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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE NUEVOS PRODUCTOS
DE CONDENSACION DE ALDEHIDO™, a favor de CIBA Société Ano-

nyme, de nacionalidad suiza, domiciliada en BASILEA, (Suiza)

MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invencion se refiere a un procedimiento
para la preparacidon de nuevos productos de condensacién de
aldehido.

Se ha encontrado que se llega a nuevos productos de
condensacion, si se condensa compuestos no ciclicos que con-

tienen a lo menos una vez la agrupacién atémica

en una primera fase con aldehidos y sales de aminas alifati-
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ces que presentan a lo menos 2 grupos amino primarios o se-~ |

cundarios a una temperatura situada encima de 100°, y si se
sigue condensando después los productos as{ obtenidos, en
una segunda fase con aldehidos y sales de amonio ¢ de amina
hidrosolubles, en presencia de disolventes.

- Como compuestos no ciclicos que contienen a lo menos
una vez la agrupacidn atémica
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pueden ser utiligedos para la preparacién de les productos
de condensacidén segin el invento, por ejemplo diciandiamida,
diclandiamidina, guanidina, acetoguanidina, biguanida, ade-
més productos de substitucién de estos compuestos, como al-
¢olilbiguanidas o arilbiguanidas. )

Como aldehido resulta apropiado para la preparacion
de los productos de copdensacién a aplicar segin la inwmn-
¢1én en primera li{nea formaldehido. Pero entran en cuenta,
asimismo, otros aldehidos, por ejJemplo acetaldehido y acro-
leina. o

Para la condensacién de lx primera fase, el formal-
dehido, cuando se parte de este aldehido, es empleado venta-

Jjosamente en forma de paraformaldehido, mientras que para la

condensacién de la segunda fase es preferida la solucién acuo-

sa y concentrada de formaldehido.

Entre las sales de aminas alifaticas utiligables se-
@in la invencién que presentan a lo menos 2 grupos amino
primarios o secundarios, entran en consideracién, por ejem-
plo los siguientes: sales de alcollendiaminas, como etilen-
diamina, 1,3-propllendiamina, o l,6-hexametilendiamina; ade-

mas sales de sus productos de alcoil- u oxialcoilsubstitu-
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cién, siempre que éstas correspondan a la definiecidn indiea-
da antes. En vez de sales de alcoilendiaminas se puede uti-
ligar también sales, por ejemplo clorhidratos de polialcoi-
lenpoliaminas, como dietilintriamina, trietilentetramina,
tetraetilenpentamina, o de polialcoilenpoliaminas de peso
molecular aun mas elevado. Ademds se puede utilizar, asimis-
mo, sales de poliaminas, como las que son obtenibles si se
calienta etilendihalogenuros o glicerindiclorhidrinas con
amon{aco ¢ aminas, por ejemple alcanolaminas, como monoeta-
nolamina. ]

Como sales de las aminas mencionadas entran en con-
sideracidén las de acidos orgénicos e inorganicos. De prefe-
rencia se emplea los clorhidratos o sulfatos.

Como sales de amonio que son utiligadas para la con-
densacion de la segunda fase, se puede recurrir a las de los
dcidos inorgénicos usuales, como sulfato de emonie y, mrti-
cularmente halogenuros de amonio, de pretoronciaAcloruro
aménico. lLas sales de amina hidrosolubles pueden derivarse
de las mismas aminas, que han sido mencionadas anteriormente.
Pero entran en cuenta, &simisgmo, sales de otras aminas, por
ejemplo de aminas aromaticas, como anilina, o aminas hetero-
ciclicas, come piperidina. 7

La condensacidén de la primera fase puede llevarse a
cabo calentando les componentes reaccionales en presencia de
un disolvente inerte. Como disolventes son utiligados, de
preferencia, alcoholes alifdticos de punto de ebullicidén méas
elevado, como butanoles, alcoholes am{licos, 2-etilbutanocl,
© 2-etilhexanol. Si se recurre , para la reacolén, a disol-
ventes con punto de ebullicidrn inferior a 100°, entonces se
dedbe operar en un recipiente cerrado. Esto es igualmente ne-

cesario si en lugar de paraformaldehido es utiligada una so-
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lueidn acuosa de formaldehido, La tomperatura reaccional
puede variar dentro de amplios l{mites, por ejemplo entre
100° y 200°; ventajosamente se lleva a cabo la condensacién
a la temperatura de ebullicién del disolvente, como por ejem-
Plo del butanol. la condensacién de la primera fase puede
tener lugar, no obstante, también por simple fusidn entre si
de los componentes a aproximadamente 100-250°;

La condensacién de la primera fase puede efectuarse,
asimismo, transponiendo los compuestos no ciclicos que con-

tienen a lo menos una ves la agrupaciodn atémica
SR
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primero con sales de aminas aliféticas que presentan a lo
menos dos grupos amino primarios o secundarios, después de
lo cual los productos de condensacidon as{ obtenidos son lle-
vados a transposicidn con aldehidos a una temperatura situa-
da por encima de 100°. Para esta finalidad se puede calentar
los citados compuestos no efclicos con las saleg de las ami-~-
nas alifdticas, por ejemplo a 150-260°, a cuyo efecto tiene
lugar, por regla general, una disociacidén de amonfaco. Es
particularmente conveniente, someter una megcla de 2 moles
de diciandiamida y 1 mol de diclorhidrato de etilendiamina a
este procedimiento, calenténdola a aproximadamente 180-255°.
Se puede proceder, por ejemplo, calentando a 180-210° una
parte de la megcla a transponer, & base de los componentes
antes mencionados, después de lo cual se incorpora a la tem-
peratura citada, el resto de la mezcla a la mescla reaccio-
nal licuada. Una forma de realizacién apropiada del presente
procedimiento consiste también em incorporar la citada meg-

cla en un recipiente reaccional calentado por encima de 200%
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por ejemplo 250-255**. La transposicién de loe productos de con
densacién antes indicados, partiendo de los compuestos no ci-
clicos y de las sales de aminas alifoticas con aldehidos, a
una temperatura situada encima de 100, puede tener lugar en
ausencia, o0 bajo adicidon de disolventes o diluentes. Se pue-
de por ejemplo mezclar los mencionados productos de conden-
sacion a base de los compuestos no ciclicos y las sales ami-
nicas, con paraformaldehido, y calentarlos a 170-1SO0**. En
elle, no obstante, en algunos casos se forman productos reac-
cionales dificilmente, o0 ya no agitables. Por lo tanto os
rocomendable, llover a cabo la condensacién con ol parafor-
maldohido en presencia de disolventes o diluentes, como aci-
do acético glacial, o alcohol tetrahidrofurfurilico. Es con-
veniente, adicionar estes disolventes a una temperatura, a
la cual la mezcla reaccional aun es agitable, 1o cual puede
tener lugar en muchos casos asimismo, si esta temperatura
estd situada mas alla del punto de ebullicidon del disolvente.
Si el acido acético glacial, particularmente apropiado como
disolvente, encuentra aplicacidn, entonces puede efectuarse
la transposicién con el aldehido, de preferencia paraformal-
dehido, a alrededor de 110-130". Se ha mostrado, ademas, como
muy ventajosa una adicion de acido borico en la condensacion
de la primera fase. Convenientemente se aplica, por cada
grupo amino primario o secundario libre de las sales aminicas
utilizadas en la primera fase, 1 equivalente de acido bodrico.
La proporcién cuantitativa de los diferentes compo-
nentes puede variar dentro de amplios limites. No obstante,
es conveniente utilizar a 1o menos 0.5 mol de formaldehido
por mol de un compuesto que contiene a lo menos una vez la

agrupacion atémica
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Una proporcién de megcla apropiada es por ejemplo la siguien-
te: 1 mol de una sal de una diamina § 2 moles de diciandi~
amida : 0.8-2 moles de paraformaldehido.

Pare llevar a cabo la condensacién de la segunda fa-
se, los componentes pueden ser condensados en presencia de
un disolvente por si solos, o con adicién de una substancia

que presente reaccién alcalina o {cida, en caliente, vg. a

‘una temperatura gque excede de 70°, de preferencia, a 90-100°.

la condensacién puede llevarse a cabo, eventualmente, asif
mismo bajo presién, La duracién de la reaccién depende de la
temperatura reaccional y de la facilidad con la cual reac-
cionan los materiales de partida. Como disolvente entra en
consideracién, particularmente, agua. Para lograr prepara-
ciones concentradas, de preferencia preparaciones secas, el
disolvente es eliminado, convenioﬁtemante bajo presidén dismi-
nuida. Ia condensacién de la segunda fase puede tener lugar,
como se ha expuécto antes, llevando todos los componentes a
transposicidn entre s{. Pero se puede proceder, asimismo,
heaciendo reaccionar con los productos reaccionales de la pri-
mera fase, primero el aldehido y no efectuando la transposi-~
cién con las sales amdénicas o aminicas, sino después. Esta
forma de realizacion puede ser variada, asimismo, utilizando
en la reaccién posterior con las sales de amonio o am{nicas,
aun aldehido adieional.

Las proporciones cuantitativas de las substancias de
partida utilizedas para la reaccién de la segunda fase,
igualmente pueden variar dentro de amplios limites. Se ob-
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tiene productos particularmente apropiados si se utiliza mas
de 1 mol, da preferencia 2-10 moles de formaldehido, referi-
dos a 1 mol del producto da condensacién de la primera fase.
Convenientemente, por cada grupo basico de las sales améni-
cas o aminicas empleadas en la segunda fase, se utiliza 1
mol de aldehido. De las sales amoOnicas o aminicas son utili-
zados ventajosamente entre 1-10 moles calculados por mol de
la sal aminica aplicada para el producto de condensacion de
la primera fase. Cantidades apropiadas son vg. 4-8 moles de
cloruro de amonio por cada 2 moles de diciandiamida.

Los productos de condensacidn, que se puede preparar
segun la invencion, siempre que sean hidrosolubles a 1o me-
nos en forma de sus sales, son apropiados para mejorar las
solideces a humedad de coloraciones y estampaciones produci-
das a base de colorantes directos hidrosolubles, ouya hidro-
solubilidad depende de La presencia de grupos de acido sul-
fonico o de carboiilo. Para esta finalidad tales coloracio-
nes son tratadas ulteriormente con soluciones acuosas de loa
productos de condensacién. Este tratamiento puedo combinarse
con un tratamiento posterior con compuestos de cobre hidro-
solubles. Por estos tratamientos se logra una mejora esen-
cial de las solideces al agua y al lavado de las coloracio-
nes y estampaciones.

Las coloraciones y estampaciones cuyas propiedades
de solidez han de mejorarse segun el presente procedimiento,
pueden haber sido producidas sobre cualquier material, por
ejemplo sobre material animal, como lana o seda, pero parti-
cularmente, sobre material fibroso, que contiene celulosa,
como algodéon, lino, seda artificial y lana celulésica a base

de celulosa regenerada, etc. Para su produccién se utiliza
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colorantes directos gque son solubles en agua, o respectiva-
mente, en los bafios tintéreos usuales, eventualmente, lige-
ramente alcalinos (por ejemplo alcalinos a la sosa), incluso
también aquellos que eventualmente contienen ya metales en
enlace complejo., Si en el tratamiento posterior segin la in-
vencién encuentran aplicacidén compuestes de cobre, pueden
ser posteriormente tratadas con ventaja particular, colora-
clones y estampaciones de colorantes directos hidrosolubles

que contienen a 10 menos una vez la agrupacidn atémica
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en la molécula, a cuyo efecto el par de carbono, al cual es-
ta enlagado la X, pertensce a un componente ciclico de dia-
zotacién, el par de carbono al cual estéd enlazado el grupo
0H, a cualquier componente de copulacién, significando X un
grupo OH, o un grupo COCH.

Eventualmente, los colorantes directos utilizados
pueden contener en la molécula, ademés de la agrupacidén atéd-
mica de la constitucidon antes indicada, aun ulteriores agru-
paciones atémicas que forman complejos metalicos, por ejem-
Plo la agrupacién de dcido salicflico.

El tratamiento posterior, segin la invencién, de las
coloraciones y estampaciones con las soluciones acuosas de
los citados productos de condensacidon, que pueden ser por
ejemplo del 0,05 al 0.4%, puede efectuarse a temperatura am-
biente, o a temperatura aumentada, por ejemplo a 70-75°,

Los bafios de tratamiento posterior pueden contener,
adeﬁés de los productos de condensacidn resefiados, asimismo

sales de cobre solubles, por ejemplo sulfato de cobre, for-

3 A A S P
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miato de cbbre, o acetato de cobre. EI empleo simultaneo de
sales de cobre en muchos casos surte el efecto de que no se
manifiesta un perjuicio de la solidez a la luz de las colo-
raciones o estampaciones que eventualmente depende de los
productos de condensacién citados, o bien sélo se manifiesta
en grado reducido. La adicién de los compuestos de cobre
puede influir favorablemente también en la mejora de la so-
lidez al lavado.

En lugar de las sales de cobre citadas, de acidos
inorganicos u organicos, se puede recurrir asimismo a sales
de cobre complejas, hidrosolubles. Entre éstas se cita sales
de complejo de cobre, que contienen por ejemplo amoniaco o
aminas, como trimetilamina, trietanolamina, etilendiamina,
piridina o e-aminoquinolina, por ejemplo formiatos, acetatos,
sulfates, cloruros o nitratos complejos. Entre ellas se pue-
de enumerar las siguientes!

Acetato de cobre (Il) - tetramina, sulfato de cobre (1l) -

- tatrammina, sulfamato de cobre (11) - tetramina, nitrato
de cobre (11) - tetrammina, acetato de cobre (I11) -dietilen-
-diamina, ademas el compuesto complejo a base de acetato de
cobre (I1) y de trietanolamina. Ademds entran en considera-
cion compuestos de cobre complejos de acidos oxicarboxilicos,
como acido gliedlico, &acido lactico, o &acido tartarico, por
ejemplo tartrato de cobre-sodio (en solucidén, conocido como
solucion de Fehling).

El empleo de sales de cébre complejas en lugar de no
complejas, puede ofrecer la ventaja de que la solidez al la-
vado es mejorada mas intensamente, o que el perjuicio de la
solidez a la luz que eventualmente depende de los citados

productos de condensacién, se manifiesta menos intensamente
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que el recurrir a salee de cobre no complejas.

También para el empleo comin con compuestos de cobre
hidrosolubles resultan particularmente aplicados les produc-
tos de condensacién de formaldehido-diciandiamida ya mencio-
nados antes.

Los compuestos de cobre pueden ser llevados a reac-
ciéon, en vez de juntamente con los citados productos de con-
densacion, asimismo después del tratamiento con loa produc-
to* de condensacion en un bafio aparte. No obstante, se daréa
la preferencia, en general, al tratamiento posterior en un
solo ba&o, debido a su mayor sencillez.

Si se ha de utilizar sales de cobre complejas junta-
mente con los productos de condensacién de aldehido mencio-
nados, para la preparaciéon de los bafies de tratamiento pos-
terior, los productos de condensacién y loe compuestos de
cobre complejos pueden ser disueltos en agua.

Para la preparacion de bafios de tratamiento poste-
rior que contienen compuestos de cobre, se puede partir asi-
mismo, de mezclas que contienen, aparte de los citados pro-
ductos de condensacidén, aun compuestos de cobre (ho comple-
Jos o complejos).

Los productos de condensacién segun la invencién y
sus combinaciones con sales de cobre son también excelente-
mente apropiados para ser adicionados a bafios con los que se
efectla un apresto de inarrugabilidad de los tejidos. Por la
aplicacion simultanea se obtiene un material que presenta un
apresto inarrugable, y cuya coloracién presenta ana elevada
solidez al lavado.

En los siguientes ejemplos, si no se observa otra

cosa, las partes significan partea en peaot la proporcion
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entre partea en peso y partes en volumen es la misma que la
proporcion entre el kilogramo y el litro. Las temperaturas
estan indicadas en grados Celsius.

EJEMPLO 1.

133 partes de diclorhidrato de etilendiamina y 168
partes de diciandiamida son mezcladas, después de lo cual
esta mezcla es incorporada dentro de aproximadamente dos ho-
ras, a pequefias porciones bajo agitacion, en un matraz que
esta sumergido en un bafo de calentamiento de 250-255°. En
esta operacién se forma una masa Fundida facilmente agitable.
La temperatura interior es al final aproximadamente 243°. Se
agita posteriormente durante una hora a una temperatura in-
terior de aproximadamente 248-255°. Al incorporar la mezcla
y durante la agitacidn posterior se disocia amoniaco. Segui-
damente se hace descender la temperatura interior a aproxi-
madamente 220°, después de lo cual se inoorpora 43J4 partes
de acido boérico. Después del enfriamiento de la mezcla reac-
eional a apreximadamente 152° se hace afluir bajo agitacion
36.6 partes de acido acético glacial dentro de alrededor de
5 minutos. Por enfriamiento ulterior se hace bajar la tempe-
ratura interior a aproximadamente 110-113° y se Incorpora
26.6 partes de paraformaldehldo al 95.7% dentro de unos 15
minutos. Seguidamente se hace descender la temperatura inte-
rior a 100°, adicionando dentro de mas o menos 5 minutos 112
partes de solucidén acuosa de formaldehido al 36.5%# asi como
131 partes de agua. Se calienta a 99-100° durante 4-3/4 ho-
ras en el refrigerante de reflujo y se neutraliza a un pH de
aproximadamente 5.3) después del enfriamiento, con mas o me-
nos 30 partes de bicarbonato sodico.

Se obtiene 622 partes de una solucion clara (solu-



=12 =

‘ o AT N
Ol Fh T

DS 5 .
01én A) con un contenideo en substancia seca de 61.7%. Des-

pués del secado a 50-60° bajo presién disminufda se cbtiene
un residuo apreximadamente incoloro que resulta fécilmente
soluble en agua. _
5. 77.8 partes de la solupi&n A, antes deserita, (1/8
de la composicion inicial), 33.5 partes de clorure de amonio
y 51 partes de solucion de formaldehido al 36.8% son calen-
tadas durante 4 horas a ebullicién bajo reflujo. Despuds del
secado a 50-60° vajo presidn disminuida se obtiene un resi-
lo. due précticamente inceloro que es soluble en agua caliente,
pudiendo ser utilizado para el tratamiento ulterior de colq7
raclones a base de colorantes directos.
EJEMPLO 2.
Una megzcla de 44,5 partes de diclorhidrato de eti-
15, lendiamina y 56 partes de diciandiamina, es calentada a 215°
dentro de méds o menos 3/4 de hora; a cuyo efecto se agita la
megcla tan pronto como se haya presentado licuacién. Segui-
damente es incorporada, en una hora, una mezcla de 88;6 par-
‘tes de diclorhidrato-etilendiamina y 112 partes de diclandi-
0. amida, & una temperatura interior de 215-235°. Se hace subir
la temperatura en unes 30 minutes a 250°, agitando durante
un cuarto de hora a 250-255° de temperatura interier. Bajo
agitacidn se deja enfriar, procediendo por lo demds exaota-
mente de acuerdo con las indicaciones del ejemplo 1, incor-
25, porande las cantidades en 81 indicadas de &oido bérico, dci-
do acético glacial, paraformaldehido, solucién de formaldehi-
do j agua. Para la neutralizacicn a un pE de aproximadamente
5.3 se necesita igualmente aproximadamente 30 partes de bi-
carbonato sédico.

304 Se obtiene 625 partes de una solucidn clara con un
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contenido de 61.6% en substancia seca (solucidén B). Después
del secado a 50-60° bajo presion disminuida se obtiene un
residuo casi incoloro que es claramente soluble en agua.

78.1 partes de la solucidon B antes decrita, 33.5
partes de cloruro aménico y 51 partes de solucidén de formal-
dehido al 36.8% son calentadas durante 4 horas a ebulliciodn
bajo reflujo, y seguidamente evaporadas a sequedad a 50-60°
bajo presioén reducida. Asi preparado, el nuevo producto de
condensacion forma una masa so6lida, practicamente incolora,
que es recogida en agua caliente con lo que forma una solu-
cion clara. Coloraciones directas que fueron ulteriormente
tratadas con el producto anterior, quedan mejoradas en sus
solideces a la humedad.
EJEMPLO 3.

77.8 partes de la solucién A, descrita en el ejemplo
1, 67 partes de cloruro aménico y 81.7 partes de solucidn de
formaldehido al 36.8% son calentadas a ebullicion durante 4
horas bajo reflujo. Después del secado bajo presién dismi-
nuida a 50-55°% el nuevo producto de condensaciéon forma un
residuo so6lido, practicamente incoloro, facilmente soluble
en agua caliente, que mejora las solideces a humedad de co-
lorantes substantivos.
EJEMPLO 4.

78.1 partes de la solucidén B, descrita en el ejemplo
2, 67 partes de cloruro aménico y 81.7 partes de solucidén de
formaldehido al 36.8% son calentadas a ebullicion durante 4
horas bajo reflujo. Después del secado a 50-60° bajo presion
disminuida se obtiene una masa so6lida incolora que es facil-
mente soluble en agua fria, pudiendo ser utilizada del mismo

modo que los productos de los ejemplos anteriores.
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22,1 partes de diciandiamida son intreoducidas a 60-
-80° en 25,1 partes de &cido clorhfdrico al 38.4%, después

de lo cual se calienta durante 15 minutos a 90-95°. La solu-

"eién as{ obtenida, de clorhidrato de diciandiamidina es mez-

clada con 77.8 partei de la solucidén A descrita en el ejem-
plo 1, ¥ 20.4 partes de solucidén de formaldehido al 56;8%, y
calentada a ebullicidén durante 4 horas al reflujo. El nueve
producto de condensacién, secado bajo presidn reducida a 50-
-60°, forme un residuc sdlido que es muy facilmente soluble
en agua y que mejora las solideces a la humedad de colora-
cicnes de colorantes directos.

EJEMPLO 6.

Se neutraliza 13.5 partes de dietilen-triamina con
acido clorhfdrico concentrado, se adiciona 77.8 partes de la
solucién A descrita en el ejemplo 1, asf como 30.6 partes de
solucidén de formaldehido al 36.8%. y se calienta a ebulli-
¢idén durante 3 horas bajo reflujo. Después del secado -que es
efectuado convenientemente a aproximadamente 50-55° y bajo
presién disminuida- el nuevo producto de condensacidn forma
una masa sélida, facilmente pulverizable, que se disuelve fa-
cil{stmamente en agua a temperatura embiente., E1l nuevo pro-
ducto de condensacién puede utilisarse para la mejora de co-
loraciones de colorantes substantivos.

EJEMPLO 7. |

100 partes de tejido de algodén gque estd tefiido con
0.9% del compuesto de cobre gue tifie de pardo, del trisazo-
colorante que es obtenido por copulacién del producto inter-
medie a base de bencidina tetragotada y écido salicilice,

con el monoazocolorante a base de 4dcido l-amino-2-oxibencen-

s e e D A RSN
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-5-gulfénico diazotado y resorcina, es posteriormente trata-
do durante media hora a 20° en un bafio que es preparado por
disolucidn de 2 partes del producto de condensacién de for-
maldehido descrito en el ultimo parrafo del ejemplo 1, en
3000 partes de agua. Seguidamente el tejido es deshidratado
y secado. Se ldgra de esta manera una mejora esencial de la
solidez al agua de la coloracidn.

EJEMPLO 8.
100 partes de tejido de algoddn, que estd,tefildo con

l.é% del agzocolorante de estilbeno que tifle de pa;&b, el
cual es obtenido por condensacién de 1 mol de Acido dinitro-
estilbendisulfénico con 1 mol del agocolorante a base de aci-
do l-aminobencen-4-gsulfonico diagotado y l-aminonaftalina,
es posteriormente tratado durante media hora a 20-60° en un
bafio que es preparado por disolucién de 2 partes del produc-
to de condensacion-formaldehido descrito en el ultimo pérra-
f0 del ejemplo 1, en 3000 partes de agua. El1 tejido, segui-
damente es deshidratado y secado., Se logra de este modo una
mejora esencial de la solidez al lavado de la coloracidn.
EJEMPLO 9. '

100 partes de tejido de lana celuldsica tefildo con
2,44% de la urea simétrica que tifie de rojo, del monocazoco-
lorante a base de acido l-amino-a-oxinaftalin-a,é#disnlféni-
¢o diagotado y 1 mol de l-amino-2-metoxi-5-metilbenceno, es
tratado con una solucidn acuosa gque contiene 150 g de meti-
lolurea por litro, as{ como 5 g de cloruro aménico, 9 g del
producto de condensacién de formaldehido deserito en el #l-
timo pérrafo del ejemple 1, y 6 g de acetato de cobre. Des-
pués de exprimido, el tejido es secado, calentado durante 10

minutos a 130-140° y, a continunacién lavado a 30-40° durante
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10 minutos con una solucidén que contiene 4 g de carbonato
soédico y 0.5 g de un producto de lavar sintético por litro,
con una proporcion de bafio de It30. Seguidamente, el tejido
es aclarado y secado. Se obtiene de esta manera un material
que queda aprestado de modo inarrugable y cuya coloracion
presenta una elevada solidez al lavado.

EJEMPL O 10.

Se procede tal como esta descrito en el ejemplo 8,
pero se trata posteriormente una coloraciéon al 1.44% del co-
lorante mencionado en el ejemplo 9. De este modo se logra
una mejora esencial de la solidez al lavado del tinte.
EJEMPLO 11.

100 partes de tejido de algodén que esta tenido con
1.2% del trisazocolorante que tifie de verde, el cual es ob-
tenido por condensacidon de 1 mol de cloruro de cianuro con
a) un mol del disazocolorante a base de acido l-amino-8-oxi-
naftalin-3y6-disulfénico diazotado y copulacidén con l-amino-
-2-metoxi-5-metilbenceno, diazotacidén continuada y copula-
cion alcalina con 1 mol de &cido lI-amino-8-oxinaftalin-3*6-
-disulfonice, b) 1 mol de &acido l-amino-4--oxiazobencen-3"-
-carboxilico ye) anilina, es sumergido en un bafio que es
preparado por disolucion de 3 partes de sulfato de cobre y 3
partes del producto de condensacién de formaldehido descrito
en el ultimo parrafo del ejemplo 1, en 3000 partes de agua.
La temperatura del baRo de tratamiento posterior es aumenta-
da dentro de 15 minutos a 707, después de lo cual se conti-
nda el tratamiento posterior durante otros 15 minutos. Se-
guidamente el tejido es deshidratado y secado. Se logra de
esta manera una mejora esencial de la solidez al lavado fren-

te a un lavado con jabdén y sosa a 70".
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Se logra asimismo una mejora eéencial de la solidesz
&l lavado del tinte, por un tratamiento posterior con el
producto de condensaeidén solo.

La invencidn, en su esencialidad, puede ser desarro-
llada en otras formas de realizacion, que difieran en deta-
lle de las indicadas a t{tulo de ejemple, a las cuales alcan-
zard igualmente la proteccidn que se recaba. Podréd, pues,
llevarse a la practica con los medios y aparatos mis adecua-
dos, por quedar todo ello comprendido en el espiritu de las

reivindicaciones,

NOTA

Descrito el objeto de la invencién, se declara nue-
vas las siguientes reivindicaciones, con prioridad suiga nt
8949 del 9 de Agosto de 1954, "

1, Procedimiento para la preparacidn de nuevos
productes de condensacidn de aldehido, caracterizado porque
se condensa compuestos no ciclicos que contienen a 10 menos
una vez la agrupacién atémica

<
=N&=C
‘\N‘/
\
en una primera fase con aldehidos y sales de aminas alirati-
cas que presentan a 10 menos 2 grupos amino primarios o se-
cundarios, a una temperatura situada por encima de 100°, y

porque se sigue condensando después los productos as{ obte-

nidos, en una segunda fase, con aldehidos y sales de amonio
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o anina hidrosolubles en presencia de disolventes.

2. Procedimiento segin la reivindicaecién 1, carac-
terizado porque el aldehido para la condensacién de la pri-
mera fase, es formaldehido en forma de paraformaldehido.

3, Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque se llsva a cabo la condensacion de la prime-

ra fase de tal modo que se transpoms les compuestos no ei-

clicos gque contienen a lo menos una vez la agrupacidn atémica

-N=C
\yr
\

primero con sales de aminas alifaticas que presentan a lo
menos dos grupos amino primarios o secundarios, despues de
lo cual los productos de condensacidn as{ obtenides, sen
llevados entonces a transposieion con aldehides & una tempe-
ratura situada por encima de 100°.

&4, ©Procedimiento segun las reivindicaciocnes 1 y 3,
caracterigado porque se calienta a 150-260° los eompuestos
no ci{clicos con las sales de las amk&eq alifidticas.

.5, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque el compuesto no cfclico qus contiene la

agrupacién atémica

es diciandiamida.

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a S,
caracterigado porque se hace reaccionar 2 moles de diciandi-
amida por mol de diclorhidrato de etilendiamina.

7e Procedimiento segin las reivindicaciones 1l a 6,
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caracterigado porque se calienta a 150-260° 1l mol de dicler-~
hidrato de etilendiamina con 2 moles de diciandismida, y
porgque segulidamente se condensa a una temperatura slituada

por encima de 100° con a 1o menos 0.5 mol de paraformaldehido.

8. Procedimiento segin las reivindicacicnes 1 a 7,
caracterizado porque la condensacion a llevar a cabo con pa-
raformaldehido a una temperatura situada por encima de 100°
es efectuade en presencie de disolventes.

9., Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 8,
caracterigado porque el disolvente es 4cido acético glacial.

10, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 9,
caracterigado porque se lleva a cabo la condensacién de la
primera fase en presencia de acide bérieco.

11, Procedinmiento segin las reivindicaciones 1 a 10,
caracterigado porque se elige la cantidad de &cido bdrico de
tal modo gue a cada grupo amino primarie o secundario libre,
de las sales aminicas empleadas en la primera fase, le ¢o-
rresponde un equivalente.

12, Procedimiento segin las reivindicacicnes 1 a 11,
caracterigado porque se calienta a 180-260° 1 mol de diclor-
hidrato de etilendiamina con 2 moles de diciandiamida, con-
densando seguidamente a 110-150° con a lo menos 075 mol de
paraformaldehido en presencia de #cido acético glacial y 0i7
mol de acido bérico.

13. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 12,
caracterigzado porque el aldehido para la condensacién de la
segunda fase es formaldehido,

14, Procedimiento segin las reivindicacicnes 1 a 13,
caracterigado porque en la segunda fase se condensa sales de
di- o poliaminas alifdticas.:
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15. Procédimionto gsegin las reivindicaciones 1 a 13,
caracterigado porque en la segunda fase se condensa haloge-~
nures de amonio.

16. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 13,
y 15, caracterizado perque en la segunda fase se condensa
eloruro de amonio.

17. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 13,
15 y 16, caracterisado porque en la segunda fase se condensa
4 a 8 moles de cloruro aménice por cada dos moles de dician-
diamida empleada en la primera fase’

18. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 17,
caracterigado porgue se lleva a cabo la condensacién de la
segunda fase de tal manera gue se hace reaccionar con los
productos de condensacidén de la primera fase, primero for-
maldehide acuoso y, solamente despuées las sales aménicas ©
anf{nicas.

19. Precedimiento segin las reivindicaciones 1 a 18,
caracterigzado porque se lleva a cabo la condensacién de la
segunda fase de tal modo que se hace reaccionar con los pro-
ductos de condensacién de la primera fase, primero formalde-
hido acuoso, y solamente después las sales amoniecas o am{ni-
cas, a cuyo efecto en la iltima condensacidn aun interviene
formaldehido adicional. ‘

20. Procedimiento segin las reivindicaciones 1-19,
caracterizado porque se calienta a 180-260° 1 mol de diclor-
hidrato de etilendiamina con dos moles de diciandiemida y se
condensa seguidamente a 110-150° con a 1o menos 0.5 mol de
paraformaldehido en presencia de acido acético glacial y 0.7
mol de acido bérico, y perque se transpone el producto de

condensacién de la primera fase en la segunda fase, primero

-




con aproximadamente 1.5 moles de formaldehido acuoso y, segui-
damente, con 5 moles de cloruro de amonio y 5 moles de formal-
dehido.

21. Procedimiento para la preparacién de nuevos
productos de condensacién de aldehido.

Segun se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de veintiuna hoja, foliadas y escri-
tas a maquina por una sola cara*

Barcelona, para Madrid, a 8 de Agosto de 1955*

CIBA Sociéta Anonyme

p-a.

JAIME ISERN MIRALEES
P, P.
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