampado ©
impresidn usando las condiciones de otros aditivos que se
emplean convencionalmente para colorear tales como materiales
textiles sintéticos. Al concluir tales procedimisntos el
material textil colorsado se enjuada con agua y se le da de
preferencia un tratamiento de clarificacién para eliminar el
colorante suslto dasde la suﬁerficie del material textil.

El tratamiento de clarificacidn se lleva a cabo de prefeéenn

ciza por inmersidn del material textil coloreado durante unos
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nocos minutos en una solucién alealina (tal como una solucidn
de carborato de sodio o hidrdxido de sodio) de pH entrs § y 12,
v & una temperatura de entre 60 y 85°C.

Cuzndo s2 aplica ds zste modo se obtienen colora-
cionis turquasas &n meterizlzs textiles de excelents firmé;a
& lnc enzayos apnlizados convencionalmente a los materiales tex-
tiles coloreados.

Los colorantes de la invencidn pueden usarse tambisdn

"mara lz coloracidn en masa daz poliéstercs aromiticos o pueden

anlicerse tambiédn z materiales textiles sintéticos por el
procedimiznto de impresidn por transferancia de color op-
cionzlmente bajo'vacio o bajo condiciones mojadas o de hum=z-~
dad. v

Si se desea los colorantes de la invencidn pueden
aplicerse = mezelas de fibras naturales y sintéticas, en
particular uniones de nolifster aromitico/celulosa. on con-
juneidn con un colorante apropiado para las fibraé naturales.

La invsncidrn s2 ilustrz pero nc se limita por los

siguientes 2jzmplos en los cuales las partes orcentajss
g JEme P yp J

-s2 dan en peso.

Una mezcla de € partezs de 1:k-dieminoantraguinona-
2:3-dicarboxrimida, 12 partes de etil gamma-bromobutirato, §
partes da carbonato d= potasio y 100 partes de dimatilforma-
mide se agitan durante 6 horas a 70°-80°C. El precirvitade
eblido sz separa por filtracidn luego, se¢ lava con dim:til-
formamida, y luego con agua, y finalmente se seca. T1 etil
1:“—iiaminoantraquinona—Q:3-dicarboximida N-butirate rasultzn-
te tienz un punto de fusidén de 195°C.

Se prepara unz dispersidn acuosa del colorante de ma-
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nera convencional y se incorpora a una pasta de impresién que
se aplica a un material textil de poliéster aromftico a par-

tir de un equipo de impresién convencional. El material tex-

4il imprimado se seca y el colorante se fija luego por vapor

o por horneado, La imprimacién resultante se enjuaga luego
en una solucidn acuosa diluida de carbonato de sodio. o hi-
drdxido de sodio a 80°C y dicho tratamiento elimina cualquienr
colorante no fijado de la superficie del material textil. Se
obtiene una imprimacién’en color turéuesa profundo que tiene
una excelente fivmeza a la friceién, a la luz, a los trata-
mientos de calor en seco, los tratamientos con humedad y a

la transpiracibn, y no tiene o tiene a penas manchas de las
partes no imprimadas d21l material textil.

Ejemplo 2

Una mezela de 6 partes de 1,4-diaminoantraquinona-

2,3-dicarboximida, 12 partes de beta-etoxietil-gamma-bromobu- .

tirato, 9 partes de carbonato de potasio y 50 partes de di-
metilformamida se calientan durante 6 horas a 70°C. Por en-
friamiento, el sdlido que s¢ separa se sebara ﬁor filtragién,
se lava con agua y se seca bara dar §,3 bartes del colorante
p.f. 163-165°, _

' Sz prepara beta-etoxistil-gamma-bromobutirato usando

un método andlogo al deseripto en "Opganic Syntheses" Cellective

Volumen V, pégina 545 con etil cellosolve en lugar de etanol.
Ejemplo 3 1

Una mezela de 6 partes de 1,u—diaminoantraqginona-
2,3-diczrboximida, 12 partes ds metil-gamma-clorobutirato,
9 partes de carbonato de potasio y 50 partes de dimetilforma~ .
mida se calientan durante 6 horas a 70°C, .Por'enfriamiento‘

el sbélido se separa por filtracidn, se lava con agua y se
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szca pare dar 550 partes del colorante, p.f. 208°.
Ejemple 4

Una mezcla de €& partes da 1,4-diaminozntraguinone-
2,3-dicarboximida, 12 partes de n-butil-gamma-bromrobutirato,
9 paftes de carbonato de potasio y 100 partes de dimetilfor-
memidz se calientzn durante €& horas a 70°. Por enfriamiernto.
el sélido que s& sapara, se szpara por filtracidn, se lava
con agua y s& seca para dar 4,2 partes dsl colorants ».f. 181~
1329,
Ejemplo S

Una mezcla de & partes de 1,t-diaminoantraquinona-

2,3-dicarboximida, 12 partes dz ciclohaxil-gamma-bromobutir:-
tb, 9 nartes de carbonato d: potasio y 100 partes de ccllosolve
s2 calisntan durante 24 horas a 90°C. Por enfriamiento. el
séliéo separado se separa por filtracidn, se lava con agua

y se saca para dar 6 partes del colorants, p.f. 1810,

Ejamvio 5 '

Unz mezcla de 6 partes de 1,4~diaminoantraquincna-
2,3-dicarboximida, 12 partes de isorpropil-epsilon-bromohexa-
noato, 9 partes dez carbonate de potasio y 50 partes de dime-
tilformamida sa calientan a 70° durante 6 horas. Por enfriz.
miento, el sélido que se sspara se separa por filtracidn, se
lava con agua y'sa seca para dar 5,5 partes del colorante
p.f. 154°, '

Se prepara isopropil-cnsilon-bromohexanoato a partir
de caprolactona, isppropahol y bromuro de hidrdgeno usando
el m2todo indicado en "Organic Syntheses® CollectiQe Volumen
V, pégina 5u5, ’

Ejemplo 7
Una mezelz de 6 partes de 1,4-diaminoantraquinona-
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2,3~dicarboximida, 12 partes de m-propil-gamma-bromobutirato,
9 partes de carbonato de potasio y 50 partes de dimetilforma—‘
mida se calientan a 70° durante 6 horas. Por enfriamiento,
el sélido que se separa es filtrado, se lava con agua y se
seca para dar 5,8 partes del colorante p.f. 1859.

Otros ejemﬁlos de colorantes de acuerdo con la pre-
sente invencién se dan en la tabla siguiente, en cuya colum-
na los encabezamientos R, n, Y, X y m tienen los significados
indicados antes. Estos colorvantes se preparan por métodos

similares a los descritos en los ejemplos precedentes,

Ej. Yo, R n Y m X
8 Beta-metoxietilo 3 0 1 By
9 Etilo/metilo (1:1) 3 0 0 -

10 Metilo/etilo/etilo/propilo .

(1:1:1) 8 0 O -
11 Fenilo 3 o0 0 -
12 n-propilo 3 NH O -
13 .2~-etilhexilo 3 0 o0 -
ik Beta-metoxietilo 3 0 o -
~ Beta-ctoxietilo (1:1)

15 Isopropilo 3 .NH O -
16 Metoxietoxietilo 3 o o -
17 Alilo 3 0 0 -
18 Benecilo 3 0 O -
19 Tolilo 3 o0 O -
20 Metilo P S

Descrita sufioientemente la naturalesa del invento,
asf cowo la manera de realizarse en la prdctioa, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriorsente indicadas son
auscoptibie- de modificaciones de detalle en cuanto no al-
teren su principio fundsmental.
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1s= Procedimiento para la preparacién de colorantes
de antraquinons dispersos, libres de grupos de 4cido sulfl
nico, de f£érmulas i

5
donde X es un €tomo de cloro ¢ bromo, m es O 6 un entero de
lad, Yes O ¢ NH, n es un entero de por 1o menos 3, y
R es un radical hidrocarbonado opcionalmente sustituido,
caracterigado porque comprende hacer reaccionar un com-

10 puesto de antraquinona de la f£érmula:

I(i 2

00>

0 NH2. 0

con un $ster halocarboxflico de férmmla:
xt (cH,) COOR
2'n

donde X, Yy, R, m y n tienen los significados antes indie

15 cados ¥ X' es un dtomo de cloro o bromo.
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2.~ Procedimiento segun la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque las reaccidn se lleva a cabo por agiwpidn
de los dos reactivos conjuntamente en un liguido orggnico
inerte y en presencia de un agente ligador de dcido,

" 3¢~ Procedimiento segdn la reivindicacién 2,
caracterizado porque la reaccidén se llevazecabo en uns tem—
peratura entre 502C y el punto de ebullicién del medio de
reaccidn,

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la reaccidén se lleva a cabo por agita-
c¢idén de los doa reactivos conjuntamente en un lfquido or-
gdnico bdsico inerte en ausencia de un agente ligador de
dcido.

5.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 4, ca-
racterizado porque la reaccién se lleva a cebo a unatempe-
ratura entre 502C y el punto de ebullicidn del medio de
reaccidn,

6.= Procedimiento seg¥n cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 5, caracterizado porque n es un entero de
1a 5

Te= Procedimiento segin cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 & 5, caracterizado porque el radical hidrocarbona-
do opcionalmente sustituido representado por R es un rgdi-
arilo monociclico, cicloalquilo o algquilo apcionalpente
sustituido. |

8o~ Procedimiento segdn la reivindicacién 7, ca-‘
racterizado porque los radieales alquilo representados por R
contienen hasta 10 £tomos de carbono, , ,7 |

9e= Procedimiento segdn la reivindicacioén 8, caQ'
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racterizado porque los radicales alquilo representados por
R son radicales alquilo inferior.
10.- Procedimiento segdn la reivindicascién 7, ca-

racterizado porque los radicsles slquiio sustituido repre-

sentados por R son radicales slquilo inferior sustituido.

11.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caraoc-
terizado porque n es un entero de 3a 5, =0, Y= Oy R es
un radical alquilo que contiene de 1 a 10 diomos de car-
bono, un radical algquilo infexrior éuatituidc 0 un radical
arilo monoci#lico opecionalmente sustituido.

' 12.~ Procedimiento para la preparacidn de colo-
rantes de antraquinona, tal y como queda sustancielmente
descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 1l hojas escritas a md-
qwina por uns gola cara,

Madrid,2? ERE 977
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