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por "PROCEDIMIENTO PARA EL DESMONTADO, O RESPECTIVAMENTE,
ACL&ﬁADO D COLORACIONES A BASE DX COLORANTES PARA LANAY, a
favor de la razbn soclal suiza CIBA, SOCIETE ANONYME, domici-
liada en BASILEA, Suiza.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Isa presente invencifn se refiere a un procedimisnto
para el desmonbado, o respectivamente, aclarado de coloracio~
nes a base de colorantes bara lana.

Se ha esncontrado que se pusden desmontar, o respecti-
vamente, aclarar coloracicnes a base de colorantes para lana,
sobre fibras gue contiemen nitrdgeno, tales como lena, seda,
fibras sintéticas de naturazleza similar, a base de caseins, o
fibras de poliamidas o poliuretano, pero particulsrmente aque
llas gue han sido gplicadas sobre la lana, si se trata el ma-
terigl teflido con productos reaccionales de a lo menos 4 moles
de un bxido de alfa, beta~alquileno, sobre 1 mol de un com~
puesto orghnico que presenta por lo menos un grupo emino pri-
mario o secundario, bésico, o un grupe amino terciario bésico
y, ademés, alin, un grupo hidroxilo alcohblico, sus sales o

sales de amonio cuaternarias, de 61llos derivadas.
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Como materias de partida para la preparacibn de los
productos reaccionzales & aplicar seghn el invento, entran en
congideracibn, bxidos de alfa,beta—-alquilenoc, como bxido de
etileno, 6xido de propileno, o glicido. Se obtienen productos
particularmende valiosos partiendo de b6xido de etileno.

Jomo coripuestos qrgénicos que‘presentan a lo menos un
grupo emino primeric 6’secundario basico, 0 un grupo amino
terciario bisico y, ademfbs, afin un grupo hidroxilo alcohbdbli-
co, pusden llegar a aplicacibn las amines de las series alifa
tica, arombiica y aliciclica. De la serie aliffitica se citan:
monoeminas, por ejemplo, metil-, etil-, dietil-, tutil-, hexil
smina, dodecilamina, cetil-, oleil-, octadecilamina, ademés,
poliaminas como etilendiaming o trietilentetramina. Tambien
se puede recurrir a derivados bééicos de tales zminas, tales
como ésteres de oxiaminas con feidos grasos superiores, por
ejemplo, &sber del fcido trietenolamin-palmitico, o emidas
parciales de polisminas con bcidos grasos, por ejemplo, tri-
etilentetramina monoacilads con &cido palmitico. De las ami-
nas de la serie arométice entran en cosideracibn, ante todo,
aminas de la serie de logs benzoles y de la serie de las naf-
talines, con cadenas lasterales de algquilo, con por ejemplo
8 -~ 18 &Ltomos de carbono. De la serie aliciclica se emplean,
preferentemente, aminas resinosas tales como abietilemina,
abietilmetilenina, la mezcla zminica que corresponde al acei~
te tdlico, la cual contiene, sdemis de alquilaminas superio-
res, tanbien aminas resinosas, 0 bien a gbietilaming hidroge-
nada, pero taubien pusds ser vir como material de partida,
amidinas tales como amiding del &4cido lhurico o del &cido
estefirico. ‘

Productos apropiados para las finalidades del presen-
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te invento, son los que pueden obtenerse por reaccidn de 1

mol de ung umine con, por lo menos 4 moles, vgZ. 4 -~ 50 moles
de un b6xido de alquileno, por ejemplo, el producto de trans-
posicibn de 1 mol de dodecilamina con aproximasdamente 6 moles
de bxido de etileno, ademi&s, los de 1 mol de estearilamins
con 8 o 16 moles de bxido de etileno, los de 1 mol de oleil-
aminas con 6, 8 o 16 moles de bxido de etileno, ademfbs, el pro
ducto de c ondensacibn a base de 1 mol de b6ster del hcido tri-
etanolamin-monopalmitico y 6 moles de bxido de etileno, o el
de 1 mol de trietilentetramina monoascilads con &4cido palmiti-
co0 y 20 moles de bxido de etileno. Tambien resultan apropia-
dos para las finslidades del presente invento, los productos
de condensacidn de 71 mol de aming resinosa o smina resinosa
hidrogenada, con 5 moles de b6xido de etileno, o los de 1 mol
de una mezcla téenica, usual en el comercio, de aminas resi-
nogas y slquilaminas superiores y 16 moles de 6xido de etile-
no.

La preparacibn de los productos de condensacidn se
efectla seglin los métodos usuales para la preparacibn de pro-
ductos de esta class. Puede tener lugar, por ejamplo, medisn-
te traensposicibdn de los componentes en caliente. Conveniente-
mente, el 6xido de alguileno no es adicionado de una vez a la
aning, sino paulatinamente, de modo que el mismo es safimdido,
o respectivamente, introducido, por ejemplo en estado gaseo-
so, en 8l aminocompuesto, a una temperaturs a la cusl sl bxi-
do de alquileno entra en reaccibn, por ejemplo, a 50 -~ 200° ¢
Eventualmente, se puede trabajar en autoclave y a presibn,
ventajosamente a 2-10 atmbsBeras efectivas. In caso necesario
se pueden adicionar catglizadores & la mezcla resccional. (o=

mo tales, entran en cuenta, preferentemente, substanciss de
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reaccidn alcaling, como sodio metfhlico, hidrbxidos alcalinos,
carbonatos slcalinos, 0 sales alcalinas de 4cidos carboxili-
cos de bajo peso molecular.

Los productos de condensacibdn que pueden aplicerse de
acuerdo con el invento, son solubles en agua y facilmente dis
persables en la misma. SZventualmente, puede incrementarse la
hidrosolubilidad por introduccibn de grmipos que la favorezcan.
Asi, puedsn aplicarse, por ejemplo, sales de amonio cuaterna-
rias gue presentan cadenas de alguilenglicol que se derivan
de bxidos de alfa,beta~glquileno y que son obtenidos, por
ejemplo, por adicibén de medios alquilizadofea a los productos
de transformacibn de las aminas primariss, secundarias y ter-
ciarias de la clase mencionesda al principio, con los dxidos ée
elquileno. Se cita la sal de amonio gue se origina si se cua-
terna el producto de transformacibn de oleilamina con 6-10
moles de bxido de etileno, mediante sulfato de dimetilo.

un luger de los productos reaccionales de dxidos de
alquileno con las aminas primarias, secundarias o terclarias
de la clase mencionads sl princlpio, pueden utilizarse, asi-
mismo, productos que son obtenidos por introducciébn de cade-
nas de &ter poliglicblico, con un nlimero correspondiente de
grupos etéreos, en las aminas.

El materigl cuyas coloraciones han de ser desmonta-
des, o0 respectivamente aclaradas, puede estar teflido con cua-
lesquisra colorantes para lana, tales como colorantes para
lanag 4cidos, o colorantes que contienen metal. Puede estar
presente en cualqguier forma, por ejemplo, como hilo o tejido,
pero, asimismo, en forma suelta, por ejemplo, como lsna en
ramg. L1l materisl teifiido puede estar fabricado solsmente a

base de las clases de fibras mencionsdaes al principio, pero
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tambien entrsn en consideracibn tejidos mixtos, adembs, teji~
dos mixtos =z base de tales fibras conjuntamente con fLibras
celulbsicas. Para el tratamiento de los tejidos mixtos del
tipo mencionzado en Gltimo lugar, los productos de condensa-
cibn son aplicadoa, convenientemente, en golucibn &eida, pues
to que de esta manera se desmonta, © respsctivamente, se aclg
ra preponderantemente el colorante presente en la fibra que
contiene nitrbgeno.

#l tratamiento del material tefiido, con los productos
de condensacibn descritos anteriormente, tiene luger en bafios
acuosos v, preferenterente, a temperstura aumentada. Le cantl
dad de producto de condensacibn que debe enplearse depende
principalmente de la intensidad de la coloracibn que se trata
de separar, o respectivamente, aclarsr, y de la dificultad
gue ofrece el colorante con respecto a la posibilidad de su
desmontado. Puede ser averigusda facilmente, de un caso al
otro, mediante un ensayo preliminer. kn general basts con un
pequeilo porcentaje de producto ds condensacibn referido al
peso de Ffibra, pars que se puedan lograr resultados satisfac~
torios. Bl tratemiento se puede llevar a cabo en medio &cido,
neutro o alcalino, aungue de preferencia se trabajs con un
bafio de tratamiento que presents reaccibn &cida. Con el des-
montado, 0 respectivamente, aclarado de materiales teflidos de
acuerdo con el presente procedimisnto, apenas se presenta Per
juicio para las fibras, lo cusl tiene una gran importancia
préctica. La preparacién de los bafios de tratamiento tiene
lugar, sencillsmente, por disolucibn de los productos de con-
densacibn en la cantidad de agua necessrias. In los casos en
que han de aclararse 0 separarse coloraciones a base de colo-

rentes dificilmente desmontables, se recomiends el empleo si-
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multaneo de un hidrosulfito, tal como hidrosulfito sbdico o
formosulfoxilato de cinc, en el bafo de tratamiento.

En los siguientes ejemplos las partes indicadas se
refieren a partes en peso y la proporcibn entre partes en
peso y partes en vollmen as la misma que existe entre el Xi-
logramo y el litroj las temperaturas esthn indicadas en gra-

dos Celsiuse.

BJENMPIO 1

Se trata un hilo de-lana tefiido con un tinte al 3 ¢
de "Muchechtblau B", (Schultz, Farbstoffiabellen, 72 ediocibn,
n2 552) durante una hora a 90° en un batio que contiene, refe-
rido al peso de fibra, 2-5 % del producto decondensacibn des-
erito mAs adelante y 4 % de Acido acbtico al 40 %. Despues se
enjuags el hilo y se seca. En virtud de este tratamiento se
logra un buen efecto de desmontado.

Bl producto de condensaocibn empleado arriba puede pre
Pararse como siguses

100 partes de oleilaming técnica son mezcladas con 1
parte de godio fLingmente dispersado y calentadas a 1400, des~
pues de 1o cual se introduce 6xido de etileno a 135-140°. Tan
pronto como el b6xido de etileno es sbsorbido rapidamente, se
hace descender la temperatura de reaccibn a 120-125°, conti-
nusndo lag introduccibn de bxido de etileno hasta la gbsorcibn
de 113 partes del mismo. El producto de resaccibn que pusde
ontenerse de esta manera es prictica y claramente soluble en

agua.

Se yprocede como en el ejemplo 1, pero se Ltrata luna
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0 nylon que pueden esbtar teiiidos con los signientes coloran-
tos: "Benzylbordeaux B', (Schultz, Farbstofftabellen, 72 edi-
oi6n,-n9 120), "Chromblauschwarz B", (Schultz, n2 1 195);
"Chromechtcyaniﬁ BSS", (Schultz, n? 240); o con sl compﬁesto
de cromo que tifie de veide, del monoazocolorante & base de
1=0xi-2-amino-5-nitrobenzol diszotado y bcido 2~aminonaftalin-
~6-gulfbnico.

Como adicibébn fcida & los bafios de desmontado pueden
emplearse, sdemis del fAcido acdtico, asimismo Acido sulflri-
co, Acido £6rmico o fLeido oxfilico. La concentracibn del &oido
vy del agente de desmontado depsnden de la clase de colorante

g trater y del efecto de destontado gue habri de lograrse.

EJBMPIO 3

86 procede L&l como se ha descrito en el sjemplo 1,
perc en lugar del producto de condensacibn empleado en el
mismo, se utiliza uno de los productos de condensacibn que
se describen a continuacibn, o mezeclas ds dos o varios da es-
o8 productos.

a) Se mezclan 20 partes de esterilamina técnica con
0.2 partes de sodio finamente dispersado y se calientan a
1300, despues de lo cual se incorpora bxido de etileno a 120~
130° hasta la absorcidn de 44.8 partes. El derivado de bxido
de ®tileno que puede obtenerse de esta manera, resulta pric-—
tica y claramente soluble en agua.

b) 20 partes de una mezcla técnica usual en el comer
cio, a base de alguilaminas superiores y aminas resinosas,
gson mezcladas con 0.2 partes de sodio y calentadas a 130°,
despues de lo cual se introduce 6xido de etileno a 120~130°,

en forma finamente disbpersada hasta la zbsorecidn de 44.8 par=-
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tes. El producto gue pusde obtenerse de esta manera es pric-

tica y claramente soluble en agua.

¢) 30 partes de éster del fcido trietanolamin~-mono-
palmitico, son mezcladas con Q.15 partes de sodio, despues de
lo cusl se incorpora Oxido de etileno a 120-125°, en forme
Pinsmente dispersada hasta la absorecibn de 77 partes. El pro-
ducto reaccionasl es claramente soluble en agta.

d) e mezclan 21.4 partes de oleilamina técnica con
0.2 partes de sodio, despues de lo cual se introduce bxido de
etileno a 120—1250 en forns de corriente de gas finamente

dispersada, hasta la absorcibn de 48.5 partes. El producto

‘reaccidn asi obtenible es priciica y claramente soluble en

agua.
e) Se calientan 73 partes de trietilentetramina has-

ta 1450, despues de 1o cual se les incorporan, bajo agitacibn,
106 partes de &Gcido palmitico a 145-1500, en sl intervalo de
5 horas, haciendo paéar, gimultensamente, nitrbgeno. 4 conti-
nuacibn se agita durante 4 horas a una temperatura de 140-145%
25 partes de la amida asi obtenids, son mezcladas con

0.12 partes de sodio y calentadas a 1650, despues de 1o cual
gse introduce 6xido de stileno en forma de corriente gaseoss
finzmente dispersada, & '160--165a hasta la absorcibn de 21.2
partes. Se obtiene un producto reaccional prhctica y clara-
mente soluble en agua.

f£) Se calientan 20 partes de dodecilamina técnica & 1259
despues de los cual se introduce 6xido de etileno a 120-125°,
on forma de corriente gaseosa finamente dispsrsada hasta la
absorcibn de 22.4 partes. i1 aminoderivado asi obtenido for-
ma un aceite que resulta faollmente soluble en agua.

g) Se mezclan 20 partes de oleilamina técnica con
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0.1 partes de sodio y se calientan a 1250, despues de lo cual
ge incorpors b6xido de etileno s 120~125° hasta la absorcibn
de 17.5 partes.

h) Se introducen 80 partes de bdxido de etileno a
158-1630, en 144 partes de abietilamina hidrogenada (Rosin
Amid D), en la cual estin suspendidas 0.2 partes de sodio me-
tal, en el transcurso de 2-3 horas. 4l terminar la reaccidn
afln queda presente zlgo de sodio que se separa mecanicaments.

&l producto reaccional forma una masa muy viscosa de
color claro, que es clarumente soluble en mucha agua con adi-
cibn de poco &cido.

En lugar de los productos de condensacibn deseritos
en los puntos a) - h), pueden encontrar utilizacibn, asimis-
mo, las sales hidrosolubles de los mismos.

i) Se hacen reaccionar 6-10 moles de 6xido de etile-
no a 150-155°, en presenciz de poco sodio metal, con 1 mol de
oleilamina. Para preparar unz szl cuaternaria se calienta el

producto de transformaeibn con sulfato de dimetilo, a 70-80°.

od 2PI0 4

8¢ trata un tejido de semilana que esté tefildo con un
tinte al 3 % de "Chlorantinlichtrot 7BL", (Schultz, Farbstoff
tabellen, 78 ediéibn, ne 566), es tratado durante 1 hora en
un bafio & 900, el cual contiene el 3 % del producto de conden
sacibn descrito en el ejemplo 1, y el 3 % de &4cido fbrmico,
referidos al peso de fibra. Despues se enjuaga el tejido y
se seca. Por este procedimiento se desmonta preponderantemen—
te¢ el colorante de la porcibn de lana del tejido.

Dae modo similar pueden desmontarss, asimiémo, colora—

ciones de los colorantes siguientes: "Direktgr#n B%, (Schultz
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ne 668); "Chlorantinlichtorange G", (Schultz, Tomo II, Pag,

48); “Chlorantinlichtblau 3GLL", (Schultz, Tomo II, pag. 47),
¥y "Benzylechtblau 3GL", Schultz, Tomo II, DPage. 35).

3¢ trata luana deshilachada, es decir, lana obtenida
por cortado de desechos de lana, y de lana vieja, usada, y
que puede estar tefiida con los colorantes para lana whs di-
versos, en wl baio durante 1/2 hora a la temperatura de ebu-
1licibn, el cusl contiens, referido al peso de fibra, 2=-5 %
del producto de condensacibn descrito en el ejemplo 1, 2 %
de #&cido fbrmico al 85 %, y 1-2 % de formal-sulfoxilato de
cinec. Despues, la lans es enjuagada y secada. En virtud de
este tratamisnto, los colorantes son ampllizmente desmontados,
de manera gque la lana resulta, otra vez, utilizable posterior
nente.

Bl invento, en su esencialidad, puede ser desarrolla-
do en otras variantes que difieran en detazlle de lag indica-
das a btitulo de ejemplos y a las cuales alcanzarh iguslmente
la proteceibn que se recaba. Podri, pues, llevarse a cabo con
los medios y aparatos mis adecusdos, por guedar todo &llo con

prandido dentro del espiritu de las reivindicaciones.

.

HOoTA

Hecha la descripeidn del presente invento se hace
constar gue la expresada solicitud de patente se ucoge a los

derschos de prioridad de la demands de patents suilza nfmero
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86 621, depositadu en el dias 10 de Diciembre de 1952, y se

declaran nuevasy de propia invencibdn, lazs siguientes reivin-
¢icaciones:

1e=~ Procedimiento para el desmoatédo, 0 respectiva-
mente, aclarado de coloracionss @ bass de colorantes para
lana, sobre fibras conteniendo nitrbgeno, tales como lana,
geda, fibras sintéticas de naturaleza similar, a base de ca—
seina o de fibras de poliamidé o de poliuretano, pero parti-
cularmente sobre lana, caracter iz ado porgus se
treta el material tefiido con productos reaccionales de g 1o
menos 4 moles de un b6xido de alfa,beta-alquileno con 1 mol de
un compuesto orghnico gue presenta, a lomenos, un grupo amino
primario, o secundario basico, 0 un grupo amino terciario bé-
sico y, adembs, afin un grupo hidroxilo alcohblico, sus sales
o sales de amonio cuaternarias, derivadas de los mismos.

2.= Procedimiento seghn la reivindicacibn 1, caracte-
rizado porgue se utilizan derivedos de bxido de etileno.

Fe= Procedimiento seg&ﬁ las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque se utilizan compuestos con a lo menos un
redicel alifhtico o aliciclico, con por lo menos 8 &tomos de
carbono.

4.- Procedimiento seghn las reivindicacionses 1 a 3,
carsoterizado porgue se utilizaen derivados de bxido de etile-
no, de aminocompuestos de ls serie alif&tica que contienen a
lo menos un radical con 12 Ltomos de carbono.

5.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 & 4,
caracterizado porque se utiliza el producto de condensgeibn
de 1 mol de dodecilamina técnica y 6 moles de 6xido de etile~-
no.

6.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4,
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caracterizado porque se utiliza el producto de condensacidn
de i mol de oleilamina técnica con 8 moles de 6xido de etile~
no.

7.~ Procedimilento segln las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque se utiliza el producto de condensacibn
de 1 mol de tretilentetramina monoacilada del 4cido palmitico
y 20 moles de bxido de etileno.

8.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque se utilizan derivados de bxido de etile~
no de aminas resinosas.

9.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 3 ¥y
8, caracterizado porgue se utiliza sl producto de condensa-
cibn de 1 mol de abietilemine hidrogenada y 5 moles de bxido
de etileno.

10.- Procedimiento segln las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizgdo porque se ubilizan derivados de bxido de etile-
no de sminas aromiticas con cadenas laterales aliffiticas.

11.- Procedimiento seglin las reivindicmciones 1 & 10,
caracterizado porque los productos de condensacibdn son apli-
cados en bafios Acidos, a tejidos mixtos de fibras que contie-
nen nitrégeno y fibras celulbsicas.

12.~ Procedimiento seshn las reivindicaciones 1 a 10,
caracterizado porque se hece intervenir en el bafio de trata-
miento una sal de hidrosulfito.

i%.- Procedimiento pare el desmontado, o0 respectiva-
mente aclarado, de coloraciocnes a« base de colorantes para
lana.

Sezln se describe y reivindica en la presents memorisa
descriptiva que consta de doce hojas, foliadas y escritas a

miguing por una sola cara.

lladrid, a 8 de Iayo de 1953.
Pe Be L ros¥ SERN MiskasilEs

Jptimo
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