.
=, w
b

5e

10.

CAS 1-~3222 /

- = el TORMICA
P CLADTICATIOH 1 B &
% .‘b 0 ,é ‘
386462 |wadol
SUBCLASE S s
PATENTE
DE

INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA TENIR MATERIAL FIBROSO CONTENIENDO
NITROGENO", a favor de la firma suiza CILBA-GEIGY AG,, re-
gidente en BASILEA (Suiza)

- 0 =

| MEMORTA DESCRIPTIVA

Ia presente invencidn se refiere a un procedimien-
Fo para tefilr material fibroso conteniendo ni'bx"égeno, en es—
pecial fibras de poliemida natural y sintética, como lana y
nylon, con colorantes anibnicos acuogolubles en disolventes
orgénicos, asi como el material fibroso tefiido segin este
procedimiento.

Como es gabido las fibras de poliamida natural y.
gintética se tifien con colorantes anidnicos acuosolubles en
solucidn acuosa. Sin embargo en época ms;is reciente se ensa-

y6 substituir para el proceso de tetildo, el medio acuoso
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por un disolvente orgénico. Este, os especial en atencidn

al problema de lavado, era de valor muy deseado. Ademds el
material fibroso al utilizar disolventes orgénicos puede
tratarse previamente en el mismo bafio, teflirse y tratarse posg .
teriormente.Mientras que los disolventes orgdnicos en la
limpieza en seco se ha hallado en la préetica que entran ré-
pidaménte,su utilizacién conduce a una serie de dificulta~
des en la tintorerfa textil., Particularmente la solubilidad
de los colorantes acuosolubles usuales en el medio orgdnico
es un problema todavia no resuelto satisfactoriamente.

Ya se ha ensayado transformar los colorantes orgd
nicos usuales utilizados como sulana%os sbdicos, aminas or-
ginicas, en sales solubles en agua, solubles en medio orgé-~
nicos esta operacidn adicionasl ocasiona sin embaréo un en-
carecimiento esercial de los colorantes. Ademés también se
utilizé disolventes orgdnicos polares fuertes, como metanol
0 eﬁanol; de por sf o como disolventes auxiliares, en mezcla
con disolventes orgdnicos no polares. Por dltimo tambidn se
ha ensayedo realizar las tinciones con disolvente-~emulsiones
en lugar de mediante mezclas homogéness. Durante la utili-
zacidn de disolventes orgdnicos polares sobre todo a causa
de su combustibilidad que conduce a dificuliades aparatosas,
1a utilizacidn de disolvente-emulsiones de bases tintdreas
@8 indeseada.

Ahora se ha encontrado que los colorantes anib-
nicos acuosolubles deseados; en forma de whilizacidn usual,

que corresponden & la férmula general I § II
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gon gproplados directamente para tefiir material fibroso con

teniendo nitrégeno en disolventes orgdnicos apréticos no

poleres.

En egtas férmulas I y II: _
gignifica un grupo alquilico con de 1 a 12 dtomos
de carbono o un radical oiclohexilico ingubgtitui~
do o sgbstituido mediante grupos alquilicos infe-
riores, _
gignifica hidrégeno o un grupo algquilico ;nferior,
significa un radical alquilénico inferior,

gignifica hidrdégeno o un grupo metilico,
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X significa hidrégeno, un grupo alquilico con de 1

a 12 4tomos de carbono, el radical ciclohexiligo
0 un radicel ariloxi eventualmente substituido,

Y significa hidrdégeno, wn grupo alquflico inferior,
el grupo trifluormetilico, un grupo alcoxi infe-~
rior o un dtomo de haldgeno,

% gignifica hidrégeno, wn grupo algquilico inferior
o un grupo alcoxi inferior y

M(E) gignifica un catidn de metal alcalino, amonio o
medio equivalente de carga de wn catidn de metal
alcalino~térreo.

El concepto "inferior" en compuestos con alquilo
0 aleoxi o un hidrocarburo halogenado alifdtico significa
que el radical correspondiente o el compuesto en cuestidn
nuestra de 1 a 4 Atomos de carbono; se.trata asimismp por
ejemplo de radicales metilico; ot{lico, isopropilico, n~bu
tilico; s—butilico; isobut{lico o t~butilico,

R en la significacién de un grupo alquilico con
de 1 a 12 étogos de carbono representa‘por e jenplo metilo,
isoPrOPilg, 1,2~dime#ilpropilo, bu?ilo, s-?uﬁilo, 1,3~dimg
+1lbutilo, iéohexilo, 2-etilhexilo, octilo, decilo y dode-~
cilo. S1 R significa un radical cmiohgxilioo gubstituido
mediante grupos alguilicos inferioreg,lse trata por ejemplo
de radicales 4-metileiclohexilico, 3,5,5~trimetilciclohexi-
lico o 4~t—bgtilciclohexilico‘

R,, en calidad de radical alquilégico inferior,
significa por ejemplo un radical metilénico, dimetilénico,
propilénico o trimetilénico.

Lo significacibén de X como grupo alquilico con
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de 1 a 12 dtomos de carbono corresponde & la arriba indica-
da bajo R. Como radical ariloxi eventualmente sustituido,
X representa en ospecial un redicel fgnoxi substitufdo even
tualmente mediante 4tomos de haldgeno, como cloro o bromo,
o mediante grupos alquilicos o bien alcoxi con de 1 a § dto
mos de carbono.-

Si Y representa un dtomo de haldgeno; son de com
prender con ello, por ejemplo fluor, cloro o bromo.

8i M<:> es un catibn de metal alcalino, se trata
por ejemplo del catifn de litio, sodio, potasio. Si u(+)

representa un catidn de metal alcalino~térreo, se trata por

-ejemplo del catidn de magnesio, estroncio o bario. -

R significa ventajosamente un grupo glquilico in-
ferior ramificado, como el grupo s—butiliooz gin embargo
totalmente particular el grupo isopropilico, o el grupo ci-
clohexilico. '

Wy % son de preferencia hidrdgeno, mientras que
X representa particularmente LHidrdgeno o un radical metile
fenoxi.

Y representa ventajosamente hidrdgeno, pero en
especial ua grupo alquilico inferior o un ftomo de haldgeno,
sobre todo el grupo metflico, el grupo etilico o cloro.

R, representa ventajosamente un grupo metilico o
u grupo isobutilico; R, ventajosamente el radical dimetild
nico.

M(ED es de preferencia un catidn de metal alcali~
no y en especial el catidén de sodio.

Se han acreditado particularmente los colorantes

de la férmulae general I, en la que R significé un grupo al
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quflico inferior o un radical ciclohexflico eventuslmente

netil-substitufdo, W y 2 significap'hidrdgeno, X significa
hidrdgeno o un radical metilfenoxi,
' Y significa un grupo élquilico inferior o un dtomo

de halbgeno y

M<:> significa un catidn de metal alcalino,
en forma totalmente especial aquellos, en los que
ReY wsignifican un grupo alquilico inferior,
W, Xy 2 gignifican hidrfgeno y
M(:> gignifica el catidn de sodio.
Son izualmente ventajosos los colorantes de la
férmula II en la que
R gignifica un grupo alquilico inferior, en espe-
cial isopropilo,
1 signirica un grupo algquilico inferior, en espe-
cial isobutilo, ,
R, wsignifica el radical dimetilénico,
Yy 2 significan hidrdgeno y
M(E) glignifica un catidn de metal alcalino, en espe-
cial ol catidn de sodio.

Ejemplos de los colorantes de le férmula I wtili
zables segin la invencidn se indican a continuacién, en
donde 1a'posici6n del grupo Qe decido sulfénico en el radi-
cal fenflico, sino se conoce, se indica con "Q":

1-metilamino~4—(2-sodiosu1fo-4—t—butil)—fenilamino-ag
traguinona,

1-isopr0pilamin9~4~(2—sodiosu1fo~4—ootil)~fenilamino-
antraguinona,

1~1 sopropi lamino—4—( 2-godiosulfo-4~dodecil)-fenilamino~-
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antraquinona,
1-190propilamino~?-(2—sodiosulfo-4~ciclohexil)~fenilamino~
antraguinona, .
1-i90propilamino~4«~(Q~godi osulfo-3~trifluorometil )=fenil-a
amino-antraquinona; ‘
1-1sopropilamino-g~(o—sodiosulfo-z,5-d1buxoxi)~fen11-am1no-
antragquinona, '
1—is0pr0pilamino-4~(9—sodiosulfoezﬂmetil-s-etil)ffenilnamg
no-antraquinona,
1—i50propilamino~§-(Q—sodiosulfo—z;6—dietoxi)-fenilamino—
entraquinona, )
1-180pr0pilamino-4—(2~sodiosu1fo—3;4,5~trimetil)—fenil-ami~'
no-antraquinona;
1—130pr0pilamino—4~(Q~sodiosu1f0-3;5—di—t~butil)—fenil-am;
no-antraquinona;‘ o '
1~i90pr0p11amino-4—(2,3,?,6-tetrametil—4—sodiosulfo)-fenil—
~amino-antraquinona,
1~1gopropi lamino-4-(Q-s0di 0sulf o-4~butoxl )=feni lamino-an-
traguinona,
l—s—butilgmino~4-(2qnagnesiosulfo«4~meﬁil)wfenilamino—ag
ﬁraquinona;
1-s-butilamigo~4~(Q-sodiosulfo—4~broﬁo)«fenilamino—antra~
quinone, _ .
l—s—butilamino—4~(Q—§odiosulfo—34netoxi~4-metil)—fenilami—
‘no-antraquinona,
l—(l,2~dimetil)—proPilagino—4~(2-sodiosﬁlfo-4—metil)~feni;
amino-antraguinona,
1~(1;3—dimetil)—butilam%no—4—(2~sodiosulfo—4ﬂmetil)-fenil-

amino-antraguinona,
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1=(2-etil )-hexilamino-4~( 2-godiosulfo~4-metil)-Ffenilami no-an

traquinona,

1-0ctilamino-4-( 2-potasiosulfo~4-metil )~fenilamino~antraguinona
' 1-dodecilamino-4—( 2~amoniosulfo~4-metil )~fenilamino-antragul -
5e nona,
1=ciclohexilamino=4=( 2-s0diosulf o~4-butil)=Ffenilami no-antragui
_ nona,
 1-ci0lohexi lami no~4~(2~sodi 0sul£o~4~isopropil)~fenilanino-an
traqulnona,
M0, A=(4=t=bubil)-ciclohexl Lami no—4(Qmsodl osuLE 0-3-metoxd -4
N ti})Tfenilamino~antraquinona;
1-(3,5,5=trimetil)~ciclohexilamino=~4-(2-1itiosulf o~fumetil )=
~feonilam no-antraquinona, '
Colorantes que corresponde a la férmula I especial-
15, mente apropiados para el procedimiento de acuerdo con la in-
vencidén sons
1~isopropilamino-4~(2-sodiosulf o-4=etil )~fenilamino-antraqui
nona;
1~1igopropi lamino~4-(Q-godi osulfo-4-cloro )~Ffonilamino~antragul
20. none, .
j-s—buiilamino—4-(2—sodiosu1fo-4-meti1)-fenilamino~antraquinona,
1~ciclohexilamino~4~(2-sodiosulfo~4 -metil)~fenilamino-antra
_ quinona,'
1-(3'-dime+i1~5'-metilei clohexi lanine )-4~/U~s0di osulf o-4~
25, (4"-mgtilfenoxi)7~feni1amino—antraquinona,
1=(3'-dimeti1-5"-metiloiclohexilamino )-4-(Q-s0diosulfo-4~clo
ro—2-fenoxi)mfenilamino—antraquinona;
1~(3’~dimetil~5'—metilciclohexilaﬁino)—4méﬁ—sodiosulfo-2—(2"~
~metilfenoxil7—fenilamino-antraquinona;
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1~(3' ~dimeti1~5f-metileiclohexi 1amino~4=/T-g0di osulfoma-
-(4"-n-aminofenoxi )_7-fenilamino-antraquinona,
pero particularmente
1—iSOpropilamino~4~(2-sodiosu1f0~4—metil)—fenilamino—aﬁtra—
quinona.

Colorantes utilizables segin la invenoién; que
corresponden & la férmule 'II; en log que la posicibn del
grupo de deido sulfénico en el radical ?en:tlioo no egté
coneretado y se gefinla asimismo éon "Q", son por ejemplos
11 50pr 0p laminomde/T $ =i sobutil-31~(QM~1itiosulfo)-fenily/ -

propilamino~antraquinona;
1-1sopropilamino-~4~/I1-isobuti1~3t~(Ql=potasi ogulfo)-feo - .
nil7~pr0pilamino—antraqninona;
l-isoPrOPilamin9-47£I‘—metil—3'-(Q"~sod%osu1fo—2";5"-dime-
+11)feni1oropd lamino—antraquinona,
1 sopropilamino=j=/It~isobutil-3"~(Q"-sodiosulfo~4 "~metil)-
~fenil/~propilami no~antraquinona, ,
1~1gopropilaminomd=/Tt-isobutil-31~(Q -804 08u1f 04 "~met 0~
xi )=fenil7/-propilamino-antraquinona,
1-isopropilanino—4/1!~igobutil~31~(Q'~g0diosulfo~2",5"
-dimetoxi—Ienil7-propi1amino—antraquinona;
1~isopropilamino—~4=/T*~isobutil-31=(Q"-s0diosulfo=4 "-clo-
r0 )=fenil/~propilamino-antraquinona,
1-igopropilamino—4d-/Tt-isobutil-3"'~(Q "~396165u1fo ~2"~bro-
mo )~feni1/~piropi lami no~antraguinona,
1~g=but1 Laminomq=/T1 -1 sobuti 13 ' ~( QU=g0di08ulfo )-fenil/~
proPilaminofanﬁraquinona;»
1—s-butilamino—41£1'-isobutil—B'-(Q"-sod@osulfo~4"-isopro—
pll)=fenil/-propilanino-antraquinona,
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1mg-burtd Lamino-4/T 1 ~1 sobuti 13 ~(Q~s0di osuLL 0~4 "~ butoxi )=
" Peni)/-propilamino~antraguinona,
;-(1,2—dimeﬁil~pr0pi1amino—41[T'—metil—a'—(Q"-sodiosulfo)—
~fenil/-etilemino~antraquinona,
1~(1;z—dimetil)—propilamino—47[T'-meﬁil—2'-(Q“-spd@osulfo—
—3";5"—dibutoii)-fenil7~eti1amino—antraquinona,
1-dodeci 1amino—4-[27meﬁ 1~31~(Q"~godiosulfo)-Ffenil/-propila
mino-antraquinons.,
1-(1 , 2-dimetil)-propilamino=4—/T ! ~metil—2!~(Q"=s0d1osulf 0=
~2",5"-dibutil)-fenil/~eti 1amino-an’tracluinona;
1—butilaminb-4~[7'nmetil—Z'w(Q"-sodiosulfo)-fenil7-etilamino
i —aptraquinona;
1-(1,3-dimo 11 )-butilami na—4~/T" , 2! ~dimetil-3'~(Q"-sodiosul
fo)-fenil/-propilanino-antraguinons, '
1~octilamino~4-/7 ' ~iscbutil-3'~(Q"~potasiosulfo)-fenil/~pro
pilamino-antragquinona,
1=dodecilamino=g=/Tt=igobutil=~3"'-(Q"-aminbsulfo)~fenil/-pro
pilamino-antraquinopa;
1-ciclohexia1mino-41[#'-isobutil—3'—(Q"-magnesiosulfo)-fenil7
-proPi1amino~antraquinona;
1-ciclohexilamino—4~/T*~isobutil~3'-(Q"-potasiosulfo~4 "~by
t11)-fenil/~propilamino~antraquinona,
1—(3;5,S-frimetil)—ciclohexilamino—41[T'-@etil—2'-(Q"-pota-
siosulfo)-fenil7—etilamino—antraqninpna, |
1-(3;5;S-trimetil);ciclohexilamino~4ﬁ[T'-metil~2'-(Q"-sodig
sulfo-3"-trifluormetil )~fenil/-etilanino~antraquinona,

De los colorantes correspondientes a la férmula II es
particularmente apropiada pare el procedimlento segin la in-
vencidn la 1-isopropilamino-4-/Tt-isobutil-3'-(Q"=godiosulfo)
~fenil/-propilemino~antraguinona,

Te prenaracidn de los colorantes anidnicos utiliza-
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bles segln la invencibn se efectia segin métodos conOC1dos.
Por'éjemplo ge obtienen colorantes de la férmula I mediante
reacci¢n de une l-alguilamino-4-brome-entraquinona con la
fenilamina correspondiente exenta de grupos sulfénicos en
solucifn o bien en la masa fundide de la Penilaming on ex-
ces0 en presencla de ?obre 0 de un COmpuesto'de cobre, © de
un compuesto de cobre, como cloruro de cobre (I), y un agen-
te ligador de écido; como acetato sGdico; as{ como a conti~
nuacién sulfonacidn del compuesto de l-alquilamino—4-fenil-
amino~antragquinona obtenido.

Los colorantes de la férmula IT pueden prepararse
en forma andloga mediante regccifn de wna l~alquilemino-4-
~bromo-antraquinons con la aralquilamina correspondiente y
& continuacién sulfonaci én,

Como disolventes aprdticos no polares pueden en -
trar en consideracifn para el procedimiento segin la. inven-
cién por eje@plo hidrocarburos ligquidos que hierven por el-
cime de 309C, asimismo hidrocarburos aromé%igos; como xile=
no o clorobenceno, sobre'todo diclorobenceno, triclorobence~
no o tgtrahidropaftalina, hidroogrburos aliféticos; como
hexano, heptano, octano o decano, hidrocarburos perfluorados
alifdticos, como perfluorhexano o perfluorheptano; e hidro-
carburos cicloalifé%icos; ¢como oiclohexano; en especial ci-
clohexano, Sin embargo se utilizan de preferencis la causae
dé su en general fdcil regenerabilidad e incombusti’bilidad;
los hidrocarburos alifdticos inferiores, en especial hidro-
carburos clorados aliféticos inferiores, por ejemplo diclo-
rometano, cloroformo, tetracloruro de carbono, tricloroeti-

leno, tribromoetlleno, tetracloroetileno ("percloroetlleno"),
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tricloroetano, tetracloroetano, 1,1,2-tricloro=2,2,l-trifluor

L4

etano, 1,1,1,2-tetracloro~2,2-difluoretano, pentaclorofluor
etano o l-cloro~3-fluorpropanc. Asimisno se puede utilizar
nezclas de tales disolventes. Para ello estos disolventes
Se como es frecuente en productos téenicos del caso, pueden con
tener estabilizadores, como por ejemplo el 1,1,l-tricloroe- ’
~tano conocido bajg la marce Chlorothene NU (Dow Chemical Co,,
Midland; Michigan, USA). .
Egpecialmente apropiado en calidad de disolvente
.1@. aprdtico no polar; es el tricloroetileno; gin embargo sobre
' todo tetracloroetileno. |
Como material fibroso comteniendo ni'brégjeno se ci
tan las fibras albuminoldeas na.turales; oomo lana y seda;
fibras de poliuretanos, pero en eepecial.material fibroso
'iﬁ. de poliamida sintética. En el caso de lana ée tifie de prefe~
- rencia en presencia de 1-5% en peso de agua, caleulado
sobre el peso total del baﬁo; vy eventualmente dosis escasas
de wn emulgente.,
_ Como material fibroso de poliamida sintética; que
20, puede tefiirse éegﬁn el procedimiento de acuerdo con la in-
vencidn, pueden entrar en consideracién por ejemplo produc-
tos de condensacién de hexametilendiamina y 4eido adfpico
(poliamida 6.6) o dcido sepécico (poliamida 6.10) 0 produc-
tog de condensacién mixtos, por ejemplo de hexametilendiami
25. na, écido adfpico y épsilon-caprolactame (poliamida 6.6/6);
ademés log productos de polimerizacidn Qe épsilon-caprolac-
tama, conocidos bajo las marcas "nylon", “per16n"; "grilon"

o "enkalon", o de 4cido omega~-aminoundecdnico (poliamida 11
0 bien "rilsan"),




Estas fi?ras pueden utilizarse en oualquier esta~
dio de elaborgoién, asim;smo por ejemplo en forme de mate—
rial & granel, prehilado, hilos o géneros de punio; teji ~
dos y material fibroso no tej@do; asi como pavimentos tex-—

5; tlles, como alfombras tejidas, afelpadas o afieltradas.
| Son asimismo utilizables mezclas de estas fibras;
en especial mezclas de fibras de lana y poliamida.

El tefiido del material fibroso se efectia conve~
nientemente segin ol procedimiento usual discontimuo o con-

iL”lO. tinuo; por ejemplo segln el pfoéadﬂﬁenﬁo de extraccidn o median
o te impregnaoidp del material fibrosﬁ por impregnado; rocige
do o estampado, sin embargo de preferencia mediante fular - °
deado. )
En el procedimiento de extraccifn, el material se
-:15: tifie en wn bafio estacionario en forma suelta o llevado so-
bre dispositivos mecdnicos. Segin la naturaleza del género
8 teflir se utiliza para ello en especial un Jigger, tinas de
agpaderas, aparatos de tefiir bobinas cruzadas o aparatos de
tefiir similares. El colorante se disuelve en d;solvantes or
20, gdnicos luego se introduce el material fiproso, con 1o que
la proporeidn de bafio puede ascender de 135 a }310. Tras
la extraccibn a la temperatura de bafio deseads, que depen—
de del disolvente elegldo y del tipo'de fibre ¥y que se en-
cuentra en general entre 402 y 130¢C, me tifle a esa tempe-
25, ratura durante aproximadamente de 5 a 45 minutos, A conti-
nnaoidn; le tincidn se seca convenientemente tras epjuagado
con disolventes apréticos no polares. Eventualmente, la tin
cién se realiza por encima del punto'de ebullicién del di-

gsolvente en un sistema cerrado.
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Los colorantes pueden llevarse sobre el material
fibroso seglin el procedimionto de "tenido ospaciado" (befii-
do al mar) mediante inyecbi 6n del bafio de color por agujas
huecas en lag husadas y otros procedimientos conocidog.

Para ol procedimiento del fular se disuelven los

colorantes ventajosamente en disolventes aprdticos no pola-

' res, Luego el material fibroso se lleva oconvenientemente a

temperatura ambiente por la solucidn de tefiido y 1ueg6 80
exprime al conbenido deseado en solucibn de impregnacidn de
aproximadamente 60 & 1002 en peso (calculado sobre el peso
seco &el género). La parte principal del disolvente que
permanece en ol material fibroso se glimina usuelnente a
continuacidén bajo condiciones suaves, por ejemplo en una co-
rriente de aire caliente a temperaturas de hasta 100¢C de -
pendiendo del disolvente., Ie £ijacidén del colorante sobre

el material f£ibroso asl secado pusde efectuarse mediante va-
porizado,'por ejemplo con vepor de aguae o con vapor de di-
golventes, o de prefercncis mediante tirmotratamicnto seco
por debajo del punto de reblandecimiento del material f£ibro-
s0, Estos dos tipos de tratamiento en caliente pueden uti-
lizarse asinismo oomblnados. Pare el termotratamiento seco
68 aproPigdo ?1 calor por contacto; uma corrionte de aire
caliente seca, irradiacidn de infrarrojos o la accidén de
corrientes de alta frecuencia. 8in embargo se he probado
oomo immejorable el termotratamiento seco mediante calor
por contacto. Para ello el material fibroso previamente se—
cado se conduce convenientemente segin el tipo de fibra du-
rante de 10 a 30 segundos y de 160 & 2302 € sobre un oilin=
dro giratorio calentado. Otro tipo de realizacidn de ls
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termofijacibn por contacto, que es especialmente convenien-

te.a escala de laboratorio, consiste por ejemplo en que la
tinolbn e f£lje duranto ol tlempo correspondiente a las tom-
peraturas cltadas en uné prensa de planchar de preoisi6n.

Los colorantes pueden adicio?arse evidentemente al
bafio de tefiido no sflo en forma s6lida, sino también en for
ma de soluciones establos; concentradas.

Segifin el procedimiento de acuerdo con la invencién
se obtienen tinciones de color fuerte homogéneas sobre el
neterial fibrogo citado, que se caracterizan gin postrate~
mientos por sus buenag propiedades de solidozy en especial
con respecto a la luz, a la limpieza en seco, al lavado, &l -
sublimado y al TOCG,

Frente al procedimiento previamente conocido para
tefilr en disolventes orgdnicos tlene ol procedimiento pre -
sente en especial la ventaja de que puede realizarse en di-
solventes comunes no inflamables, sin que deba modificarse
los colorantes usuales para el procedimiento de tefiido acug
g0, La utilizacidn de disolventes unitarios en lugar de
mezclas de disolventes de disolventes polares y no polares
gimplifica 1la regeoneracidn del disolvente: Con ello es sumaw—
mente ventajoso que los mismos colorantes aniénicos, que
pueden aplica?se en el procedimiento de teﬁi@o usual en so0-
lucidn acuosa, se disuelvan bien en los disolventes apréti-
cos no polares utilizados de acucrdo con la presente inven—
cidn, sin agentes auxiliares de solucién de forma que se ob
tengan tinciones de suficiente intengidad de color.

En los ejemplos siguientes, las temperaturas se

indican en grados Celgius.
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BIEMPLO 1
5 g del colorante de la férmula

CH3
0 NH~CH~CH3

NH -CH3

SOSNa

se disuelven en 1090 cc dg tricloroetileno., Con esta solu -
cién de color azul, clara, se fulardea un ?ejido de filamen
to de poliamida~6.6 a temporatura embiente, el géneto impreg
nado se exprime sobre un contenido de bafio de aperimaﬂamenP
te el 60% calculado sobre el peso seco del género, y se se~
ca durante 1 minuto & unos 1002, Ta tincibn seca se fija a
continuacidn durante'S segundos a 2202 mediante calor por
contacto. Se obtiene, sin postratamiento; wna tineidn azul
grisdcea homogénea y bien reVelada; de color intenso con
nuy buena solidez a la luz ¥y s la humedad.

Se logra el mismo resultado ocuando en este ejem-—
plo se sgbstituye los 1000 cc de tricloroetileno por 1000
cc de tricloroetano o 1000 cc de diflorometano.

EJIMPLO 2
81 se utlliza en lugar del tejido de filamento de
poliamida-6.6 un tejido de poliemida 6 y la tinocibn se f£ija
durante 15 segundos, a 1302 mediante calor por contacto;se
bbtiene en usua}mente igual forma de trabajo que lo indicado

en sl ejemplo 1, agimismo una tincidn azul grishces de co-
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lor intenso con propiedades de solidez igualmentbe buenas.
BIEMPLO 3
5 g del colorante de la fémula
ks
NH- HOHZCHB

\I ~ , .
e | NH / .j>>~GH3
S 10, —

S0 3Na

54

—_— O

8o disuelven en 1009 cc de fetracloroetileno. Con la solu -
cidn azul; filtrada, se fulardea un tejido de filamento de
poliamida-6.6 a temperatura ambiente; el tejido impregnad9

15, se exprime de un conbenido de bafio de aproximadamente T0%,

‘ oalculado sobre el peso seco del género y se seca durante
aproximadamente 1 minuto a 1002. La *tincidn seca se fija a
continuaclén durante 15 segundos a 2202 mediante calor por
contacto.

20. Se obtiene -sin postramiento- una tincidn azul gri
sdcea homogénea y bien revelada; de color intenso con muy
buene solidez a la luz y & la humedad..

31,59 utiliza en lugar del colorante citado en
egte ejemplo,VS g de uno de los colorantes indicadQS en la

25, tabla I y se procede usualmente a como se describe, se ob-
tiene en forma anéloga; tinciones azules desde grisiceas

hasta rojlzas sobre tejido de filemento de poliamida~6,6.
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TABLA T
o -W
olorante ¢
x  |®
/4 -y
P — -2
S 5
O
3
o Tono 5;]
Bj. color
e R W X Y 2 M® sobre
e poliami
G |
4 -CH3 H 4.-C(GH3)3 H H Ne, azul
verdoso
5 |~CH(CH )2 H 4«-CH3 H H Na "
6 |-CH(CH B 4-—02H5 H H Na w
7 " H H 4-C1 H Na azul
8 " H 4--(CI~I2)7--CH3 H H Na azul
verdoso
9 " H 4-(0}12)'11-0513 H H Na "
10 u H 4—-( > H H Ne, "
11 " H H 3-CF H Na rojo
3 rojizo
12 n H H 2-00,H 5-0C . H Na azul
479 479 verdoso
13 U Hi 2-CH 6-C_H H Na azul
3 25 rojizo
fl_ 4 " H 2-0C 2H5 6-0C¢ 2H5 Na "
15 " 3~-CH 3 4-CH 3 5«CH Na "
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Ej.
R W X Y
e
16 —CH(CH3)2 2-CH 3-CH3 5-0H3
{17 " H H 3-C(CH3)3
18 n H H 4~0C A H9 H Na azul
" verdosg
7
19 'CH'CHZ'C% 4..-01{3 H Lug | "
20 " H 4--Br Na azul
I
21{ -UH~CH H 4~CH 3-0CH H Na, azul
. TCH?’ 3 3 verdoso
s
22| -GH-CH(CHy )| H u H H Na "
73
23t ~CH~CH H " H H Na "
<CH(CH3),
72t |
24.| ~-CH»«CH H " H H Na n
@‘j&‘j%

25 ~(CH2)7—CH3 H f e ft
26} ~(CH,) I3 n NH n
2/11 4

C(HB"D .
o7 —< > H 4G 4~H9 H H Na | azul
28 -Q H | 4-CH(CH;))| E . i Na .
29 H ’4-0H3 3-0CH, H Na| azul
verdoso
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TABLA I (cont.)

e=====—===q~—ﬂa=====u====m=nu==u~==nau==u=ﬁ==zm=ja=iw====ﬁ
53 7 ‘ W Tong de
color
* 1 R w r | vl 2z M(:) sobre
Ne poliemi
O ' gg -
0H3
30 - H 4-CH3 H H Ii azul
H
3
=============z========ﬂzi======— =========L===5=L=====—==

ESPISI0 31
5 g del colorante de la férmula
‘ o
0 NH~CH=-CH

CH,~

0 VH-CH~CH
[ 2

I
CH H

3 3
se disuelven en 1000 cc de diclorobenceno. Con la solucidn

de colorante azul se fulardea un tejido mix#o de lana-polia
mida sintética 50/50 a temperatura smbiente, el tejido im;
pregnado se exprime aproximadamente al 100% calculédo sobre
el peso seco del género, y se meca en corriente de aire ca-
liente durante aproximadamente 1 minuto a 1008, Ta tincidn
seca se fija a continuacidn durante 30 segundosg a 1602 con
vapor saturado. I

Se obtlene una tineidn azul rojiza de color in-

tenso y blen revelads con buenas propiledades de solidez a



- 2] -

386462

Se alcanza igual resultado, cuando en este e jemplo

la luz y a la humedad.

se subgtituyen los 1000 cc de diclorobencenc por el mismo vo

lumen de tricloroetairo, diclorometano, tricloroetileno o te-

5e tracloroetilano,

Si se utiliza en lugar del colorante utilizado en
este ejemplo, 5 g de uno de los colorantes indicados en le
table II y on lugar del teJido mixto indicado un tejido de
poliemida sintética, se obtiene, en wusualmente igual forma

104 de trabajo, tinciones azul rojizas andlogas.
TABTA TT
0 FER T
: 7 \/ A
" Colorante ’ (E)
| Mo . s L
f I I\
: NH-CH-R 4 -7
TN/ @
R e, - 80
20. =-pomtmgedact e R ]
E3 Tono de
. | color
R R1 R2 Y . b M(E) sobre
Ne poliami
_ da siafd
32|~CH(CH, ) -CH,~CH(CH, ), |-CHsC H H| Ii azul
372 2 3%2 ET Q? rojizo
25, 33 n i " H H K “
H] - 1 - - n
34 CH3 2 CH3 5 CH3 Na
35 L -CHz—CH(CHB)2 " 4-—0H3 H Na, u
36 " U L} 4—OCH3 H Na n
37w 5 " m 2-0CH, [5-0CE) Fa |
{ ‘
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TABLA IT (cont.)

il
i
1]

o d o o i w1 ot

3

. Tona)- de
Ej. color
’ R Rq R2 Y 7 M® sobre
Ne : poliami
da gint$
38 |~CH(CH,) ~CH,~CH(CH, ),, |~(H.+~CH - 4-C1L H Ne | azul
372 2 372 (HZ 2 . rojizo
39 ] it 1 2-':51‘ H Na "
T |
40 -CH-CH2-CH3 i n H H Na "
«f 41 i n " 4-01—1(01‘13 )2 H Na n
42 t " 1 4_004\1{9 Na n
i
' o "
: 43 -LEI-CI-I(CH3) 5 ~CH, CH, H H | Na
44 i i u 3-0C 4Hg 5~OC4_HC Na "
) 45 n ] 1l 2._04};9 ' 5“'%,Hc Na n
46 ~(OH2)3~CP13 f " H " Na. "
|
AT —-JZ‘H—-CHe-—-CH u -CH—-CH2- H H Na "
(CHy), CH,
48 ~0H2)7~0H3 —CH2--CH(CH3)2 -CHZ-CHQ- X R
4.9 —CH2)1 1_0};3 it " NH4 n
50 - < > it " H H %M g "
51 - O n 1" 4-C 4H9 H X 1
CH3
...CHB ‘ .
o~ wa})" - - n
52 , 01{3 GH2 H H X
CH
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TABLA II (cont.)

—_—Tonoﬁde
Bj. color
! R R, R Y 2 M(:) sobre
e ! 2 poliamida
sintética
5.
i
~CH
53 | - 3 ~CH -CH - CF3 H g azul
3 2 r03jizo
: Ch3
: OH - \ W
o, 54 [(CHy) ,~CHy E (i-CHy~| B 1 H e
CH3
BJEMPLO 55

5 g del colorante de la férmula

sk

"

se disuelven en 1000 cc de tricloroetileno. Con la soluecidn
de color azul clara obtenida se fulardea un teﬁido de fila-
25, uento de poliamida~6.6 a temperatura ambiente, el tejido im-
pregnado se exprime de un contenido de bafio de aproximadamen
te el 70%, Qalculado sobre el peso seco del género, y se se-
ca durante 1 minuto a unos 1002. La tincidn seca se fija a

continuacidn durante 15 segundos a 2202 mediante cglor por
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contacto. Sin nostratamiento se obtiene una tincidn azul de

color intenso, homogénea y bien revelada con nuy buena soli-

dez & la luz y a la humedad.

Si se utilize en lugar del colorante citado en eg

te ejemplo 5g de uno de los colorantes indicados en la tabla

III y se procede usualmente a como se ha descrito, se obtie-

ne en forma andloga, tinciones azules sobre tejido de fila-

mento de poliamida~56.6.

TABLA III
. M
Colorante
3 )]
x| O
4 S0
x| %
6 5 -7
L B 7=
-t
. ( ) Tono de
Js " + color
fve R W X ¥ o |\u sobre
m_l_i_euni;@.a.#
CH,
-CH3 '
56 e H 2—0-</ \> 1.011 | Na | azul
Hy
57 o H 2—0-@ H|H| Na "
Ot
58 v | o 2—0-{;}-41.(:5}111 7!l N n
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EJBMPLO 59
0,05 g del colorante segin el ejemplo 1 se disuel

ven en 99,5 g de tetracloroetileno. A 402 se introducen 5 g
de tejido de mechag de poliamida~6.6, se calienta en siste-
ma cerrado en el término de 10 minutos a 1202 y se tifie du-
rante 30 minutos a osta temperatura. Tras ol enjusgado en
tetracloroedileno y secado en corriente de aire a 402 se ob-
tiene una tincifn azul verdosa de!color intenso,
EIEMPIO 60

0,05 g del colorante segin ol ojemplo 3 se disuel
ven en 2,5 g de agua, después de lo cual la golucidn obte—
nida se mezcla con 0,5 g de un emulgente gue consta en osen
cia de la sal do deido dodecilbencensulfénico y de isopro-
poxipropilamina, y 97 g de tricloroetilenoc. Luego se intro=-
duce a 402 5 g do franela de lana, so calienta en sistems
cerrado en ¢l término de 10 minutos a 1002 y so tifie duran—
te 30 minutos a csta temperatura. 4 continuacidn se enjuaga
y seca como on cl ejemplo 59.

Sc obticne una tincidn azul verdosa homo-
génea.

EJEMPLO 61

0,05 g dol colorante segin ol ejomplo 1 se disuel
ven en 100 g do tricloroetilono. A csta solucién se adicio-
na a 202 5 g do tejido de mechdn de poliamida~6.6, se ca-
licnta en sistema ccrrado cn el término de 15 minutos a 100¢
y se tifie todavia otros 20 minutos a csta tomperatura.

Ta tincidn se enjuaga con tricloroctileno y se se-
ca a 402 cn corrionfo de aire. Se obtiene una tincidn azul

vordosa.
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REIVINDICACIONES

Doscrito cl objeto dol prosente invento, se de-
claran nuevas y de vropia invencidén las siguientes reivin-
dicaciones, con grioridad de la golicitud de patente sulza
ne 18708/69 del 16 Dicicmbre de 1969.

1e=  Procodimiento para tofiir matorial fibroso
conteniendo nitrdgono con colorantos anidnicos acuoso-soly
bles en disolventos orgdnicos apréticos no polares, carac—
terizado porquo so utiliza en celidad do colorantes anidni-

cos geuosolublos, los de las férmulas I § II

(L
S0 )

e

(IT)
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en las que

R

u(+)

pignifica un gruno alquflico con do 1 a 12 dtomos
do carbono o un radical ciclohoxflico ingubstituf-
do o substituido mediante grupos alquilicos infe-
riores, '
gignifica hidrdgeno o un grupo alquilico inferior,
significa un radical alquilénico inferior,
gignifica hidrégeno o un grupo metilico,

significa hidrégeno; un grupo alquilico con de 1

a 12 4dtomos de carbono o el radical ciclohexilico,
gignifica hidrégeno, un grupo alquilico inferior,
el grupo trifluormetilico, un gruno alcoixi infe-
rior o un 4tomo de halbgeno,

gignifica hidrdgeno, un grupo alquilico inferior

o un grupo alcoxi inferior y

pignifica un catidn de metal alcalino, amonio o
uno equivalente de semicarga de un catién de metal
alcalinotérreo.

2.~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,

caracterizado porgue se utiliza colorantcs anidnicos acuoso

lubles de la férmula I, en la que R significa un grupo al-

quilico inferior o ¢l radical ciclohox{lico, W, X y % sig~

nifican hidrégeno, Y significa un grupo alquilico inferior

0 un dtomo do haldgono y’M(+) significa un catién de metal

alcalino.

3.~ Proccdimiento, segln la rcivindicacidn 1,

caracterizado porque se ubiliza colorantes apnidnicos acuo-

solubles de la férmula I, on la que R ¢ Y gignifican un

grupo alquilico inferior, W, X y % significan hidrdgeno y
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gignifica el catibn de sodio.

u+)

4e~ Procedimiento, segdin la reivindicacidn 1,
caracterizado porquo se utiliza colorentes anidnicos acuo-
solubles de la férmula II; en la que R y R, significan un

50 grupo alquilico inferior, R, significa cl radical dimetilé-

nico, Yy 2 significan hidrdgeno y'M(+) un catidn de metal
alcalino.

5.~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque en calidad de disvlvente aprdtico no

10, polar se utiliza hidrocarburos clorados alifdticos inferio—

N res.

6.~ Procedimiento segin la rcivindicacidn 1, ca-
racterizado porque como disolventes orgdnicos aprdticos no
polares, se utiliza: tetracloroetileno.

154 Te= Yrocedimiento, segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque sn calidad de material fibroso conte-
niendo nitrégeno se utilize poliamida sintética.

8= Procedimiento para tefilr material fibroso
conteniendo nitrdégeno.

20. Segin se describe y reivindica en la presente me-
moria deseripiiva que consta de 28 hojas foliadas y esecri-

tas a mdquina vor une sola cers.

Madrid, a 15 Diciembre 1970
JAIME 1SERN

p . 8, PP \
B e—— = o » <
=
Firmades F. NIETO )
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