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PATENTE
" DE
INVENCIORN

£

por "PROCEDIMIENTO PARA EL TENIDO DE IANA CON COIORANTES
REACTIVOS", & favor de la firme suiza J.R. GEIGY A.G.,
domiciliada en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Ia presente invencidn se refiere a un procedimiento
pafa el teﬁido, de lans con los llamados colorantes reaotivoé,
que contienen como anidn, substituyentes reaccionables en fore
ma desdoblable, as{ como todos los procesos industriales de

5e acuerdo con la invencidn para el tefildo de la lana.

Ya se conoce, el teiildo de la lana con eoloranteé
solubles en el egua, que contienen por lo menos como anidn, un
substituyente de reacci6n'desdob1§ble, Eajo'fijaoién de co-
1orante ﬁédiante‘un post-tratamiento alcalino de la tintura

10, con amoniaco y hexametilenotetramina. Un post-tratamiento al-
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calino de la lana que se tifie, es indeseable, pero en el pre=
sente caso inevitable, si no se. guiere acéptar un perjuicio
considerable de la solidez.

~ Se encuentra aqtualmente, que se puede renunciar
a un post-tratamiento aidalino en el tefiido de la lana con
tales colorantes aptos para reaccionar, sin que se presente
una disminucién esencial de la solidez, si #e aflade al bafio
tintéreo un medio auxiliar adecuado.

El proceso de teflido de la lana de acuerdo con la
invenciln con colorantes anidnicos solubles en agus, que con-
tienen, comogani6n, sustituyentes de reaccidn desdoblebles,
consta de qué se calienta 1& lana en soluciones acuosas de
estos colorantes, que contienen junto con las materias auxi-~
liares usuales de tinte de la lena, productos de condensacién
los cuales se preparan mediante calentemiento de 4cidos gra-
gos que muestran por lo menos 8 4tomos de carbono con 1l a 3
moles de alcanoleminas inferiores, que contienen junto al
écido graso por lo menos tres grupos de alcanol, bajo separa=
cibn de aproximadamente un mol de agua en el mol de alcano-
lamina. » _

Como productos de condensacidén de dcidos grasos que

miestran por lo menos 8 4tomos de carbono con alcanolaminas

inferiores se utilizan en primer lugsr, las materias descri- f

tas en la petente estadounidense n2 2089212, Se preparan

en la forma de ejecucidn antepuesté mediente calentamiento
de dcidos grasos con aproximademente 2 moles de dietanole~
mina pars 13 separacién de 1 a 2 mqles de agua. En ealidad
de écidos wrasos, ge conslderan en primer lugar la mezclas
seflaladas del comercio, tales como deidos grasos de -capra.

Consta de proporciones considerables de £cido 1durieco y con-
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tiene ademds en proporclones variables deildos grasos de 8,
10 y 14 dtomos de carbono. Fundamentalmente se pueden, em-
plear asimismo los productos de condensacidn para dcidos
grasos superiores, tales como dcido mirfstico, dcido pal-

5, nftico, deido oleico ocon alcanolaminas inferiores, con tal
que se prosiga as{, la condensacidn hasta que alcancen, los
productos de condensaci&n buena desintegracidn en el agua.
Lé‘dietanolamina, de la patente estadounidense citada se
deja'sustituir total o parcialmente mediante alcanolaminas

10. inferiores, por ejemplo, mediante trietanolamina, monoeta-
nolamina, d1-2-propanolam1na, di=-3-propanolamina. En la uti-
lizacibn de trialcanolamlna y 4cidos grasos inferiores que
contienen de 8 a 12 dtomos de carbono se presenta yu . la
proporeidn molar 1:1 y la separacidn de 1 mol de agma en

15. forma desintegrable satisfactoria en el bafio tintéreo, igua-

~lando y oscureciendo el color la accidn de los productos de
condensacidn. 9in embargo es en general ventajoso, si se
utlliza un mnltiple de la cantidad estequiométrica en alca—
nolamina, preferentemente la cantidad doble. Ademds es favora-

20, . ble el existe la posibilidad de formacidn de amida, es de-

| eir el contienen para la aplicacidn por lo menos 1 mol de al-
canolamina gue se alcanza incluso en el nitrégenokque COMm~
bina hidrégeno. Pundamentalmnente ge debe estimular amplia-
mente la condensacidn hasta que los productos de condensa-

25, cidn no contengan o solo en una proporcidén muy insignifican- f
te jabones de aleanolamina de dcidos grasos. Los produc-
tos de condensacidn que se emplean de acuerdo con la inven-
cibn presentan mezclas complejas de ésteres de aminoalcanol
de dcido grasos y alcanolamidas de fcido graso, los dtomos

30, de nitrégeno ligados en parte se manifiestan también me-
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diante puentes de alquileno. Poseen una accién que transmi-

te color vigible en el tinte de lailana. Dado el caeso, pue-
den adicionarse asimismo & tales productos de condensacidn
con objéto de elsvar la solubilidad en el agua, incluso
§xido de alfa, beta—alQuiieno, por ejemplo de 1 & 4 moles
de éxido de etilenoc. Se prefiere el producto de condensacidn
de dcidos grasos de copra con 2 moles de dietanolamina,‘que
se preparan bajo separacién de aproximadamente 1,5 & 2 mo-
les de agua. -

la sustancia dsl befio de tefiido asclende en tales pro- .
ductos de coqgensacién e utilizar de acuerdo con la inven- |
cibn, aproximadamente de 0,1 a 1,0 gramos por litro de bafio
tintéreo. |

El bafio tintdreo puede contener\gﬁemés incluso las
materias auxiliares usuales en el tefiido de la lana, por
ejemplo sulfato sbdico, sulfato ambnico y/o dcidos dilui-
dos.

qu colorantes anidnicos solubles en agua utilizables

~de acuerdo con la invénoi6n pueden pertenecer a clases dife-

rentes de colorantes. Se trata con ventaja mediante estabili-

..F._‘..._-.,.

dad de las claeses de colorantes nftricos, azoicos, antraqui-
nénicos y ftalocianinicos. Contienen como grupos Qué se hacen
solubles en agua y que halogenizan dcido, en primer lugar
grupos de deido sulfénico, y ademds, dado el caso, grupos
carboxilo o grupos sulfem{licos, en este caso bajo otro gru-
po sulfamilo tambidn acilado, por ejemplo grupos de disulfi-
mida y grupos de carbonil-sulfimida. Los benéficios alcanza-
bles de acuerdo con la invencibn se contienen especialmente
en forma notable si se utilizan como colorantes de reaccidn

usuales para el tefiido permanente de celulosa, diversos gru=-
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pos de dcido sulfdnico, por ejemplo de 2 & 4 moléculas de co-

' lorante.

Conforme a eso, se trata de las materias colorantes
utilizables de acuerdo con la invencién, junto a dcidos
nitrodiarilaminosulfénicoé, a materias colorantes mono y po=-
liazoicas exentas de metal, a2 las que contienen metales pesa-
dos, por ejemplo que contienen cromo, o cobalto, materias co-
lorantes 0,0'-dihidroxi-, o-hidroxi-o'-carboxi- y o-hidroxi-
~0'-amino-mono- y digazoicas, a materias colorantes de forma-
zén cuprico, & materias colorantes de l-amino-4-fenilamino-
antraquinona, a fialocianina cfprica con gripos sulfamilo sus-
tituidos que Zontienen‘todos preferentemente por lo menos,

2 grupos de dcido sulfénico y un sustituyente reaccionsble
y separable como aniln.

Como sustituyente reaccionable se indican en pri-
mer luger, radicales de dcidos fuertes, particularmente
dtomos de haldgeno, preferentemente bajo cloro o también
bromo o fluor, que deben su movilidad por ejemplo del en-

lace sobre dtomos de beta-carbono en radicales negativos

.sustituidos, a grupos 802 en el caso del fluor, a anillos

terciarios de nitrdgeno vecinos a dtomos de carbono en el
caso de nitrdgeno heterociclico de caracter aromidtico, en .
este caso preferentemente 6 enlaces heterocf{clicos con por
1o menos 2 dtomos de nitrdgeno de anillo terciario. Ademés
se indican como sustituyentes reaccionables y separables co=
mo anibn, por ejemplo el radical de 4cido sulfdrico en com-
binaciones sulfatadas beta-hidroxigglquilica,‘por ejemplo en
grupos suifé%ados beta~hidroxialquilsulfénilo, y —sulfamilo,
o el radical de combinaciones hidroxiar{licas en grupos

o-ariluretdnicos.
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Los colorantes utilizables de acuerdo con la inven—

¢idn contienen el sustituyente separable como ani6n, por ejem—

plo en forms de grupos de amida de dcido graso beta-clérico

o beta-bromado, particularpente ademfs grupos de amida del

£01d0 ‘beta-clorocroténico o del dcido beta~bromopropidnico y
preferentemente en forma de grupos cloro- o bromo-diazinil-

o triazinilamicos, particularmente ademds grupos monocloro—,/
(o} dieloro—s, triazilaminocos y preferentemente grupos diclo-
ro-pirimidilamfnicos y particularmente tricloro-pirimidilamf-
nicos. |

Colorentes con un grupo trihalogen—pirimidilaminico,
por ejemplo del grupo de la 2,5,6~cloro~4-pirimidilamina, de
le 2,6—dicloro—S-bromo;4~pirimidilamina, de 1la 4,5,6-triclo-
ro-2~pirimidilamina, o de la 5-bromo-4,6-dicloro-2-pirimidila-
mina, que pertenecen a séries de azo~, antraquinons, o ftalo-
cianina y contienen por lo menos 2 grupos de dcido sulféni-
co, se prefiéren en el procedimiento de tefiido de acuerdo con
la invencidn.

De acuerdo con le invencidn, las coloraciones de la-
na ﬁroducidas se distinéﬁen por sus tonos de color limpios,
fuertes y homogéneos y buena.pureza de color. Particulsr=
mente son remarcablemente sblidos a la humedad, por ejemplo,
sdlidos al agua, al lavado, al agua de mar, al batanado, ¥
al sudor. | |

Los ejemplos sigulentes ilustran la invenciédn. En"
los:que, mientras no se indique lo contrario, las partes sige
nifican pggtes en peso. Las partes ¢n peso sé comportan oon
respecto allés partes en volumen como el gramo & un om3.

Las temperaturas se indican en grados Celslus.
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100 partes de lana se tifien en 4000 partes de un ba=-
fio de teﬁido}que contlene la siguiente mezclas

4 partes de un colorante de la férmila

c1
o I
|3 .C
N = c /’ \\
HO3S l c -f=N
~N = c HO S~ qna-c
,4 3 \, //\

803H

0,75 partes de un producto de condensaciln sobre un
mol de écidq graso de aceite de copra con 2 moles de dieta-
nolamina, tejemplo 3 de la patente estadounidense N2
2.,089.212) y ’

4 partes de 4cido acdtico al 80%. |

Se introduce la materias coloraﬁte en el bafio a 452,

se calienta ésta en el término de 45 minutos hasta ebullicidn

y tifie durente une hora y mediz a temperaturs de ebulli-
cidn, en matiz amarillo verdoso brillante de buens homoge-

neidad y buena solidez al roce.

Un mismo colorante con igual cantidad, pero sin adi-

cidén de productos de condensaclén de édcldo graso con alcano-

-

lamina, produce un matiz de color miy d&bil.
Un resultado favorable parecido se obtiene, si se

utiliza en este ejemplo el producto de condensacidn sobre 2

£,
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moles de dcido graso de copra con 3 moles de etanolamina

de acuerdo con el ejemplo 18 de la patente estadounidense
ne 2.089.212,

' Se obtiene un tono de col&f amarillo picado de rojo,
sl se utiliza ademds en unvproceso similar, en lugar del co-

lorante citado, un colorante de la férmula

C1

| |
504H | N/ C\N

ﬁ
4 N = N-§:>-NH..0 /c'{
\N o1
i,
50,8

EJEMPLO 2, :
100 partes de lana se tifien en 4000 partes de un ba-
flo de teflido, que contlene la siguiente mezcla:

4 partes de un colorante de la férmula




0,5 partes de un producto de condensacidén =obre 1
mol de dcido oleico con 2 moles de dietanolemine (ejemplo 5 de
la patente estadounidense ne 2.089.212) y
4 partes de}écido'aoético al 80%.
5, - Se introduce la materis colorante en el bafio a 852,
- se tifie durante 10 minutoé a esta temperatura, se calienta
el bafio de tefildo B ebullicidn en el t&rmino de 10 minutos,
y se tifie duranteJtres cuartos de hora a temperatura de ebu-
1licibn. Se bbtiene un matiz rojo, picado de azul, brillen-
10. te, homogéneo y de solidez al roce. |
Un mismo colorente con igual centidad, pero sin adi-
_ cidn de produétos de condensacidn de deido grasos con alcano-
lamlna, produce un matiz de color muy debil.
Se utiliza en lugar del colorante citado un coloran~-

15. te de la férmula
, C1

20. "OH NH=-C

S0.H S0.H SOBH
25,

y se procede por lo demds como en el ejemplo indicado,

se obtiene, as{, un matiz rojo de igual solidez.

‘~
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EJEMPLO 3,

100 partes de lana se tlfien en 4000 partes de un
bafio de tefiido, que contiene la sigulente mezcla,

4 partes de un colorante de la férmila

~50,8
0 KNE- ~50,H
| | N S0.H

4 3

NH - \T ~NE- ¢ ‘
N N
‘\\ceﬁ’
c1

2 partes de un producto de condensacién sobre 1 mol

~de dcido graso de acelte se copre con 2 moles de dietenolemi~

na (ejemplo 3 de le patente estadounidense ne 2.089.212) y,
‘ 4 partes de dcido acético al 80%. '
.Se introduce le materia colorante en el bafio a 55-
608, se tifle durante 10 minutos a esgte temperatura y se ca-
lienta a ebullicién el bafio de tefildo en ol t&rmino de 30
minutos, y se tifle dursnte 1 a 1 1/2 horas a temperatura
de ebullicién. Se obtiene un matiz'guerte, nomogéneo,

azul brillante y de buena sélidez.
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Se utiliza'en lugar del colorante citado, un colo-

rante de la férmuls

Cl

"\

S\

= (¢
oL
o un colorante de la férmule

OH ' NH -« CO - CH = ? - CH3
N = - , Rl
~S0,H

3

303H
303H

as{ se obtienen bellos matices rojo escarlaeta o bien naran-
ja de asimismo buena solidez.

Se utiliza en este y los ejemplos precedentes, el

producto de condensacibn citedo de &cido graso de copra con -

2 moles de dietanolamina o el producto de condensacidn
citado del dcido oleico con 2 moles de dietenélamina, en el
que se haﬁ édicionado asimismo 4 moles de oxido de etileno,
se obtiene‘aSi igualmente matices apreciables de buena soli-

dez a la humedad.

£
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EJEMPLO 4.
100 partes de lana se tifien en 4000 partes de un

bafio de teﬁido; que contiene la sigulente mezcla:

4 partes de un colorante de la férmule

(H50;) 77 Cu - Pute. 7605 -NH-Q / o,

NH-

C1

( en el que Cu~Phtc, significa el radical de la

. fteloclanine de cobre). 2 partes de un producto
de condensacidn sobre un mol de 4ecido grasos de acellte de co~
pra con 2 mgles de dietanolamina, (ejemplo 3 de la patente es-
tadownidense ne 2.089.212), y

4,paftes de dcido acético al 80%.

Se introduce la materia colorante en el bafio & 55-
602, se tifie durante 10 minutos a esta temperatura y se ca-
lienta el bafio de tefiido hasta ebullicidn ed el término de.
36 minutos, y se tifie durante una a una y media horas a
temperatura de ebullicidn. Se obtiene, un metiz fuerte, azul
turquesa, homogéneo y sflido al roce.
EJEMPLO 5e

100 partes de lana se tifien en 4000 partes de un ba-

fio de teﬁi@o, que contiene la mezcla siguienée: -
4 partes de sal sbdica del deido sulfatado de ftalo-
cianin-bis-sulfonoxi-etilemida-disulfénice de cobre, 0,75

prartes de producto de condensacibn (sobre un mol de<deido

o . ";.
. popt S



oleico con 2 moles de dietanolamina, ejemplc 5 de la patenté
estadounidense ne 2.,089.2R).
0,25 partes de eter N-octadecil-dietilentriaminpo-
liglicol (que contiene aproximadamente 25 dtomos de ox{geno
5o de eter) |
5 partes de sulfeto de amonio.
Se introduce la materis colorsnte en el bafio a 45¢,
se calienta egte hasta ebullicién en el término de 45 minu-
o8 y se tifie durente una hors y medis a temperatura de ebu-~
10. 1licidn. Se obtiens wn matiz fuerte, azul brillante, homogé-

neo y buens eélidez 2l roce.

i
°
!}



~

5e

10.

15.

0.

25,

Descritobel invento se declaran nuevas y de propia
invencidn las siguientes reivindicaciones, con prioridades
sulzas N 14.246/60 del 21 de diciembre de 1960 y H° 1479/61
del 8 de febrero de 1961, existiendo en ambas unided de
invencién., o '
', | 1. Procedimiento para el tefildo de lana con colo-
rantes reactivos, aniénicos solubles en agua que contiene
‘gomo anidén, sustituyentes reaccionables en forma desdoblable,
caracterizado porque ge calienta la lana en solucién acuosa de
este colorante, que contiene productos de condensacién junto a
las materxias auxiliares usuales, los cuales se elaboran me-
diante calentamiento de éoidos grasos que muestran por lo
menos 8 &tomos de carbono con uno a 3 moles de alcanolaminas
inferiores que contienen juntos por Acido graso por lo menos
3 grupos alcanoleé, bajo separacién de aproximsdamente un
mol de agua por mol de alcanolamina.

3. Procedimiento, de acuerdo con le reivindicaclén
1, caracterizado por la aplicacién del proiucto de condensa~
cibén de la mezcla de Acido graso de copra con dos moles de
dietanolamina én dcido graso, que se elabora mediante ca~-
lentamiento bajo'separacién de dos moles de agua aproximaplp_
damente en 4cido graso; '

| 3+ Procedimiento, de acuerdo con las reivin-
dicaciones 1 y 2, ocaracterizado p0; la aplicacién del pro-
ducto de condensacién de &cido graso con alcanolamina, el
cual’. ge elabora también con 6xido de 1,2-alquilenc adicio-
nado. <

g
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4. Procedimieﬁto, de acuerdo con las relvindi-
caciones 1 a 3, caracterizado porque se utlliza el producto
de condensacifn en cantidad de aproximadamente 0,1 & un
gramo por litro de baﬂo de tefiido. R |

56 Procedimiento, de acuerdo con las reivin-
dicaciones 1 a 4, caracterizado por la aplicacion del colo-
rente, el cual contiene por lo menos dos grupos de doido
sulfénico ¥y por lo menos un radicael de di- o trihalogenpi-
rimidilaming. | '

6. Procedimiento para el tefiido de lana con colo=
rantes reactiyos. |

Segfn se desoribe y reivindica en la presente

memoria que consta de quince piginas foliades y escritas

e miquins por una sola de sus caras.
Madrid, a 20 de diciembre de 1961.
JoRo GEIGY A.G.
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