CASE 4147/%

PATENTE
DE
INVENCION

por wPROCEDIMIENTO PARA LA TINTURA DE FIBRAS QUE CONTIENEN
NITROGENO", a favor de la firma sulza CIBA SOCIATE ANONYME,
doniciliada en BASILEA (suiza).

[ ZNOCE ]

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha encontrado que fibras que contienen nitrdgeno,
teniibles con colorante &cidos, pueden ser teiiidas ventajosa-
mente mediante fulardeo o segun el procedimiento sobre la fi
bra en bafio acuoso, preferentemente ligeramente acido hasta

5. neutro, con colorantes orgénicog, ante todo los que contie~
nen grupos oxilo o de écido sulfénico que presentan una agru
pacidn de arilésteres carbimicos.

Segin el presente procedimiento pueden ser tesiidas
seglin 81 las fibras que contienen nitrdégeno que puede ser

10, teiidas de modo usual con colorantes 4cildos, por ejemplo fi-
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bras poliamidicas a base de épsilon-caprolactamo, o las que
son a base de dcido adipico y hexametilendiamina. Como par-
ticularmente ventajoso se muestra el procedimiento en la tin
tura de la lana, eventualmente en mezcla con otras fibras
que contienen nitrdgeno, o exentas de nitrdgeno.

Los colorantes, con los cuales son tefiidas las fi-
bras deben presentar por lo menos un grupo de arilésteres
carbdmicos enlazado con la molécula de colorante por el 4to-
mo de nitrdgeno de 1la misma, Por lo demis pueden pertenecer
a las clases de colorante més diversas, entrando en conside-
racidn por ejemplo colorantes de estilbeno, colorantes de
ftalocianina, colorantes de azina y de oxazina, nitrocoloran
tes, colorentes de trifenilmetano, pero ante todo los colo-
rantes de antraquinona y azoicos &cidos, y precisamente tan-
to mono~ o poliazocolorantes exentos de metal, como asimiamo
metalizables y que tienen metal que presentan por lo menos
una agrupacién de arilésteres carblmicos que estén apitos pa-
ra reaccionar con las fibras que contienen nitrdgeno. Los
colorantes contienen, preferentemente, por lo menos un grupo
de 4cido sulfénico, lograndose resultados particularmente
buenos por regla general con los colorantes que presentan
dos o mas grupos de acido sulfénico.

Los colorantes de la naturaleza indicada son conocl-
dos o pueden ser preparados segin métodos de suyo conocidos,
por ejemplo a base de componentes de colorantes que ya con-
tienen la agrupacidn de arilésteres carbémicos, o incorporan
do, segin métodos de por si conocidos, en la molécule de co-
lorante, radicales que presentan tales agrupaciones, después
de la preparacidn de colorante. 4si se obtiene por transpo-

sicidn de colorantes azoicos o de antraquinona que contienen
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un grupo amino acilable, ante todo un grupo NHQ, por ejemplo
con arilésteres clorofdérmicos, como 1oé cloroformiatos del
fenol, por ejemplo de nitro-, cloro-; alkilo- o alcoxifeno-
les, de los 4cidos fenolsulfénicos, de loe dcidos fenolcarbo
x{licos, de los tiofenoles, o del propio fenol, ariluretanos
valiosos que son apropiados para el tefiido segin el presente
procedimiento.

. Como es generalmente usual, en la tintura de fibras
que contienen nitrdgeno, especialmente lana, se opera a tem-
peratura aumentada, convenientemente de manera que se comien
za ol proceso tintéreo propiamente dicho a 50-80°; continuan
do y termindndolo a temperatura de ebullicidnm,

Fl proceso tintéreo es llevado a cabo segin el presen
te procedimiento preferentemente en bafio tintéreo ligeramen-
te 4cido hasta aproximadamente neutro, es decir en un orden
de pH de encima de aproximaQamente 4, preferentemente entre
mds o menos 5,5 y mds o menos 7,5, Se puede proceder, por
ejemplo, comenzando el tefiido a valores pH més bajos y haclen
do subir el pH del baifio durante la tintura, o se hace subir
el pH del bafio al final del proceso tintdreo.

En los batios tintéreos que correspondan & estas con-
diciones, los colorantes a utilizar segln el presente proce~
dimiento presentan muy buena aptitud de desarrollarse en la
fibra para los referidos materi&les que contienen nitrdgeno,
en tanto que valores pH sensiblemente mds altos, por ejemplo
marcadamente alcallnos, en general por razones conocidas no
son indicados.

Al bafio tintdéreo, o & la solucidén de fulardeo a uti-
lizar pueden ser adicionados los medios auxiliares usuales

en la tintorerfa de la lana, por ejemplo mojantes, dispersan
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tes y/o igualadores; como medios de esta naturaleza se men-
cionen particularmente los productos de condensacidén de éxi-
do de etileno, vg. los productos reaccionales de por lo me-
nos cuatro moles de un 6xido de alfa,beta-alquileno con 1
mol de un compuesto orgénico gue presenta por lo menos un
grupo amino primario o secundario, bdsico, o un grupo amino
terciario bdsico y, ademés de ello, ain un grupo hidroxilo
alcohdlico, siendo utilizadas sus sales o sales de amonio
cuaternaries derivadas del mismol’ Productog apropiados de
esta naturaleza son por ejemplo aquellos que son obtenibles
por reaccidn de un mol de una emina con por lo menos 4 moles,
por ejemplo 4 a 50 moles.de un dxido de alquileno, por ejem-
plo el producto de transposicidn de un mol de dodecilamina
con unos 6 moles de dxido de etileno, los de 1 mol de oleil-
amina con 6,8 o 16 moles de 6xido de etileno; adémés, los de
1 mol de estearilaminsa con 8 o 16 moles de Oxido de etileno;
adenés, el producto de condensaciﬁn a base de 1 mol de mono-
éster de écido graso de coco de trietanolamina y 6 moles de
dxido de etileno, 0o el de 1 mol de trietilentetramina monoa-
cilada con écido graso de coco y 20 moles de Gxido de etile-
noé. El empleo de tales productos de condensacidén de Oxido
de etileno es recomendable, particularmente, cuando se selec
ciona como colorantes aguellos que contienen en la molécula,
dos, o incluso més que dos grupos de Acido sulfdnico.

Segin el presente procedimiento son obtenidas colora
ciones particularmente tinturas de lana, de muy buenas soli-
deces a la humedad,

En los ejemplos siguientes, en tanto que no se obser
ve otra cosa, las partes significan partes en peso, los por-

centajes tantos por clento en peso, ¥ las temperaturas estén



indicadas, como en la descripcidn anterior, en grados Celsius.

EJENPLO 1

2 partes del colorante de férmulae

O—ocom{ 1’\1=1\1-c—c--cn3
. [

HO~C N
\N/
cl
Cl
'SO3H

son disueltas en 100 partes de agua., Con ellc se impregna
5. un tejido de lana, se seca, se vaporiza durante tres minutos
a 100~101°, se enjuega en callente y frf{o y se seca. Resul-
ta una tinture sélida a lavedo y lusz.
Si se adiciona a la solucidén de colorante aun 2 par-
tes de sulfato amdnico, entonces se produce un resultado bue
10, no similar,
Si se emplea, en vez del colorante, antes indicado,

2 partes del colorante de férmula

e

O—ocom{ N=N

‘HO
503H

SOBH
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procediendé segin el primer precepto antes citado, entonces
resulte una tintura roje dbrillante de buena solidez & lavado
y luz,

2 partes de uno de los colorantes indicados en el
ejemplo 1 son disueltas en 4000 partes de agua, &diclonando
2 partes de &cido acédtico glacial.

4 50° ge introducen en este bafio 100 partes de un te
jido de lana, <Se hace subir le temperatura hasta la ebulli-
cién y se hierve durante una hora; entonces se afiaden 3 par-
tes de emoniaco y se trata ain durente 15 minutos & tempera-
tura descendente.

Se enjuaga y se seca y se obtienen una tintura amari
lla, o bien roja, sélida a lavado y lusz,

Si se adiciona al bafio tintéreo aun una parte de un
producto de condensacidén de 1 mol de estearilamina con 8 mo-
les de 6xido de etileno, entonces resultan buenos resultados
similares.

El colorante de férmula

O— ocomn-Q-n:u
4 HO
S05H

puede ser preparado del modo siguiente :

8,76 partes del colorante de férmula
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son disueltas en 300 partes de agua, neutralizadas con solu-
cidén de hidrdxido sédico y mezcladas con 3,18 partes de car-
bonato sédico. A4 la solucidn enfriada a 0-5° se afiade una
solucidén de 3,44 partes de feniléster clorofé;mico en 50 par
tes de acetona, El colorante que cristaliza en agujlitas ro-
jas es separado por filtracidn, lavado con golucién de sal
comin saturade y secado al vacfo a 40-45°%; |
La invencidn, dentro de su esencialidad, puede ser

desarrollada en otras formas de realizacidén que difieran en
detalle de la indicada a titulo de ejemplo, a las cuales al-
canzard iguelmente la proteccién que se recaba, Podré, pues,
llevarse & cabo con los medios y aparatos més adecuados, por
guedar todo ello comprendido dentro del espiritu de las rei-

vindlcaciones,

NOTA

Descrito el invento, se declaran nuevas las siguien-
tes reivindicaciones :

T Procedimiento pera la tintura de fibras que con
tienen nitrégenc, caracterizado porque se tifien estas fibras

entre las cﬁales entra tembién en consideracidn la lana even
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tualmente en mezcla con otras fibras que contienen nitrégeno,
o exentas de nitrdgenc mediente impregnacidén o segin el pro-
cedimiento de desarrollo sobre la fibra, en bafio acuoso con ‘
colorantes orgdnicos, que contienen preferentemente, grupos
carboxilo y/o de dcido sulfénico gque presentan una agrupacién
de arilésteres carbimicos enlazada por el Atomo de nitrégeno
de la misma con la molécula,

2, Procedimiento seglin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque se utilizan colorantes que contienen por lo
menos un grupo de 4cido sulfénico.

3, Procedimiento segin la reivindicacidn 2, cerac-
terizado porque se utilizan colorantes de antraquinona o

azoicos que contienen por lo menos una agrupacidn de formula
NH - CO - 0=R

en la que R significa un radical benceno que eventualmente
contiene grupos de 4cido sulfdénico o carboxilo.

4, Procedimiento segin la reivindicacidén 3, carac-

terizado porque se utilizan monoazocolorantes.

5. ©Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 a 4, caracterizado porque se utilizan colorantes que con-
tienen por lo menos 2, preferiblemente 3 grupos de &cido sul
fénico.,

6. Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 a 5, caracterizado porque se adiciona al bafio tintéreo ta-

les compuestos con &tomo de nitrdgeno bdsico que contienen

grupos -CHé-CHé-O—.
7. Procedimiento segin una de las reivindicaciones

1 a 6, caracterizado porque el pH del baﬁo tintdéreo es mante
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8, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 7,
caracterizado porque la lana, cuando se emplea esta fibra,
es impregnada con una solucidén de colorante mediante fular-
deo, y porque los colorantes son fijados por vaporizacién,

9., Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque se tifie la lana o fibras de superpoliémidas
con colorantes que contienen por lo mencs uha agrupacidn de

férmula

~NH=-C=-S-arilo

104 Procedimiento para la tintura de fibras que con
tienen nitrégenoc.

Seglin se describe y reivindica en la presente memo-
ria, que consta de nueve hojas foliedas y escritas a méquina
Por una sola cara. .

Madrid, & 19 de octubre de 1,959

CIBA Société Anonyme

p. a.
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