PATENTE DE INVENCION
a favor de:
FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister Lucius
& BrUning, de nacionalidad algmana, residente -en Frankfurt (M)
- Hoechst (Repiblica Federal Alemana), por: A
"PROCEDIMIENTCO DE FIJACION DE COMPUESTOS ORGANICOS HIDROSOLUBLES
SOBRE MATERIAS DE ESTRUCTURA FIBROSA".

Memoria descriptiva

El demandante ha descubierto que se pueden fijar compuestos
hidrosolubles en materias de estructura fibrosa, aplicdndose so-
bre éstas los compuestos orgdnicos que contienen una o varias ve
ces la agrupacidn |

Tz
-SOZ-?H-?-sz
R Ry

en la cual R, R, ¥ R, representan hidrégeno o los radicales de
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hidrocarburc de bajo peso molecﬁiar y % representa el radical de
un 4cido polibdsico y sometiendo, en seguida, las materias asi
tratadas, a la influencia de agentes con accidn alcalina, Como
dcidos polibdsicos, que llevan el radical 2, se pueden citar,

por ejemplo, el 4cido sulfirico, el 4cido fésforico, el dcido
bérico o los 4cidos benéeno- y naftaleno-polisulfénicos o poli-
carboxflicos.

El tratamiento con las sustancias de accién alcalina puede,
también, ser efectuado en presencia de compuestos que tengan étg
mos de hidrdgeno activos. Los compuestos de este género son, pues,
por ejemplo, los alcoholes mono o polivalentes, -las aminas, 1lo0s
mercaptanos, las amidas de 4cidos, las cetonas, las sulfonas, cowm
prendiendo los grupos metilénicos activados y otros. -

El nuevo procedimlento puede, por ejemplo, ser aplicado para
ls fijacidn de colorantes en fibra, en estado insoluble. Los com-
puestos de colorantes, conteniendo la agrupacién (1), son hidro-
solubles. Son absorbidos por la fibra sobre la cual son fijados
de manera més o menos sdlida, segin la estructura particular de
las moléculas qué constituyen el colorante. En el transcurso del
tratamiento, sobre la fibra de estos compuestos de colorantes hi
drosolubles, el radical 4cido ligado bajo forma de agrupacidn
éster, se separa con formacidn de un grupo vinflico. E1l compuesto
insoluble asf{ producido, se adhiere $olidamente a la fibra y el
grupo vin{lico producido en estado naciente, puede, si se da el
cas0o, reaccionar con grupos activos de la materia fibrosa.

Los colorantes, conteniendo una o varias veces la agrupacién
(1), pueden pertenecer a todas las categbrias, por ejemplo, pue-
den derivar de la serie de colorantes nitrados, de los colorantes
azbicos, de los colorantes de cuba o de trifenilmetano, de las

ftalocianinas y otros. Se pueden preparar, por ejemplo, las mate-
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rias de partida o materias primas de la manera usual, transformén
dose un colorante o un produc%o intermedio en el dcido sulfinico
0 en la gal de sodio correspondiente y haciendo reacc¢ionar este
compuesto con el alcohol beta-cloretflico o con el 8xido de eti-~
leno. De esta manera ge obtlenen compuestog hidroxilados que con
tienen el grupo:
-S02~OH2-CH2~OH° |

Si, en lugar de alcohol beta-cloretilico o de 8xido de eti-
leno; se emplean los compuestos gue posean los sustituyentes co-
rrespondientes, por ejemplo, ¢l beta-cloropropancl, el bxido de

propileno, el 6xido de 1,2-butileno o sus derivados, se obtienen

compuestos, que contienen la agrupacidn

?2
-30,~CH~C-0-H
21
R Rl

Se pueden igualmente preparar los compuestos del grupo indi
cado anteriormente, sometiendo a una oxidacién los compuestos que
tienen la agrupacidn:

% |
C-~-0H 5 -8~
l _ Il
R, OR

2

-3 ?H~ -0H

H—Q—w

~CH-

|

? 1
o sus ésteres. Los compuestos de paftida mencionados en primer
lugar, pueden obtenerse por reaccién de mercaptanos con alcohol
beta~cloretilico, & con 8xido de etileno, de propileno y otros.

Se hace, seguidamente, reaccionar los compuestos hidroxils-~

dos con los 4cidos polibédsicos, tales como dcido sulfirico; en
esto reaccibn se forman los ésteres sulfdricos 4cidos. Pueden
obtenerse igualmente los ésteres sulfdricos édcidos, haciendo reagc
cionar los compuestos hidroxilados con las sales dcidas, por ejem

plo, con los clorosulfonatos alcalinos, log bisulfatos alcalinos
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y otros.

En el caso de los colorantes azbicos, la agrupacién (1) pue

de estar presente una o varias veces no solamente en el componen

te diazbico, sino, también, en el componente de copulacidén o en

los dos. BEntre los colorantes azbicos citaremos, por ejemplo, los

compuestos siguientes gue son utilizables en la ejecucién del pre

gsente proceso.

Los ésteres ééidos de los colorantes azdicos obtenidos a

partir de
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los compuestos diazdicos de laz
l—aminofenil-4—(beta—hidroxi—etil—sulfona) y el beta-
naftol; |
l-aminofenil-3-(beta-hidroxi-etil-sulfona) y la anilida
del 4ecido 2,3-hidroxi-naftdico; |
l-aminofenil-2~(beta-hidroxi-etil-sulfona) y la 1-fenil-
3-metil-5-pirazolonay ‘
lwamino—2—metoxifenil~5-(beta—hidroxi;etil—sulfona) N
la anilidé del 4cido acetilacético.
l-amino-2,5-dimetoxi~fenil-4-(beta-hidroxi-etil-sulfona)
y la 1'=(2,3-hidroxi-naftoil~amino)-2'-netoxi~benceno-
51~ (beta-hidroxi-etil-sulfona);
l-amino-2-nitrofenil-4~(beta~hidroxi-~etil-sulfona) y la
l-metil~3-dihidroxi-etil-anilina;
3,5'-dicloro~-benzidina y la l-amino-naftaleno-5-(beta-
hidroxi~etil-sulfona);

Dehidrotio-para—~toluidina y la acetoacetil-l-amino-2-
metoxi—benceno—B-(beta—hidroxi-etil—sulfona);
l-amino~2-cloro-fenil-5-(beta-hidroxi-etil~sulfona) y
la difenil-anminaj
1-amino-2—met0xi—fenil—5-(beta—hidroxi-efil—sulfona) y

la difenilanina;
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sulfona) y el 4cido 2-amino-8-naftol-6-sulfdénico;

100 122 - Toluidina (mezcla de isbmeros) —-3 2-hidroxi-nafta
len-6-(beta-hidroxi-etil-sulfona).

132 - 4-amino-4'-(bveta-hidroxi-etil-sulfona)-1,1'-azo-ben

ceno --3 beta-naftol;

142 - l-amino-naftalen-5-(beta-hidroxi-etil-sulfona) --9

105 beta-naftol; ‘
152 - l-amino-naftaleno-3,6-bis-(beta~hidroxi-etil-sulfona)
--3 beta-naftilamina --3 Dbeta~naftilamina;
162 - l-smino-naftaleno-5~(beta~hidroxi-etil-sulfona) --+
beta-naftilamina --3 l-fenil-amino-naftaleno-8~(beta-
110 hidroxi-etil-sulfona);

172 - 4-amino-difenilamina~2-(beta-hidroxi-etil-sulfons)

--3 Dbeta-naftilamina --9 2-hidroxi-naftaleno-6-(be
ta-hidroxi-etil-sulfona)}

18¢ = 4,4'-diamino-estilbenc-2,2!'=bis~(beta~hidroxi-etil-

115 sulfona) --3 fenol y metilacién;
19¢ - 2-gmino-naftaleno-4,8-bis~(beta-hidroxi-etil-sulfona)
-~3 meta-toluidina y tratamiénto con COClZ;
20¢ - l-amino-2-nitro~-fenil-4-(beta~hidroxi~etil-sulfona)
-~3 éter dimetflico de la amino-hidrogquinona --$ 1!
120‘ (2,3-hidroxi-naftoil)-amino-2'-metoxi-benceno~5'-(be
ta~hidroxi-etil-sulfona).

Otros ejemplos de colorantes que pueden ser empleados en el
presente procedimiento, son entre otros, loé ésteres 4cidos de
los colorantes siguisentes:

125 12 - 2,4~dinitro-2'-(beta-hidroxi~etil-sulfona)-4'~-fenila
mino-difenil-amina;

28 - 4~(beta-hidroxi-etil-sulfona)-4'-(2"-4"-dinitro)-feni

lamino-1,1l'-azo~benceno;
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- 3,3'=dinitro-4,4'-di-(2"-metoxi~5"-beta~hidroxi-etil-

sulfona)-fenilamino-benzofenona;

El colorante obtenido por oxidacién de 2-(4'-amino-fe
nil)-6-metil-7—(beta~hidroxi~etil-sulfona)-benzotiazol
por medio de un hipocloritoj

El vnroducto de condensacién‘terciario obtenido a partir
de cloruro de cianurilo, de una molécula del colorante
monoazbico preparado por copulacidén de l-aminobenceno-
4-(beta~hidroxi-etil-sulfona) diagotada y l-amino-2-
metoxi-S—ﬁetilbenceno, una molécula del colorante monoa
z8ico reducido, obtenido a partir de paranitranilina
diazotada y 4cido salicflico y una molécula de 2-amino-
l-metoxi-benceno-4-(beta~-hidroxi~etil-sulfona);
1,4-3di-(37,3"=beta~-hidroxi-etil-sulfonil-anilido)-antra-
guinona; |
l-amino-2-(beta-hidroxi-etil-sulfonil)-4-anilido-antra-
guinonas
4,4'~3diamino=~2,2'~di-(beta~hidroxi-etil-sulfonil)-1,1'~
antrimidasg
1,9~N-metil-sntrapiridona~4-(3'~beta-hidroxi-etil-sul-
fonil)-fenilamida;
3-hidroxi-/4'-(beta~hidroxi-etil-sulfonil)/-quinoftalo-
ne; ‘
Dibenzantrona-di-(beta-hidroxi-etil-sulfona);
6,6'-di~(beta-hidroxi-etil-sulfonil)-2,2'-tionafteno~
Indigo;
5,5'-di-(beta~hidroxi-etil-sulfonil)-2,2'-Indigo;
di-(beta~hidroxi-etil-sulfona) del complejo clprico de
ftalocianinag

Colorante oxazinico obtenido a partir de 4-amino=2'-
nitro-4'-(beta—hidroxi-etil—sulfonil)—difenilamina Yy

cloranilina.
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Se puede proceder, también, de la siguieﬁte manera
Se baten las fibras en un baiio neutro o ééido, con los comm
puestos susceptibles de ser copulados y conteniendo vna o varias
veces la agrupacidn (1). Se transforman los compuestos sobre la
165 fibra en las vinilsulfonas. Copuldndose €stas con los compuestoé
de diazonio, se pueden producir sobre la fibra colorantes insolu
bles. Segin la invencidén, se puede también efectuar la copulacién
gobre la fibra, antes de la transformacién en vinilsulfona del com
puesto conteniendo el grupo de éster 4cido formando el grupo de vi
170 nilsulfona en el colbrante azbico acabado. Existe una ventaja en
emplear este proceso en el caso de las fibras sensibles a los al
calis.
Para la produccibén de colorantes en la fibra, puéden emplear
se todos los compuestos susceptibles de copulacibn, con lg tnica
175 condiecidn que el radical (1) no ocupe la posicidn de copulacidn,
Asf, por ejemplo, se pueden fijar sobre la lana las sales
de los ésteres beta~hidroxi-etil-sulfénicos de arilidas del dcido
2,3-hidroxi-naftbdico en una solucidn neutra o 4cida, tratar se-
guidamente con los 4lcalis débiles, como el acetato sbdico o el
180 ‘ jabdn y copular, por fin, con compuestos de diazonio.
| Segin la invencidén se pueden también mejorar las propiedades
de solidez de los colorantes, conteniendo grupos aptos para reac
cionar con los grupos vinil-sulfénicos, por ejemplo, grupos ami-
nados o hidrox{licos, combindndose los colorantes con los com-
185 puestos gue contienen la agrupacién citada y sometiendo los mis-
mos, finalmente, a un tratamiento ulterior.
El procedimiento objeto de la presente invencidn ademds, no
estd limitado a la produccidn de tintes; también pueden utilizar-
se todos los compuestos orgdnicos, que, en presencia de la agru-

190 " pacibn (1), sean hidrosolubles, para obtener efectos particulares



sobre las materias fibrosas. As{, por ejemplo,‘puede gervirse
del presente procedimiento para tornar la materia fibrosa apta
para resistir el ataque de las polillas, Entre los compuestos
utilizables para este efecto, se pueden citar a titulo de ejem-
.195 plos, los ésteres 4cidos de los compuestos siguientes:
2,4-diclorofenil-l-(beta-~hidroxi-etil~sulfona).
l-tricloro-2-di-(beta~hidroxi-etil-sulfonil-fenil)=~etano,
naftil-beta-(hidroxi-etil-sulfona).
Los productos de la reaccidén del cloruro de cianurilo con
200 - las aminoaril-beta-~hidroxi-etil-sulfonas y gtros°
Se puede, ademds de lo dicho, mejorar las propiedades de la
materia fibrosa aplicdndose sobre ésta, segin el procedimiento
presente, los compuestos que contienen la agrupacidén citada aﬁ-
teriormente y poseyendo una gran capacidad de repulsidén del agua
205 o gue dan al tejido un btacto suave, una mayor capacidad para re-
cibir los tintes, uns inmunizaciéﬁ, una excelente tonalidad blan
ca y otras. A este respecto pueden citarse, por ejemplo, los és-

teres 4dcidos de los compuestos siguientes

12 - Los productos de reaccién de aminas aliféticas con peso
210 molecular elevado y de clorofenil-beta-hidroxi-etil~
sulfonas, en las cuales el 4tomo de cloro es mbvil;

22 -~ Los productos de reaccién entre el cloruro de oleilo y
las amino-fenil~beta-hidroxi-sulfonas; .

32 - Los productos de reaccidén entre el igocianato de octa-

215 decilo y las aminoaril-beta-hidroxi-etil-sulfonas;

42 - Las sulfonas obtenidas por‘oxidacisn de los productos
de la reaccién.de l-mercapto-2-etanoles y de hidrocar-
buros clorados de peso molecular elevado;

52 - E1 benzimidazol obtenido a partir de 1,2-di-amino-bence

220 no-4-(beta~hidroxi-etil-sulfona) y de anhidrido maléicoj
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62 - E1 producto obtenido por reaccidén de una moldécula de
4,4'~diamino-estilben-2,2'-bis~(beta~hidroxi-etil-
sulfona) con dos moléculas de cloruro de cianurilo
sustitucién subsiguiente de otros dos dtomos de cloro
con la anilina y sustitucidn de los dos dltimos 4to-
nos de cloro por los hidroxilos:

Los productos de reaccién entre los ariliso-cianatos

-3
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f

y la 4,4'-diaminoestilbeno-2,2'~bis-(beta~hidroxi-
etil-sulfona), o 2-octadecil-3-metil-6-(beta-hidroxi-
etil-sulfons)-benzimidazol y otros elementos.

Por consiguiente, se puede utilizar el preseénte procedi-
miento para el acabado de todas las especies de materiales o ma
teriss fibrosas, por ejemplo, de fibras textiles, naturales o
artificigles, tales como la lana, la seda, las fibras de pro-
tefna siﬁtética y las fibras de superpoliamida o para el acaba-
do de fibras celul&sicas, tales como el algoddn, el cdfiamo, el
hilo de lino, la celulosa regenerada o la acetilcelulosa o las
mezclas de fibras correspondientes. Se puede aplicar el presen-
te procedimiento a la materia fibrosa en rama, cuando se trata
de hilos y tejidos. Segidn la invencidn, se pueden tratar, ade-
més de lo dicho, el cuero, las léminas y otros materiales de
estructura fibrosa, como la cartulina, el cartén, el papel, el
cuero artificial y otros.

Cuando los compuestos, empleados segin la invencidn, han
sido absorbidos por la fibra, seefectda el tratamienfo con el
auxilio de agentes con accidén alcalina, en una solucién acuosa,
8in que sea en general necesario un secado intermedio. Cuando,
entre tanto, los compﬁestos no poseen ninguna afinidad por la fi
bra, es ventajoso impregnar el material con una solucién de los
compuestos y exprimirlo y/o secarlo; se pueden también aplicar

los compuestos sobre el material e introducir éste en una so-
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lucién con acecidn alcalina, conteniendo, ademds, si se da el
caso, un compuesto como el cloruro bdrico. Puesto que la separa
cién del radical 4cido se hace inmediatemente, es muy diffcil eli
255 minar el compuesto. Es mds, es igualmente posible someter el mate
rial seco a un tratamiento alcalino en los disolventes orgdnicos
y en la fase gaseosa. El presente procedimiento permite producir,
de manera simple, sobre materiales fibrosos, efeétos que se distin
gan por poseer notables propiedades de solidez,
260 Ejemplo 1
i Con cuatro partés, en peso, de la sal pirf{dica del coloran-
te, corréspondiente a la férmula 1 del dibujo adjunto, con agua,
tiodietano-diol, y un espesante que contenga tragacanto, se for-
man 100 partes, en peso, de pasta de estampar. Despuéé del estég
265 pado sobre el material textil y el tratamiento por el vapor, se
| termina durante 10 minutos, en un baflo calentado hasta ebullicidn
¥y que contenga, por litro, 10 partes, en peso, de carbonato sédi-
co y 2 partes, en peso de jabbn, Se obtiene un estampado amarillo
de buena solidez al lavado y a la ebullicién con carbonato sédico.
270 Fiemplo 2
Se disuelveﬁ 3,7 partes en peso de la sal sddica dél colo-
rante correspondiente a la £6rmula 2 del dibujo adjunto con agua
y tio-dietano-diol y se completa la solucién con auxilio de un
espesante de tragacanto, hasta 100 partes, en peso, de tinta de
275 estampar, Después del estampado sobre el material textil y el tra
tamiento con vapor, se termina durante un poco tiempo en un bafio
que contenga por litro dos partes, en peso, de dietilamina y 5
partes, en volumen, de solucién de sosa cdustica concentrada. Se
obtiene un estampado rojo de muy buena solidez al lavado y a la

280 . ebullicidédn con carbonato sdbdico.

Ejemplo 3
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Se disuelven 4 partes, en peso, de sal sbdica del colorante
correspondiente a ia férmuls 3 del dibujo adjunto, con agua y
tio~dietano-diol, despuéds de lo cual, se completa la solucidn
hasta 100 partes, en peso, de pasta de estampar, por medio deeg=-
pesante de tragacanto. Después del estampado, sobre el material
textil y del tratamiento con vapor, se termlna durante un minuto,
a 50¢ G, en un bafio que contenga, por litro, 20 partes, en peso,
de cloruro bériqo, 200 partes, en peso, de cloruro sbdico y 5
partes, en.volumen, de solucidén de sosa cdustica concentrada y se
guldamente se jabona’hasta ebullicidn con 3 g. debcarbonato sbdi-
coy 1l g. de jabbn por litro. Se obtiene un estaﬁpado rojo de muy
buena solidez al lavado y a la ebulliciéﬁ con carbonato sédico.
Ejemplo 4 ’

Se somete una tintura al 2%, preparada de manera usual, sobre
lana, con el colorante correspondienté a la férmula 4 del dibujo
adjunto, después de enjuagarlo, a un tratamientb corto, ulterior,

en un bafio que contenga 0'l% de carbonato sddico y 1% de jabén.

. Después se enjuaga nuevemente y se seca. Se obtiene un tefiido ro

jo de muy buena solidez al lavado, a la transpiracibén y al abata
nado en un bafio alcalino y de solidez a la luz de buena a muy bue
na. El colorante se adhiere también, muy bien, sobre fibras de
superpoliamida. La solidez o fijeza del tefiido, sometido a un tra
tamiento ulterior, es muy buena.
Ejemplo 5

Se trata, ulteriorménte} COomo se indica en el ejemplo 4,
una tintura al 1'6% obtenida sobre lana, con el colorante corres-
pondiente & la férmula 5 del dibujo adjunto. Se obtiene un tinte
rojo anaranjado de muy buena solidez a los tratamientos por via

himeda y de buena solidez a la luz. También sobre fibras de super-
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poliamida se obtiene un tefiido, que posee las mismas propiedades

de solidez,

- Se oObtienen tintes rojo-anaranjados, que poseen igﬁalmente
muy buena solidez o fijeza cuando se emplean los colorantes co-
rrespondientes a las férmulés 6y 7 del dibujo adjunto.

Ejemplo 6

Se somete una tintura al 2'5% obtenida sobre lana, con el
colorante correspondiente a la férmula 8 del dibujo adjunto a un
tratamiento ulterior, de la maners indicada en el ejemplo 4. Se
obtiene un tefiido amarillo—rojizo que posee unae solidez o fijeza

a los tratamientos por vis himeda y a la luz, de buena a muy bue

ng.e
Bjemplo 7

Se somete una tintura al 3% obtenida sobre lana con el colo
raente correspondiente a la férmula 9 del dibujo adjunto, a un’
tratamiento ulterior, segin el método indicado en el ejemplo 4.
Se obtiene un tefiido amarillo-verdoso que posee unakmuy buena

solidez o fijeza al lavado y al abatanado alcalino.

Ejemplo 8

Se somete una tinturas al 1'8% obtenida sobre lana, con el
colorante correspondiente a la f£6érmula 10 del dibujo adjunto, a
un tratamiento ulterior, segin el método indicado en el ejémplo
4, Se obtiene un teflido amarillo=-rojizo que posee una solidez o
fijeza al lavado, al abatanado y a la luz, muy buena. El oolorag
te se fija muy bien sobre la fibra de superpoliamida. Le solidez
del tefiido, sometido a tratamiento ulterior, incluyendo la resig
tencia a la luz, es muy buena.

Ejemplo 9
Se somete una tintura al 4%, obtenida sobre fibras de super

poliamida con el colorante correspondiente a la férmula 11 del
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dibujo adjunto, a‘un tratamiento ulterior en un liquido aébil~
mente alcalino. Se obtiene una tincidén roja de muy buenas propig
dades de solidez o fijeza, incluyendo la resistencia a la luz,
Sobre lana se obtiene un tefiido rojo, que posee las mismas
propiedades muy buenas de sdlidez o fijeza. Sometido g un trata-
miento ulterior con cromo, el tefiido presenta las mismas propie-

dades muy buenas.

Ejemplo 10

Se gomete una tintura al 4%, obtenida sobre las fibras de
superpoliamidas, con el colorante de la composicién de la férmula
12 del dibujo adjunto & un tratamiento ulterior en wn medio débil
mente alcalino. Se obtiene un tinte rojo-azulado, cuyas propieda-
des de solidez son muy buenas o excelentes, incluyendo la fijeza

a la luz. Sobre lena se obtiene igualmente un teflido rojo azula-

do,

Ejemplo 11

Se gomete una tintura al 0'8%, obtenida sobre lana, con el
colorante que tenga la composicién de la férmula 13 del dibujo
adjunto, a un tratamiento ulterior, segin el método indicado en
el ejemplo 4. Se obtiene un tefiido anaranjado, tirando a rojo
¥y que posee muy buenas ﬁropiedades de solidez o fijeza. E1 colo-
rante fija muy bien sobre la fibra de superpoliamida, sobre la
cual da un teﬁido rojo anaranjado que muegtra igualmente muy bue-
nas propiedades de solidez.

Ejemplo 12 |

Se somete una tintura al 2% preparads de la manerausual,
pero sin la adicién de carbonato sédico, sobre algodén, con el cQ
lorante de la composicibn de la férmula 14 del dibujo adjunto,
después de enjuagado, a un tratamiento ulterior en un medio alca-

lino. Se obtiene un tefiido rojo, tirando a amarillo, de buena
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gsolidez o fijeza a los tratamientos por via himeda y particular-
mente de buena solidez al agua o al lavado.

Sustituyendo los dos grupos metilicos del componente de ben
cidina por grupos metoxi, se obtiene un colorante, cuya tincién
sobre el algoddn es mds azulada y cuyas propiedades de solidez son
andlogas,

Ejemplo 13

Se somete una tintura al 3% obtenida sobre lana, con el co-
lorante correspondiente a la férmula 15 del dibujo adjunto, a un
tratamiento ulterior,‘segdn el método indicado en el ejemplo 4.
Se obtiene un teiiido amarillo, tirando a rojo, ¥y due posee muy
buena solidez o fijeza al lavado y al abatanhado alcalino, asi co-
mo una resistencia a la luz de buena a muy buena. A
Ejemplo 14

Se gomete una tintura al 3% obtenida de la manera usual so-
bre lana, en un bafio fcido, con el colorante cofrespondiente a la
férmula 16 del dibujo adjunto, a un tratamiento ulterior, segin el
método indicado en el ejemplo 4, Je obtiene un teflido azul claro,
que posee una buena solldez a . los tratamientos por via himeda y
una fijeza a la luz de buena a muy buena.

Ejempio 15

Se hace hervir, durante una hora, en una solucién débilmente
acidulada con dcido sulfdrico, un tejido de lana, con una solu-
c¢ibén acuosa, teniendo por litro 5 partes, en peso del compuesto
correspondiente a la férmula 17 del dibujo adjunto., En seguida se
enjuaga bien, afiadiendo el dltimo bafio de enjuagamiento 5% de bi-
carbonato sddico o acetato sédico. Se obtiene una buena resisten-
cia al ataque de las polillas y esta resistencia persiste bien

después del lavado.
Ejemplo 16
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Se impregna un tejido mixto de algoddén y raybén de viscosa,
con una solucibén gque contenga por litro 20 partes, en peso, del
compuesto correspondiente = la férmula:

—SO2—CH2-CH2—O~SOBNa

C18t37
Después se exprime el exceso de solucidn, se somete al tejido a
un tratamiento ulterior alcalino y se acaba por enjuagar. lledian
te este tratamiento, el tejido adguiere una impregnacidén muy du-
radera que repele el agua.
Ejemplo 17

El pH de un baflo de tintura, que contenga el colorante, co-
rrespondiente a la férmula 18 del dibujo adjunto; en la cual la
concentracidn del bafio no debe ser superior a 1:10, se ajusta,
con 4cido acdtico, a 5'5. A una temperatura de 952 G, se prepara,
en seguida, una tintura al 2% sobre algoddn, después se somete
el algodén, durante 10 6 15 minutos, 2 un tratamiento ulterior
en un bafio hirviendo, que contenga 3 g. de jabbén y 3 de carbonato
gbdico, por litro, y se enjuaga bien. Se obtiene, de esta manera,
un tetildo amafillo, tirandc a verde, que posee una buena ¢ muy
buena solidez o fijeza al agua, al lavado y a la ebullicidén con
carbonato sédico.

Se obtiene en algoddn un tefiido amarillo verdoso muy claro
gue posee la misma buena solidez a los tratamientos por via hime-
da, empledndose el colorante correspondiente a la férmula 19 del
dibujo adjunto.

Ejemplo 18

Una tintura a 1% preparada y perfeccionada segin el ejemplo
17, en algodén con el colorante correspondiente a la f£érmula 20
del dibujo adjunto, da tonalidades rosas de una solidez o fijeza
al agua, al lavado y a la ebullicién con carbonato sédico de bue-

na a muy buena asf como buena resistencia a la luz.
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Ejemplo 19

Se somete una tintura al 3%, preparada. segin el ejemplo 17
en algoddn, con el colorante correspondiente a la férmula 21,
pero empleando el 40% de sulfato sbédico cristalizado, en el bafio
de.tincién, a un tratamiento ulterior con jabdn y carbonato sddi
co., Se obtiene un tefiido amarillo, tirando a rojo, y ofreciendo
ung solidez o fijeza al agua, al lavado y a la ebullicién con car
bonato sbdico, de buena a muy buena.

En algoddén se obtienen tefiidos amarillos similares, ofre-
ciendo las mismag propiedades de resistencia, eﬁpleando un colo-
rante correspondiente a la férmula'zz del dibujo ‘adjunto.
Ejemplo 20 .

Se obtiene, en algoddn, tefiidos amarillos o naranjas, que
poseen una buena o muy buena solidez o fijeza a los tratamientos
vor via hidmeda, empleando los colorantes correspondientes a las
férmulas 23 a 26 del dibujo adjunto.

Ejemplo 21

Se somete una tinturas al 2% preparada de la manera usual,
sobre lana, en un bafio 4cido, con el colorante correspondiente a
la férmula 27 del dibujo adjunto, a un tratamiento ulterior, se-
gin el método indicado en el ejemplo 4, Se obtienen tintes azu-
les y claros, tirando a rojo, y gue ofrecen una buena o muy bue-
na solidez o fijeza al lavado, al abatanado y a la luz,

Ejemplo 22

Se somete una tintura al 0'7%, preparada de la manera usual,
sobre lana, con el colorante correspondiente a la férmula 28 del
dibujo adjunto, durante 15 minutos a un tratamiento ulterior a
802 C., con una solucidn de jabdn al 1%, después de lo cual se
enjuaga, se acidifica con 2% de 4cido acético al 30% y se seca.
Se obtiene un tefiido amarillo tirando a rojo, y gue ofrece una

muy buena solidez al lavado, al abatanado en medio alcalino y a
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la transpiracién y una resistencia al agua del mar de bﬁena a
muy buena.
Ejemplo 23

Se somete una tintura al 1'5%, preparada de la manera usual
sobre lana, con el colorante correspondiente a la férmuls 29 del
dibujo adjunto al tratamiento ulterior indicado en el ejemplo 22.
Se obtiene un tefildo claro, azul-rojizo, gque cofrece una muy buena
solidez o fijeza al lavado y al abatanado y una resistencia a
la luz de buena a muy buena,
Ejemplo 24

Se enjuaga una tinturs al 1%, preparada sobre algodén con
el colorante correspondiente a la férmula 30 del dibujo adjunto
seglin la prescripcién del ejemplo 17, perc empleando el 40% de
sulfato sbdico cristalizado, y se la somete entonces durante 10 -
15 minutos a un tratamiento ulterior en un bafio hirviendo que
contenga, por litro, 3 g. de jabén y 3 g. de carbonato sédico,
Se obtiene un tefiido amarillo-dorado, que ofrece una solidez o
fijeza buena a muy buena al agua,al lavado o a la ebullicién con
carbonato sédico.
Ejemplo 25

Una tintura al 2% sobre algodén, preparada y tratada ulte-
riormente, seglin el procedimiento descrito en el ejemplo 24, con
el empleo del colorante correspondiente a la férmula 31 del di-
bujo adjunto, proporciona un teiiido castafio de buena solidez o
fijeza al agua y al lavado. Por un tratamiénto ulterior con und
sal de cobre, se consigue mejorar, ademds, las propiedades de
solidez.
Ejemplo 26

Una tintura al 2% sobre algodbn, preparada y tratada ulte-

riormente, segin el ejemplo 24, con emplec del colorante, gue
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tenga la férmula 32 del dibujo adjunto, da tefiidos azules de

<

buena solidez al agua y al lavado, Por tratamiento ulterior con
una sal de cobre, se consigue mejorar ademds, las propiedades de
solidez,
Ejemplo 27

Se somete una tintufé al 2% preparada de la manera usual,
gsobre algodén, en un bafio débilmente acidulado con 4cido acéti-
co, empleando el colorante correspondiente a la férmula 33 del
dibujo adjunto, en el mismo bafio a un tratamiento ulterior en
medio débilmente amdniécal. Se obtiene un tefiido amarillo, gque
ofrece una buena solidez a los tratamientos por via hfmeda, en
particular una buena resistencia al lavado, al agua y a la trans
piracién.
Ejemplo 28

Se enjuaga una tintura al 2% sobre algoddén, preparada de
la manera usual, pero en bafio neutro, empleandb el colorante co-
rrespondiente a la férmula 34 del dibujo adjunto y se mantiene

entonces a ebullicidn, durante 15 minutos, en un bafio gue conten-

" ga por litro, 3 g. de jabdén y 3 g. de carbonato sbdico. Se acidi

fica seguidamente, a la tintura con 4cido acético y se obtienen
tonalidades amarillas, que ofrecen buena solidez a los tratamien
tos por via himeda.
Ejemplo 29

Se trata una tintura, preparada de la manera usual, sobre
algoddn, en un baﬁb débilmente acidulado, con 4cido acético, con
empleo del colorante correspondiente a la férmula 35 del dibujo
adjunto, en el bafio de tincién con una pequefla cantidad de carbo
nato sédico. Se enjuaga, seguidamente, varias veces, con agua ca
liente, ¥y se mantiene 2 ebullicibén durante 10 minutos, en un baiio

conteniendo por litro, 3 g. de jabén y 3 g, de carbonato sdédico.
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Se obtiene une tincidén amarilla, que ofrece una muy buena soli
dez al agua, al lavado y al tratamiento a ebullicidn con carbo
nato sédico.

Los colorantes siguientes dan, en el algoddn, tefiidos, que

L ]
ofrecen las mismas buenas propiedades de solidez:

Colorantes correspon- Tonalidades
dientes a las fdrmulas o matices

- 36 Violdceo
b..................;.. 37 amarillo
Cossssessncesssnsoacasn 38 " azul
Qesesvoscsscsosscsases . 39 castafio
Ceoesescesscoscoseansoe 40 ceniza
Toeensssoroosssnnoanss 41  amarillo
Ceseorsessassasesoncann 42 amarillo
Kluoensnneeneononsonnss 43 ' r0jo
P 44 naranja
Kesvronnnnnnonosonnnns 45 rojo
leveesesoossoessonenos 46 amarillo dora
do
Bjemplo 30

Se disuelven en agua 3 partes, en peso, de sal sbdica del
compuesto correspondiente & la férmula 47 del dibujo adjunto.
Se completa la solucidn neutra hasta un litro. Se hacen hervir
30 g. de lana en esta solucién, durante una hora, como es usual
en el caso de la tintura en lana y se trata, seguidamente, la
tintura durante pdco tiempo a la temperatura ambiente, con una
solucidn de acetato sbdico dilufdo. El compuesto se distribuye
cuantitativamente sobre la fibra y se fija alll de manera que
resista el lavado. Tratando con los compuestos de diazonio la

lana, as{ tefiida, se obtienen teflidos que ofrecen muy buena so-—
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lidez o fijeza. De esta manera, se obtienen, por ejemplo, tona
lidades o matices azules con el cloruro de diazonio de la 4'-
metoxi-4-amino-difenilamina y tonalidades violdceas con el comn-
puesto de diazonio del 5-metil-2~metoxi-4-benzoilamino-l-amino-
benceno. Lios dos tefildos acusan excelente solidez. En lugar de
los compﬁestos antes mencionados pueden aplicarse otros colo-
rantes. Ademds de lo dicho, puede emplearse, para eéte fin, to-
da especie de compuestos de diazonio,
Ejenplo 31
.Se enjuaga unavtintura al 3%, obtenida en algodén, con

auxilio de sulfato sédico, con el colorante correspondiente a
la férmula probable 48 del dibujo adjunto, y, enseguida, se so-
mete a un tratamiento a ebullicidn en un bafio fresco, que con-
tenga, por litro, 3 g. de jabén y 3 g. de carbonato sédico. Se
obtiene una tincién azul claro, ofreciendo una solidez muy bue
ne a los tratamientos por via himeda y a la luz.
Ejemplo 32

Je somete una tintura al %%, preparada de la manera usual,
en algodén, por medio del colorante correspondiente a la fér-
mula 49 del dibujo adjunto, en el baiio de tefiido, a un trata-
niento ulferior con una pequefia cantidad de carbonato sédico.
Se enjuaga, seguidamente, varias veces, con agua caliente, des-
pués, se hace hervir durante 15 minutos en un bafio, que conten-
ga por litro 3 g. de jabén y 3 g. de carbonato sédico. Se obtie
ne un tefiido violdceo, que ofrece una buena solidez o f£ijeza s
los tratamientos por via himeda.
Ejemplo 33

Se trata una tintura al 3%, preparada sobre lana, en un ba
fio neutro, con el colorante correspondiente a la férmula 50 del

dibujo adjunto, después de enfriar el baflo a aproximadamente 802
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C., en el mismo bafio con jabdn y un poco de acetato sédicb. En
seguida se enjuaga bien y se seca. Se obtiene una colorécién
castaiio oscuro, que ofrece una buena solidez a los tratamientos
por via himeda.
Ejemplo 34

Se trata una tintura al 3%, preparada sobre la lana, en un
bafio neutro con el auxilio del colorante correspondiente a la
férmula 51 del dibujo adjunto, despuéds de enfriar el baiio a apro
xlmadamente 802 C., ulterlormente en el mismo bafio con jabbn. Se
obtiene un amarillo vivo, que ofrece una buena solldez a los tra
tamientos por via himeda,
Ejemplo 35

Se hace hervir fieltro de lana con 10% del compuesto corres
pondiente & la férmula 52 del dibujo adjunto, durante 75 minutos,
en un baiio enutro. Despuds se enjuaga y se adiciona en el dltimo
bafio de enjuagado 1% de bicarbonato sbdico o acetato sédico. Se
obtiene una prepargcién resistente al atague de las polillaé y
que presenta una buena solidez al lavado.
Ejemplo 36

~ Se disuelven 10 partes, en peso, del colorante que tiene por

férmula la nlmero 53 del dibujo adjunto con 100 partes, en peso,
de tio~-dietano-diol y con agua y se completa la totalidad hasta
1.000 partes, en peso, de pasta de estampado. Después del estam-
pado sobre algoddn, se vaporiza durante 1 hora y se termina, se-
guidamente, en una solucién dilufda de carbonato sédico. Se obtig
ne un amarillo dorado claro, que ofrece una buena solidez al Ja-
bén y a la ebullicibdn con jabén y una solucibn de carbonato sédi
co. 4

Sobre hojas de superpoliamida se obtiene un esfampado que

ofrece las mismas buenas propiedades de solidez o fijeza.
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Ejemplo 37 < J5

Se disuelven 2 pgrtes, en peso, del compuesto correspondien
te a la férmula 54 del didbujo adjunto, en 100 partes, en peso, de
agua. En esta solucidén se trata algodbn, durante una hora, a 80-
902 C. en presencia de 30% de sulfato sédico, habiendo sido lle-
vada la solucibn a reaccién alcalina débil con carbonato sédico.,
A continuacién, se enjuaga bien y se adicionan al Ultimo bafio de
enjuagado peqguefias cantidades de un 4cido mineral. E1 compuesto
diazoaminado, sblidamente fijado soﬁre la fibra, se transforms,
en esta ocasibn, en ei compuesto de diazonio. Se termina éste con
componentes de copulacidn, obteniéndose tefiidos que tienen una 80
lidez a los tratamientos por via himeda, de buena a muy buena,

Asf, se obtiene, por ejemplo, un matiz o tonalidad
Con la diacetoacetil-4,4'-diamino-3,3'-dimetildifenilo amarillo
Con el 4cido 2-fenilamino-8-naftol-6-sulfénico castafio

Con el &cido 7,7'-disulfébnico de 9, 5'—d1h1drox1—

=2,2'~ dlnaftll-urea escarlata
Con el 4cido 5~hidroxi-naftalen-l-sulfénico. - rojo
Ejemplo 38

. Se disuelven 30 partes, en peso, de la sal sbédica del colo-
rante correspondiente a la férmula 55 del dibujo adjunto, con 10
partes, en peso, de tio-dietano-diol, 50 partes, en peso, de trie
tanolamina y 200 partes, en peso, de agua caliente, se mezcla 1a'
solucidbn agitdndola con 400 partes,. en peso, de espesante de tra
gacanto neutro y se completa todo hasta 1.000 partes, en peso, de
pasta de estampar. Después de estampado sobre raydén de acetato y
secado, se vaporiza durante una hora en un vaporizador y, por
fin, se enjuaga cuidadosamente en frfo. Se obtiene un rojo vivo,

gque ofrece una buena golidez a los tratamientos por via humeda.

Ejemplo 39
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Be tifien 100 kilos de piel de beci%;égééééﬁéggai?;romo y re
bajada, en un tambor, por medio de un bafio que contenga 150% de
agua calentada a 602 C., y 1% del colorante correspondiente a la
férmula 56 del dibujo adjunto. Al cabo de 30 minutos, se adiciona
al mismo bafio 0'5% de solucibén de amoniaco comercial al 25% y se
continia a batanar durante 20 minutos. Las pieles curtidas se
pueden lubrificar de la menera usual, en el mismo baiio, por medio
de 2 a 3% de un aceite (por ejemplo, aceite de ricino y aceite de
pescado) sulfonado. Una vez terminada la lubrificacidén, se enjua-
gan las pieles curtidas durante poco tiempo y se someten al tra-
tamiento ulterior usual. Los porcentajes se refieren al peso en
el estado rebajado. Se obtiene en el cuero un tetiido castalio, que
ofrece un poder de cobertura extremadamente bueno y una buena s0-

lidez a los tratamientos por via himeda.,
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o q
OCH5 0H,,
§0,=0H ,~CH =050, 1fa
) .
ggs  hpT0HpmOmE05ME Péroula 37
65 Formula 37
0cH,
<::>4LN~ ~H= G O= Il -W4L<::>
OH)~50,=CH,~CH,=0-80,K  OH,=50,~CH,~C0H,=0-50K
870 : érmula 38
SN = N- - ~N
s
| om
OCH3
0, =CH,~CH,=0-50,K
875 S B

GHZ—CHZ-O—S O3K
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Pérmula 39

e a e e e

CH5-CH~0-50.
CH | ?5 3
l 2
CH2~O~SO5K
Pérmula 40

B0,= CH LH ~O~SO K

. oeeBeBude

SO wCH ~CH ~O~SOBK

Pérmuls 41

OCH

890 G5 ~C0- CH 0= Nngt:::>~NHnCO—NH~<:::j;—NH-CO CH-CO«CHB

=—

===

==
=

SOZ—CH2~CH2-O—SOBK : NH-~CO

0,—CH,~CH

o~ CH,~CH,-0-50

3K

895 Férmula 42

N
/[:::I: \C—NH~CO~CH—CO—CH3
_ e % S0, =CH,~CH,_~0-S0.K

CoH:O

p~CH,=CH, 3
275 1l
N~<:::j>— NE=C0-
900
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Férmula 43 PR IR
O
OH SOZ~CH2-CH2-O—S03K
505 . GO-NH—Q
SOQ-CH2~CH2~O—SOBK
érmula 44
2~6h2~CH OmSOBK SO2~CH2—CH2~O-SOEK
Pérmuls 45
OCH 3 hO g NH~CO— 4
oO -CH,=-CH,~0~-S0_K
0H2-0H2~o-303K
Pérmula 46
920 OCH3 CH ~
-N = N—§:§-ITH—OO-O-CO-1\TH é b .
802 c SO "'CH -CT{“O—SOBK
(I}H CH-0-80,K Fs
2ul TRV
925  CHp=CHg

Pérmula 47

- OH

(T e (0

SOZ~CH2~CH2~O~SOBK
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. OH,,~80p~CH,~CH,,=0-505K |
NN W ‘
7\
|\ s
f | |
N
N
i
£ -
CH,,~S80n~CH, ~CH,,~0~S0. K
CH,~CH, - 0-80,K e Te T2 e 5
(2,7 grupos ~CH2—SOQ-GH2-CH2~O-SOBK)
Férnula 49
CH NH - co~<z:::z
00 80,~CH,=CH,=0-80,K
co :
—GO~TH OH '
50,=CH,~CH,,~0~50,K
Pérmula 50
00H3' OH
()
- = N-
SO
I 2 303K
CH,,
CH,-0-80,K
Férmula 51 .
OCH,
-N =N - CH - C-CH
[ 3
CoO N
SO
, o Ny
CH, ¢l CH
CH,=0-505K

303K
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T Férmula 52

¢l o1
SOZ~OH2~CH2~O~SOBNa
970 Pérmula 53
OOHB OCH3 OCH3 OCH3
=N = N ~NH=CO=NH~ ~N = N-
|02 013 ‘ H3 302—0H2—0H2~O—SOBK
o,
975 OHQ-O-SOBK

Pdrmula 54
OCH3 FH3
N=N~N—CH2~CH2-SOBNa

O2~OH2—CH2—O~SO3Na

980 Férmula 55

OH OGI—I3
SORL®
$0,~CH,~CH,~0~50_H
SOBH 2 2 2 3

985 | . Férmula 56

CH3 COH
yoene
bOBK

990 CH2~O~SOBK
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Esta solicitud que corresponde a la presentada en Alemania
el 18 de Julio de 1949, bajo el nfmero p 49 212 IVd/8k, se acoge
a2 log beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Pro-
piedad Industrial y del srtfculo 42 del Convenio de la Unién.
Igualmente esta Patente de Invencidn se acoge a los beneficios
del Convenio para la rehabilitacién de derechos de Propiedad In-
dustrial entre Espafia y la Reptiblica Federal de Alemania, de acuer
do con la parte I del mismo, artfculos 12 y 22 (Boletfn 0Oficial
del Estado 26 de Junio de 1959).

REIVINDIGCACIONES

1), Procedimiento de fijacién de compuestos orgénicos hidrosolu-
bles sobre materias de estructura fibrosa, caracterizado por el
hecho de aplicarse sobre estos materiales compuestos orgdnicos
gue contienen una o varias veces la agrupacidn:
B
-50, -CH—&—O—Z

o :

R Ry
en la cual R, Rl ¥y R2 designan hidrégeno o radicales de hidrocar
buros de bajo peso molecular y Z indica el radical de un 4cido
polibdsico y de someterse los materiales, as{ tratados, conve-
nientemente a temperatura elevada, a la influencia de agentes con
accién alcalina.
2). Procedimiento de produccién de tintes éélidos, caracterizado
por el hecho de aplicarse sobre las fibras textiles compuestas de
colorantes hidrosolubles y que contienen una o varias veces la
agrupacidns

—SOzéCH2—CH2-O—SO3H

y someter el material, asf tratado, a la influencia de agentes con

accién débilmente alcalins.
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3). Procedinmiento, segin lo especifioédo en las reivindicaciones
1) v 2), caracterizédo porque se emplean como 4cidos polibdsicos
el 4cido sulfdrico, fosfbrico, bérico o dcidos benzol- o naftali
ne, - polisulfonfcos o policarboxilicos.
4). Procedimiento, segin lo especificado en las reivindicaciones
anteriores, caracterizado porgue se ralizs el tratamiento con
substancias de efecto alcalino en presencia de compuestos con
dtomos de hidrdgeno reactivos.
5). Procedimiento para la obtencién de nuevos productos industriag
les caracterizados por el hecho de estar unides las materias de
estructura fivrosa, en particular, sin poderse separar, para 4i
solverse eﬁ el agua, a compuestos que contienen una o varlas ve-
ces la agrupacilbn:
Te

o

R Rl

~50

en la cual R, Ry ¥ R2 tienen el significado indicado en el punto
1.
6)s Procedimiento para la obtencién de nuevos productos industria
les, de acuerdo con el punto 5, caracterizados por el hecho de
que las fibras, como tales o bajo la forma de productos manufac
turados, son teflidas o estampadas segin el procedimiento especifi
cado, con un colorante gue contiene una o varias veces la agrupa~.
cidn;
-80,=CH=CH,

7).« PRCCEDINIZETO DE PIJACION DE COMPUESTOS ORGANICOS HIDROSOLY
BLES SOBRE MATERIAS DE ESTRUCTURA FIBROSA.

Bsta lfemoria consta de treinta y ocho hojas foliadas y me-~

canografiadas por un s0lo lado de sus caras.

Madrid, a 31 Diciembre de 1959
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