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PROCEDIMIENTO PARA TA PRODUCCION DE AGENTES DE -
IGUATACION DE SULFONAS AROMATICAS. | K

s v o
==

yo o
i aﬁgééﬁbnda SANDOZ A.G., entidad suiza, residente en Basilea,:

N ' Suiza.

Esta invencidén se relaciona con un procedimiento
pare le obtenolén de agentes de igualaoién de fenilsulfonas,
dtiles en el teftido de fibras sintéticas, tefiibles con 4eci-
dos, en forma suelta, como hilos .o en otras formss textiles.

5. . En el tefiido de fibras sinﬁéticas, en las diver-
sas formasg gue se presenfan en la fabricacién textil, las

diferencias de afinidad o "barrinesa" en el sustrato, gue

LNt
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pueden ser de origen fisico o quimico, necesitan ser regu-

larizadas pare esegurar la obtericién de teﬁidoé igualados}

‘Para esta finalidad, se utiligan auxiliargs, conocidos como

agentes de igualaoién, losd cuales'puédan ampléarse coq'lda.r
tintes en el medio de tefiide o pueden»ser aplicados anéea-»
de efectuar el tefildo. )

Tos agentes de igualacién de fenileulfonas han
gido ya descritos con anterioridad. Por ejemplo, -la patente
briténioa Ne 1.177.246 desoribe unos agentes de igualacién

. de fenilaulfonas que se producen mediente condensacién de

:; éoidOa difeniléter-sulfénicos y oompuestos relaoionados. Sin

embargo, los auxilisres aniéniocos de aste tipo sufren gene-
relmente del inconveniente de ver diaminuida.su ef;oacia.q
medide que incremente el pH. Por lo tahfo, es8 necesario la
obtencién de ‘auxiliares que sean eficeces & valores pH re-
lativamente elevados, por ejemplo, de 5 & 8. Por ejemplo,

si alfombras de nylon soportedas con yute se tiffen & un va- .
lor pH por debajo de 5-6, la materia colorgnte naturael del .
yute es absorbida por al_pelorde nylop Yy ma#dha el tefiido.

. BEgto se traduce en unos tefildos de tonalidad mate poseen

propledades de solidez reducida, por ejemplo, solidez &
le lug. Otro inconveriente de estos agenﬁes.de igualaocién
conooldos consiste en su ectividad superficial pronunciade.

Esta actividad superficial conduce & un fuerte espumado Yy

puede evitar que los tintes penetren totalmente en'‘el sus~
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La patente britédnica N2 1.777.246 describe tam-

trato.

bién unos agentes de iguslacién de sulfonas que contienen
grupos dcido sulfénico, los cuales se producen & partir de
compuestos fenélicos por medio de la sulfonacién con deido

sulfirico y condensacién. Estos agentes tienen el'inqgééé—'
niente de gue pueden retardar el agotamiento de los é%ﬁ%es
desde el medio al sustrato, debido principalmente a s@:ele-
vado contenido hidroxdi. ‘j"j
. ' Iz presente invencién proporciona unos agéé%és de
igualacibén de fenilsulfonas que poseen propiedades héioradas.
Mis particularmente, le presénte invenci5n'§roporh

clons agentes de igualacién de sulfonas arométicas que con-

tienen por lo menos un grupo dcido sulfénico o una sal del

mismo enlazada a un anillo femilo y que son obtenibles me-

4 dientes

e) Sulfonacién con écido sulfdrico y & una tempe-
ratura de 80 a 1502C, de por lo menos uno de los componentes
de pertide que comprenden un componente (i) que incluye como
minimo un compuesto fenbdiico aromdtico con 6 a 20 &tomos de
carbono y que tiene por lo menos un grupo hidroxilo enlaze-
do a un enillo fenilo, y un componente (ii) que comprende
como minimo un compuesto no fendlico aromético con 6 a 20
4tomos de carbono, empledndose de 1 a 30 % de componente
(1) y de 99 & 70 % de componente (ii), basado en el peso to-
tal de componentes (i) y (il), y separacién del agua produ-

-
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b) condensacién del producto de sulfonecibn re-
sultente junto con cuslquier componente no sulfonado 1) y
(ii), o una temperatura de 120 a 2209C, hasta que el indice
de acidez de 1a mezcla permanece practicamente constap#g, y,

cuando se desea la forms de sal, se convierte la formarépida

LI

resultante en dicha forma de sal. .o

Ia invenclén proporcione también el procedi@ignfo
anterior pare producir los egentes de igualacién y gg'pfoce—
80 pare teilir fibras sintéticas, hilos y textiles, %eﬁibles
con &cidos, @ partir de un medio scuoso, ¥ & un valgi‘pH de
5 a 8, que se caracteriza porgue el tefildo se efect&a en
bresencia de un agente de igualacidén de acuerdo coﬁ‘lé in-
venclén, ‘

Los compuestos fendlicos apropiedos pare emplear—

se como componentes (1) son compuestos de férmule I:
OH

I

R
2
en la que cualquiera de los radicales R1, R2 ¥ Ry, que pue~
den ser igueles o diferentes, significan hidrdégeno, hidro=-
xilo, halégeno, carboxilo o un radical de férmule II:

A~/ XF 1I

en 12 que X significe -O-; =S-, -S0-, =30, 6 alquileno de
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cadene recta o ramificeds, ;ustituido o insustituido, de
1 & 4 dtomoa de carbono, n significa 0 6 1 y A significa
alquilo sustituido o insustituido de 1 & 4 &tomos de car-
bono o fenilo o difenilo sustituido o insustituido, o Ry,
5. R2 N2 R3 Junto con el anillo B pueden gignificar.un rediesl
alicfclico o heterociclico sustituido o insustituido,.oon
la condicién de que los compuestos contengsn de 6 & éb”gto-

mos de carbono.

Ios compuestos no fenblicos adecuados paxé utili-

10. zarge como componeﬁte (ii) son compuestos de férmuié IiI:
Rg
' IIX
R5 ‘

en la que R4"Rﬁ’ Rs ¥y el anillo C tienen los mismﬁs'signi-
ficados»que'R1, Rz, R3 y el aniilo B, definidos anterior-
mente, con la excepcién de que ninguno de ellos puede sig-
15. nificar o contener hidroxi, y con la condicién de que los
compuestos contengan de 6 a 20 Atomos de carbono.
Cuando X significe un radical alguileno, con pre-
ferencia significae el redicel ~CHy-, (CH3)20H{: § ~CH,~CHy -
Los radicales alqulleno sustituidos eproplados incluyen los
20, radicales alquileno halo-sustituidos. Cuando A significe
alquilo, con preferencie es metilo, etilo, n~propilo o iso-

propllo incluyendo los radicales alquilo sustituidos adecus-
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- dos los radicales haloalquilo. Cuendo A aignifica un, radis

cal fenilo sustituido, los sustituyentes adeouadoa son
: .halogeno, carboxllo, los radicules de formula II b ‘on el

caao de los ccmpuaatos I, hidroxi. Cuendo R‘l R2 B ¢ H4
6

'.R5 ¥ R se combinan con el anillo B 6 ¢ pare. fomar un ra-

dieal. alioiclioo o hetarooiclico, los redicales’ adeouadoé '
incluyen aquellos radioales de naftaleno, antraoeno, fluorn-
no y dibenzofurano. ) T

Tal" como ée empled. en esta memoria, el término _
"halégeno“ significa fluor, cloxo, bromo o yodo; confpre~rv7
ferencia cloro. '

Los compuestos preferidos de f6;hu1éjI;ipglqyan! )
fenoles, cresoles, clorofenoles, écidoé fehﬁloarﬁﬁﬁiiicég '

arométiéos, fenilfenoles, hidroxifeniléteres;'hidfoiidibené

zofureno, hidroxidifenilaleanos e hidm:d.difenilsulfonas.
iDe estos ocompuestos, son particulamente preforidos: fenol,
" 3-metilfencl, o-olorofenol, &oido salio:[lico, o—fenilfenol,
| p-fenilfenol, 4,4'-dihidroxidifenil~(2,2)~propano y 4,4'=

dihidroxidifenilsulfone. 7

_ Los compuestos preferidos de férmula III inclu-
yen: difenilos, difeniléteres y sulfuros y'd;fenilfenilﬁui~
furo_s. De estos compuestos, son partioﬁlamen%e pféferidoaz

difenilo, difenileulfuro y difeniléter. Ie accién de las

sulfonas de la invencién pueden modificarse también median~

te el empleo, como componente (ii), en adicibn & los c_zom'-‘

puestos III preferidos anteriormente mencionados, por ejem-
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.'plo, fluoreno, feniltolueno, naftaleno, metilnaftaleno,

divenzofurano, isopropil~difenilo o mezclas de los mismos.

De este modo, el componente (11) puede comprender, por ejem

‘plo, une mezola de- 3 a 60 % en paso de difenllo, 5 & 35 %

en peso.de feniltoluenos, 5 a 25 % en peso de fluorpno y

.3y,

3 a 10 % en peso de- naftaleno/hetilnaftaleno.. T

En general, la relacién en peso de oomponante (11)

8 compononte (i) es, por ejemplo, de 80:20 a 97:3, con pre-

ferencia de 85:15 8 95:5. o D

T

Sin embargo, y como. podré apreoiarse, lag oantida-
des relativas empleadas variarén en funoién de 1os materia-

les de partida empleados. Asi, por ejemplo,_cuando 86 amplea

un material de partide de férmula I que contiene més de un
- grupo hidroxi, pueden emplearse oonvenientemante oantidades
_relativamenve pequefias del mismo con el fin de dar produc~

;tos que tlenen un bajo contenido hidroxi. Una mezcla de -

partida tipica puede comprender oonvenientemente difenil-

éter, difenilo o difenilsulfuro vy orto-fenilfanol, en uns

relacién en peso de 70:30 & 97:3, prgferiblemente de 80:20
2 9713, en particular 95:5. ) -

Ia cantided de ééidp.aulfdiicé embleadb es conve~

: nienteﬁente de tal magnitud'que aé obtengéﬂ‘pfoductoa fina~

les que sean facllmente agitablea. Por mol de 1oa eomponen—

-tes orgénicos (basado en su peso: molecular promedio), g6

utiliza ocorivenientemente en ;La etepa &) de19.2, preferi=-
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blemente 1,2 a 1, 8 y en partioular 1,5 moles (baaado en éol-
do sglfﬁ:ico el 100 #) de écido-sulfdrigo,;El écido gulf@~.
rico puede tener convenientemente una eoncéﬁtfacibn del- 90 '
al 100 #. Alternativamente, puede emplearse oleum al 0=65 %. '
Como ya se ha indicado, ge enouentra dentro dol .
alcenoe del procedimiento de la inveneién la aulfonaoién QG_
ambos componéntes (1) y (i1), bien en mezele o bien pprhéerfi'

parado, y & continumoién la condensaoién de;loq.prodﬁctoé.¢a

sulfonecidén, si es necesario después de le ﬁezéia,;bilg sul-’

fonacién de solo uno de los componentes y é'6¢ﬁt1nuéc16n la
mezcla de esterpomponente sulfonado con el,éomponente,nq“
sulfdnado y realizar:entonoes la oondensé@iéhg”Eﬁ‘gﬁiciéﬁ,
puede sulfonarse solo une propordi6n~de uﬁovo amboé'épmpbé
nentes de partida, afiadiéndose el material nd»aqifoﬁﬁdb_fes~ .
tente antes de la condensacién. Altarnafivéméﬁjg, lés pro-

ductos de sulfongeién de los componentes (i)'y (11) pueden

- condensarse por separado, mezoléndoée 2 continuaeién los Pro~

ductos résultantes. Sin embargo, es praferible'suifbnar'iaV
mezole total de componentes (i) y (ii). ..
En le etapa a), el dcido sulfﬁrioo ‘se afiade con= t
venientemente al matarial 8 sulfonar a le temperatura ni{nims
practicable. La sulfonaoién puede realizarse antonces econve—
nientemente & una- temperature que varia de 100 & 13090 y se
continga convenientemente hasta la obtencién de uns, mezola

de sulfonzoidn homogénea.
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Después de lu sulfonacibn, se sepnra el agun de
sulfonacién, por ejemplo, por aplicacién de vacifo. la con-

densacién de la etapa b), se efectia preferiblemente & una

- temperatura de 150 & 1902C y, convenientemente, en presencia

de un cetalizador de condensacibn, ta8l como ‘4eido poli foqfé-
rico. ’

Como y& se ha indicado, la condensacidn se cgﬁtinﬁa
hasfa que el indice de acidez de la mezcle perménece p;actin
camente constante. Es preferible geparar el agua produclda
por le condensacién, llevando & cabo dicha condensaclén a pre-
gién reducide o en presencis de un agente de arrastre orgé-
nico inerte, por ejemplo, diclorobenceno. Alternativamente,
el vapor de agua puede separarse mediante enfriamlento bajo
une corriente de gas inerte, por ejemplo, nitrégeno o dibxido
de carbéno. :

Por otra parte, el proceso de la invencidén puede
llevarse & cabo en la forma descritae en la patente briténica
Ne 1.162,755. |

Ias sulfones resuitantes pueden convertirse en sus
seles, preferiblemente en susVsales éolubles en agua, em-
pleando técnicas convencionales. las sales adecuadas inclu-
yen las sales de metales alcalinos, por ejemplo, sodio o
potésio, las seles de metales alcalinotérreos, por ejemplo,
magnesio y calcio y las sales de mmonio, y también las sales

con amines, tal como metilamina, dimetilamina o hidroxietil-




10.

15.

20.

25.

404355

Los productos ds reacecibén resulitantes pueden ela-—

amina,

borarse por las técnicas convéncionales. Por ejemplo, el
producto; si se desea después de la neutralizacién, puede
diluirse o secarse, en funcitn de la forma deseada 481, pro-
ducto final, Hablando en términos genereales, cuanto paypr
sea el contenido en grupos hidroxilo en el producto iinal,
més pronunciada gerd su aceién retardante sobre loshéintes
en el proceso de teilido. Este efecto puede interfe:;r.con
le acecién deseada de log agentes de igualacién aunﬁpé.él
efecto puede utilizarse pare producir agentes de iguélacién
que reservan al componente de nylon de las mezclas.dé‘lana/
nylon contre los tintes, lo cual es a veces neceséfio en
funcién de la moda actual. En cualquier caso, la égnfidad
de componente (i) empleada se seleccione en consecﬁéncia.
Sin embargo, cuanto mayor sea la cantidad de componente (i)
empleada, mayor serd le necesidad de tener la precesucibn

de evitar la formacién de subproductos tarduzcos en las
fenilsulfonaes finales. BEstog subproductos tienden a2 man-~
char de amarillo a la fibre en el procesc de teﬂidq.

Los productos de la invencién sirven principal-
mente para controlar la veloocidad de agotemiento y la dis-
tribucidén de los tintes de caracter anidnico en el sustrato
textil. El término "tintes de caracter anibnico" quiere

dar a entender unos tintes que formean aniones de color en
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solucidén acuosa, por ejemplo, tintes de igualacién dcida,
tintes de molturacidén, tintes premetalizados 1:1 y 2:1,
+tintes al cromo, tintes directbs y tintes reactivos.

Los productos de la invencién son Utiles como
agentes de igualacién en el tefiido de fibras sintétiﬁﬁg:
tefiibles ocon &cidos, por ejemplo, las fibras produci@hﬁja
partir‘de polimeros sintéticos gque hen sido modificad;g por
plos de tales»polimeros son lasg poliamidas nylon 6,pg.§ar-
tir de caprolectame, y nylon 6:6 a partir de he xeme tilen—
diemina y écido adipico, y otras poliamidas producidés a
partif de alcoholes dihidricos y doidos dicarboxiliéos.

Los poliésteres modificados por introduccién de
grupos carbonamida constituyen ejemplos de fibras moaifi-
cadas con grupos bésicos. o

En el proceso de tefiido, los agentes de iguala-
olén de la invencién pueden emplearse convenientemente en
combinacién con suxiliares de fefildo no ibnicos, aniéni-
cos y/o catiénicos. Particularmente ventajoso es el em-—

pleo combinado de los productos de la invencién y poligli-

. coléterss, en especial aminopoliglicoléteres, tales como

los poliglicoléteres de amines grasas de aminopropilamina
de sebo, con 6 & 150 moles aproximedemente de 6xido de eti-
leno, y sus derivados formados por cuaternizacién parcial

o esterificacibn o eterificacién con dcidos. Los compues—
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tos de poliédter son conocidos y pueden ser obtenidos, por
ejemplo, medianfe condensacidn de la emina alifdtica ade-
cuada, en particular alquilaminaes primarias de cadena larga,
tales como aminas grasas de sebo, o de las aminas formadas
por reaccidén de fenoles, aminas y formeldehido, con 6iidos
de alquileno, tales como 6xido de etileno, 6xido de propi-
leno, éxido de dodeceno u 6xido de estireno., los prodgbtos
obtenidos pueden reacclonarse a continuacifén con agentes de
cuaternizacidén tales como haluros de metilo, etilo o*pencilo,
sulfato de dimetllo, epiclorhidrins, édecido cloroacétiéé o
cloroecetamida, Cusndo se forman sductos, éstos puéden reac-
clonarse con &cldos multlbasicos tales como los éoi@os»sul-
firico, fosfbérico o maleico. :

Los productos de la invencién se emplean céﬁ&enien-
temente en cantidades de 0,1 a 10 % basado en el peso del sus-
trato, Cuando sean utilizados, los poliglicoléteres pueden
usarse convenientemente en cantidades de 0,01 & 4 % basado
en el peso del sustrato. Bl medio de tefiido puede contener
otros agentes auxiliares, tales como sulfato sbédico, fosfa-
tos sédicoé y hexametilentetramine. Igualmente, pueden em-
plearse los inhibidores del espumado.

Los siguientes ejemplos, en los cuales las partes
y porcentajes se expresan en peso y las temperaturas en

grados centigrados, ilustran le invencién.

Ejemplos de la producclén de las fenilsulfonas
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Se oallentan a 3020, con agitecibn, para fomar una

mezcle Intima, 665 partes de difeniléter y 35 partes de orto-
fenilfenol, En el transcurso de 10 a 20 minutos, se afiaden,
gota & gota, bajo una atmésfera de nitrbgeno, 606 partes de
beido sulférico concentrado, heciendo que la temperatgra:se
incremente a 659C eproximadamente. Mientras se eontind;~1a
agltacidén, la mezcla se eleva & una temperaturs de 1}5 a 1200C
¥ se sulfona durente 6 horas a egta temperatura. El agﬁa de
sulfonecién se elimina por aplicacibén de vacio. En este mo-
mento, el {ndice de acidez de la mezcla de sulfonacién anhi-
dra. es de 528 mval/100 g. Se agite adicionalmente a @ﬁé pre-
gién de 3 mm de Hg y 1609C hasta que el fndice de acidez no
cambia. El {ndice de acidez del producto final es de 390
nval/100 g. X
Sulfonas 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9 v 10

Bl pfocedimiento de operacién para la producoibn

de_las sulfonas 2 a 10 es idéntico al de la produccién de la
sulfona 1, pero las cantidades y en algunos casos la natura-
leza de los productos de par%ida, gon diferentes.

Sulfona 2
Productos de partidas

630 paftas de difeniléter

T0 partes de ortofenilfenol

606 partes de deido sulfiirico
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Indice de acldez del producto final (une mezcla de resinas

Adcidas): 385 mval/100 g.

Sulfona 3
Productos de partida:

560 partes de difeniléter
140 partes de orto-fenilfenol
606 partes de dcido sulfirico
Indice de acidez del produsto final: 373 mval/100 g.
Sulfona 4
Productos de partida:
30 paertes de difenilo
558 partes de difeniléter
34 partes de orto-fenilfenol
588 partes de #cido sulfirico )
Indice de acidez del producto final: 420 mval/100 g.
Sulfons 5

Productos de partida:

80 partes de una mezcla técnica de 60 % de difenilo,
15% de feniltoluenos, 20% de fluoreno y 5% de
naftaleno/metilnaftaleno

558 partes de difeniléter

34 partes de orto-fenilfenol

588 partes de dcido sulfidrico

Indice de acidez del producto final: 430 mval/100 g.

Sulfone 6
El difenilo usado pare la& produceién de la sulfo-
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n8 4 se reempleza por la cantidad equivalente de dibenzofu-
reno, Indice de acidez del producto final: 410 mval/100 g.
Sulfonsa 7 _ ' |
Productos de partida:

158 partes de difenilo
473 partes de difeniléter o

33 pertes de orto~fenilfenol ' ‘;’
1,5 moles de écido sulfirieco S
Indice de acidez del producto final: 430 mval/100 g;* :
Sulfona 8 _ :
. El d@ifeniléter empleado para producir le sulfona 1
se reemplaza por la cantidad equivalente de difenilsuifuro.
El {ndice de acidez del producto final es de 405 mv%ﬁ}ﬁoo g
Sulfona 9 '
Productos de partida:

78 partes de fenolr‘

542 partes de difeniléter

588 partes de 4cido sulfirico

Indice de mcldez del producto finel: 419 mval/100 g.
Sulfona 16 |

Los productos de partide son idénticos a los em~

pleados para obtener la sulfona 9, con la excepcibén de que
solamente se utilizan 472 fartes de &cido sulfirico en lu-
gar ds las 568 partes arriba empleadas; El indice de acidez
del prdducto final es de 350 mval/100 g.
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Pueden prepararse otras sulfonas mediante el pro-
cedimiento indicado para la sulfona 1 a partir de los mate-~
riales iniciales indicados = continuaciéns lasg cantidades
moleculares de dcido sulfirico estén basadag en el peso mo-~
lecular promedio de la mezcla a sulfonér. .
Sulfona 11
75 % de difeniléter
25 % de fenol
1,5 moles de écido sulfirico
Sulfona 12
70 % de difeniléter
30 % de orto-fenilfenol
1,7 moles de dcido sulfiirico
Sulfone 13
98 % de difeniléter

2 % de 3-hidroxidibenzofurano
1,4 moles de deido sulfirico
Sulfona 14
85 % de difeniléter
15 % de 3-hidroxidibenzofurano
1,6 moles de dcido sulfirico
Sulfonz 15
85 % de difeniléter
15 % de para-fenilfenol
1,5 moles de édcido sulfirico
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Sulfona 16

70 % de difeniléter
20 % de orto-fenilfenol
10 % de fenol
1,5 moles de deido sulfirico
Sulfona 17
85 4 de difeniléter
10 % de orto-fenilfenol
5 % de dcido salicilico
1,5 moles de dcido sulfdrico
Sulfona 18
99 % de difeniléter
1 % de 4,4'~dihidroxidifenilsulfona
1,5 moles de dcido sulfdrico
Sulfona 19 |
98 4 de difeniléter
2 % de bis-fenol A
1,5 moles de dcido sulfirico
Sulfona 20
90 4 de difeniléter
8 % de 3-hidroxidibenzofurano
2 % de orto~clorofenol
1,5 moles de &cido sulférico
Sulfons 21
85 % de difenilsulfuro
10 4 de orto~fenilfenol
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5 % de para—ciolohexilfenofi

1,6 moles de dcido sulfirico
Sulfona 22
90 % de difeniléter

6 % de orto-fenilfenol

4 % de anisol

194 moles de dcido sulftrico

Megzelae de sulfonas 23

? o
04355

Se mezclan 85 partes de la sulfona 1 sin neutrali-

zar con 15 partes de une aminopropilamina de sebo reacciona-

da con 150 moles de 6xido de etileno. Se diluyen 50 partes

de la mezela con 50 partes de agua pare gap 100 partes de la

mezcla de sulfona 23,
Sulfona 24

80 % de difeniléter

10 % de terfenilo

10 % de orto-fenilfenol

1,6 moles de 4cido sulfirico
Sulfona 25

70 % de difeniléter

10 % de difenilo

10 % de antraceno

10 % de 3~hidroxibenzofurano
1,6 moles de dcido sulfdrico
Sulfonsa 26

75 % de difenilo

o
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25 %4 de orto-fenilfenol -

1,5 moles de dcido sulfiirieco

Ejemplos de los procedimientos de tefiido

Ejemplo 1
Se formula un bafio de tefiido de 4.000 parteé,@e

agug, con 0,35 partes de tinte 1 (véase Tabla 1), 3 partes

de dihidrdgenofosfato de sodio y 6 partes de sulfona .1. El
pH tiene un valor de 6. & 5020, se introducen en el yéﬁp de
tefildo, 100 partes de un género de nylon de afinidad-irregu-—
ler. El bafio se eleva & ung temperaturd de 98—1OOQG:§é.e1
transcurso de 45 minutos y el género se tiffe durant§:1.hora
& esta temperatura. Tras la separecién del género, Aé%é se
aclara ¥y se secB. Se obtiene un tefiido pardo rojizoiﬁén bue~
nas propledades de solidez, el cgal estd libre del ggérte
"bar@iness" que surgiria de las diferencias de afinidad en
el género en el caso de Que no estuviera presente en el ba-
#o la fenilsulfona de esta invenocién.

Igualmente, se obtienen unos buenoé resultados
cuando en lIugar de la sulfona 1 se emplea une cantidad igual
de una de las sulfonas 2 a 8 6 12 a 22,

Ejemplo 2

' Se repite el procedimiento de tefiido 1, reemplazan-—
do las 0,18 partes'de tinte 1 por 0,25 partes del tinte 2
mostrado en la Tabla 1. Con la ayuda de la sulfona 1 se ob=

tiene un teflido igualado. 9i en luger de la sulfona 1, se
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utiliza cualquiera de lap sulfonas 9, 10, 11, 24, 25 6 26,

el tefiido resultante es de una calidad comparable.
Ejemplo 3

Se prepara un befio acubso de 3,000 partes y pH 6
que contiene 4 pertes de dihidrdgenofosfato de sodio ¥ 2 par-
tes de sulfona 1. Se introducen 100 pertes de una alfombra
de nylon con un soporte de yute (60 % de pelo de nylon con
respecto al peso total) y se traten durante 20'minutos apro-
ximadamente, & 402C, con agitacién constente, tras lo cual
se afiaden 0,2 partes del tinte 3 (Tabla 1). EI bafio .de tefii-
do ge lleva a ebullioeién en 45 minutos y la alfombranse tifle
durante 1 hora & esta temperatura. El procedimiento- se tra-
duce en un tefiido igualadoe con une tonalidad roje biiilante
sin contaminar por materiess colorantes naturcles proceden-
tes del yute y ocon buenas propiedades de solidez. h
Ejemplo 4 '

Se prepara un bailo de tefildo acuoso de 5.000 partes
con adiciones de 0,40 partes de tinte 4, 0,05 partes de tin-
te 3 y 0,08 partes de tinte 5 (véase Tebla 1), 2 partes de
sulfona 1 y 0,2 partes del producto de reacoibn de aminopro-
ril-behenilamina con 120 moles de 6xido de etilo (producto
AN). E1 befio se ajuste a un pH de 6 con fosfato monosbdico
y fosfato disbédico. A 40-502C aproximadamente, se introdu-
cen 100 partes de un género de punto de hilo texturado de
nylon 6, se lleva el bafio & ebullicién en 30-45 minutos y
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se tifle el género durante 1% hora & este temperatura. Una

vez enfriado el bafio, se extrae el género, gse aclara ¥y se
geca. Se Obtiene un teﬁido igualado que muestra buenas pro-
pledades de solldez.

Se obtiene un tefildo de calided comparable ch&n@o
en lugar del producto AM se utiliza el producto de rezceién
de diisooctilfenol con 40 moles de 6éxido de etileno, carbo-
xlmetoxilado & un 80 % con C1CH,COOH, E1 tefiido tiene un
éxito igual cuando se realiza con 4 partes de sulfond-24 en

lugar de la combinacién de sulfone 1 producto AM. -

Ejemplo 5

*

Se repite nuevamente el procedimiento de tefiido del
ejemplo 1 empleando 12 sulfona 1, pero gin la adicién‘de di-
hidrégenofosfato de sodio, lo cual significa que el pH del
baﬁo es de 7. E1l teflido resultante eg igualado y tiene “bue-
nas propiedades de solidez.
Ejemplo 6

~ Se prepara un bafio de fefiido acuoso de 5.000 partes
con 0,25 pertes de teftido 1 (véage Tabla 1), 5 partes de di-
hidrégenofosfato de sodio y 10 partes de sulfona 15. E1 pH
del bafio es de 6. A 40-502C, se introducen en el bafio 100
partes de un géhero de nylon el cual, debido & diferencias

de afinidad, se tefiiria nommelmente de forma defectuosa. Ia

~ Yemperetura se eleva a 98-1002C en el transcurso de 45 minu-

tos ¥ el género se tifie durente 1 hore & esta temperature.
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Tras la extraceién, se aclara y se seca., El fefiido osta li-
bre de "btarriness", mostrando una tonalided mairén rojiosn
igualada y buenas propledades de solidez. Se introduce en el
bafio una muestra de hilo de lena, después del procedimiento,
pare averiguar la cantidad de tinte no agotado, pudiéndose

comprobar que dicho hilo es solamente menchedo de forme 1i-

zere.,
Table 1
Tinte 1
7 SO3Na
2
0 Ny
D
Tinte 3 S0;Na
AN
i
t
{
<;;}T.N::::N
702 HO
0,Na,
N 3
/N
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S0 Na

°z“{ﬁ —@- -—Q

Tinte 4

) 250, | | o
33
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- ommmEINmRES

Descrita suficientemenie la naturaleza del in—

..:?v%nxo, asi como la manera de reslizarse en la - préatica,
Tdebe heoerse constar que las disposicionns anteriormente
'”iindicadau gon suseeptibles de modifioaciones de detalle en
‘{_quanxo no slteren su principio fundemental. También se ha- B
4"‘]oeléonstar que el invento oorresponde a una‘sdlicitud de.
 patente presentada en Suize con el ne 9599/71 de 30 de
Junio de 1971, aoogiénﬁose por lo tanto & los beneficios
i:que conceden los GonVenios internaoionales en vigor, sien~
Tde: lo qua oonatituye la esencia del referido invento por
'dlo que ge solicita Patente de Inveneién por 20 aﬁos on
1*napaﬁa, sobre: PROGEDIMIENTO PARA TA PRODUCOION DE AGEN-
TES DE TGUALACION DE SULFONAS AROMATICAS, oaraoterizéndo-

" se por 1o siguiente:
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1.- Procedimiento para la produccién de agentes
de igualecién de sulfonas aromdticas, que contienen como
minimo un grupo dcido sulfénico enlazado a un anillo feni-
lo, caracterizado porque comprende las etapas de: a)_sul»
fonmcién con deido sulfdirico y a une temperatura de 86'5:
1502C, de por lo menos uno de los componentes de partiQat
que comprenden un componente (i).gque incluye como minimo
un compuesto fenélico aromético con 6 a 20 dtomos de car~
bono y que tiene por lo menos un grupo hidroxilo enlazaao
e un anillo fenilo, y un componente (ii) que comprenda
como minimo un compuesto no fendlico aromdtico con 6 & 20
Atomos de carbono, empleéndose de 1 a 30 ¢ de compoheﬁfe
(i) y de 99 a 70 % de componente (ii), basedo en el peso
total de componentes (i) y (ii), y separacién del agua pro-
ducida en la sulfonacién, y b) condensacién del producto
de sulfonzeién resultante junto con cualquier componente
no sulfonado (i) y (ii), a una temperatura de 120 a 220¢C,
hasta que el indice de acidez de la mezcla permanece prac—
ticamente constante,

- 2.- Procedimiento segin la reivindicaecién 1, ca-

racterizado porque el componente (i) comprende un compuesto
de férmmla I:



10.

15,

4 20-

- 25 -

404355

en la que cualquiera de los radicales R1, Ry ¥y R3, que e~

den ser iguales o diferentes, significan hidrdgeno, hidro-
xilo, haldgeno, carboxilo o un radioal de férmula II;

A - [ X _?- . "_- | 1;, ' Itf

- v,‘
)

‘en 1a que X significa -0-, ~S-, -50=, ~30, 6 alquileno de.

cadena recta o ramificeda, sustituido o insuetituido, de

T & 4 étomos de carbono, n significa 06 1 ¥y A significa

alquilo sustituido 0 insustituidd de 1a 4 étombs da oarbo—‘
no o fen;lo 0 difenilorsustituido o‘insueti#uido, Q R1, R2
Yy Ry junto‘con el ahillo B pueden signifioar'un radical
aliciolioo o heterociclico sustituldo o insustituido, con
la condioidn de que los oompuestos contangan de 6 a- 20
dtomos de carbono, y ol oomponenta (ii) oOmprando un oomw»-

puesto de férmula III:

”III

‘en la ‘que R4,.R5, ks ¥y el anillo C'tién3h~ioslm19mdé signi~'
fioados que R1, Ra, R3 y el anillo B, definidos anteriormen-

te, don 1a excepcién de que ninguno de ellos puede signifi—

‘ioar o contener hidroxi, ¥ con la oondioidn de que los oom—

_ puestos oontengan de 6 ) 20 étomos de carbono.

3.=- Prooedimiento aeg&n la reivindioaoién 2, ca~

.: raoterizado porque en los oompuestos de férmula I y III,Rﬂ,
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R2 y R3 ¥y R4, R5 ¥y R6 significan, oeda uno,‘hidrégeno, ha-
1légeno, hidroxi, carboxilo o un radical de.férmula iI, co= .

mo anteriormente se ha definido, en la cual X significa

' ~0-, ~8~, -50-, -S0,-, alquileno insustituido de cadona.

recta o remificada con 1 a 4 &tomos de oarbono o haloﬁ;gui—i.
leno de cadena recta o ramifioeda con 1 & 4 4tomos de.car-
bono, n significa 06 1y A signifios alquilo con 1‘§;4_
dtomos de carbono, haloalquilo con 1 & 4 émémos de carbo-
no, fenilo, halofenilo, oarboxifenilo 6 hidroxifenilo o di-
fenilo con la condiclén de gque ninguno de loé radioaiqg
R4, R5 N Rs signifiquen () conﬁengan hidroxi.vf N .

L Procedimianto segin la reivindioaoién 2, ca~
recterizado porque el compuesto de férmula I se elige en—
tre fenoles, oresoles, olorofenoles, &cidos fenolcarboxili—
cos, fenilfenoles, hidroxifeniléteres, hfﬁroxipenzofuranb,
hidroxidifenilaloanos en los cuales el alcénq contiene de
1 a 4 &tomos de carbono, e hidroxidifenilsulfonas, y el
compuesto de férmula IIlse elige entre difenilds,_difenil—
éteres, difenilsulfuros y difenilfenilsulfuros.‘

5.~ Procedimiento segtin la reivindicacién 2, ca-
raoterizado porque el compuesto de férmula i se elige_en-
tre fenol, 3-metilfenol, o-clorofenol, doido salicilieo,
o-fenilfenol, p-fenilfenol, 4,4'-dihidroxi-difenil~(2,2)=-
~-propano y 4,4'-dihidroxi~-difenilsulfona y el odmpuest0~dé
férmila IIlse elige entre difenilo, difeniisulfure y diféu
niléter,
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' 6.~.Pfooedimiehtozsegan:la.réivindioaéidn 2, ca- |

. racterizado porque el comﬁonénte (1) es or%o-fenilféhol ¥
v'el oomponente (ii) a8 seleccionado entre difeniléter, di-
| fenilo y difemilsulfuro. - - . T

e Prooedimiento segﬂn oualquiéra de las reivin~
dioaoionea 185, oaraoterizado porque la relacién en peso
de componente (ii) a oompanente (1) es de 80:20 a 97:3

- 8.- Prooadimionto aegﬁn la reivindioaoién 7, ca~-
recterizado porque 1a relaoién en peao de oomponento (ii)
al oomponenxe (1) o5 de 85:15 a 95:5..1~ ‘ -

© 9,~ Prosedimiento segﬁn la reivindioaoién 6 ca—

, racterizado porque la relacién en peao de oomponente (ii)

el oomponente (1) es de 70: 30 a 97: :3.

10. Prooedimiento segin 1a roivindioaoion 9, ca-

raoterizado porqua le relaoién en poso de oomponente (ii)

al oomponenﬁe (i) es de 80:20 a 97:3.-

11. Procedimiento’ segﬁn la reivindioaoidn 10,
oaraoterizado porgue la relacidn en peao do oomponente (ii)

a componente (1) es de 9%1:5. o
12,- Procedimiento segﬁn cualquiara de las rei~

'v vindicaciones anteriorea, caraoterizado porque la etapa a)

se roaliza con une mezcla de oomponenﬁea (1) ¥ (11), mez—

,oléndose los productos de aulfonaoién resultantes anhes de

; ,efectuar la etapa b).

13.- Prooedimienho segﬁn cualquiera de las rei~
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vindicsciones 1 a 11, caracterizedo porque_la etapa a) se
realize por separado con los componentes (1) 'y (ii), mez-
oldndose los productos de sulfonacién reSultanfes‘antes de
efectuar la etape b). ' ’ "

14 .~ Progedimiento segmin oualquiera de 1as,re*a
vindicaciones 1 a 11, caracterizado. porgue la etapa a) =8
efectie solo con uno de los componentes (i) y (i1), mézf .
oléndose el otro componente con el producto resultante an-
tes de efectuar la etapa D). .

15.~ Procedimiento segﬁn oualquiera de 1as rei-
vindicaeiones 1 a 11, caraoterizado porque las e-l:apas a) y
b) se efeotian por separado con los componentes (1) y (ii),
mezclédndose los productos resultantes. B

16.~ Procedimiento segin cualquiera de lag rel-
vindicaciones anteriores, carsoterizado pofque'ae.empleén
de 182 moles de doido sulfirieo, pasado en dcido sulfiirico
al 100 %, por mol, basado en el peso molecular promedio,
de componentes (1) y (ii). |

17.- Procedimiento segin la reivindicaelén 16,
caracterizado porque se utilizan de 1,2 a 1,8 mo;eé de dci-
do sulfurioco, |

18.~ Procedimiento segin oualqﬁiera de las rei-
vindioaciones anteriores, caracterizado porque la sulfonanr
cién de la etapa a) se efectia a una temperatura de 100 a

1302C y la condenseoién de la etapa h) se efectia & uns

temperatura de 150 a 1902C,



‘ 19,- Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindiocaciones anteriores, caracterizado porgque el ague de
sulfonscién producida se separa bajo vacio.

o '~ 20.- Procedimiento para la produccién de agentes
5. de igualacién de sulfonas arométicas, tal y como queda; sﬁé-
tancialmente descrito en la presente Memoria. -' j
 Esta Memoria consta de 29 hojes escrites a méqui-
na por una sola cara. o

Madrid, 30 Dic. 1974

4 A.G,
. GOMEZ 40003 Y I38DET
P p- Firmado: L. Gneta Faraénd

10. . S
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