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MEMORIA DESCRIPYILIVA
SOBRE: '
"PROCEDIMIENTO PARA FIJAR COMPULSTOS ORGANICOS AGUOSOLUBLES
SOBRE MATERIAS bE BSTRUCTURA FIBROSA™.

SOLICITANTES: DR. HICHLEL ERLENBACH y DR. ADOLF SIEGLITZ,
ambos quimicos, domiciliados en: FARBWERKE
HOECHST, vormals Meister Lucius & Brining,
U.S.Administration, FRANKFURT/MAIN,Alemania.

Hemos descubierto yue se pueden fijar compuestos
acuogolubles sobre materias de estructura fibrosa, si se
aplican sobre dichas materias compuestos orgunicos que con-
tengan una 6 varias veees sl grupo

f‘a
-30,-CH~C-0-2Z
21
R Ry
donde R, R; ¥ R, representan hidrégeno o radicales de hidro-

carburos de reducido peso molecular y Z el radical de un

doido polibdsico, sometiendo el género tratado a la reacoidn
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de agentes de efecto alcalino.

Como dcidos polibdsicos vienen por ejemplo en con-
sideracidn el 4cido sulfirico, fosfdérico, bdrico, acidos
benzol— o naftalina-polisulfdnicos o policarbox{licos.

Se puede tambisén realizar el tratamiento con subs-
tanciag de efecto alcalino en presencia de compuestos con
dtomos de hidrégeno reactivos. Son compuestos de este tipo,
por ejemplo, aleoholss mono o polivalentes, aminas, mercap-
tenes, amidas de acidos, cetonas, sulfonas con grupos acti-
vados de metileno y andlogos.

El presente procedimiento puede, por ejemplo, ser-
vir para fijar colorantes de un modo indisoluble sobre la

fibra. Compuestos de colorantes con sl grupo

Ro
{
~80,=CH~G~0-7
\ i
R Ry

donde R, Rl Yy Ra tienen el significado antes citado, son

solubles en el ugua. Se adhieren a la fibra y quedan all{

mds o menos firmemente unidos, segin sea por lo demds la
constitucidén de las moléculas basicas de colorantes.Durante
el tratamiento de los compuestos acuosolubles de coloranteé
sobre la fibra, mediante gubstancias de efecto alcalino, se
desdobla el radical de dcido,fijado a modo de &ster,formane

do un grupo vinflico. El compuesto ingoluble asi obtenido
estd firmemente combinado con la fibra, y el grupo vinflico
puede eventualmente entrar en reacceidn,in statu nascendi",

con grupos reactivos de le materia fibrosa.

Colorantes que contienen,una o varias veces,el grupo

Re
—SOZ-FH—?-O-Z

R Ry
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pueden pertenecer a cualesquiera clases de colorantes, por
ejemplo, pueden proceder de la serie de colorantes nitro,
azo, tinables, trifenilo-metano, de las ftalocianinas vy
similares. La obtenci6on de las materias primas puede reali-
zarse por ejemplo, de acuerdo con procedimientos usuales,
transformando un colorante o un producto previo, en acido
sulfinico, respectivamente su sal sodida, y haciendo reac-
cionar con alcohol beta~cloretilico u 6xido de etileno.

De esta manera, se obtienen oxi-compuestos con
el grupo

-SOg - CHg - CHg * OH

Si en lugar de emplear alcohol beta-cloretilico,
resp. 6xido de etileno, se utilizan compuestos correspondien-
temente sustituidos, tales como: beta-cloropropanol, 6xido
de propileno, 6xido 1,2-butilénico o sus derivados, entonces

se obtienen compuestos con el grupo

- SOp-CH-@-0-H
R

Compuestos del tipo presentgfjpueden obtenerse jtam-

bién, sometiendo compuestos con el grupo

t2
CH - G- O 6 - S-CH-C- OH
. It
R Ri O R Ri

resp. sus esteres, a la oxidacion. Las materias primas cita-
das en primer lugar pueden obtenerse mediante reaccién ne
mercaptanes con alcoholes beta-cloretilicos u éxido de eti-
leno, Oxido de propileno, etc.

Después se ponen los oxi-compuestos en reaccion
con acidos polibasicos, por ejemplo, acido sulfdrico, forman

dose esteres sulfluricos acidos. También pueden obtenerse los
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Ssteres sulfiricos dcidos mediante reaccidn de los oxi-com-

puestos con sales dcidas, tales como clorosulfonatos alca-.

linos, bisulfato alcalino y otras.

Tmtandose de ago-colorantes, el grupo

N
- 80, - CH - c=-0-2
[ i
R Ry

pueds egtar presente, una o varias veces, tanto en el diazo-
componente, como también en el componente de oopulacién, ©
tambids en ambos componentes simultaneamente.

De la serie de los azo-colorantes gueremos citar
como ejemplos los siguientes tipos que vienen en considera-
cidn para el presente procedimiento:

Los esteres 4cidos de los colorantes azdicos, de
los siguientes productos diazotados:

1) l-aminofenilo=-4-(beta-oxietilosulfona) y beta=-naftol

2) 1l-aminofenilo-3-(beta-oxletilosulfona) y unilida del
deido 2,%-oxinaftdico.

3) le-aminofenilo-2-(beta-oxietilosulfona) y l-fenilo-3-
metilo-5=pirazolona.

4) l-amino-2-metoxifenilo-5-(beta-oxietilosulfona) y
anilida del doido acetacético.

5) l-amino-2,5-dimetoxifenilo-4-(beta-oxietilosulfona)
¥y 1=(2,%"'-oxinaftoilamino}-2-metoxibenzol=5-(beta=~
oxietilsulfona).

6) l-amino-2-nitrofenilo-4-(beta-oxietilosulfona)} y
l1-metilo-%3-di-oxietilanilina.

7) 3,3'-diclorobencidina y l-aminonaftalina-5-(beta-
oxistilosulfona). '

8) dehidrotio-p-toluidina y acetoacetil-l-amino-g2-meto
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xibenzol-(beta-oxietilosulfona).
I-amino-2-clorofenilo-5-(beta-oxietilosulfona) vy
difenilamina.
l-amino-2-metoxifenilo-5-(beta-oxietilosulfona) vy
difenilamlIna.
I-amino-3-acetilaminobenzol-4-(beta-oxietilosulfona)
y acido 2-amino-8-naftol-6-sulféonico.

toluidina (mezclado isé6meros) -------- 2-oxinafta-
lina-b-(beta-oxietilosulfona).
4-amino-4'-(beta-oxietilosulfona)-I,1~-azobenzol
--—— " beta-naftol.

1 aminonaftalina-5-(beta-oxietilosulfona)---------- n

beta-naftol.

I-aminonaftalina-3,6-bis-(beta-oxietilosulfona)'--—--- n
beta-naftilamina------ beta-naftilamina.
l-aminonaftalina-5-(beta-oxietilosulfona) ------- —N
beta-naftilamina N  I-fenilaminonaftalina-8-

(beta-oxietilosulfona)
4-amino-difenilamina-2-(beta-oxietilosulfona)
beta-naftilamina — N 2-oxinaftalina-b-(beta-oxi-
etilosulfona ™
4,4n*diaminoestilbeno-2,2”~-bis-(beta-oxietilosulfona)
~  fenol y motilado.
2- aoinonaftalina-4,8-bis-(beta-oxietilosulfona)--—--
m-toluidina y fosgenada.
I-amino-2-nitrofenilo-4- (beta-oxietilosulfona) --
éter dimetilico de amino-hidroquinona -- N1
(2*,3 M-oxinaftoil)-amino-2-metoxibenzol-5-(beta —
oxietilosulfona).

A titulo de otros ejemplos de colorantes, adecuados
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presente procedimiento, queremos citar, por ejemplo,

los esteres acidos de los colorantes siguientes:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

N

8)

)

10)

11)

12)
13)

2,4-dinitro-2'-(beta-oxietilosulfona)-4'-fenilamino-
difenilamina.
4-(beta-oxietilosulfona)-4'-(2",4"-dinitro)-fenil-
amino-1,1'-azobenzol.
3)3'-dinitro-4,4'-di-(2"-metoxi-5"-beta-oxietilo-
sulfona)-fenilamino-benzofenona.

el colorante obtenido por oxidacién con hipoclorito,
de 2- (4'*am.ino:fenilo)-6-metilo-7- (beta-oxietilosul-
fona)-benzotiazol.

el producto terciario de condensacién de: tricloruro
de cianégeno, 1 mol de mono-azo-colorante de l-amino-
benzol-4-(beta-oxietilosulfona) diazotada y l-amino-
-2-metoxi-5-metilobenzol; 1 mol mono-azo-colorante
reducido de p-nitranilina diazotada y &cido salici-
lico, y 1 mol 2-amino-I-metoxibenzol-4-(beta-oxieti-
loeulfona).
1,4-di-(37,3"-beta-oxietilosulfona-anilido)-antra-
quinona.
I-amino-2-(beta-oxietilosulfona)-4-anilidoantraqui-
nona.
4,4"-diamino-2,2"-di-(beta-oxietilosulfona)-1,1"-
-antrimida.
1,9-N-metilantrapiridona-4-(3*-beta-oxietilosulfona)-
-fenilamida.
3-oxi-(4"-(beta-oxietilosulfona))-quinoftalona.
dibenzantrona-di-(beta-oxietilosulfona).
6,6"-di-(beta-oxietilosulfona)-2,2"-tionaftenindigo.

5)5"-di-(beta-oxietilosulfona)-2,2"-indigo.



14) ftalocianina de cobre-di-(beta-oxietilosulfona).
15) colorante de oxazina, de 4-amino-2'-nitro-4'-(bepa-
~oxletilosulfone)-difenilamina y cloraﬁil.
. Se puede emplear tambvién sl siguiente procedimien-
165. to: Se da & las fibras una primera mapo en bafio neutro o éci-
do, con compuestos suscertibles de copulacidn y que contengan,
una o varias vsces, el grupo:
Ra
- 80, - EH - g - 0 - Z
170. 1
Sobre la fibra se transforman los compuestos en las sulfonas
vinflicas, y entonces, mediante copulacidén con compuestos de
diazonio, se pueden obtener soBre la fibra colorantes indiso-
lubles. Légicamente se puede trabajar también, realizando la
175. copulacidn sobre la fibre antes de la transformacién en las
sulfonaé*;inilicas, y formando el grupo vinilosulfdénico en
el ago-colorante,terminado. Este procedimiento fesulta de em-
pleo ventafg;:‘traténdOSe de fibras que pueden ser atacadas
por alcalis.
180. Para la obtencidn de los colorantes sobre la fibra,
se pueden emplear todos los compuestos susceptibles de copu-

lacidn, poniendo como inica condicién gus el radical

R

12
-S0,~CH~G-0-2
1 {
185. R Ry

no se sncuentre en el lugar sugceptible de copulacidn.

Se pueden, por ejemplo, aplicar sobre lang, las
sales de los ésteres beta-oxietilsulfdénicos de arilidas
2,%-oxinaftéicas, en solucidén neutra o dcida, tratendo a

190. continuacidn con dlcalis débiles, tal como acetato sddico
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o jaboén, y entonces realizar la copulacién con compuestos
de diazonio.

De acuerdo con la presente invenci6on se pueden me-
jorar también las propiedades de resistencia de colorantes
conteniendo grupos capaces de reaccionar con grupos vini-
losulféonicos, como por ejemplo, amino u oxi-grupos, con tal
de combinar los colorantes con compuestos que contienen la
agrupacién antes citada, y tratarlos ulteriormente.

Pero el procedimiento, segun el invento, no queda
limitado a la obtencién de tinturas, sino que se pueden uti-
lizar cualesquiera compuestos organicos que, debido a la
presencia del grupo

R/\
i
-S03 CH- C-0 - Z

2 !
R.

resultan acuosolubles, para conseguir efectos especiales so-
bre materias fibrosas.

Asi por ejemplo, puede utilizarse el presente pro-
cedimiento para hacer el género fibroso resistente a la poli-
Ila. Compuestos adecuados a este fin pueden ser, por ejemplo,
los esteres acidos de los compuestos siguientes:

2,4-diclorofenilo-lI-(beta-oxietilosulfona).
I-tricloro-2-di-(beta-oxietilosulfonilefenilo)-etano,
naftilo-beta-(oxietilosulfona),

los productos de reaccién de tricloruro de ciandgeno

con aminoarilo-beta-oxietilosulfonas, y otros.

Asimismo puede mejorarse el género fibroso en sus
propiedades, aplicando sobre al material y de acuerdo con el
presente procedimiento compuestos adecuados que contengan la

agrupacién arriba citada y que tengan propiedades hidréfugas
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0 que dan al material un tacto suave, mayor capacidad de
acoger el colorante, inmunizaciéon, una excelente tonalidad
de blanco y otras propiedades analogas. A este fin, se pres-
tan por ejemplo, los esteres acidos de los siguientes com-
puestos:

1. productos de reaccion de aminas alifaticas de peso
molecular més elevado con clorofenilo-beta-oxietilo
sulfonas, en las que el atomo de cloro es moavil.

2. productos de reaccién de cloruro del &acido oldico
con aminofenilo-beta-oxietilosulfonas.

3. productos de reaccion de isocianato estearilico y
aminoarilo-beta-oxietilo-sulfonas.

4. las sulfonas obtenidas mediante oxidacion de los
productos de reaccion de hidrocarburos clorados, de
mayor peso molecular, con I-mercapto-2-etanoles.

5. bencimidazol, de I|,2-diaminobenzol-4-(beta-oxietilo
sulfona) y anhidrido maleico.

6. el producto de reaccion de 1 mol 4,4'-diaminoestil-
beno-2,2”bis-(beta-oxietilosulfona) con 2 mol tri-
cloruro de ciandgeno, subsiguiente sustitucion de
otros dos atomos de cloro mediante anilina y susti-
tucién de los udltimos dos atomos de cloro por hi-
droxilo.

7. productos de reaccion de ariloisocianatos con 4*4'*
-diaminoestilbeno-2,2'-bis-(beta-oxietilosulfona),
2-estearilo-3-metilo-6-(beta-oxietilosulfona)-ben-
cimidazol y otros.

Por tanto, el presente procedimiento puede servir
para ennoblecermaterias fibrosas de todas clases, por ejem-

plo, de fibras textiles, naturales o artificiales, tales



255.

260.

265.

270.

275-

193962

como lana, seda, fibras sintéticas albuminosas, materias

fibrosas poliamidicas; de fibras celul6sicas, tales como

algodon, céfamo, lino; de celulosa regenerada o acetilada,
o de mezclas fibrosas correspondientes.

Puede emplearse el procedimiento para fibras suel-
tas, hilos o tejidos. Asimismo, puede tratarse segun la
invencidon, cuero hojas u otras materias de estructura fibro-
sa, tales como cartén, papel, cuero artificial y similares.

En aquellos casos en que los compuestos empleados,
segun el invento se adhieren a la fibra, se realiza el trata-
miento con agentes de efecto alcaiino en solucién acuosa, sin
gque en general sea necesario un secado intermedio. Pero, si
no existe afinidad hacia la fibra, se trabaja ventajosamente
impregnando el material con una solucién de los compuestos,
eventualmente estrujando y/o secando, o bien untando el ma-
terial con los compuestos e introducirlo en una solucion de
reaccion alcalina que podra contener eventualmente alun clo-
ruro de bario, por ejemplo. Puesto que el desdoblamiento del
radical de acido se verifica en seguida, la posibilidad de
desprenderse es pequefia. Pero, también puede someterse el
m aterial secado a un tratamiento alcalino en disolventes
organicos o en la camara de gas.

El presente procedimiento permite en forma sen
cilla, produoir sobre material de estructura fibrosa efec-
tos que se distinguen por sus altas cualidades de resisten-
cia.

EJEMPLO 1:
4 partes en peso de la sal de piridina del

odorante que tiene la constitucidn:
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280. CH-
CHN-CO-CH-CO-NH-~ ) -(  *HH-CO-CH-CO-CH,
HO/S-0-CHg-CHg-0gS-~  ,~N.N N-N-7~J”-50g-CHg-CHg
O-SO™H
se ajustan con agua y glicol tiodietilénico, asi como de un
285. espesativo de tragacanto, a 100 partea en peao de un color
de estampacion. Degtués de estamparlo aobre un género tex-
til y tratamiento al vapor, se procede a revelar durante 10
minutos en un bafio hirviendo que contiene por litro 10 partes
en peso de carbonato sodico y 2 partes en peso de jabdn. Se
290. obtiene una estampacién amarilla que muestra buena resisten-
cia al lavado y ebulliciobn con sosa.
EJEKPLO 2:
3,7 partes en peso de la sal sésica del colorante
gque tiene la constitucién
295, N. N /
! , OH g-CHg-CHp-0O-SO™H
c oo
CO0-NH<
SOg-CH.CH”
30e. se disuelven con agua y glicol tiodietilénioo, ajustando me-
diante un espesativo de tragacanto a 100 partes en peso de
un color de estampacién. Después de estamparlo sobre un teji-
do y tratamiento al vapor, se revela durante breve tiempo en
un bafio que oontiene por cada litro 2 partes en peso de dieti
305. lamina y 5 partes vol. de lejia concentrada de sosa caustica.
Se obtiene una estampacién roja de muy buena re-
sistencia al lavado y a la ebullicién con sosa.
EJEMPLO 3:
4 partes en peso de la sal sédica del colorante
310. que tiene la constitucion:
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OCHr
N N7 7
oy "1so ~-CHg-CHg-O-SO™H
co* ,OCHr

SOg-CHp-CHg-0-SO~H

se disuelven con agua y glicol tiodietilénioo, ajustando por
medio de un espesativo de tragacanto a 100 partes en peso de
un color de estampacién. Después de estamparlo sobre un teji-
do y tratamiento al vapor, se revela durante un minuto a 503
en un tafio que contiene por cada litro 20 partes en peso de
cloruro de bario, 200 partea en peso de cloruro sodico y 5
partes vol. de lejia concentrada de sosa caustica y a conti-
nuacidén se enjabona, hirviendo con 3 grs. de carbonato sdédi-
coy 1 gr. de jabdén. Se obtiene una estampacion roja de muy
buena resistencia al lavado y a la ebullicion con sosa.
EJEMPLO 4:

Un tinte sobre lana preparado de la manera usual,

al 2%, con el colorante que tiene la constitucién:

OH  40g-CHg-CHg-0O-SO”™Na
CO-K'M"
CCHN™

se sanete después de lavar durante breve tiempo al tratamien-
to ulterior en un bafio que contiene el 0,1% de carbonato s6-
dico y el 1% de la sal s6dica de un &cido alquilonaftalina-
sulfonico; después se aclara bien y se seca. Se obtiene una

tintura roja de muy buena resistencia al lavado, muy buena
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resistencia al batdn alcalino y al sudor, asi como buena,

hasta muy buena resistencia a la luz. EI colorante tiene

también con las fibras de poliamida unaafinidad muy buena.

Las resistencias del tinte después de tratamiento ulterior,
345, son muy buenas.

EJEMPLO 5;

Un tinte al 1,6% preparado con el colorante:

HOAS-0.CHg-CHg-0gS-~JI'-N.N-, /-N =
350. CHr C4H9
sobre lana, se semete al tratamiento ulterior, segun descrip-
cion del ejemplo 4. Se obtiene una coloracién rojo-anaranjada
de muy buena resistencia a los tratamientos por via humeda,
y buena resistencia a la luz. También sobre fibras de polia-
355. mida se obtiene un tinte de iguales propiedades de resisten-
cia.
Tintes de color anaranjado y de resistencias
igualmente muy buenas, se obtienen empleando los siguientes

odorantes:

360. CH,
HO~"S-0-CHg-CHg-0gS-~ - N-CHg-CHg-OH
CHg-CHg-OH
NC_N- N\ _ N\ _ ("
HOSSOCH2C£—I ZOpS(v /"
CHg-CHg-OH
G‘l/\

365. EJEMPLO 6.

Un tinte al 2,5% preparado con el colorante:

HOA"S-O-CHg-CHg-SOg”™  ,-N.N-CH------- p-CH”
60 N

370.
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sobre lana, se somete al tratamiento ulterior, segin indi-
caciones del ejemplo 4. Se obtiene una coloracién amarillo-
rojiza de resistencia buena, hasta muy buena, a los trata-
mientos por v{a himeda y a la luz.

EJENPLO 73

Un tinte al 4% preparado con el colorante

02
0, N- (3’ - NHO-soz-cue-ca 2=0-504H
sobre lana, se somete al tratamiento ulterior tal como se
indica en el Ejemplo 4. Se obtiene una coloracién amerillo=-
verdoso de resistencia muy buena al lavado y al batdn con
édlcalis.
BIEMPLO 8:

Un tinte al 1,8% preparado con el colorante:

H3 H3
GHS-OO-CH-CO-NH NH=-CO- -CO-CH3

" HO5-0~CH,~0H;-80,~_ )-N=N MQsoz~cnz-m2

390.

395.

O-SOjH

sobre lene, se somete al tratamiento ulterior, segin las
indicaciones del ejemplo 4. Se obtiens una coloracidn amari-
llo-rojiza de muy buena resistencias &l lavado, batén y a la
luz.

El colorante muestra una afinidad muy buena con
la fibrs de poliamida. Las resistencias, incluso a la luz,

del tinte sometido a tratamiento ulterior, son muy buenas.

EJENMPLO 9

Un tinte al 4% preparado con el colorante:
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}-OH
\ YA ;!
"  CONH-\ - 0C&2

sobre fibra de poliamida, se somete a un tratamiento ulte-
rior, débilmente alcalino. Se obtiene una coloracién roja
de muy buenas propiedades de resistencia, incluso a la luz.
Sobre lana se obtiene una coloracién roja de iguales, muy

buenas, propiedades de resistencia que asimismo muestra el
tinte ulteriormente cromado.

EJEMPLO 10:

Un tinte al 4% preparado con el colorante:

sobre fibra de poliamida, se somete a un tratamiento ulterior
débilmente alcalino. Se obtiene una coloracién rojo-azulada
de muy buenas, hasta excelentes propiedades de resistencia,
incluso a la liz. También sobre lana se obtiene una colora-
cion rojo-azulada de las mismas propiedades.

EJEMPLO 11:

Un 'tinte al 0,8% preparado con el colorante:

(A-NHAN-N-N-~AIAS0g-CHg-eHg-0-SOAH

sobre lana, se somete al tratamiento ulterior, segun j&sindi-
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cacionss del ejemplo 4. Se obtiene una coloracidn naramjo-
rojiza de muy buenas propiedades de resistencia. También
con ribras de poliamida tiene el colorante una muy buena
afinidad y da una coloracidén rojo-narenja, igualmente de

muy buenas cualidades de resistencia.

BJIEIPLO 12:

Un tinte al 2%, preparado como de cosgtunbrs, pe-

ro sin adicidn de carbonato sddico eon el colorante

NH + " CH GH NH
¢y \] - NaN< ;< -~NaN- =.
\ ,k/’ T o = ,

sobre algodén, se somete después de aclarar a un tratamiento
aloalino ulterior. Se obtiene una coloracidén rojo-amarillenta
de buens resistencia a los tratamientos por via himeda y es-

pecialments al agua y al lavado.

Sustituyendo los dos grupos met{licos en el compo-

. nente de bencidina por grupos metoxflicos, se obtiene un co-

lorante cuya coloracién sobre algoddn resulta mds azulada,
mostrando parecidas propiedades de resistencila.
BIELMPLO 1%:

Un tinte al 3% preparado con el colorante

HO,S~0-CH,=0Hp=S0, \-3

sobre lana, se somete al tratamiento ulterior, segin ejemplo
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4+ Se obtiene una coloracidn amarillo-rojiza de mﬁy bﬁena
resistencia al lavado y al batdn alcalino, as{ como buens,
hasta muy buena, resistencie a la luz.

460. EJEMPLO 14:

Un tinte al %%, preparado como de cosgtumbre de

un bafio dcido, con el colorante

N,
B0 N A TS05H
[N 'T\\._; ) L\/! OCH3
©465. Cco NH-Q |
02-0H2~GH2-0803Na

sobre lana, se somsete a un tratamiento ulterior, seglin el

eJemplo 4. Se ollene una coloracidn clara, agzul, que tiene

buenas resistencias a los tratamisntos por via himeda y
470. buena, hasta muy buena al efecto de la lugz.

EJEMPLO 15:

Un tejido de lana se hierve durante 1 hora con

una solucidn acuosa de 5 partes en peso de un compuesto de

la férmula;

475. i om
AN
[ “om
Ccl
480. por cada litro, en solucidn débil de dcido sulfdrico. A con-

tinuacidn se aclara a conciencia, adicionando al Gltimo agua
de aclarar un 5% de bicarbonato gédico o acetato sddico. Se
obtiene una proteccidén contra la polilla, buena y r ggistente

al lavado.



N

485.

490.

495.

500,

505.

510.

EJEMPLO 16:

Un tejido de una mezcla de algoddn y viscosa se
impregna con una solucidn de 20 partes en peso de un com=-

puesto de la fdrmula:

por cada litro; se estruja luego sometiendo a continuaeidn
a un tratamiento alcaliho ulterior y aclarando después. De
este modo, el tejido resulta con un cardcter constante de

impr egnacidn hidrdfuga.

ETEVMPLO 173

Un bafio de tinturas con un eolorante

—, ,cN‘(f\\
1!\;[ - S~ - -CH,

| s
CH,-00- CH-CO-HN=-
3 et

5Na

en el cual la relacidn entre el género Yy el lfquido de bafio

~

no debe pasar del valor 1 : 10, se ajuste con dcido acético a
un valor pH = 5,5.

A 95¢ se efsctia sobre algoddn un tinte al 2%.
Despuds se procede hirviendo a un tratamiento ulterior du-
rante 10 - 15 minutos, en un bafio que contiene por litro 3
grs. de jabdén y 3 grs. de sosaj a continuacidn se aclara
bien. Se obtiene un color amarillo-verdoso de buena, has-
ta muy buena resistencia al agua, lavado y ebullicidén con
sosa.

Se obtiene un umarillo-verdosc muy claro sobre
algoddn, con parecides buenas cualidades de resistencia a
los tratamienfos por via nimeda, empleando el colorante de

la siguiente constitucion:



515.

520.

525%*

530.

535.

540.

545.

SOg-CHg-CHg-0-SO™Na

EJEMPLO 18:
Un tinte al 1% preparado y revelado como en el

ejemplo 1?, con el colorante:

sobre algoddén, da un color rosa de buena, hasta muy buena
resistencia al agua, lavado, ebullicién con sosa y buena
resistencia a la luz.
EJEMPLO 19:

Un tinte al 5%, preparado segun el ejemplo ly,
pero empleando el 40% de sulfato soédico cristalizado (sal

de Glauber), utilizando el colorante

CH. OH,
-J
-NH-CO-HN~ - N-N-
SOg-CHg-CIKg-0-SO”Na 0g-CHg-CHg-0-SO”~Na

sobre algoddn, se somete al mismo bafio tintéreo a un trata-
miento ulterior con jabén y sosa. Se obtiene un amarillo-ro-
jizo de buena, hasta muy buena resistencia al agua, lavado y

ebullicién con sosa.

Un amarillo parecido, de iguales propiedades de

resistencia, sobre algoddén, se obtiene con el colorante de



550.

555%*

560.

565.

570.

575.
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la siguiente constitucidon

CH-
\3 /*-s
0-S- ' '-N=*N-/ ~NH-CO0-RN-(" ') -N-N~( /-SOg-CHg
¢O™Na
iO”™Na
EJEMPLO 20:

Se obtienen tintes de color amarillo hasta naran-
ja ™~ de buenas, hasta muy buenas resistencias a los tratamien-
tos por via humeda, sobre algodén, utilizando los colorantes

de la siguiente constitucidon:

a).
HL
- AN © oo
“NH-CO-HN-\  /-N-N- o
CO OCH- 0-HN-
S02-CH2-CH2-0-S0”Na
SON-CHg-CHg-O-SO™Na
b)
OCHr OCHr OCH OCR.
/ A\ N —’\H—CO—HN—i*’\/\—N—N—’(.J\ y
/ al3 SO"-CHg-CHg-0O-SO~Na
SO g-CHg-CHg-0-SO~Nfa
c)
OCR- ocHA
-N.N- ‘NH-0C--(*\ o
CU- CO-HNA
SOg-CHg-CH g-O-SO~Na S02-CH2-CH2-0-SO~NE



580.

585

390.

595.

600.

"1 * /p
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d).
ocHN
OOH
/" \-N-M-p \-m-oc- , P"3 %‘%
/ K n, CO-HN-p\ l/\—N:N—
/
~0g-CHg-CHg-0-SO”Na CH~ S0g-OHg-CH”-0-SC"MHa
EJEMPLO 21:

Un tinte al 2%, preparado como de costumbre de un

bafio acido, con el colorante:

vk
, VV?:
(HA
SOg-CH”™-CHg-0-SO™Na

sobre lana, se somete a un tratamiento ulterior como en el
ejemplo 4. Se obtiene un azul-rojizo claro que muestra buena,
hasta muy buena, resistencia al lavado, batdn y a la luz.
EJEMPLO 22:

Un tinte al 0*7% preparado como de costumbre, con

el colorante

;K=N-/"A
OHAIN-CHp-CHp-0O-SONK
sobre lana, se somete durante 15 minutos y a 80*, a un trata-
miento ulterior con una solucién de jabdén al 1%; luego se acia
ra bien, se acidula con el 2% de acido acético al 30% y se se-
ca. Se obtiene un amarillo-rojizo que muestra muy buena resis-
tencia al lavado, muy buena resistencia al batan alcalino y

al sudor y buena, hasta muy buena resistencia a la accion del
agua de mar.



605.

610.

615.

620.

625.

630.

t P3562

Un tinte al 1'5% preparado como de costumbre,

EJEMPLO 23:

con el colorante:

"sOg-CHg-CH”™-0-SO™Na

sobre lana, se somete a tratamiento ulterior cono en el ejem-
plo 22. Se obtiene un azul-rojizo claro de muy buena resis-
tencia al lavado, batdn y buena, hasta muy buena resistencia
a la luz.
EJEMPLO 24:

Un tinte al 1%, preparado segun método del ejem-
plo 17, pero empleando el 40% de sulfato sddico cristalizado

con el colorante:

OCH, MK3 y OCH, A3
_N=N-() - NH-C C-NH—  N-=N< A
\ N\
CH. N HA  SOg-CHA-CHg-0-SO~K

SOg-CHg-CH”-0-S0™K

sobre algoddn, se somete después de aclarar a tratamiento
ulterior en un bafio hirviendo que contiene por litro 3 grs.
de jabén y 3 grs. de sosa, durante 10 - 1$ minutos. Se obtie-
ne un amarillo-oro de buena, hasta muy buena resistencia al
agua, lavado y ebullicion con sosa.
EJEMPLO 25:

Un tinte al 2%, preparado y sometido a tratamiento

ulterior, como en el ejemplo 24, empleando el colorante:



635-

640.

645.

650.

655.

660.

163 662

. A OCHs | OCH- OH \ c
N:ﬁ(- -N=N-{ “-OH QGH;
pet f PN \
cH™
SO~-CHA-CHg-0-SONK SOg-CHp-C~-0-SO~K

sobre algodén, da un color pardo de buena resistencia al
agua y lavado. Mediante cobrear ulterior puedan aln mejorar-
se las resistencias.
EJEMPLO 26:

Un vinte al 2% preparado y sometido a tratamiento

ulterior como en el ejemplo 24, utilizando el colorante:

0O,  QCH=
wy T3 oq
N=N-
40g-CA-CHg-0-SO”K SOp-CHp-CHg-0-SO~K

sobre algoddén, da un azul de buena resistencia al agua y la-
vado. Mediante cobrear ulterior pueden aun mejorarse las re-

sistencias.

EJEMPLO 27:

Un tinte al 2% preparado como de costumbre en un

bafio débilmente acido por acido acético, con el colorante:

NH-CO-CH- NH-CO-CH-
\ n / 3
SOg-CHA-CH/™-0-SOMNK iN'CHg-CNM-0-SOMK

sobre algoddon, se somete en el mismo bafio tintdreo a un tra-
tamiento ulterior débilmente amoniacal. Se obtiene un amari-
Ilo de buenas resistencias a los tratamientos por via humeda,

y especialmente de buena resistencia al lavado, al agua y al

sudor



EJEMPLO 28:
Un tinte al 2% preparado como de costumbre, pero

en bafio neutro, con el colorante:

&) o

CoN .
A2xo-r NCHy NH-CO-NHTy-" ¥ CH-N.N-0-S0g-CHA-CH?
- N- -
CHg-CHg- -SO"K
< 0-S07°K

sobre algodén, se somete después de aclarar a tratamiento
670. ulterior en un bafio hirviendo que contiene por litro 3 grs.
de jabén y 3 grs. de sosa, durante 1$ minutos. A continua-
cién se acidula el tinte con acido acético. Se obtiene un
amarillo de buenas resistencias a los tratamientos por via
hdimeda.
675. EJEMPLO 29:
Un tinte, preparado segun costumbre en bafio -dé-
bilmente acido por acido acético, con el colorante
0-CHr OCH,
CH~-CO-CB-CO-m-<")-NH-CO-NH"M-m-C0-<?H-CO-CH"
680.
OCH,

S02-CH~-CHp-0-S0™K 30~ 0Hg-CHg-0-S0-K

sobre algoddén, se somete en el mismo bafio tintéreo a trata-
6S5. miento ulterior con algo de sosa; se aclara varias veces con
agua caliente y se hierve durante 10 minutos en un bafio que
contiene por litro 3 grs. de jabén y 3 grs. de sosa. Se ob-
tiene un amarillo de muy buena resistencia al agua, lavado
y ebullicién con sosa.
690. Los siguientes colorantes producen sobre algodoén

coloraciones que tienen todas las mismas buenas resis-

tencias



695*

700.

705-

7i0.

715.

720

1

Constitucion. Tonalidad.
a). N =N = Mm-co-m-{}- N = Yioletas
/)OH H
OGH ' OGH L
0,5 “CH _ =CH =0~
2 302 CH,=CH,=0~S0,Na

CH2-0H2-0-803N8..

°). — OCEHB 0‘9?5 ’ Amarillo.

D wN=N-{ =NH - G0 - MI=¢ =N=N
o o ’5212—30 ~CHp=CH,~0-S0-K
CH,=80,~CH,-CHz0-80K

0). N -y < - N-= Azul.
~OH EO '

ocH™ ocH™ $05-GHs- CHg-O-SO"K

O0*SONK
4. &t %Hh ?Hé\ Pardo.
)-MH-CO-NPHANfENA\N =N -~ 10,
Nt CE,
CHg-0-SO™K ing-o-so™K
e). SOg-CIN-CHg-0-SO~K
NG9 Gris.
/-E=E-f *~N.N- / Y
SOg-’CH’\-CH’\- 0O-SO™K N2
f). QC\H3 ,, ,,0033 Amarillo.
CHz-uO QI*-CO-NH- >—T\TLI-CO-NH- ‘ z-NH-CO-IgH-GO-CH
N

§OZ-CH2-CH2-O-SOSK &1—?0

(}so2 -1, - 0-50K
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g) N . Amarillo.
RN ——
a * G-NH-CO-GH-CO-CHy
/ - -
C,Hg0 S N e S0,-CH,~CH,=0 S°3K
N-( »=NH-CO~( 5
N**(;\I_l A_NH - CO-< \ rojo.
1-CO-NH-¢ - S02-CH2-CH2-0-S0™NK
S02-CH2-CH2-0-S0™K
NH, Ofﬂ5 /,0 5 Mo Naranja.
M= N=N=( 3= oen=NL-n,
730. S0 2-CH2-GH 2-0-8031( SOQ—CH ?_-CH 2—0-;30.31{
k). OGH . C:I NH-CO- Rojo.
\_/" ¥ = 7 so 5=CHp=CH,=0-S0K
é 2 2
702
740.
EJEMPLO 30:
3 partes en peso de la sal so6dica del compuesto
gue tiene la férmula
745. /x ~NOOH

CO-NH-~

S02-CH2-CH2-0-S02Na



750.

755-

760.

765.

770.

775

27
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se disuelven en agua. La solucién neutra se ajusta a 1 litro.
En dicha solucién se hierven, tal cono se suele hacer con un
tinte sobre lana, 30 grs. de lana durante 1 hora, sometiendo
durante breve tiempo, y temperatura normal, a tratamiento
ulterior con una soluciéon diluida de acetato so6dico. EI com-
puesto se adhiere en forma cuantitativa y queda fijado en
forma resistente al lavado. Si se trata de lana asi prepara-
da con una primera mano, con compuestos de diazonio, se ob-
tienen coloraciones de muy buenas resistencias. Asi, por
ejemplo, se obtiene con el cloruro de diazonio,de la 4'-
-metoxi-4-aminodifenilamina, un azul; con el compuesto dia-
zonico del 5*Metilo-2-metoxi-4-benzoilamino-l-aminobenzol,
un violeta. Ambas coloraciones muestran excelentes resisten-
cias. En lugar de los compuestos arriba citados se pueden
emplear otros para dar una primera mano a la fibra. Asimis-
mo podran utilizarse los mas diversos compuestos de diazonio.
EJEMPLO 51:

Un tinte al 3% preparado con el empleonide sulfato

a6dico, a base del colorante

n CHg-SOg-CHg-CHg-0-SO"K
Y-2 ao
. i\
C — N. N— 11
C.r N
N-
1 t t
A'l o
CH, N
SO, CHg-SOg-CHp-CHg-0-SO"K

CHg-CHg-0-SO~K

(2,7 grupos-CH~”-SO”-CHg-CH”-0-SOMK)

sobre algoddn, se somete después de aclarar, a tratamiento
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-ulterior hirviendo en un bafio fresco que contiene j grs. de

jabén y 3 grs. de sosa por litro. Se obtiene un azul claro

de muy buena resistencia a los tratamientos por via hdmeda
780. y a los efectos de la luz.

EJEMPLO 32.

Uh tinte al 3% preparado como de costumbre, con

el colorante

785.

SOg-CHg-CI™-0-SOjK

sobre algodén se somete a tratamiento ulterior en el mismo

790. bafio tintéreo con algo de sosa; se aclara varias veces con
agua caliente hirviendo después en un bafio que contiene por
litro 3 grs. de jabén y 3 grs. de sosa durante 15 minutos.
Se obtiene un color violeta de buena resistencia a los tra-
tamientos por via hdémeda.

795. EJEMPLO 33.

Un tinte al 3% preparado en un bafio neutro,con

el colorante:

800.

sobre lana, se comete después de enfriarse al bafio a unos

8oc C., en el mismo bafio tintéreo, a tratamiento ulterior con

jabon y algo de acetato sddico.A continuacién se aclara bien
805. y ee seoa. Se obtiene un pardo intenso de buenas propiedades

a los tratamientos por via hiimeda.



8io.

815.

820.

825.

830.

835.
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EJEMPLO 34:

Un tinte al 3%, preparado en bafio neutro con el

colorante:

Al
, _N-CH-C -
- 1
SO- do N
1 2
CH-

X cL !
HA-0-S0K

"OK

sobre lana, se somete, después de enfriar el bafio a unos
803@3. en el mismo bafio tintéreo, a tratamiento ulterior con
jabon. Se obtiene un amarillo vivo que muestra buenas propie-
dades de resistencia a los tratamientos por vfa himeda.
EJEMPLO 53:
Lana afieltrada se hierve durante 1 y 1/4 hora en

bafio neutro, con 10% del compuesto:

C1

(J

~0g-CHg-CHg-0O-SO™Na
Después se aclara y se adiciona enel Ultimo bafio de aclarar,
el 1% de bicarbonato s6dico o acetato sddico. Se obtiene asf
una proteccién contra la polilla, resistente al lavado.
EJEMPLO 36:

Se disuelven 10 partes en peso del colorante:

oCcHN OoCHN ocH™ ocH™
N=N—  /
30- CH, CH, SOg-CHg-CH"-0-SOK
12

CH2

CHg-0-SO™K
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eon 100 partes en peso de glicol tiodietilénico y agua, ajus-
tando a 1000 partes en peso de color de estampaciéon. Después
de estamparlo sobre algodén, se trata al vapor durante 1 ho-
ra y se revela a continuaciéon en solucién diluida de sosa.
840. Se obtiene un amarillo-oro claro, de buena resistencia al
hervir con jabén o con una disolucién de jabén y sosa.
También sobre hoja de poliamida se obtiene una

estampaciéon que muestra las mismas cualidades de resisten-

cia.
845. EJEMPLO 37.
Se disuelven 2 partes en peso del compuesto de la
formula:
)CH
~NssN-N-CH~CHg-SO”*Na
~0 -OH -CH -0-S0 Na
2 2 2 3
850. en 100 partes en peso de agua. En esta solucién se trata al-

goddén, en presencia del 30% de sulfato sédico y de reaccidn
débilmente sosa-alcalina, durante una hora a 8o - 90S C. A
continuacién se aclara bien, adicionando al dltimo bafio de
aclarar pequefias cantidades de un acido mineral. De este
855. modo el compuesto diazoaminico, firmemente anclado sobre la
fibra, ha sido transformado en compuesto de diazonio. Si és-
te se revela con componentes de copulacién, se obtienen tin-
tes de buenas, hasta muy buenas, resistencias a los trata-
mientos por via humeda.
860. Asi por ejemplo se obtiene:
con diacetoacetilo-4-4'-dii“mino-3,3'-dimetilodifenilo,colo-
racion amarilla.
con acido 2-fenilamino-8-naftol-6-sulfénico,coloracién parda,
con acido 5y5'-dioxi-2,2'-dinaftilurea-7,7'-disulfénico, colo-

865. raciéon escarlata.



870.

875.

880.

885.

890.

con &cido 5-oxinaftalina-l-sulfénico, coloracién roja.
EJEMPLO -78:
Se disuelven 30 partes en peso de la sal sédica

del colorante:

S0O2-CH2-CH2-0-SO2H

con 10 partes en peso de glicol tiodietilénico, $0 partes
en peso de triatarolamina y 200 partes en peso de agua ca-
liente; se mezclan con 400 partes en peso de espesativo neu-
tro de tragacanto y se ajustan a 1000 partes en peso de color
de estampacion. Después de estampar sobre seda de acetato ar-
tificial y secar, se trata durante 1 hora en la caldera de
vapor y luego se aclara a conciencia en frio. Se obtiene un
rojo vivo de buenas resistencias a los tratamientos por via
hiumeda.
EJEMPLO 59:

100 kgs. de cuero de becerro curtido al cromo y
raspado se tifien en el bombo con 130% de HJO de 60*C. y el

1% del colorante que tiene la constitucidon:

CHg

CHg-0-SO~K
Al cabo de 30 minutos se adicionan al mismo bafio 0,5% de
amoniaco técnico &l 25%, y se sigue batanando durante 20 mi-

nutos. Se puede engrasar el cuero, como de costumbre en el



895*

900.

905-

915.

920

mismo bafio con 2 - 5% de aceite sulfonado, como por ejemplo
aceite de ricino o de higado de pescado. Una vez termihado
el engrase, se aolara el cuero brevemente, siguiendo como de
oostumbre el tratamiento ulterior. La indicacién de porcen-
tajes se refiere al peso del cuero raspado. Se obtiene una
coloracién parda sobre cuero, con un poder de cubrimiento
sorprendentemente bueno y buenas resistencias a los trata-
mientos por via humeda.
-NOTA -

Habienddé ya descrito ampliamente la naturaleza
del invento, asi como la manera de llevarlo a cabo en la
practica, se hace constar que los procedimientos anterior-
mente descritos son susceptibles de ligeras modificaciones
de detaile, sin que por ello se altere el principio funda-
mental del invento. También se hace constar que dicho inven-
to se refiere a una Patente presentada en Alemania con fecha
I8 de Julio de 1949* bajo el M? p 49.212 1Vd/8k., acogiéndo-
se por 1& tanto a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la esen-
cia del invento y por lo que se solicita Patente de Invencién
por veinte afios en Espafa; "Procedimiento para fijar compues-
tos organicos acuosolubles sobre materias de estructura fibro-
sa"; caracterizAndose por lo siguiente:

IB - Procedimiento para fijar compuestos orgéani-
cos acuosolubles sobre materias de estructura fibrosa, carac-
terizados porque se aplican sobre dichas materias compuestos

organicos que contengan una o varias veces el grupo

-S0~-CH
~(
R

0-Z

-C-
t
R~
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donde R, Ry Rg representan hidrégeno o radicales de hi-
925. dré-carburos de reducido peso molecular y Z el radica!, de
un acido polibéasico, sometiendo el género tratado a la reac-
cion de agentes de efecto alcalino.
2& - Procedimiento, segun lo especificado en la
reivindicacién 1, caracterizado porque se someten las mate-
930- rias tratadas por el compuesto organico acuosoluble a la
accién de un. agente de débil efecto alcalino.
[33 - Procedimiento, segun lo especificado en las
reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque se emplean como
dcidos polibasicos el acido sulfurico, fosfdérico, bodrico o
935. acidos benzol- o naftalina - polisulfénicos o policarboxilioos.
43 - Procedimiento, segun lo especificado en las
reivindicaciones anteriores, caracterizado porque se realiza
el tratamiento con substancias de efecto alcalino en presen-
cia de compuestos con &tomos de hidrégeno reactivos.
940. 53 - Procedimiento para fijar compuestos orgénicos
acuosolubles sobre materias de estructura fibrosa; tal y co-

mo queda substancialmente descrito en la presente Memoria,
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