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PATENTE
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por #PROCEDIMIENTO PARA MEJORAR LAS TINTURAS TEXTILES", a fa-
vor de la firma sulza CIBA SOCIETE ANONYME, domiciliada en
BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Ademas de los procedimientos conocidos de antiguo
para tefiir y estampar los géneros textiles, desde hace algun
tiempo han cobrado importancia practica los procedimientos
en los que el colorante establece una unidn quimica con la

5. fibra, de los cuales merecen mencionarse en primer lugar la
tintura y el esfampado de fibras celuldsicas con colorantes
capaces de establecer una unidn quimica con los grupos oxi
de la celulosa. En esta clase de tefildo es casi inevitable
que una parte del colorante escape a la reaccidn con la fibra.

10. Bste colorante no enlazado ha de volverse a eliminar de la
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fibra. Siempre que haya quedado adherido a la fibraz de modo
flojo — es decir, superficial =, se puede eliminar con un
buen enjuague, por ejemplo enjuagando con agua a temperatura
de ebullicidn. Sin embergo, esta medida no basta para eli-
minar el resto de colorante que no ha reaccionado con la
fibra y que, aunque por'lo general escaso, ha penetrado pro-
fundamente en ella. Este resto de colorante precisamente
puede ocasionar en muchos casos, por ejemplo en el planchado
hitmedo o en el lavado, perjuicios notorios, ya que por obra
de ciertas influencias vuelve a desprenderse de la fibra y
tifie luego, por ejemplo, partes gque se han dejado libres du-
rante el estampado o mancha los tejidos blancos durante el
lavado y el planchado himedo.

El procedimiento que aqul se expone permite obviar
totalmente o en gran parte estas desventajas. Este procedi-
miento se refiere por consiguiente a la mejora de las tintu-
ras de géneros textiles, con inclusidén de la impresidn textil,
efectuadas sobre fibras de celulosa con colorantes capaces
de establecer un enlace quimico con los géneros de referencia.
El procedimiento se caracteriza por el hecho de que los gée-
neros textiles asl tefiidos se tratan con preparaciones acuo-
sas que contienen agentes mejoradores de la solidez a la hmu-
medad, organicos, los cuales presentan un dtomo de nitrégeno
por lo mencs, de preferencia béasico.

En calidad de géneros textiles que pueden tefiirse
de la manera indicada merecen consignarse los confeccionados
a base de fibras de celulosa natural o regenerada, como el
lino, el algoddn, la seda artificial (viscosa) o la lana
celulbsica. |

ILos colorantes con los cuales se tifien las fibras
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deben poseer por lo menos un grupo reaccionsble o bien un
substituyente reaccionable. Por lo demés, pueden pertenecer
a las clases de colorantes mas distintas, y a guisa de ejem-
plo merecen consignarse los colorantes de estilbeno, los co-
lorantes de perinona, los colorantes de imida del &dcido peri-
dicarboxilico, los colorantes nitro, los colorantes de tri-
fenilmetano, las ftalocianinas clipricas que contienen grupos
de 4cido sulfdnico, pero sobre todoc los colorantes azo y an-
traquindnicos &cidos y en particular los colorantes poliazoi-
cos © monoazoicos tanto exentos de mefales como metalizables
o provistos de metal gque presentan agrupaciones o un substi-
tuyente que pueden reaccionar con combinaciones polihidréxilas.
Especialmente ventajosos resultan los complejos metalicos de
colorantes azoicos, por ejemplo los complejos clipricos, o en
particular los complejos de cromoc ¥y cobalto en los cuales un
atomo del metal pesado estd unido en forma compleja a dos
moléculas de colorante monoazoico. Los colorantes contienen
convenientemente por lo menos un grupo écido_hidrodisolvente,
de preferencia un grupo acidosulfdnico.

Entre los grupos reaccionables mencionados o subs-
tituyentes asimismo reaccionables cabe mencionar por ejemplo
el grupo etilenimida, los grupos epoxi, la agrupacidn vini-
lica en un grupo vinilsulfénico o en el radical de acido a-
crilico, y sobre todo los substituyentes labiles que se des-
doblan facilmente con captaciodon del par de electrones de en-
lace. |

En calidad de substituyentes l&biles gue pueden des-
doblarse con captacidn del par de electrones de enlace cabe
mencionar por ejemplo los grupos de ester fosfbérico o sulfi-
rico enlazados alifiticamente, los grupos de fluoruro de éacido

sulfénico y sobre tode los grupos sulfoniloxi y atomos de ha-
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légeno enlazados alifiticamente, en particular un Atomo de

cloroc enlazado alifiéticamente. Estos substituyentes labiles

se hallan convenientemente en posicidn gamma o beta de un
radical aliféitico éue estd enlazado directamente o por medio
de un grupo amino, sulfdnico o de amida de Acido sulfbdnico
a la molécula de colorante; en los colorantes dignos de con-
sideracién que contienen atomos de haldgeno en calidad de
substituyentes labiles, estos &tomos de halbgeno substitui-
bles pueden hallarse también en un resto acilo alifatico (por
ejemplo, en posicion beta de un resto de propionilo) o en un
anillo heterociclico, por 1o cual en este tltimo caso entran
en consideracion tanto los colorantes que presentan un anillo
heterociclico monohalogenado, por ejemplo un radical 1,3,5-
triacinico monoclorado, como el radical 1,3%,5-triacinico de
la férmila
- d’ﬁéN\\\C - Cl
1) L

en la cual
X representa un grupo amino, eventualmente substituido,
‘o un grupo oxi substituido, asi como colorantes con uﬁ
radical diclorotriacinico.
Se obtienen resultados especialmente buenos con colerantes
solubles de esta clase gue no poseen afinidad por el algoddn,
o por lo menos ninguna afinidad manifiesta.
Un gran ntmero de colorantesbde la especie indicada
son conocidos o pueden prepararse por métodos ya de si cono-
cidos, por ejemplo a base de componentes colorantes que con-

tienen ya los substituyentes lébiles mencionados o bien in-
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corporando estos substituyentes labiles o radicales que pre-
senten tales substituyentes 1l4biles a la molécula de colo-
rante, después de la preparacidn del colorante y por métodos

de si conocidos. Asl se obtienen, por transformacidén de co-

lorantes azoicos o antraguindnicos que contienen un grupo

reaccionable -0H, =SH o sobre todo -NH5, por ejemplo con
cloruro de cloracetilo, con cloruro de beta-bromopropionilo
o beta-cloropropionilo o bien anhidrido del &cido cloropro-
pidnico, con cloruro de triciandgeno o con productos de con-
densacidn primarios a base de cloruro de triciandgeno que
contienen dos adtomos de cloro y en lugar del tercer atomo de
cloro del cloruro de triciandgeno un radical orgénico, valio-
sos productos de condensacién que contienen todavia un atomo
de cloro substituible y son apropiados para tefiir segin el
procedimiento que aqui se presenta. los grupos de los colo-
rantes que se emplean en conformidad con este invento y que
presentan un grupo oxi sulfonilado pueden prepararse, por
ejemplo, haciendo reaccionar 1 mol de un colorante gque con-
tiene un grupo oxialguilo, por ejemplo un grupo N-oxialquil-
amida de &cido sulfdnico o un grupo Egzg-oxialquiléulfénico,
con 1 mol por lo menos de un halogenuro de acido sulfdnico
organico, por ejemplo cloruroc de acido p-toluolsulfdnico,
cloruro de benzolsulfonilo o cloruro de etansulfonilo, o con
Adcido sulfirico concentrado o bien acido clorosulfénico, de
modo gque se acile el grupo oxi.

Los géneros textiles pueden tefiirse o estamparse
de la manera que ya se conoce para tal clase de colorantes.
Asl es recomendable, por ejemplo, tefiir los colorantes que
contienen radicales diclorotriacinicos por el llamado método

de tintura directa, & la temperatura ambiente y en bafio acuoso
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alcalino diluido, en ciertos casos intensamente salino. Los
colorantes que contienen radicales monoclorotriacinicos se
fijan en caliente después de la operacidn de tintura o de
estampacidén por el método Pad, es decir, se aplican al género
qﬁe se ha de tefilr por fulardeo o por estampacidén con empleo
de espesantes apropiados, como por ejemplo alginatos, y luego
se fijan por medio de agentes fijadores de acidos.

Ahora bien, antes de tratar el género textil asi
tefiido con los agentes mejorantes de la solidez a la humedad,
debe eliminarse en todo lo posible el colorante que no ha
reaccionado y que solamente estéd adherido a las fibras de
modo suelto y superficial, y ello por medioc de un tratamiento
con agua hirviendo. Por ejemplo, puede tratarse el género du-
rante algunos minutos con agua hirviendo, y en caso dado se
agregan agentes favorecedores de la difusiodn, como la tri-
etanolamina., Especialmente valiosa es en el estampado la adi-
cibén de pirrolidén de polivinilo, el cual impide en el bafio
caliente de enjnague que el colorante desprendido tifia las
partes blancas. En ciertos casos es especialmente favorable
una combinacidén de pirroliddn de polivinilo y trietanolamina.

Antes de pasar el género al baiic de tratamiento pos-
terior que contiene agentes mejorantes de la solidez a la hu-
medad, hay que cuidar en todos los casos, mediante un enjuague
frio intermedio, de gue no se arrastre al bafio de tratamiento
posterior agua de lavado que contenga colorante.

Para el tratamiento posterior de las tinturas se ne-
cesitan agentes orgénicos mejorantes de la solidez a la hume-
dad que contengan por lo menos un atomo de nitrégeno, de pre-
ferencia basico. Como tales deben entenderse los agentes de

la expresada clase — por lo demas conocidos en gran nimero —
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que pueden mejorar la solidez a la humedad de las fibras de
celulosa tefiidas con colorantes directos (substantivos).

A modo de ejemplo cabe mencionar para este objeto
los aminoplastos, como los productos de adicidn de urea o
melamina y formaldehido, cuyos grupos metilol pueden eteri-
ficarse incluso con alcoholes aliféticos de bajo péso mole-
cular.

Resultan ser bien spropiados, por ejemplo, losvagen—
tes aciclicos para mejora de la solidez a la humedad gue con-

tienen la agrupacibn atdmica de la férmula

. y /

(2) - N = c’/// N
\\\\N/,r

N

Y entre ellos cabe mencionar especialmente los productos de

transformacidn a base de diciandiamida, monoclorhidratos de

de alguilendiaminas de bajo peso molecular y formaldehido.
Otros productos apropiados son los esteres polimeros

Yy en particular las amidas de acidos carboxilicos polimeri-

zados, etilénicamente insaturados, como el Acido acrilico,

que contienen en la parte estérica, o respectivamente amidica,

un atomo de nitrbgeno basico terciario o cuaternario. Estas

combinaciones corresponden de preferencia a la formula

algquilo
(-anién)n_

n+1 (-R)
gquilo

i
(3) CHp = CH - C - X - (CHyp) 1

n-1

en la cual
X representa un puente -0 o -NH,
R un radical hidrocarburo y

myn son sendos nfimeros enteros por valor de 2 a lo sumo,
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Especialmente apropiadas como agentes de tratamiento
posterior en el procedimiento que exponemos son las combina-
ciones que contienen por 10 menos un atomo de nitrogeno cua-
ternario al cual esta unido un radical, por lo menos, con mas
de 5 dtomos de carbono, no .siendo indispensable que este ra-
dical contenga exclusivamente atomos de carbonc unidos entre
s{, sino que puede contener también heteroatomos entre los
&tomos de carbono. Pueden emplearse bases nitrogenadas cua-
ternarias, y de preferencia sales amdnicas cuaternafias. Las
combinaciones cuaternarias contienen con ventaja vor lo me-
nos un radical hidrocarburoc alifético con 7 atomos de car-
bono por 1o menos, el cual puede estar unido directamente o
por medio de un puente con un heteroatomo — por ejemplo,
un puente de -C0-O-algquileno o de -CO-NH-algquileno = al &tomo
de nitrbogeno cuaternario. El dtomo de nitrbdgeno cuaternario
puede presentarse también en un anillo heterociclico, por
ejemplo en un anilld de piridina. La presencia de por lo me-
nos un radical ciclico en la molécula de las combinaciones
cuaternarias, por ejemplo del anillo de piridina ya mencionado
o en particular de un anillo bencénico, resulta ser ventajosa
por lo general. As{, por ejemplo, son especialmente apropia-
das para el procedimiento gque exponemos las combinaciones

cuaternarias de la formula

2
(4) R-GO-NH-R]_-T/RB

en la cual
R significa un radical hidrocarburo alifatico con 7 Ato-
mos de carbono por lo menos, por ejemplo un radical

cetilo u octodecilo,
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R, un radical bencénico, ¥
Ry, Rz y Ry radicales alquilicos de bajo peso molecular,

como el metilo y/o el etilo, ¥
X un anibdn, por ejemplo un grupo metosulfato.
5. Como ejemplo de sales amdnicas cuaternarias que pue-
den emplearse en el procedimiento que exponemos, cabe mencio-
nar el bromuro de cetiltrimetilamonio, el bromuro de cetil-

piridinio y sobre todo el compuesto de la formula

fH;CI%
(5) Hy5017 = ¢ - W - > - s,
© 0-50,-0~CHs

Muchos de los agentes mejorantes de la solidez a la
10. hamedad que se emplean conforme a este invento pueden apli-
carse también en forma de combinaciones clUpricas o en presen-
cia de medios que desprenden cobre.
Las preparaciones acuosas con que se han de tratar
las tinturas o estampados en el procedimiénto que exponemos,
15. s0lo necesitan contener una escasa centidad de agente mejo-
rante de la solidez a la humedad. Se emplean convenientemente
soluciones que contienen 0,1 a 5 g aproximadamente de agenté
mejorante de la solidez a la humedad por litro. ILo mas sen-
cillo es agregar los agentes mejorantes de la solidez a la
20. humedad al ltimo bafio de enjuasgue, ya que las tinturas se
enjuagan en general dos veces por lo menos. El tratamiénto
puede efectuarse en frio o, de preferencia, en caliente, ¥
en este (1timo caso no se requiere més que un breve periodo
de tiempo, de 1 a 10 minutos por ejemplo.
25. En los ejemplos que se dan a continuacidn las partes,
en tanto no ge indique otra cosa, significan partes en peso y
los porcentajes constituyen porcentajes en peso. Las tempera-

turas estén expresadas en grados Celsius.
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Se disuelven en 100 partes de agua 2 partes del co-

lorante de la férmla

Ccl
SOzH OH X
( 6 ) H05 S- O =N=N- d -N = N . 803H / l
HOBS NH"‘ "NH"G\ N/c -NHZ

se

de
en

se

de

Con esta solucién se impregna un tejido de algododn,
le exprime a 75 % de aumento de peso y se le seca. |

Luego vuelve a impregnarse el tejido en una soluciotn
300 partes de cloruro sddico y 10 partes de hidrdxido sddico
1000 partes de agua, se exprime & 75 % de aumento de peso,
vaporiza a 100f durante 60 segundos, se enjuaga, se enjuaga

nuevo con agua hirviendo y durante 120 segundos, se efec-

tia un enjusgue intermedio en frio, se trata consecutivamente

en una solueién al 0,2 % de la substancia de férmula

cl
(7) (0171{35-00 NH-CH,-0-CHy-CH,) , l‘I-CHz-CHZOH

Ho

!

0

a temperatura de ebullicidn, se enjuaga y se seca. Resulta

una tintura de color violado, muy sblida a la humedad.

EJEMPLO 2

Se disuelven en 100 partes de agua 2 partes del co-

lorente de la férmula

- N-O-—N N-
(8)  Hoz8-<_> HO3S-®-1\TH-(‘!\N /(l}-NHg
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y se vierte en 3900 partes de agua. Despues de agreger 40 par--—

tes de fosfato trisddico y 80 partes de sulfato sdédico se in-
troducen 100 partes de un tejido de algoddn en el bafic tin-
téreo frio asivpreparado, se aumenta la temperatﬁra en tres
cuartos de hora hasta 802, se agregan otras 80 partes de sul-
fato sodico y se tifie todavia media hora a 802. A continua- ‘
cidn se enjuega la tintura y se la enjabona durante 10 minutos
a temperatura de 90 a 952 en una solucidn que contiene 1 gramo
de pirrolidon de polivinilo por litro.

Se vuelve a enjuagar y seguidamente se trata durante
5 minutos en una solucitn al 0,1 % de bromuro de cetiltrime-
tilamonio a la temperatura ambiente. Luego se centrifuga y
después se seca el tejido.

Resulta una tintura de intenso color rojo brillante,
con buena solidez a la humedad y en particular resistente al
sudor y al planchadc en mojado.

EJEMPLO 3
Se aplican a un tejido de algododon, en la forma que

se describe en el Ejemplo 1, 2 partes del colorante de for-

mila

C1

S03H |

9 @-N S - D Sy
===
H
, 3 él
303H

Después de la vaporizacidn se enjuaga la tintura a fondo, en
caliente, y se trata consecutivamente durante 60 segundos en
una solucidén al 0,1 % de bromiro de cetilpiridinio a tempera-
tura de ebullicidn; sin enjuagar, se extrae el agua y se seca.
Resulta una tintura amarilla de muy buena solidez

a la humedad, en particular de buena solidez al planchado en

mojado.
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Se aplican en la forma que se ha descrito en el Ejem-

~ plo 1 dos partes del colorante de foérmula

505H

HO3S- NH- ~§-_ >
]

SO3H

(10) GHB-CO-NH—

Después de la vaporizacidn se enjuaga en caliente
el tejido de algoddn, se le vuelve a enjuagar a continuacidn
durante 60 segundos en una solucion a temperatura de ebulli-
cidén de 2 g de trietanoiamina por litro, se trata consecuti-
vamente durante 60 segundos en una solucién al 0,1 ¥ de la

substancia de la formula

CH3

| OH3
(11) 0y Hy o =00 - W - > -N<GH

é SOQ—ECH3

a temperatura de ebullicibén, se enjuaga y se seca.

Resulta una tintura roja que tira a asmarilla y posee
solidez muy buena frente a 1la humedad.

81 en el tratamiento posterior se reemplaza la com-
binacidn arriba citada por las correspondientes partes de la

substancia de férmula

(12) Cy7HzCONH - OH, - CHp =

Y se procede en lo demés_tal como se ha descrito antes, se

obtiene un resultado igualmente bueno.
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Se disuelven en 430 partes de agua, por ebullicidn,

40 partes del complejo 1l:2-cromado del colorante de foérmula

Cc1

H HO é\\\
(13) HO5S- N = N f"’a ‘?
H03S . NH-C\\‘N /L-NHQ
O,

y se agregan 100 partes de urea.

Se mezcla la solucidn, removiendo, en 400 partes de
una condensacion al 5 % de alginato sbdico a la cual se han
incorporado previamente 20 partes de carbonato sbddico y 10
partes de sodio m-nitrobenzolsulfénico.

Con esta pasta de estampar se estampa en la méguina
de rodillos un tejido de algoddn, se seca, se Vvaporiza 8 mi-
nutos a 1012 y luego se enjuaga durante 5 minutos en agua
fria, 5 minutos en agua hirviendo y otra vez por breve tiempo
en agua fria, Seguidamente se trata durante 5 minutos en una
solucidn a temperatura de ebullicidn de 2 gramos de substan-
cia de la férmula (11) por litro, se enjuaga en fiio y se
seca.

Resulta un estampado azul verdoso gque tira a gris,
el cual presenta excelente solidez & los efectos del lavado
y del planchado hiimedo.

Si para el tratamiento posterior se emplean, en
vez de la combinacidén que se ha indicado antes, 2 gramos de
bromuro de cetilpiridinio por litro o bien 2 g/l de bromuro
de cetiltrimetilamonio, se obtiene un resultado igualmente
bueno.

2 8i en lugar del complejo cromado del colorante in-
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dicado arriba se emplea el correspondiente complejo 1:2 de co-
balto y se procede en lo demés como ya se ha descrito, resulta
un estampado decolor corinto con las mismas excelentes propie-
dades de solidez.

BJEMPLO 6

Se disuelven en 100 partes de agua 6 partes del co-
lorante mencionado en el primer varrafo del Ejemplo 5 y se
vierte el todo en 3000 parfes de agua, a la cual se afladen
todavia 60 partes de fosfato trisbdico y 120 partes de sulfato
sddico.

Se introduceren este bafio tintdreo, a temperatura
de unos 402, 100 partes de un tejido de lana celuldsica o vis-
cosilla, se aumenta la temperatura en 3/4 de hora hasta 802
¥ se tifle durente una hora a temperatura de 80 a 90%2. Luego
se enjuaga a fondo con agua fria;'seguidamente se enjuaga un
cuarto de hora con agua caliente a 902, se enjuage hasta que
el agua salga clara con agua fria y durante 15 minutos se
trata a temperatura de 90 a 952 con 1 g/1 de la substancia
de la formula (11), se enjuaga y Se seca.

Resulta una tintura azul verdosa tirando a gris,

sdlida al lavado y al planchado hfmedo.

EJEM?LO 7
4 partes del compléjo de cromo 1:2 del colorante de
foérmula
OH H? ,/’&§§§T
(14) -¥ = N- | SO3H “
HO3S- ~NH- -NH- gﬁ’fﬂ
O3H \\‘N

se disuelven, mezcladas con 20 partes de urea, en 80 partes
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de aéua. Después de agregar 2 partes de carbonato sbédico, se
impregna con esta solucibdn un tejido de algoddn, se le ex-
prime a 75 % de aumento de peso y se le seca.

Iuego se somete el tejido a un calor seco de 140
durante 5 minutos, se le enjuaga por una duracidn de 5 minu-
tos cada vez una vez en frio, qtra hirviendo y otra vez en
frio y se trata la tintura durante 5 minutos a temperatura
de ebullicidn en una solucidén de 1 g/l de la substancia de

formila

02H5

(15) O;N/ C19855

Cl 0H3

se enjuaga en frio y se seca.
Resulta una tintura azul obscuro, sélida al lavado
y al planchado en hiimedo.

- 81 para el tratamiento posterior se emplean 2 g/l
de la substancia de la férmula (11), resulta una tintura
igualmente buena, '

EJEMPLIO 8

Se disuelven en 22 partes de agua y 20 partes de
urea 5 partes del colorante que se obtiene por condensacidn
de 1 mol de tetrasulfocloruro de ftalocianina clprica con 1

a 2 moles del producto de condensacidn de Fférmula

/NH G’/,N§§§G-NH2
(16) #5W-{ > -805H 13\ /«lv
c
| i
o1

Yy se mezcla removiendo en 50 partes de una concentracidn al
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5 % de alginato sddico. Luego 4 Zgﬁxﬁ grla 3 partes de

carbonato sb6dico anhidro.

Con esta pasta de imprimir se estampa un tejido de
algoddén, se le seca, se veporiza durante 5 minutos a 1002,
se enjuaga en frio y se trata durante 15 minutos a tempera-
tura de ebullicidén en un bafio que contiene por litro de agua
2 g de una solucidn acuosa al 30 % de pirrolidén de polivinilo.
A continuacidén se seca el tejido y se le trata durante 5 mi-
nutos a 602 en una solucion acuosa que contiene por litro 1 g
del producto de condensacidn a base de 2 moles de formaldehido,
1 mol de clorhidrato de etilendiamina y 2 moles de diciandi-
amida, se enjuaga y se seca.

Se obtiene un estampado l1impido de color azul turqui
con fondo blanco y una solidez irreprochable al planchado en
hiéimedo.

BIJENMPLO 9

5 partes del colorante de formila
HO NH - CO-

G
2
(17) Ilf/ HO3S SO4H
Cl—G\N /c - m- &> ~50,H

se disuelven en 23 partes de agua y 20 partes de urea y se

mezclan removiendo en 50 partes de una concentracidén al § %.
de alginato s6dico. ILuego se afiaden todavia 2 partes de car-
bonato sbddico. ‘ ‘

Con esta pasta de imprimir se estampa un tejido de
algoddn, luego se secé, se vaporiza durante 5 minutos a 1002,
se enjuaga en frio, se enjuaga en caliente y se enjuaga con
agua hirviendo, siendo la duracidén de cada bafio de unos 5

minatos.
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Seguidamente se trata durante g% segundos en un bafio
a temperatura de 90 a 958 que contiene por litro 1 g del pro-
ducto de condensacidn a base de 2 moles de formaldehido, 1
mol de clorhidrato de etilendiamina y 2 moles de diciandiamida,
se enjuaga y se seca.

Se obtiene un estampado rojo, que aunque se amontone
estando mojado no mancha y que posee una lmpecable solidez a
1a humedad, cuando se plancha mojado.

En lugar del producto de condensacidén antes indicado

puede emplearse también 1 parte de los agentes mejorantes de

la solidez a la humedad que se exponen a continuacidn:

a) solucidn acuosa de gamma-dietilaminopropilamide del &cido
acrilico pol}merizada en presencia de acetileno con adi-
cién de 3 & del producto de reaccidén de 18 moles de dxido
de etileno y 1 mol de alcohol cetilico {contenido de ma-
teria seca, 50 %);

b) solucién acuosa de gamma-dietilaminopropilamida del acido
acrilico polimerizada en presencia de acetileno con adi-
cibén de 3 % de lauroilaminopropil-trimetilemonio-metosul-
fato (contenido de materia seca, 50 %);

¢) solucidn acuosa de gamma-dietilaminopropilamida del acido
acrilico polimerizada en presencia de acetileno (sin a-
gente dispersante; contenido de materia seca, 47 »);

d) solucidn acuosa de gamma-dietilaminopropilamida del dcido
acrilico polimerizada en presencia de 6xido de carbono

(sin agente dispersante; contenido de materia seca, 46 %).
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EJEMPLO 10

2 partes del colorante de férmla

HO I

| | N\
(18) QN |

HO, S~ ~NH- -C1
SO3H 3 G§§N//c

se mezclan con 20 partes de urea y se disuelven en 80‘partes
de agua. Se agregan ademas 2 partes de carbonato sodico y se
impregna con esta selucion un tejido de lana celulodsica; se
exprime a 75 % de aumento de peso y se seca. Luego se vapo-
riza el tejido durante 5 minutos a 1002, se enjuaga en frio
v a continuacidn a temperatura de ebullicién — 5 minutos
cada vez —, se vuelve a enjuagar en frio y se trata durante
5 minutos a temperatura de ebullicidn en un bafio acuoso que
contiene por litro 1 g del producto de condensacidén a base
de 2 moles de formaldehido, 1 mol de clorhidrato de etilen-
diamina y 2 moles de diciandiamida; se vuelve a enjuagar en
frio y se seca.

La tintura de color anaranjado que asi se obtiene
miestra buenas cualidades de soclidez, en particular una buena
solidez frente a los efectos del planchado en mojado.
EJEMPLO 11

2 partes del colorante de formla

cl
]
0—~0u—0 N/C\N
(19) HO%S _NH; I: NH l C-NH
3% 3 §§N// ~HH2

se disuelven en 100 partes de agna y se agregan a un bafio tin-
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£ 5 o g%
& % AUV I
toreoc de 3900 partes de agua que contiene 160 partes de sul-

fato sédico y 80 partes de fosfato trisddico.

Bn este bafio tintoreo se introducen a la tempera-
tura ambiente 100 partes de un tejido de slgoddon y se tifie 7
durante 3/4 de hora al mismo tiempo que se aumenta la tempe-
ratura hasta 802. Iuego se mantiene todavia 3/4 de hora a tem-
peratura de 80 a 902 y se enjuaga con agua fria.

A continuacidn se enjabona la tintura durante 15
minutos a temperatura de ebullicidén en 4000 partes de agua
destilada que contiene 4 partes de jabdn potésico sin elec~
trolitos, se enjuaga con agua fria y se trata todavia durante
10 minutos a 602 en una solucidn al 0,1 % del producto de
condensacidn a base de 2 moles de formaldehido, 1 mol de clor-
hidrato de etilendiamina y 2 moles de diciandiemids; se en-
juaga y se seca.

Se obtiene una tintura de color rojo bordd, la cual
posee una excelente solidez al planchado en mojado, al lavado
y a la éccién de la luz.

Si se efectla con el colorante mencionado un estam-
pado tal conic se deécribe en el Ejemplo 8 y se aplica un tra-
tamiento posterior tal como se expone en el Ejemplo 4, se ob-
tiene un estampado sblido con fondo blanco.

EJEMPIO 12
2 partes del colorante de férmla

HO3S-O-CH2-GH2-SOQ-Q-OCH3 OH
0

'

SO3H
se disuelven con 2 psrtes de bicarbonato'de sosa y 5 partes

(20)

de urea en 100 partes de agua. Se impregna un tejido de algo-



dén, se seca, se vaporiza durante 3 minutos a 1002, se enjuaga

dos veces durante 5 minutos en agua fria y se trata durante

60 segundos a 902 en una solucién al 0,1 % de un producto de

condensacidén & base de 2 moles de formaldehido, 1 mol de di-
5. clorhidrato de etilendiamina y 2 moles de dioiandiamida; se

enjuaga y se seca,

Se obtiene una tintura roja sbélida a la humedad. I-
gualmente buenos resultados se obtienen con los siguientes
colorantes:

10. a) Colorante de formila

Cl - CHy - CHp - 80p 'O°°H3 | (rojo)
(21) b=n

SO3H
b) Colorante de formila
(anaranjado)
Cl-CHZ-CHz-CO'-NH-
HO=8=~ =NH=C~
(22) 3 NH C
¢) Colorante de formula
| S0;H OH NH-CO-
CH2== CH - CO - NH - =N = N=- (rojo)
(23) HO58- -S03H

d) Colorante de fdrmula
OH m—co-O

Cl-CHp- CHC1 - 0O - NH -<:::>-N = K-

(rojo)
(24) : HO3S- A =S05H
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e) Colorante de formula

0 NH AR D
-S0zH
(25)
OzH
g NH- ~NH-CO-CH,~CHp~C1 (azul)

f) Ptalocianina chprica~3,3",3"-acido trisulfénico-3"""-amida
del Acido Egzgfcloretilsulfénico (azul turqui)

g) Ftalocianina cliprica ulteriormente substituida por 3 grupos
de aAcido sulfodonico y un sgrupo C1-CHy-CHOH-CH,~HN-CHo-CH2-NH-02S,
hallindose estos substituyentes en posicidén 3, 4°, 4" y 4°°°

(azul)

EJEMPLO 13

2 partes del complejo 1:2 de cobalto del colorante

de formala

&
Vi
\Q

;
VA

303}1 3

se disuelven en 100 partes de agua oon 2 partes de carbonato
sbdico anhidro y 20 partes de urea. Se impregna con esta so-
lucidn un tejido del algoddn, se seca y se trata durante 5
minutos a calor seco de 1402. Seguidamente se enjuaga y trata
tal como esta descrito en el Ejemplo 12.

Resulta una tintura pardoamarilla, sdlida a la ac-
cibén de la humedad.

Si se trata la tintura enjuagada en frio, en lugar
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de tratarla como se ha descrito arriba, durante 5 minutos a

802 en una solucién al 0,1 % del producto de condensacidn de
1 mol de diciandiamida y 2 moles de formaldehido, se obtiene
un resultado igualmente bueno. Si para dicho tratamiento pos-
terior se emplea una mezcla de 3 partes del producto de con-
densacidon antes mencionado con 1 parte de acetato clprico o

una cantidad respectiva del complejo clprico del producto de
transformacidén a base de clanamida y formeldehido, se logran

los mismos resultados.
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NOTA

Descrito el invento, se declaran nuevas las siguien-
tes reivindicaciones, con prioridades suizas nims., 56 588 del
4 de marzo de 1.958, 59 215 del 7 de mayo de 1.958 y 68 421
del 16 de eneroc de 1.959, existiendo en tedas ellas unidad de
invencion: | A

1. Procedimiento para mejorar las tinturas textiles
que se hacen sobre fibras de celulosa con colorantes que pue-
den establecer con los correspondientes géneros textiles una
unién quimica, caracterizado por el hecho de
tratar los géneros textiles tefiidos con preparaciones acuosas'
que contienen ageites orgénicos mejorantes de la solidez a la
bumedad, los cuales presentan por lo menos un atomo de nitréd-
geno, de preferencia bésico.

2. Procedimiento en conformidad con la reivindicacién
1, caracterizado por el hecho de gue se tratan ulteriormente
géneros textiles tefiidos con colorantes que contienen por lo
menos un &tomo de haldgeno reaccionable,

X Procedimiento en conformidad con una de las rei-
vindicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de tratar ul-
teriormente géneros textiles gue estan tefiidos con colorantes
que contienen metales pesados enlazados en forma compleja.

4, Procedimiento en conformidad con la reivindica-
cién 3, caracterizado por él hecho de tratar ulteriormente gé-
neros textiles que se han tefiido oon colorantes azoicos que

contienen 1 atomo de metal pesado, de preferencia cromo o co-
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balto, en enlace complejo con dos moléculas del colorante.

5. Procedimiento en conformidad con una de las rei-
vindicaciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de emplear pa-
ra el tratamiento ulterior combinaciones ac{clices que contie-

nen la agrupacién atémica de férmula

N"'
~ =
~.

N .

-N=-C

6. Procedimiento en conformidad con le reivindica-
eclén 5, caracterizado por el hecho de emplear para el trata-
miento ulterior productos de transformecién a base de dician-
diamida, monoclorhidratos de algquilendiaminas de bajo peso mo-
lecular y formaldehido,

7. Procedimiento en conformidad con una de las rei-
vindisaciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de emplear
para el tratamiento ulterior ésteres polimeros o de preferen-
cia amidas polimeras de acidos carbox{licos polimerizables y
etilénicamente insaturados que contienen en la parte estérica
o respectivamente en la parte amida un atomo de nitrégenc bé-
sico terciario o cuaternario.

8. Procedimiento en conformidad con la reivindica-
cidn 7, caracterizado por el hecho de emplear para el trata-

miento ulterior combinaciones de férmula

alquile(_mién)n-1
HyC = CH = C = X - (-CHy-)zgg—N
| (-R)p_4

algquile
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en la enal

X representa un puente -0- o -NH-,
R un radical hidrocarburo y
m y n sendos numeros enteros por valor de 2 a lo sumo.

9. Procedimiento en conformidad con una de las rei-.
vindlcaciones 1 a 4, caracterizado por el heche de emplear pa-
ra el tratamliento ulterior‘comb}naciones con por lo menos un
édtomo de nitrdgeno cuaternario al cual esti enlazado por lo me-
nos un radical con mis de 5 atomos de carbono,

10. Procedimlento en conformidaed con la reivindica-
cidn 9, caracterizado por el hecho de emplear para el trata-
miento ulterior sales amdénicas cuaternarias.

11. Procedimiento en conformidad con una de las rei-
vindicaciones 9 y 10, caracterizado por el hecho de emplear
pare el tratamiento ulterior combinacioneé cuaternarias gue
poseen afinidad a los géneros textiles.

12, Procedimiento en conformidad con una de las rei-
vindicaciones 9 a 11, caracterigado por el hecho de emplear pa-
ra el tratamiento nlterior combinaciones cuaternarias que con-
tienen por lo menos un radical hidrocarburo alifédtico con 7
Atomos de carbono por lo menos.

- 13, Procedimiento en conformidad con una de las rei-
vindicaciones 9 a 12, caracterizado por el hecho de emplear pa-
ra el tratamiento posterior cembinaciones cuaternarias que con-
tienen un redicel cficlico, de preferencia un anille bencénico.

14. Procedimiento en conformidad con una de las rei-
vindicaciones 9 a 13, caracterizado por el hecho de emplear
para el tratamiento ulterior combinacfones cuaternarias de

férmnla
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en la cual
R significa un radical hidrocarburo alifétice con 7 &to-
mos de carbono por lo menos,
Ry un radicel bencénico,
5. Ry, 33 ¥ R, radicales acilo de bajo peso molecular, y
X wun anioén.
15. Procedimiento para mejorar las tinturas textiles.
Segin se describe y reivindica en la presente memoria,
la cual consta de veintiséis hojas, foliadas y escritas a ma-
10. gquina por une sola de sus caras, acompafiadas de la documenta-
cidn correspondiente.
Madrid, a 3 de marzo de 1959,
CIBA SOCIETE ANONYME.

p’ a. ‘
AL ISERN Miltiihins

tr:s.b.
N:m.m,
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