Case 1

PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA TENIR FIBRAS TEXTILES NITROGENADAS,
a favor de la firma suiza CIBA SOCIETE ANONYME, domiciliada

en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha descublierto que pueden tefiirse de manera
ventajosa fibras text les nitrogenadas, si se las tifie con

colorantes para lanas cn presencia dcs

a) compuestos amdnicos cuaternarios de compuestos

5% poliglicélicos, ¥y

b) ésteres dcidos de compueptos poliglicdlicos, deri-

vedog de oxdcldos por lo menos bibdsicos,

teniendo tanto los compucstos cuaternarios como los dateres

un radiecal hidrogarburo alifdtico con 12 a 14 &tomos de car-
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bono, ligado a nitrdgcno, y grupos -(-CH-CH-O-)y~ ligados a

nitrégeno, donde k significa un ndmero entero positivo,
existicndo en total en la molécula por lo menos 4 ¥y a lo
sumo 200 grupos -6H;éH-O- y correspondiendo poxr lo menos
5 una parte escnelal dc ¢stos grupos a la férmula -CHQ-CHE-O-,
| mientras los demds grupos -éH;éH-O- evontuales corregponden
g la férmula
Z Z

~CH -~ CH - O=

10, donde una Z gignifica hidrdégeno y la otra 2 significa un
grupo alkilico o fenflico.

¥n el proeccdimicnto agul cxpucsto se necesita
por 1o menos un compuesto cuaternario y por lo menos un éster
decido de la composicidén que sc ha indicaedo, los cuales se
15. deriven d¢ compucstos poliglicdlicos iguales o diferentes,
aunquc ambos compuestos poliglicdlicos debcn corresponder a
1s dcfinicidén dada antes. Los radicales hidrocarburos alifé-
tlcos con 12 a 24 dtomos dc carbono pueden scr saturados o
inseturados, ramificedos o, de prcfcrencia, no ramificados.
20. Bs ventajoso quc contengan dc 16 e 22 dtomes de carbono,
Como matcrigs fundsmentalcs entran cn consideracién alkila-
mings eltomolceulares homogéncas o tambidn mezclas como las

que surgen dc la transformacién de mczelas dc dcidos grasos



naturales (por ejemplo, deido graso de sebo) en las aminas
correspondientes. En concepto de aminas cabe citar en deta~
lle la dodecllamina, la hexadecilamina, la octodecilamina,
la arekilinamina /H3C-(CH,) 19-NH2__7, la behenilamina /H;0-
s.. —(CH@)21-NH2J7 y la octodecenilamina. Merecen citarse ademés
las monoslkilelkilendiaminas cuyos radicales alkilicos contlenen
12 a 24 dtomos de carbono y cuyos radicales alkilénicos contienen
2 g 3 &tomos de carbono, Los radicales alkilicos pueden pre-
gsentar aqul la misma composicién que en lag monoaminas ya ci-
10. tadas. Por reaccidn de tales aminas con compuestos alkenoxi~

licos de peso molecular bajo o alto, se obtlenon de manera

conocida compucstos poliglicélicos. Compuestos elkenoxilie-

cos 1dbncos son, por ¢jemplo, los compucstos de peso mole—

cular bajo como ¢l dxido de ¢tileno, el éxido de propileno
15, 0 ¢l 6xido de butlleno; o los compucstos dc peso molecular

alto como ¢l éxido de dedcecno, el 6xido dc olefina con 16

8 18 dtomos de carbono o también el 6xido de estireno. La reac~

cidén con las eminas puede efectuarse con un solo dxido de slki-

leno o con una mezcla de diversos 6xidos de alklileno., A causa
20, de su més fécil asequibilidad, se prefiere el éxldo de propilc~

" no en mezclas con 6xido de etileno a los otros éxidos de alki-

leno. Por lo menos una parte esencial de los grupos —éH-éHAO-

que asi ge originan deben ser grupos etenoxilicos. 81 poxr

lo tanto no se adlciona exclusivamente a las amines éxido

25, de etileno, es Ventajoso emplear por cade mol de amina ni-
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camente 1 a 3 moles de dxido de propileno u dxido de estireno
y por 1o menos 3 moles de 6xido de estireno. En general es
recomendable no adicionsr & las aminas, en totel, mds de

60 a 70 grupos alkenoxilicos.

De conveniencia, tanto los compuestos amdnicos
cuaternarios como los ¢steres 4cidos se derivan de compusstos

poliglicédlicos de la férmula

I —
i
i
H
]

CH_~CH —0;—-——H
,(' 2 2 P

R———_——NLCHQ—%—OHQ)S N
° { ( CH2-CH2— Oa'—"'H
(1) A OHy~CHy=~03——H *

L =

en la que

R significa un radical hidrocarburo alifdtico con 12

a 24 édtomos de carbono, de prefcrencia no ramificado,

significan cada una un ndmero cntero por valor de

Is
)
{03

2 a 10 sumo, y

By g yr significan mimeros ecnteros, de modo que la suma

protr (m-1) valge por lo menos 4.
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Mediante cuaternizacidén de los productos de adi-
cibn de aminas y 4xido de alkileno (de preferencia los de
la férmula 1) se llega a los compuestos a); y medlante este=-
rificacién, a los compuestos b). Ambas rcacciones pueden efec—
tuarse de mancra ordinaria, ya conocida. la esterificacidn
se lleva a cabo convenientemente con derivedos funclonales
de oxdcidos por lo menog bibdsicos, en tales condlciones que
se introduzca por lo menos un grupo de éster dcido, de pre~
forenciam en forma de una sal alcalina, aménica o aminiea.
Como 4cidos orgdnicos polibdsicos para la formacidén de los
¢steres deidos pueden emplearse dcidos policarboxilicos or~
génicos o deides sulfocarboxflicos (por ejemplo, écido ma-
lelco o dcido succInico), o bicn oxdeldos inorgdnicos poli~
bésicos, como el 4cido fosférico o, de preferencia, el deido
sulfirico, o respeetivamentec derivados funcionaleg de estos
deidos, como anhiGridos, haluros o amidas. Los ésteres dcidos
de dcido sulfdricc ge preparan ventajosamente G manera
direceta, cn forma dc sus sales amdnicas, si se calientan
las materias de partida con 4cido amidosulfénico cn presencia

dc urea.

Para la cuatcrnizacién pucden hacerse reaccio=
nar d¢ mancra conoclda con log compucstos poliglicélicos de
partida agentes de alkilacién o aralkilacidn ususles, como
¢l sulfato de dimetilo, el bromuro dc etilo, el clorurode
¢tilo, la cloroacctamlida, la ctilcnclorohidrina, la etilen~

bromohidrina, la epiclorohidrina o la cpibromohidrina.
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En los ésteres dcidos b) debe exlstir en la mo=
lécula por lo menos un grupo de éster, Por lo demds, pueden
emplearse compuestos esterificados parcialmente o0, con ven~
teja, en todos los grupos hidroxilicos presentes. En log come
puestos a), los &tomos de nitrdgeno terciarios deben ester
ampliancnte cuaternizados o haste cuaternizados por completo.
No obstante, apenas se¢ merma la accién de los productos si
se cuaterniza Unicamente hasta ¢l 85 a 90% un compuesto
monoaminopoliglicélico o si no se cuaternizan en un compuesto

diaminopoligliedlico ambos 4dtomos de nitrdgeno.

Segin la constitucién de los colorantes, puede
ser ventajoso que los compuestos a) y b) presenten un contoni~
do menor 5 mayor dc grupos alkenoxIlicos y que los compues-
t0g a) se hayan hecho rcaccionar con determinados agentes

de¢ cuaternizacidn.

Como gc ve, en cl proccdimiento aqul expuesto
sc emplean con ventaja compucstos aménicos cuaternarios de

la £érmuls

R ’/(,0H2-0H2~o-)-1-)——-—n
(2) pEe
A7 q ?CH2—CH2-0')'~—‘Q H
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y éastercs deldos dc la férmuls

(3)

on las quc

R y R

tl

2~t!

i
E ’( OH ~CHpmOY=— (~H)
| RN

(-x)

§ J—

significan radicales hidrocarburos alifdticos

con 12 a 24 Atowmos de carbono,
slgnifica un anidn,

significa cl radieal obbcnido al separar de un
sgente de cuaternizacidn de la férmula 4~Q el

anidn,

significa cl radical obtcnide a2l scparar de un

oxdcido por lo mcnos bibédsico un grupo HO,

significa un nimcro cntero por valor dc 2 a lo

SUmo, ¥



Dy q, D' ¥ o' significan nfmcro cntcros, tales que las

gumas pkq ¥ p'+q' valgan por lo mecnos 4 ceda

una y, dc prcfcrencia, 60 a lo sumo cada una.

"Por el procedimiento aqui expuesto pueden te=-

5' fiirse las fibras nitrogenadas que se hallan en cualquier es-
tado de elaboracidn y que se dejen tefilr de la manera ordi-
narile con colorantes para lanas por ejemplo, lag fibras polla=-
midices a base de caprolactamo o a base de dcido adipico y
hexametilendiamina. Entran particularmente en consideracién

10, lag fibras naturales como la seda y, sobre todo, la lana.

Ta lana torcida puele teflirse en e ste caso con
los colorantes para lana que se guiera, procediendo con los
nétodos usuales. Log colorantes pueden pertenecer, por ejem-

plo, & las clases siguientess

15. A. Colorantes dcidos para lana. Entre ¢llos se en-
tienden aqul los colorantes (en particular, antraguinonas y
colorentes azoicos) que conticnen por lo menos un grupo écido
hidrogolubilizante (de preferencia, un grupo de Acido sul-
fénico), pero que carccen de mctal en enlacc complejo y de

20. grupos rcactivos,

B. Colorantcs complecjos 1:l1-crdémicos provistos de
grupcs de dcido sulfénico, es dceir, compuestos crémicos

complecjos de colorantes (en particular, colorantes monogzolcog)
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en 1os que un &tomo de complcjo crdmico estd ligado a una
molécula de colorantc y que conticnen ¢n la molécula por 1o

menos un grupo de 4cido sulfdnico.

c. Colorantcs complcjos 1:2-crémicos o cobdlticos
que contienen ¢n la moléecula de complejo por lo menos dos gru-
pos 4dcldos hidrogolubilizantcs, no participantes en la liga—

dura del complcjo, de prcfcrencia grupos de dcido sulfénico.

D. Colorantes complejos 1s2-crémicos o cobdlticos
que contienen en la molécula de complejo un solo grupo acuo-
solubilizante 4cido, nc participante en la ligadura del com-

plejo, de preferencia un grupo dc dcido sulfdénico.

E. Colorantes complejos 1:2~crémicos o cobdliicos,
exentos de grupos dcidos acuosolubilizantes no partlcipan~
tes en la ligadura del complejo. Fstos colorantes contienen
por lc general un grupo sulfonamido 0 un grupo metilsulfdnico,

eventualmente substituldos con ulterioridad en el &tomo de

nltrégenc,

P, Colorantrs reactivos., A diferencia de las cla-

ses de colorantes quc sc han citado anteriormcnte, dstos con~
tienen por lo menos un grupo reactivo, o rcspectivamente un
substituyentc reactivo, con las fibras nitrogenadas. Por 1o
demds, pueden pertcnccer a las mAs divcrsas clascs de coloran~
tess por ejemplo, cntran en consideracidn los colorentes

estilbénicos, los colorantes perinénicos, los colorantes dec
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imide dc 4cido peridicarboxilico, los colorantes nitro, los
colorantes difcnilmetédnicog y las ftalocianinag; pero sobre
todo los colorantcs entraquinénicos y azoicos 4eidos, y més
exactamente los colorantcs monoazoicos o polimzoicos, tanto
desmetalizados como mectalizables y metalizedos, que presentan
agrupaciones o substituyentcs que pucden reaccionar con las
fibrag nitrogenadas. Los colorantcs contienen por lo menos
un grupo dcido hidrosolublilizante, pcro por lo general dos

o més, y de ordinario sc logran rcsultados muy buenos con

colorantcs que prescntan tres grupos dc deido sulfdénico.

Entre los citados grupos o substituyentes reacclo-
nables 8¢ los colorantcs rcactivos cabe mcncionar, por ejemw
plo, el grupo ctilenimido, los grupos cpbxidos, la agrupacidn
vinflica en un grupo vinilsulfdénico o en el radical de 4dcido
acrilico y, sobre todo, los substituyecntes ldbiles féeiles

de decsdoblar con arrastrc dcl par dc clcetroncs de cnlacc,

Bn concepto de subgtituyentes 1lédbiles degdobla=
bles con arrastre del par de electrones de enlace cabe mencio-
nar, por ejemplo, los grupos de ésgter fosférico o sulfdrico
ligadog aliféticamente, los grupos de fluorurc de dcido gul-
fénico, los grupos sulfoniloxilicos ligados alifdticamente
y sobre todo los dtemos de haldzeno, en particular un 4tomo de
halégeno mévil, De couveniencia estos substituyentes lébiles

ge hallan en posicidn gamma o beta de un radical alifdtico
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que estd ligado a la molécula de colorante directamente o por
medio de un grupe aminico, sulfénico o sulfonamidico; en los
colorantes reactivos que contlenen como substituyentes lébiles
dtomog de haldgeno, estos Aftomos de haldgeno cambiables pueden
hallarge tambidn en un radical aciflico alifédtico (por ejemplo
en posicidn beta de un radical propionilico) o, de prefercncia,
en un anillo heterociclico, y on c¢ste dltimo caso entran cn
consideracidén lo mismo los colorantcs que¢ presentan un anillo
heterociclico monohalogecnado, por cjemplo un radlcal 1,3,5-
~trigeinico monoclorado, como el radical 1,3,5~triacinico

de la férmula

N
~C 0-C1
(4) I
N. I
R
t
X
en la que

X significa un radical alkflico, arilico, aralki-
lico, alkilmercdptico o arilmercdptico, pero en
particular un grupo aminico, eventualmente subgti-

tuldo, o un grupo oxi, de prefercncia substituldo,
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que los colorantes con un radical diclorotriacinico o los
colorantes con un redical dicloropirimidinico. Entran ademéds

en congideracidn los colorantecs reactlivos con grupos alfe-
bromoacrilaminicos o cloroacrilaminicos provistos de radica-
les sulfénicos de 2,3-dicluroquinoxalinoilo, dihalogenftalacina,
dicloropiridazona, 2-clorotiszol y deido propiénico o radica-
les de las férmulas -CH,-NH-O-C-alkilo-haldgcno, —CHé-NH;OC-
~alkenilo-haldégeno o —NH;802-0H2—0H2-0-803H.

ILos compucstos cuaternarios a) y los ésteres
dcidos b) que conticnen cada uno de 6 a 9 grupos alkenoxi-
licos (en particular, grupos ctenoxilicos) en la molécula
son particularmente aptos cuando se emplean en el procedimien~—
to agul expuesto junto con colorantes segin B y/o F, asi como
con los colorantes segun C. Fn tal caso los compuestos améni-
cos cuaternarios a) contienen, de preferencis en forma de anidn,
un halégeno, como por ejemplo cuando los &tomos de nitrdgeno
cuaternarios estdn ligauos a cloroacetamida, etilencloro-

hidrina, etilenbromohidrina, ecpiclorohidrina o epibromohidrine.

Si los compuestos cuaternarios a) y los ésteres
deidos b) contienen por lo menos 15 (por ejemplo, 20 a 35)
grupos alkenoxilicos, como grupos etenoxilicos, sirven so-
bre todo para tefiir con colorantecs segin 4, B, y B, asl como
segin D, en particular cuando los dtomos de nitrégeno cuater—

narios egtdn ligados a sulfato de dimetilo.
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Las cantidades de las materias que se han de
afiadir a los bafios tintdreos en el procedimiento de tincidn
aqul expuesto pueden variar dentro de llimites relativamente
amplios. La cantidad de los colorantes se determine tenlendo
en cuenta la naturaleza del género que se tilie y la intensi-
dad de colorido que se desea. Fg recomendable que la canti-
dad de los compuestos poliglicdlicos a) y b) Jen total, o gea
a) + b), respecto al peso de la fibrg/ se clija entre 0,2
y 3.

La proporcidén cuantitativa entre el compuesgto
cuaternario a) y el éster dcido b) debe hallarse enire 3:1
y 123, pero es mejor que sc halle entre 2:1 y 1:2. Se actia

con ventala empleando una proporcidn molar de 1:1.

Por lo deméds, puede tefilrse por métodos usuales,
ye Ge s! conocidos, que se¢ han de acomodar a la clase de colo-
raentes eleglida. Por lo general resulta conveniente tefiir la
lana en medio 4cido, es decir, con valores de pH entre 1,7
y 6, que se ajustan mediante adicidn de 4cido acético, deido
férmico o dcido sulfirico. También se recomicnda sfiadir sulfeto
sédico al bafio tintéreo. 8¢ actda a temperatura elevada, por ejem-
plo inlciando el proceso tintérco propiamente dicho a tempe-
ratura de 50 a 608C, calentando hasta la temperstura de ebulli-
cién y prosiguiendo y terminando a esta temperatura. Sobre
todo con colorantes que prenden répidamente y con 1los colo~

rentes reactivos puede ser ventajoso que el género que se ha
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de fefllr se introduzca cn ¢l bafio, quc contienc los compucstos
poliglicélicos a) y b), asl como los otros aditivos, a la
temperatura ambicntc o a tcmperatura modcradamente elcvada,

se caliente el género y en caliente (por cjemplo, a temperatum
ra de 30 a 9020) gc afada ¢l colorante como solucidn acuose.

Al tefiir, por ¢l procedimicnto aqui expuesto, lana con coloran-
tes provistos de agrupos dc 4cido gulfénico, no se necesita

por lo demds, durante tode 1o operascidén tintdérea, calentar

a la temperatura de ebullicién, sino que se¢ puede actuar a
temperatura de 85¢C 2 lo sumo, y de conveniencia a ‘tempera-

turas de 75 a 85ec¢,

. E1L compuesto zmdnico cuatcrnario a) y el éster
Adcido b) pueden a2fiadirsc por secparado o los bablos tintéreos.
Pcro también puecden prepararsc, por mezcla de aubos compo-
nentes o de sus soluciones acucsas c¢n proporcidén ecuantitati-
va apropiesda (por c¢jcmplo, 133 a 331), euxiliares tintdreos

cstables y listes para el uso. Bstos contienens

a) compuestos aménicos cuatcrnarios de compuestos poli-

glicblicosg, ¥y

b) ésteres dcidos dc compuecstos poliglicilicos, derive—~

dos de oxdeldos por lo menos bibéslcos,

siondo la composicién dc los compucstos a) y b) la indicada a}

principio.
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En el procedimiento que agul se expone, por me-
dio de ambos compuestos poliglicdlicos se logra una buena
accidn igzualadora sobre las fibras textiles, en particular
sobre lana de cualquier cstadio de clgboracidn, Se trata
aqul de une auténtice accidn combinada, por cuanto con el
empleo conjunto del compuesto cuaternario a) y del éster
deico M, ss producen efecctos que en total no pueden lograrse
con ninguno de loa componentes individuales por si solo. Una
vontajn canital de la combinmeldn consiste en la gran ampli-
tud Ge cmplco respecto a diversas clases de cqlorantes. Por
otra parte, no s¢ presentan aqul diversas desventajas que
impien o limitan ¢l emplco de¢ conocidos agentes igualadores
pare la tincidén de la lana. Con estos igualadores conocidos
pueden clerfamcnte tambidén, cin condiciones de equipo favora-
bles, obtencrsc tinturas uniformcs, pero al tefiirse con colo-
rantes para lana lanas no tejida, como lana suclta, peinado dc
lana o lano cn plczos, y perticularmentc al tefilr lana tor-
cida en aparatos scgin el sistema llamado colgante, surgen por
lo general diversos cfectos perjudiciales. Asi, junto a la
molesta aporicidn de espume visible, puede obgervarse también
la precencia en la superficic de las fibras de burbujas de
aire may tenaces, que dificultan la penctrecién uniforme del
género que ¢z ha de teliir c imparten al material la tendon-
cia a subir a la superficic decl bafio. Tsto se traduce, sobre

todo cn la tineidn dc bobinas cruzadas, en una deformacién
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del material,

Asimismo, medlante los igualadorcs conocidos
se sumenta la adhesidén dc laes diversas fibras entre si, de
modo quc se producc una adhcrencia méds o menos intensa de los
5. hilos, 1o que conducc a la formacién de¢ canales en el género quo

ge tile y por tanto a la dcsigualdad. Los igualadores conocidos
ticnen temblién la propicdad desventajosa de gue en el calenta=-
npiento a temperaturs por debajo de la dc cbullicidn se precipiian
del colorante y cl igualador, a causa de la deshidratacidn,

10. compuestos de adicién en gotitas (es lo que se llame "punto
de turbidez"), las cuales son rctenidas mecdnicamente por el
materigl. Fste fendmeno, que se designa como "formacidn de ja=-
rabe" (en inglés "draining effect"), puede conducir a tinturas

degiguales y de poca solidez al frote.

15 8e ha propuesto ya, clertamente, eliminar esgtas
propicdades desventajosas de lcs igualadores conocidos recu-
rriendo a la adicidn de precparados dc adicidn especiales,
como por ejemplo mezclas a bage de acelte de parafina, emul-
gentes y desespumantes. Sin embargo, con el empleo de tales

50, preparados se complica ¥y s¢ encarecc la operacién tintérea.

Por Wltimo, sc¢ conoce también el empleo, como igusladores
para la lana, de compuestos gue se obtienen haclendo actuar
agentes de sulfatacidén o dc¢ fosfatacidn sobre compuestos poli-

glicdlicos esterificables, que contienen cn la moléeula por lo
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menos un 4tomo de nitrdgeno bdsico, un radical 1lipéfilo y

una cadens poliglicdlica de 4 grupos etoxIlicos por lo menos, ¥
cuaternizando con sulfeto dc dimetilo por lo menos un &tomo

de hitrdgeno terciario. Pcro los compucstos conocldos de esta
composicidn son gdélo limitadamente utilizebles como lgualado-
res pare los colorantos de la lana y susciten una deformecidén

dc las bobinas cruzadas,

Sorprendentcmente, las combinaciones utilizables conforme
al invento no manificstan ninguna dc las desventajas antes cite-
das de los lguasladorcs conocidos crcados para_este fin, satisfa-
con todos los requerimientos prdcticos y por lo tanto hacen super
fluo el empleo conjunto de preparados auxiliares, los cuales com-

plican y encareccn la opcracidn tintdrea.

En las recetas de preparacién y los ejemplos que
slguen, las partes significan partes ch peso, y los porcen-
talos, porcentajes cn peso, sicmpre que no se indigue otrae

Cogae

Receta de prceparacién I

a) Agitando, sc calientan a temperaturae de 55 a 608C
1190 partes (1 mol) del aducto a base dc 1 mol de una amine
grasa obtcnible cn el comercio (amina grase de sebo), la cual
contienc 35% de hexadeccilamina, 25% de octadeclilamina y 45%
de octadeccenilamina, y 20 moles de etlleno. Se afiaden en 15

minutos 126 partcs de sulfato de dimetilo y se mantiene
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durante 1 hora & la tcmpcratura de 75 a 8020, Lucgo se dlsuel-
ve la masa en 1316 partes dc agua y se obtienc una solucidn

al 50% del producto de cuatcrnizacidn,

b) Se¢ calientan a tempcratura de 60 a 658C 1620 partes

(1 mol) dcl aducto a basc dc 1 mol de una amina grasa oblteni-
ble en cl comercio (la cual conticne alrcdcdor de 10% de cstea-
rilemine, 55% de arakidilamina y 35% de behenilamina) y 30
moles de éxido de etileno. Agltando, se afiaden en 15 mi-
nutog 200 partes de urea y luego, en 30 minutos, 320

partes de 4cido aminosulfdénico y se esterifice durante 6 horas
a temperatura de 95 a2 100¢C. Iuego se dlsuelve le masa en

1480 partes Ge agua y se obtiene una solucidn al 50% aproxi-
madameﬁte, que contiene la sal aménica dei éster sulfirico écido

del aducto,

8¢ mezclan 1 parte dcl producto de cuaternie
zacidn que se ha descrito en a) y 1 parte del producto es-
terificable que se ha descrito en b): resulta el agenis igue-

lador I,
B_Qgﬁja._ﬁﬁ.nranpraci}_f_r_l_ IT

a) Sc calicntan a tcmperatura de 60 a 650C 580 par—
tes (1 mol) del aducto a basc de 1 mol de una amina grasa
obtenible en el comercio, la cual contiene 35% de hexade-

cilamine, 25% dc octadecilamina y 45% de octadecenilamina,
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y unog 7 moles de Sxido de «tileno. Agitando, se introducen
en 30 minutos 145 partes de cloroacetamida y luego ge mane
tiene durante 12 horas la temperatura de 95 a 100eC, A
continuacién sc disuclve la mesa en 622 partes de agua y

se obticne una solucidn al 50% aproximadamente, que con-

ticne ¢l producto dc cuaternizacidn,

b) Se¢ calicntan a tcmperature de 60 a 652C 580

partes (1 mol) del aducto dc amina gresa y 6xido de ctileno
que sc¢ ha descrito en a). Fn ¢l curso de 15 minutos se in-
corporan 107 partes dc urea y, en ¢l curso de 30 minutos,
107 partes de &cido amidosulfdénico y luego se esterifica
durante 6 horas a teuperatura de 95 a 1002C. A continug~
cidn se dlisuelve la masa en 560 partes de agua y se obtlene
una solucién al 50% aproximadamentc, que contiene la sal

guénlce del é€ster dcido de deido sulfdrico.

Be mezcla 1 parte del producto de cuaterniza=
cién descrito cn a) con 1 parte del producto esterificado

descrito en b): resulta cl agente igualador IX.

Receta de preparacién ITT

144 partcs cada vez dcl aducto a base de 1 mol
de¢ una alkilpropllendiamina obtenible en el comercio, de
la férmula R—NHA(CH2)3NHQ (cn la que R slgnifica el hidro-
carburc corrospondiente a la amina grasa de soja) y 8 moles

dc déxido de ctlilenos .
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a) se carscterizan con 50 partes de cloroazceta=

mide, durante 10 horas, a temperatura de 95 a 1002C,

b) se esterifican durante 6 horas a temperaturs

de 100 a 1058C, con 22,4 partes de dcido amidosulfdnico
¥y en présencia de 22,4 partes de urea, y después ge di-
suelve el producto de la reaccidén, en caliente, en 137

partes de agua.

1 parte del producto de cuaternizacidn obte-~
nido segin a) ge disuelve en caliente en 1 parte de agua
¥ este soluclidn se mezcla luego, 2 unos 402C, con 2 par-
tes de la solucidn al 50% aproximadamente, obtenida segin

b), dcl producto esterificado: resulta ¢l agente igualador
ITI.

Recets de preparacidn IV

a) 926 partes (1 mol) dcl aducto a base de 1 mol

de una amina grasa obtenible c¢n ¢l comercio, la cual con-
tiene alrededor de 10% de cstearilamina, 55% de araqui-
dilamina y 35% de behenilanina, y a base (e 14_moles do
éxido de ectileno se tratan a 602C con 150 partes de epi-
clorhidrina y se cuaternizan durante 16 horas a tempera~

tura de 100 a 105¢ecC,
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b) 476 partcs (1 mol) dcl aducto a base de 1 mol

de smina grasa de scho y a basc de 4 moles dc 6xido de cti-
leno se esterifican durante 16 horas a temperatura de 100

a 1058C, en presencia de 107 partcs de urea, con 116 par-
tes de dcido amidosulfénico., Después de afiadir 440 partes
de agua, se obtiene una solucidén al 50%, que contiene la

sel ambnica del €ater dcido dc deido sulfdrico.

14 partcs Gel producto de cuaternizacidén obe
tenido segin a) sc disuclven a tcmperatura de 60 a 708C
en 13 parites de agua, sc¢ enfrlia la solucién hasta 402C ¥y
se la mezcla con 8 partes del producto esterificado obtenido

scgin b): resulta ¢l agente igualador IV,

Receta de preperacidn V

580 partes (1 mol) del aducto a base de 1 mol
de emina grasa dc sebo y 7 moles Ge 6xido de etileno, emplea-
do en la roceta de preparacidén Ila), se tratan a 802C con
108 partes de anhidrido de geido maleico, en 30 minutos, se
manticnen 30 minutos a 1002C y luego 30 minutos a 1202C.
Despuds del enfriamiento hasta 1002C, ge trata con una
solucién de 200 partes dc sulfito sbdico en 720 partes de
ague y se mantlcne durante una hora la tcmperatura de 95
8 100eC, 8¢ obticnc una solucién al 50%, la cual contiene
la sal sédica del éster sulfosuceinico del aducto de amina

grasa y dxido de etileno.
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1 parte del producto obtcnido se mezcla, a

unos 402C, con 1 partc del producto de cuaternizacién
preparado seglin la recceta de preparacidn II a): resulta el

agente igualador V,

Receta de preparacidn VI

1410 partes (1 mol) dec un aducto que se ha
preparado por adicidén de¢ 1 mol de dSxido de estireno, 1 mol
de 6xido de propileno y luego 21 moles de déxido de etileno
a 1 mol de amina grasa de sebo, se cuaternizan con 360 par-
tes de sulfato de dimetilo, bajo nitrdgeno, durante 6 horas
¥y a temperatura de 100 a 1052C, 1 partec del preperado ob-
tenido se dlsuelve a 600C en 1 parte de agua y luego se
mezcla.esta solucidén con 3 partes del producto obienido
segun la rcceta de preparacidn I b): resulta el agente

igualador VI,

Reccta de preparacidn VII

2620 partecs (1 mol) dc un aducto a base de 1
mol dc estearilamina, 2 moles de 6xido d¢ butileno y 50
moles de 6xido dc etileno sc tratan a 608C con 200 partes
de urea y 320 de 4cido amidogulfdnico y se esterifican du-
rante & horas a temperatura éc 100 a 1058C., Luego se di~
suelve el producto de la rcaccidn cn 2480 partes de agua
¥y se obtienc una solucidn al 50% aproximadamente, que
conticne la sal amdnica del ¢éster sulférico deldo del a-

ducto. 5 partes Gel producto obtenido se¢ mezelan con 2
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partes del preparado hecho scgin la receta de preparacién

I a): resulta ¢l agente igualador VII.

Receta de preparscién VIIT

4410 partes (1 mol) de un aducto a base de 1
mol de¢ una leurilpropllendiamina técnica, 2 moles de un
éxido olefinico técnico obtenible en el comercio, que tlene
16 a 18 4tomos de carbono, y 80 moles de 6xido de etlleno
se cuaternizan bajo nitrégeno con 440 partes de sulfato
de dimetilo, durante 12 horas, a temperatura de 95 a 1002
¢, 8 parteé del producto obtenido se disuelveﬁ en callente
en 8 partes de agua y luecgo se mezcla la solucidn, a unos
408C, con 5 partes del oreparado obienido segin la receta

de preparacidén I b): resulta el agente igualador VIII,

Receta de preparacidn IX

7770 partes (1 mol) del aducto a base de 1
mol de una laurilpropilendiamina técnica, 2 moles de dxido
de dodeceno y 160 moles de 6xico de etileno se cuaternizan
bajo nitrégeno con 950 partes de sulfatc de dimetilo, du-~
rante 12 horas, a temperatura de 100 a 1058C. 8 partes
del producto obtenido se disuelven en caliente en 8 partes
de agua y luego se mezcla la solucidén, a unos 402C, con
9 partes del producto esterificédo que se obtiene segin
la receta de preparacidén I b): resulta el agente igualador
IX.
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Receta de preparacidn X

a) 580 partes (1 mol) del aducto & base de 1 mol

de amina grasane sebo y 7 moleg de éxido de etileno, em=
pleado en la reccta Ce preparacién Ila), se cuaternizan
con 196 partes de enviclorohiérina, durante 12 horas, &
temperatura de 100 a 105¢C y luego se disuelven en 658

partes de agua.

b) 580 partes (1 mol) del aducto de amina grasa

y 6xido de etileno que se ha descrito en a) se esterifican
durante 6 horas con 116 partes de 4cido amidosulfénico, &
temperatura de 100 a 1058C y en presencla de 107 paries

de urca. Luego se disuelve la masa en 551 partes de agua

¥y se obtiene un preparado al 50% aproximadamente, el cual
contiene la sal ambnica del éster sulfirico dcido del

adueto,

Se mezcla a unos 40¢C el preparado al 50%
aproximadanente obtenido sesin a), que contiene el pro-
y
ducto de cuaternizacién, con el producto obtenido segin b):

resulta el agente igualador X.

Receta de preparacidn XI

580 partes (1 mol) del afucto a base de 1 mol
de amina grasa de sebo y 7 moles de 6xido de etileno se

cuaternizan con 120 partes de ctilenclorohidrina, durante
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24 horas, a temperatura de 120 a 1258C, y luego se dlsuel-

ven en caliente en 620 partes de agua,

El prejarado al 50% obtenido se mezela a unos
402C con el producto obtenido segin le receta de preparge

5 cién X b)s resulta el agente igualador XI.

Reeeta de preparacidn XIT

580 partes (1 mol) del aducto a base de 1 mol
de amina grasa de sebo y 7 moles de 6xido de etileno se

cugternizan con 138 partis de c¢tilenbromohidrina, durante

10.
24 horas, a temperatura de 105 a 1102C y luego se dlsuel-
ven eh callente en 642 partes de agua.
El preparado al 50% que se obtiene se mezcla,
a unos 402G, con el producto obtenido segun la reccta de
15 preparacidn X b): resulta cl agente igualador XII.

ceta de preparacidn XIIT

a) 8¢ cuatcrnizan bajo nitrégeno 162 parfes (1

mol) del mducto a base de 1 mol dc¢ amina grasa y 30 moles

de éxzido de etileno, descrito en la rececta de preparacidén
20, I b), con 21 partes de sulfato de dimetilo, durante 6 ho-

ras y a temperature de 95 a 1008C, Luego, por disolucidén

en 180 partes de agua, s¢ forma un preparado al 50% aproxi-

madamente,
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b) 4 una solucién, preparada a tempcraturs de O

a 520, de 28 partcs de dcido clorosulfdnico en 140 partes
de piridina anhidra sc afiaden, a 52C, 119 partes (1 mol)
del aducto a base de 1 mol dc amina grase de sebo y 20 mo-
les de 6xido de etileno y luego se mantiene la solucidn a
temperatura de 40 a 452C durante 3 horas y se la neutra-
liza a temperatura de 20 a 302C con lejia de sosa cduse
tice al 30%. 4 continuacidn se filtra por succidn y se
lave con piridina. Mcdiante destilacidn en bafio de agua
hirviente y en vaclo, se eliminan del diltrado las por=-
ciones voldtiles y se Gisuclve ¢l residuo en 420 partes
dc agua. Sc obtiene una solucidn al 25% aproximadamente,
la cual contiene la sal sdédica del éster 4cido de deido
sulfirico,

3 partes del producto de cuaternizscidn des-
crito en a) sec mezclan con 4 partcs del producto estcrifi-
cado descrito en b); se obtlene un preparado al 35% apro-

ximedamentes es el agcnte igualador XIII,

Reeceta de preparacidén XIV

27,6 partes de fosfato de urea y 31,6 partes
de urca se calientan despacio a 1558C y se mantie-
nen durante 30 minutos a temperatura de 155 a 1602C, Iuego
se Geja enfriar hagta 1102C, se afiaden 64,8 partes del

aducto a base de 1 mol dc amina grasa y 30 moles de dxido

-
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de ctileno, que se ha deserito ¢n la receta de preparacidén
Ib), vy sc menticne la mase bajo nitrégeno durante 2 horas
a temwperatura de 145 a 1502C, Despuds del enfriamiento
quedan en el matraz 107 partcs de una masa dure, a la que
ge disuelve en 166 partes de agua calicntc., S¢ obtienc una
solucidn al 25% aproximadamentc, la cual conticne la sal
aménice del éster fosférico deido del aducto de amina grasa

y 6xido de etileno,

4 partes del preparado se mezclan, a tempera=-
tura de 50 a 602C, con 1 parte del producto de cuaternize~
cién formado segin la receta de .preparacidn I a); se obw
tilene un preparado al 30% aproximadamente: es el agente

igualador XIV,

Receta dc_preparacién XV

Se cuaterniza dutantc 24 horas con 126 par~
tes de cloruro de¢ bencilo, a tcmpcratura de 110 a 1158C,
1190 pertes (1 mol) de un aducto a basc de 1 mol de aming

grasa de gcbo y 20 molcg dec déxido de ctilcno.

1 parte del producto obtenido sec disuclve en
caliente en 1 parte de agua y la solucién 8¢ mezcla, a unog
402C, con 3 partes dcl producto esterificado obtenldo segin
la reccta de preparacidn Ib): resulte el agente lgualador

v,
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Receta de preparacidén XVI

1190 partes (1 mol) d¢ un aducto a base de 1
mol de amine grasa de secbo y 20 moles de 6xido de etileno
se disuelven en 400 partes de alcohol abgoluto y se aglitan
con 400 partes de'bromuro de metilo durante 8 horas e temn-
peratura de 5 a 102C y luego durante 20 horas a tempera-
turs de 20 a 259C. A continuacién se destilan en bafio
maris y bajo presién recducids las porciones voldtiles y

quedan 1286 partes del producto Ge cuaternizacidn.

1 parte del producto obtenido sc disuelve a
602C en 1 parte de agua y luego se mezcla la solucidn con
3 partes del producto esterificadc obtenido segin la receta

de preparacidn I b): resulta el agente igualador XVI,

Recata e preparacidn XVII

a) Se cuaternizan a tempcratura de 100 a 1058C,

con 440 partes de sulfato de dimctilo, bajo nitrdgeno y du-
rante 6 horas, 2510 partes (1 mol) de un aducto a basc de

1 mol de amina grasa dec scbo y 50 moles de éxldo de otile-

no,

b) 8¢ esterifican a temperatura de 100 a 105e(,
durente 6 horas, con 320 partes de dcido amidosulfdnico y
en pregencia de 200 partes de urea, 1010 partes (1 mol) de

un aducto a base de 1 mol de amina grasa de sebo y 16 moleg
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de dxido de etileno y luego se dlsuelve el producto de la

reaccibn en 880 partes de agua.

30 partes del producto de cuaternizecidén des~
crito en 8) se diguelven a 60¢C eu 28 partes de agua ¥
luego se mezclan, a unos 408C, con 20 partes del producto
esterificado que se ha descrito en b): resulta el agente

igualador XVII.

Receta de preparacidn XVIIT

Se cuaternizan a temperatura de 100 a 1052C,
con 950 partes (e sulfato de dimetilo, bajo nitrégeno y
durante 12 horas, 7770 partes (1 mol) del aducto a base
de 1 mol de una laurilpropilendiamina técnica, 2 moles de

éxido de dodeceno y 160 moles de 6xido de etileno.

3 partes del producto obtenido gse disuelven
en caliecnte en 3 partes de¢ agua y luego se mezcla la solu=~
cidn, a 408C, con § partes del producto esterificado des-
crito en la receta de preparacidén VII, pdrrafo primero: re-

sulte el agente igualador XVIIT,

EJEMPLO 1.

En un saparato para tefiir bobinas cruzadag se
humectan durante 10 minutos, en 1500 litros de agua a 502¢C,

100 kg de hilo de lana en forma de bobinas cruzadas. Luego
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se efectia la adicidén de 2 kg de deido acético al 80%, 10

kg de sulfato sédico cristalizado, 1 kg de agente igualador
Iy 0,5 kg del compuesto complejo 1:2~cobéltico del colorante
de la férmula

HO
of é CH
> ~—~—i .'l g a 3
(5) { y-u=i-C ol

i C—Hﬂ-( 3
H2N__802 1] ‘_’.1

O R

Cl

Se aumenta la temperatura en 60 minutos hasta le ebullicidn
¥y se hierve durante una hora. A continuacidn se enjuaga,

se escurren las bobinas cruzadas y se secan éstas. Se ob-
ticne una tintura amarilla uniforme. Las bobinas cruzadas
no egtédn deformadas. §i se resmpleza el agente igualador I
por igual cantidad del agente iguelador XVIII, se obtienen

regultados semejantes.

En luger del colorante complejo 132-metélico
pueden emplearse tembién, solos, mezclados entre si o mez~

clados con colorantes complejos 1:2-metdlicos, los coloran-
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BIBMPLO 2.

Tn un aparato pera teflir madejas se humectan
durante 10 minutos, a 50¢C, en 2000 litrog de agua y 6 kg
de deido sulfiirico al 98%, 100 kg de hilo de lana. Se afie-
den luego 10 kg de sulfato sddico cristalizado, 1 kg de e
geute ilgualizador II, 1,5 kg del compuesto complejo 18-

crémico del colorante de la férmuls

HO
HO.S OH s.
(9) SN, NG
!‘} e ./ \ AT
C-HN-,"
0, g ol o/

1,0 kg del colorante complejo 131-crémico de la férmule

OH it
!
¢ e /‘m'-
( 10) - ‘ | /,":C I .\;...._...>
HO 38— .\ :‘, -N:.’N—-G ',
ba N\
. b C=N
PO ) I
H3C

¥ 0,7 kg del colorante complejo 1:1-crémico de la férmule
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HO38
HO HO |
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— 4 b
(11) HO 8-y  -l=B-)

gse calienta en 20 minutos hasta 802C y se tifie durante

una hora a esta temperatura. 4 continuscidn ge enjusga. Para
neutrelizar el dcldo sulfurico que queds en la iana, gse la
puede tratar ain con una solucidén acuosa de acetato sédico,
a la temperatura ambientc, durante 20 minutog. Por Ultimo,
se centrifuga y se seca el hilo, tefiido de un pardo uni-

forme.,

EJEMPLO 3.

Fn un aparato para tefiir bobinas cruzadas se
humectan durante 10 minutos, a 502C y en 1000 litros de
agua a los que se ha afiadldo un kg de agente igualador II,
100 kg de hllo de lana en forme de¢ bobinas cruzadas. Se
agregan luego 2 kg de dcido acético al 80%, 10 kg de sulfato
sbédico erigtalizado y 1 kg de uno dg¢ los colorantes de lag

férmulas siguientes:
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Se asumenta la temperatura en 40 minutos haste la
ebullicidn y se hierve durante 60 minutos. 4 continuacidn
se enjuaga y luego se escurren y secan las boblnasg cruzadase
La lana estéd teiilda de modo sélido y homogéneo y las bobinas

no estén deformadag.

EJFMPTO 4.

En un aparato para tefiir peinado de lana se empacan
100 kg de peinado de lanc en forma de bobinas. En el reci-

plente de preparacidn se dispone el bafio siguiente:

1500 litros de agua
2 kg de dcildo acético glacial
5 kg de sulfeto gbédico
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1 kg de agente igualador XII
2 kg de colorante dc la férmula

p B NE-COCH,-0-¢
f’a' ‘\\‘ 5 ‘ H2 (———-./
i { J !
I 'l-NmN-?" NN NHCOCH,CL
i HD3S—L ,i Ji
0 o N
¢ !
) 80 H
Lo
C5Hy

que se calienta a 502C y luego sc hece circular por el apa-
rato tintdreo, & continuacién se sumente lz= temperatura en
45 minutos hasta la ebullicidn y sc tifie durante 60 minutos

a esta teuperaturea,
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8¢ aumenta, mediante adicidn d¢ amonlaco, el pH hasta
8,5 y, con el vapor cerrado, dcjase circular, Por dltimo, se
cnjuaga bien ¥y s¢ seca., Resulta una tintura roja sdlida e
igual., La bobina dc lana peinada no queds deformada, Resul-
56 tados semejantes se logran por los igualadores X, XI, IV, III,
- V o si se reemplaza ¢l colorante anteriér por uno de los CO=-

lorantes siguientes:

0
o
» - .
."/ \\' .\"'-} \Q-SO H
! |
boobp
4 L J\_‘ »
"\ Wy .
0. : ; e azu
! 0 NE-. \-80 H
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15.
’ o jo
HO38 HO CHy
goe R tY NN
Hy000-(  =Beafimy N\ elieC™ 001
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Ng-
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EJEMPLO 5,

200 kg de hilo de lana se introducen, con el
soporte del material, en un aparato para tefilr madejas que

contlencn la preparacidn sigulcntes
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4000 litros de agua

4 kg de écldo acéilco glacial
10 kg de sulfato sbédico

2 kg de agente igualador II

3 kg de colorante dc la férmula

80_CHyCH 003H .

Le temperatura inicial es de 402C, En el curso de 40 minu~-
t0s ge calimnta hasta la temperatura de ehullicidn y se
tific durente 20 minmutos a esba temperatura. A continuacidn
se enjumga y se seca. Resulta una tinturse azul sélida e
igual del hilo de lana. Este ¢s abierto y volumiﬁoso y ne
se pegs entre si. Resultades semejantes dan todos los otros

colorantes del ejemple 4.
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EJEMPLO 6.

En un apargto para tefilr medejas se humectan
100 kg de hilo, congtituldo por 92% de lans y 8% de fi-
brea cortada de cloruro de polivinilo, no encogida, en 2000
litros de agua a 502C, con adicidén de¢ 0,5 kg del agente
iguelador X. Lucgo sc cfcetia la adicidén de

6 kg de 4cido sulférico al 98%
5 kg de sulfato sédico
0,7 kg del colorante complejo 1sl-crémico con

el componsnte colorante de la férmula

CH
KO S
' ’...v«.,h\
HOOC C-N—’ y-SO3H
.”_: \\_*f
i\/ u-N=1\'-C
vemed 5\
0 ' C=N
HO,8 '
3 HC
3

0,7 kg del colorantc complecjo 1:1=~-crdémico con

¢l componente colorante de la férmulsa

HO
t —
OH C"'N"' » “‘.
L y / N e’
HO S-¢  \~HslimG
3 \,0 --!'f \ i
' =1l

\ 7 t

CH3
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¥ 0,7 kg del colorante complejo 131=crdmico con el

componente colorante de la férmula

OH HO  SO3H
4
HO38-y  h=Nel-,” NN

N ] ]
. S i | K

Se aumenta la temperatura en el curso de 60
minutos hasta 802C y se tifie durante 60 minutos & esta
temperatura. Luego se enjuaga el género y en el Ultimo bafio

de enjuague se le neutraliza por adicldn de 6% de acetato
sédico,

Resulta una tintura de color pardo, sélide e
igual.

Durante la tincidn no se produce ninguna for-
macidén de canales en el material, y el hilo se mantiene
abierto y voluminoso. Mediante la tincidn a 802C, el hilo
mixto se encoge sélo un poco, de modo que en la veporiza~

cidn ulterior ge obtiene un hilo henchido,

En lugar del agente igualador X pueden emplear—

se también los productos citados en el ejemplo 4, asi como
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los agentes lgualadores II o XVIII.

FJEMPLO _ 7.

En un aparato para peinado se empacan 100 kg
de peinado de lana. En ¢l rceipiente @e preparacidén se

9« dispone el bafio siguicntcs

1200 1itros de agua
1,5 kg de Zcido acdtico al 80%
044 kg de agente igualador III .
0:3 kg del producto de condensacién a bose de 1 mol
de 1o mezcli comercial dc aminas grasas supe—
10. riorcs a base de cminas grasag con 16 a 22
&fomos de carbomo y 7C moles de 6xido de etl-

leno

10 kg del colorante dc la férmula

CH HO

!

"' rosru. \ " i ""'

HO S'—" - =N"'.’\’ \C
LT

'a(h N ,:'. '\"/ N’

%
t

N0,

15.

Tan pronto como estc bafio sc ha calentado a 803C, se le

hace circular por el aparato tintérco. Sc tific a 808C. Al
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cabo de 30 minutos se afiude 1 kg de dcido acético al 80%

y después de otros 15 mimutos 1 kg de deido férmico al

85%. A los 15 minutos, el bafio estd ampliamente agotado.

Se efectua entonces la adicidén de 1,5 kg de bicromato poté=
5s sico y, 30 minutos Gespuds, la de 3% de amoniaco. La tempe—

ratura sigue giendo todavia de 802C. Por dltimo, se enjuaga a

fondo, se egcurrs y sc seca. Resulta una tintura negra s6lida

¢ igual. El peinado no estd deformado, sino que conserva su

forma.

BJEMPLO _ 8,

10. En un aparato para tciiir bobinas cruzadas se
humoctan en 2000 litros de agua a 50C iOO kg de¢ hilo de
nylon 6-8pun, en forma dc bobinas cruzadas cédnicas. Luego

se ¢feetia la adicidn dee

1,2 kg dc dcido ac{tico glacial
15. 5 kg de sulfato sbdico
2 kg de egente igualador VI
1 kg del colorantc complecjo 132-crdmico con dos mo-

léculas dsl componentc colorantc dc la férmule

HQ HO ?l
1
R = S
H2N . So 2"" L‘\\.// ,\\‘:")‘.\'/d
1
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Se aumenta la temperatura en el curso de 60 minutos hasta
la ebullicidn y se tifie hirviendo el hilo durénte 60 minu-
tos, Luegg se enjuaga y se seca. Resulta una tintura azul
sdlida e igual. Las bobinas no se deforman durante la tin-

+ 2
CLOn.

Se obtienen resultados semejantes con los agentes

igualadores XIII, XVI y XVIII,

EJEMPLO 9.

En un aparato para tefiir madejas se humectan
200 kg de hilo de lana en forma de madejas con 3000 litros

de agua a 502C. Luego se efectia la adicion de:

2 kg de dcido acetico glacial

5 kg de sulfato sddico

4 kg de agente igualador XVII

2 kg del complejo 71:2=-cobaltico con dos moléeculas del

componente colorante de la fdrmula

CH EO
1 !
D ) ) . "c -....\
d\ , . -N—-N— |\ ‘__‘a
:......-—4 ’,&,...-. .
c;\ )
Sl 02 | Y 2] '
NHCH(CH )
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0,5 kg del colorante de la formula

2y
C 1"' ] » _N=N"' c'- '\’g
5 » \\«'--"-" )‘.u:-"-‘»—-a:
! HO" ] ’ -3
0 S
t '
§ S0.H
SN 3

10.
y 0,5 kg del colorante de la férmula
] LIRS Y
15. Hy4Cp="  N=0-,  \
TN L RO
1
=Nem / ’\\ -~ '\I
{
- i -30
HO3S &\wa\‘/ 3H
20,

Se lleva la temperatura en el curso de 40 minutos hasta la
ebullicidn y se tifie el hilo hirviendo durante 60 minutos.
A continuacidn se enjuaga y se seca. Resulta una tintura

25. burdeos igual. El hilo de lana estd abierto y voluminosa,
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Resultados semejantes se Obtienen con los agentes igualaw

dores XIII, XIV, VI, VII, VIII, IX, XV y XVI.

EJEMPIO 10,

En una tina de aspas se humectan previamente
5. 100 kg de piezas de lana con 4000 litros de agua a 402C,

Se efectua luego la adicidn des

2 kg de dcido acético glacial

1 kg de agente igualador VIII y )

0,5 kg del colorante complejo 1:2-crdmico con
dos moléculas del componente colorante de

10, la fdrmula

H,NSO,~
2 2 ~ A\‘. Ny
1
Cl
15, Se aumenta la temperatura, en el curso de 45 minutos, hasta

la ebullicidn y se tifien hirviendo, durante 30 minutos, las

piezas de lana. Luego se enjuaga y se seca. Resulta una tin-
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tura azul igual. Durante la tincidn las piezas no flotan

en la superficie del baflo, sino que se hallan siempre den-

tro del ligquido. Se logran resultados semejantes también

con los agentes igualadores mencionados en el ejemplo 9 ¥y
5. con 1os colorantes complejos 1:2-metalicos de los siguientes

metales y componentes colorantes:

Metal Complejo_colorante Matiz

Co '
/_.0\\“‘ -N=N-C___——.-C_CH3
H ] 1

. 1 amarille
1 0 . 1 1
§02 . /" .
NHCH { W
3 J
\\./‘
1
CH3
HO
OH \,c_-N- TN
Cr RN PR N o
’ - N "‘N=N—C\ \
i !
H - NS0,~- . C=N :C'Ojo
2%
15. ! HC

Cl 3
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2 "x'.,/' \.“ — \'/.' \
! { ¢ H

4
CH,MHS O, 50, NHCH(CH; ), 9
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NOTA

Descrito el objeto de la invencidn, se declara
nuevas las siguientes reivindicaciones, con prioridades
suizas ne 12 574/65 del 9 de septiembre de 1965, y nim.

del 10 de Agocsto de 1966, existiendo en am=

bas unidad de invencidn:

1. Procedimiento para tefiir fibras textiles ni-
trogenadas, que Se caracteriza por tefiirse las fibras con

colorantes para lana en presencia de:

a) compuestos amdnicos cuaternarios de compuestos

poliglicdlicos, y

b) ésteres deidos de compuestos poliglicdlicos,

derivados de oxacidos por 1o menos bibdsicos,

conteniendo, tanto los compuestos cuaternarios como los
ésteres, un radical hidrocarburo alifdtico con 12 a 24
atomos de carbono, ligado al nitrdgeno, y grupos -(—éH—éH-
-0-), ligados al nitrogeno, donde k significa un nimero
entero positivo, existen en total en la molécula por 1o
menos 4 y a 1o sumo 200 grupos -éH—éH—O— ¥y por 1o menos

una parte esencial de estos grupos corresponde a la fdrmu-
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] 1
la -CH,~CHp-0-, mientras los otros grupos -CH-CH-O- even=

tuales corresponden a la fdérmula

Z Z
t 1
-CH~CH~ 0~
5. en la que una 2 significa hidrogeno y la otra Z significa

un grupo alkilico o fenilico,

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, que
se caracteriza en que los compuestos poliglicolicos de que
se derivan 1los compuestos amonicos cuaternarios a) y 1os

ésteres acidos b) corresponden a la formula

10,
R = N=CHy;—¢~ CH, ) g rep——N
ii i \( CH2 "CHQ - O-)a.—-——-H
| —(oH,~0H,~0)=——n
15.

en la que

R signifieca un radical hidrocarburo alifdtico con
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12 a 24 atomos de carbono,

significan cada uno un nimero entero por valop

nys
de 2 a 10 zumo, y
Dy 3V X significan numeros enteros, de modd que la suma
5.
pradr(m=-1) valga por 10 menos 4 y a 1o sumo 200,
3. Procedimiento segun la reivindicacidn 2, que
se caracteriza en que 1los compuestos amonicos cuaternarios
a) corresponden a la férmula
10, R (CH,=CH,~0——H
NS 2 2 P
N
FAREAN
2 Q (CH =CH, =Ommmemmt
2 2 4
y los ésteres dcidos b) corresponden a la férmula
15. - 7
| (O OHy=Odg— (H)p_g1
L E— |
. (CHZ-CHz"O‘)‘d‘f—" (—X)t'

‘—- -e.
.
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en las que

RyR'

gignifican radicales hidrocarburos alifaticos

con 12 a 24 atomos de carbono,

A significa un anidn,
5. ,
Q significa el radical gue se obtiene despues
de separar de un agente de cuaternizacion de
la férmula A-Q el anion A,
X significa ¢l radical que se obtiene después
de separar de un oxacido por 1o menos bibasico
10, un grupo HO,
'  significa un ndmero entero por valor de 2 a
1o sumo y
P, A, P' ¥ Q' significan numeros enteros, de modo que
las sumas pdq y p'4q' valgan cada una por
15. 1o menog 4.
4, Procedimiento segun una de las reivindica-
l ciones 1 a 3, Que se caracteriza por emplearse,'en concepto
de colorantes, colorantes reactivos y/o colorantes comple-
jos lsi-cromicos, provistos de grupos de acido sulfonico,
y los compuestos amdnicos cuaternarios a) y esteres aci-
20. dos b) que contienen cada uno en 1la molecula de 6 a 9 gru-

POS "'CH2"‘CH2-O .
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5. Procedimiento segia la reivindicacidn 4, que
se caracteriza en que 1os compuestos amdnicos cuaternarios

contienen como anidn un atomo de halogeno.

6. Procedimiento segun la reivindicacion 5, que
se caracteriza en que los atomos de nitrogeno cuaternarios
estan ligados a clorozcetamida, ¢tilenclorohidrina, etilen~

bromohidrina, epiclorohidrina o epibromohidrina.

Te ~ Procedimiento segun una de las reivindice-
ciones 1 a 3, ¢ue se caractcrizz por emplearse, en concepto
de colorantes, colorantes complejos 1:i-cromicos provistos
de grupos de acido sulfonico, colorantes complejos 1:2-crd~
micos o cobdlticos exentos de grupos acuosolubilizantes
dcidos o colorantes para lans acidos, exentos de metal
ligado en complejo y de agrupaciones reactivas, y por em-
plearse 1os compuestos amdnicos cuaternarios a) y los és-
teres dcidos b) que contienen cada uno en la molécula por
1o menses 15 grupos ~CH2-CH2-O.

8. Procedimiento zegin la reivindicacion 7, que
se caracteriza en que los compuestos amonicos cuaternarios
a) y los esteres dcidos b) contienen cada uno de 20 a 35

grupos-CHe—CHzo en la mdolecula,
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9. Procedimiento segin una de las reivindicacio-
nes 7y 8, que se caracteriza en que los atomos de nitrd-
geno cuaternsrios de los compuestos a) estan ligados a

sulfato de dimetilo,

10, Procedimiento segun una de las reivindica-
ciones 1 a 9, que se caracteriza en que los ésteres deidos b)

contienen grupos de ester sulfurico acido.

11. Procedimiento segun la reivindicacidn 10, que
se caracteriza en que se emplean esteres acidos b) obteni-
dos por reaccidn de compuestos poliglicolicos con decido

amidosulfénico en presencia de urea,

12. Procedimiento segun una de las reivindicacio-
nes 1 a2 11, que se caracteriza por emplearse, &n concepto
de colorantes, preferentemente colorantes complejos 1:1-
-crdmicos provistos de grupos de dcido sulfdnico y por ser

la temperatura del bafio tintdreo de 8592C solamente.

13. Procedimiento para tefiir fibras textiles

nitrogenadas.

Segin se describe y reivindica en la presente me-

morie gue consta de 57 hojas, foliadas y escritas a mdquina
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por una sola de sus caras, acompafiadas de la documenta—

cidn correspondiente.

Nadrid, a 8 de septiembre de 1966

CIBA, SOCIETE ANONYME

He)
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