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DESCRIPCION

Este invento se refiere a un procedimiento
para mejorar el rendimiento coloristico y las propiedades
de solidez de tinturas producidas con colorantes :anié-
nicos sobre material de fibra de celulosa, a los bafios
empleados para la realizacién de este procedimiento que
contienen contienen como fijadores compuestos catibnicos
fibrorreactivos y al material de fibra tratado por este
procedimiento, asi como a los nuevos compuestos fibrorre-

activos catifnicos, como tales, y a su sintesis.

Conocida es la tincibén de matertal de celu-
losa con colorantes reactivos substantivos o reactlvos a
partir de medio acuoso, sin adicifn de f£ijadores. Sin
embargo, en muchos casos el rendimiento coloristico de
las tinturas y, sobre todo con los colorantes substanti-
vos, las propledades de solidez frente a la mojadura re-
sultan insatisfactorios, Es werdad que existen fijadores
con cuya utilizacifn pueden atenuarse estas desventajas,
pero los resultados dejan siempre que desear.

Se sabe, por ejemplo, que las polialquilen-
poliaminas pueden usarse como fijadores para colorantes
substantivos o reactivos. No obstante, estos compuestos
conducen a un empeoramiento evidente de la resistencila a
la luz. Se ha propuesto ademés emplear fijadores con ﬁn
grupo epoxfdico como radical reactivo para mejorar las
propledades de resistencia a la mojadura de las tinturas

producidas sobre material de celulosa con colorantes
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substantivos. Pero estos fijadores reaccionan muy pere-
zosamente, por lo que hay que fijarlos en condiciones
relativamente dristicas, como, por ejemplo, temperaturas
altas, Indices de pH altos o tilempo de reaccién prolon-
gado.

Ahora se han hallado compuestos catibnicos
que son utilizables como fijadores para colorantes anif-
nicos y que, sorprendentemente, suscitan una mejora
notable del rendimtento colorfstico de las tinturas
sobre matertal de fibra de celulosa tanto con colorantes
reactivos como con colorantes substantivos, ademés de que
se mejoran consideramente las propledadés.de resistencia
a-la mojadura, sobre todo de las tinturas oon ‘colorantes substanti-

vog, ¥ no se @erjudica la resistencia a la luz.

Gracias a su alta reactividad, se los puede

aplicar en condicilones suaves, por lo que suele ser posi-

ble actuar con temperaturas més bajas y/o Indices de pH

mfs bajos o también con tiempos de reaccibn mis breves
que con el empleo de los fijadores citados antes que

tienen un grupo epoxfdico como radical reactivo.

El invento que aqul se revela atafie pues a
un procedimiento para mejorar el rendimiento colorfstico
Yy las propiedades de solidez frente a la mojadura de tin-
turas producidas conlcolorantes.aniénﬂcos sobre material
de fibra de celulosa, procedimiento que se caracteriza
por tratarse el material de celulosa, antes de la tincidn,
durante ella o después de ella, con un compuesto fibrorreac-

tivo catibnico de la £8rmula
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AN 0 an

signific; un radical heterocfclico mononuclear

o polinuclear,

significa un &tomo de halbgeno reactivo,

significa hal8geno, alcoxilo inferior, alquil-

tio inferifor, fenoxtlo, feniltio, —NH2 0 el

grupo de la f£8rmula

1 ‘ Y1

\ (la) o (1h]
Y2

- N
WéQZ"T\\ ’

v, 2
significan, independientemente uno de otro,
el enlace directo, -~ N ~, = S0, - N ~-o0

Z
-CO-N -,

Z
significa hidrégeno, alquilo inferior o
hidroxtalgquilo inferior,
significan cada uno, independientemente uno

de otro, un radical alifdtico o cicloalifi-

tico,

25‘ Rl, Rz, vlr V2[ Yl e Y\z

significan cada uno, Independientemente uno

de otro, alquilo infertor, alquilo inferior

-
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substitufdo por halbgeno, por hidroxilo o
por ciano o bencilo

o bien los pares de substituyentes

Ry més R, e ¥, més Yoe

independientemente uno de otro, significan
cada uno, junto con el Sftomo comfn de nitrd-
geno, un anillo heterocfclico pentagonal o
hexagonal, de preferencia saturado,

o bien

Rir BRyy Vy e ¥y, L, v v,

Zmds Vy ¥ Z

An

n

junto con el &tomo de nitrfgeno que los
une significan cada uno un anillo piridfnico;

o en el caso de que W, ¥ W, sean - v ot}
Z

més Yy independientemente uno de otro, junto
con la agrupaci6n>N -Q, - N o respectiva-
mente >N « Qy - N<que los une significan
también un radical heterocfclico divalente,
en partfcular un anillo imidazolidfnteco o
plperacintco,

significa el anibn de un &cido orgénico o
inorgénico y

significa 1 6 2,

con la condicidn de que se efectfie por el mé&todo del

"fulardeo un eventual trdtamiento final,

Algquilo inferior y alcoxilo Inferior repre-

sentan normalmente en la definicifn de los radicales de

los compuestos fibrorreactivos catifnicos grupos, o com-
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ponentes de grupos, tales que tengan de 1 a 4 &tomos de
carbono, y en particular de 1 a 3 4tomos de carbono, como,
por ejemplo, metilo, etilo, n-propilo, isopropilo o n-bu~
tilo y respectivamente metoxilo, etoxilo o isopropoxilo.
Hal6geno unido a cualquiera de los substituyentes indi-
cados antes o que se cltan después significa, por ejemplo,

bromo, flfior o, de preferencta, cloro,

El radical heterocfclico B denota en par-
ticular heterociclos hexagonales nitrogenados, que even-
tualmente presentan un anillo bencénico yuxtacondensado
y/o estfn substitufdos por otros ftomos m&s de halbgeno.
De preferencia B significa un anillo pirimidinico o tria-
cinico. El anillo pirimidinico presenta con ventaja otro
Atomos mis de halbgeno. Ejemplos de tales anitllos hetero-
ciclicos en el significado de B son el anillo 1,3,5-tria-
cinico, el pirimidinico, el 5-cloropirimidinico, el qui-

noxalinico, el quinazolfnico o el ftalacinico,

X denota en particular alcoxilo inferior, «NHZ

o el grupo de la £8rmula (1b]. En funcifn de
alcoxilo inferior o alquiltio inferior X
significa preferentemente metoxilo, etoxtlo
0 isopropoxilo y respectivamente metiltilo o
etiltio,

Hal significa, por ejemplo, bromo y, de preferen-
cia, cloro o fldor.

W, ¥y Wy constituyen en particular el grupo - ? -y Z

b/
es, de preferencia, hidrfgeno,

Q¥ Q, en el significado de radical alifftico consti-

.tuyen en particular un grupo alquilénico. Este
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presenta preferentemente de 2 a 4 &tomos
de carbono y puede ser lineal o ramificado.
En calidad de radlcal cicloalif&tico entra
en cuenta sobre todo el grupo de ciclohexi-
leno, Ql Y Q2 significan de preferencia

etileno o, sobre todo, propileno.

Los radicales R y respectivamente los ¥
pueden ser distintos uno de otro, pero de preferencia
son idénticos. V, ¥ V, son asimismo de preferencia
iguales,

Cuando los radicales.R, ¥ y V representan gru-
pos de algquillo ifnferdor, son en particular metilo o etilo,
8i los radicales de alquileo Infertor en los substituyentes
R, ¥ y V estén substituldos, se trata sobre todo de halo-
alquilo, cianocalquilo e hidroxialquilo, cada uno de los
cuales presenta de 2 a 4 tomos de carbono, como, por
ejemplo, 2~cloroetitlo, 2~cilancetilo, 2-hidroxtetilo y
3-hidroxipropilo.

Radicales R, ¥ y V preferidos son metilo y
etilo, Los radicales V pueden, de preferencla, ser también
benctilo,

Cuando los pares de substituyentes Y, més
Y, ¥ Ry mis R, cada uno junto con el dtomo comfin de
nitr8geno, constituyen un radical heterocfclico, &ste es
por ejemplo pirrolidino, piperidino, pipecolino o morfo-
lino,

&

En calldad de aniones An™ entran en cuenta

tanto los antones de #cidos Inorgénicos (por ejemplo, el
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ién de cloruro, de bromuro, de fluoruro, de sulfato o

de fosfato) como los de Bcidos orgldnicos (por ejemplo,

de &dcidos sulfbnicos arométicos o aliffticos, como el

i6n de bencensulfonato, de p-toluensulfonato, de metan-

sulfonato o de etansulfonato), ademf8s de los aniones

de Eésteres alquilicos Acidos de Acidos inorgénicos

{como el i6n

de metosuilfato y el de etosulfato}.

Compuestos catibnicos de importancta préc-

tica de la f6rmula (1] corresponden a la f6rmula

(2)

en la que

X

Q3 Y Q4
4y ¥ %3
R3l R4f Y3 e

\ER A

Hal

2@

XN P
x, A 'N’/L‘f' o T W)
Z v, *

2 3

significa alcoxilo inferior, ~NH, © el grupo

de la f8rmula

¥ Y
/73 /73

(2a) —N\Y ° % ?\r (2b) ,
4 7y v, 4

significan, independientemente uno de otro,

.alguileno con 2 a 4 §tomos de carbono,

significan, independientemente uno de otro,
hidr6geno, metilo o etilo,

¥y

significan cada uno alquilo inferior,

significan cada uno alquilo infertor o bencilo

Y



Hal, n y AAD tienen el mismo significado que antes,
Tienen Interé&s muy especial los compuestos

triacinicos de la férmula

i Hal 1 A ()
Se /l\ n
N~ R
(3) XZ”Lkﬂii“"NH = Q- N::Rs n an®
_ I
en la que

10. Hal1 significa flfior o cloro,

X, significa alcoxilo inferior, ~Ni, © el grupo

de la férmula
/s
(3a) ~NH - Q, - ?\\R ’

154 Vs 5

Q4 significa etileno o propileno,

RS significa metilo o etilo,

Ve significa metilo, etilo o bencilo y

Aﬁ:)y n tienen el mismo significado gue antes,

204 De los compuestos triacinicos de la f6rmula
(3) se prefieren aquellos en los que X, denota alcoxilo
inferior y Hal, denota cloro.

La sintesis de los compuestos catifnicos
de la f8rmula (1) se efectfia de manera ya de sf conocida.
25¢ La preparacifn puede efectuarse, por ejemplo,
haciendo reaccionar un compuesto de la f8rmula
Hal
(4) Bem®oD
X
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en la que

B, X y Hal tienen el mismo significado gue antes,

T significa el enlace directo, ~50,~ © ~CQ~
¥
5e D significa halbgeno,

con una sal ambénica cuaternaria de la férmula

//’Rl
H-N - - N
V- - K ® o
(5) g v 2 An

104

en la que
An@, Z, Ql' Rl' R2 Y 'Vl
tienen el mismo significado que antes.
Las condicilones de reaccifn para la sintesis
15. de los compuestos de la f6xmula (1) deben elegirse tales
que ni por fndice demasiado alto del pH del medio reac-
cional ni por temperatura demasiadc alta se produzca un
cambio prematuro de substituyentes méviies. Por tanto,
se actfia preferentemente en medio acuoso fuertemente
20. dilufdo, en las condiciones de temperatura y pH més
conservadoras que sea posible, de conveniencia a tempe-
raturas de 0 a 50° C y con pH de 6 a 8, preferentemente
en presencia de agentes amortiguadores del &cido mineral,

como por ejemplo carbonato s8dico o hidréxido sbdico.

25, El tratamiento del materital de celulosa con
el compuesto catibnico de la f£6rmula (1] se realiza de
preferencia por un método de fulardeo. En &l se impregna

primeramente elﬁmaterialhde celulosa con el f£ijador, porx
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ejemplo mediante batanado o estampacifn, y luego se le
somete a un proceso de fijacidn, Esta aplicacién puede
efectuarse antes de la tincibn, durante ella o después

de ella. Se prefiere el tratamiento antes de la tincibn

o durante ella. En concepto de métodos de fulardeo pueden
tomarse en cuenta los apropiados para la aplicacifn de
colorantes reactivos; por ejemplo, el método de termo-
fijacidn, el de batanado.y vaporizacifn en bafo fnico,

el pad-jig, el pad-dry, el pad-roll y el pad-steam con
secado intermedio o sin &1, lo mismo que el método de
estampacifn con vaporizacidn. De preferencia el trata-
miento se realiza por el método de batanado y permanencia

en frio y especialmente durante la tincién,

La impregnacidn puede efectuarse a tempe-
ratura de 20 a 50° C, pero de preferencia se realiza a
la temperatura del ambiente, El proceso de fijacifn se
desarrolla, por ejemplo, medtante vaporizacién a 100-105°
C o mediante un tratamiento en seco a 120-~220° C, Rara
una fijacibén por el méto@o de la permanencia en frfo se
guarda a‘la temperatura del ambiente el matexrial batanado
durante 4 a 48 horas,.y preferentemente durante 6 a 12
horas.

El tratamiento del material de celulosa antes
de la tinci8n o durante ella puede efectuarse también por
el método de extraccifn, En este caso se puede actuar a

temperaturas del orden de 20 a 100° C,

La relacién de liquido puede elegirse dentro
de un amplio intervalo; por ejemplo, de 1:4 a 1:100 y

preferentemente de 1:10 a 1:50,
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Los baifios de tratamiento contienen el com-
puesto de la f6rmula (1) en cantidad preferentemente de
0,1 a 20 % en peso y en particular de 0,5 a 10 % en peso
respecto al peso del material de celulosa; o, en el caso
de los baflos para batanado o las pastas de estampar, de
1 a 100 g por litro y preferentemente de 10 a 50 ¢g por
litro, en cuyo caso eﬁ el método de fulardeo el efecto

de expresifn es convenientemente de 60 a 90 % en peso.

Ademds del compuesto reactivo catifnico
de la f6rmula (1) estos baflos contienen &lcali (por
ejemplo, carbonato s6dico, Dicarbonato s8dico o hidréxido
s8dico) o donadores de &lcali (como, por ejemplo, tri-
cloroacetato sb6dico] y eventualmente otros aditamentos,
come ureg, espesantes (por ejemplo, alginatos y poli-
acrilatos}, sales (por ejemplo, cloruro s8dico) o
humectantes.

El tratamiento previo con los comphestos
de la f6rmula (1] puede combinarse con otras operaciones
de tratamiento preliminar. Por ejemplo, se puede afladir
al bafio alcalino en el que suele hervirse de ordinario
el algoddén bruto antes de la tincidn para eliminaxr las
impurezas el fijador reactivo de la f8rmula (1) y efec-
tuar asl en una sola pasada la limpleza y el tratamiento
previo con el fijador.

Cuando se aﬁliquen simulténeamente compuesto
reactivo de la férmuls (1) y colorante hay que tener en
cuenta que la solubflidad de los colorantes puede dismi-

nuir en algunos casos por la presencia de los compuestos
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de la f8rmula (1) y que este efecto depende también de
la naturaleza del &lcall empleado al mismo tiempo. Por
lo general se disminuye menos la solubilidad con la
adicién de hidrbéxido sbdico gque con la adicibn de car-
bonato sédico.

En concepto de material de celulosa entra
en cuenta el de celulosa natural o regenerada, como, por
ejemplo, ciiamo, lino, yute, seda de viscosa, lana celu-
l6sica y en particular algodén, lo mismo que mezclas de
fibras, por ejemplo las de poliéster-algoddn, en cuyo
caso la porcién de poliéster se tifie eventualmente antes

o después,

ElL material para tefifr puede hallarse en
cualquier estadio de elaboracibn; por ejemplo, en forma
de material suelto (copos), en forma de cinta de hebra
preestirada y doblada o en forma de filamentos, hilos,

tejidos o géneros de punto,.

Por colorantés reactivos se entilenden los
colorantes anibnicos corrientes que establecen con la
celulosa un enlace quimiéo; por ejemplo, los "Reactilve
Dyes" resefados en el Colour Index, tercera edicibn

(1971}, vol. 3, p&ginas 3391 a 3562,

En concepto de colorantes substantivos son
aptos los colorantes dfrectos anibnlcos usuales; por
ejemplo, los "Direct Dyes" citados en el Colour Index,
vol. 2, pdginas 2005 a 2478,

Este invento atafie ademfs a los bafios acuosos

empleados para la realizacidn del procedimiente del inven-

to. Estos bafios se caracterifzan por contener un compuesto
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de la f6rmula (1} y eventualmente flcali o donadores

de &lcali, asi como los otros aditamentos citados antes.

En los ejemplos que siguen, los porcentajes
se refieren al peso, mientras no se haga constar otra
cosa. Las cantidades se refieren, en el caso de los
colorantes, al género corriente en el comercio, o sea
encabezado, y en el caso de los fijadores se refieren a
la substancia pura. Los nimeros de cinco cifras del

Colour Index se refieren a la tercera edicifn de éste.

Ejemplo 1

En una mezcla de 185 cc de agua y 15 cc de
solucién de hidrdxido s8dico al 30 % se disuelven a la
temperatura del ambiente 40 g de un fijador de la f£6rmula

1 .
(1) N

CH 40 A —Ni~CH,, O, G - N (m_,,)3 ¢l

A esta solucifn se afiaden 20 g de un colorante directo
azul, C.I, 24 401, disueltos en 800 cc de agua. Se batana
con esta solucidn en un fular un tejido de algoddn merce-
rizado, blanqueado, se le exprime hasta el 75 % de reten-
cidén de pesn, se le enrolla, se envuelve el rollo con una
l&mina de pléstico y se le deja reposar durante 6 horas

a la temperatura de -la ‘habitacidn. Luego se enjuaga el
tejido, primeramente en agua frZa y a continuacidn en
agua hirviente, éor dos wveces, durante 10 a 15 minutos

Yy se le seca, Se obtiene un tejido tefiido de un verdiazul
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igual y profundo, con bhuena resistencia al lavado y a

la luz.
Si en vez del fijador de la f8rmula (11)

se emplean las mismas cantidades de cloruro de 2-epoxi-
propil~trimetil-amonio o de cloruro de N-(2-~epoxipropil)-
~N~metil-morfolinio y se procede en lo demés tal como se
ha indicado antes, se necesita en cada caso, para lograr
la misma intensidad de colorido, el doble de tiempo de
reposo, por lo menos.

Si en vez del fijador de la férmula (11)

se emplea una cantidad jgual del compuesto de la fbrmula

P

S W
HoN” N “Mi-(CH,) 3 N(CH,) 5 a®

2

se obtiene un resultado igualmente bueno,

Ejemplo 2
En una mezcla de 485 cc de agua y 15 cc
de solucidn de hidréxido sbdico al 30 % se disuelven
a la temperatura del ambiente 20 g de un fijador de la
£6rmula

}Cl

Z2 | CH
) U O R C
(13)  EpN7 N7 -GG, B 3
Giq

A esta solucifn se afladen 20 g del colorante rojo de

la f6rmula
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disueltos en 500 cc de agua. Con esta solucibn se batana

HO

en un fular un tejido de algoddn mercerizado, blanqueado,
se le exprime hasta el 75 % de retencibn de peso, se le
enrolla, se envuelve el rollo con una lémina de pléstico
y se le deja reposar durante 24 horas a la temperatura
del ambiente. Luego se enjuaga el tejido, primeramente

en agua fria y a continuacidn dos veces en agua hirviente,
durante 10 a 15 minutos, y se seca., Se obtiene un tejido

tefildo de rojo con buena resistencia al lavado y a la luz.

Si en vez del fijador de la f£6rmula (13)
se emplea la misma cantidad del compuesto de dicloro-
triacina descrito en el Ejemplo 1 de la DT-AS 1.094,699,

se obtiené una tintura mucho més clara,

Ejemplo 3

En un fular, con un efecto de expresidn de
80 % en peso, se batana a la temperatura del ambiente un
tejido de algodén con un-bafioc acnoso que contlene por
litro 20 g de carbonato s8dico y 20 g de un f£ijador reac-

tivo de la f£6rmula
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ClL

(15)  cHy ;\N ® 3 o)
CH—-OjV\ N)..l\m-cx{?_cﬂ Gl, - N-CH, O
3

Luego se seca el tejido durante 2 minutos a 120° C y
se le lava en frio.

El tejido de algodfn asf tratado previa-
mente se batana luego con un banho acuoso que contiene
por litro 50 g de urea y 20 g del colorante directo
C.I, 20 095, se le enrolla, se envuelve con una lamina
de pléastico y se guarda a la temperatura del ambiente
durante 20 horas. A continuactén se le enjuaga a 80° C.
Se obtiene un tejido de algoddn tefitdo de amarillo, con
buenas propiedades de resistencia a la mojadura, el cual
presenta una tintura més profunda que la del tejido no
tratado previamente.

St en vez del fijador de la f&rmula (15)
se emplea la misma cantidad del compuesto de la ffrmula

(12), se obtiene un resultado lgualmente bueno.

Ejemplo 4
Se batana en un fular, a la temperatura
del ambiente, una cretona de algoddn mercerizada, blan-
queada, con un bafio acuoso que contiene por litro 40 g

de un fijador reactivo de la f8rmula

(16) 01
Z N
l 3
@N - (CHZ)B-mJ*N/ILm-(mZ)B@F -y 2 c1@
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y 30 cc de solucibn de hidr6xido sbdico al 30 %, Se
exprime el tejido hasta una retencibn de peso del 90
%, se le enrolla, se le envuelve con una l&mina de
plastico y se le guarda 24 horas a la temperatura
del ambiente. A continuacifn se enjuaga el tejido en
frio y se le seca.

El género asi tratado previamente se
batana con un bafio acuoso que contiene por litro 50 g
de urea, 20 g de carbonato sédico y 15 g del colorante

reactivo de la f6rmula a

@?Hm—\m
3H ‘I:COGH3

A continuvacibn, sin secado intermedio, se le vaporiza
durante 30 segundos con vapor saturado, se le enjuaga

y se le enjabona en ebullicidn, Se obtiene un tejido
tefildo de amarillo que, en comparacidn con tejido no
tratado previamente que se ha tefifdo de la misma manera,
presenta un colorido notablemente mis profundo, con
buenas propiedades de resistencla a la mojadura y a la

luz.

Ejemplo 5 -
Se batana en un fular un tejido de algodbn

blanqueado, empleande un bajio acuoso que contiene por

litro
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20 g de un colorante directo C.I, 27 925,
15 cc de solucidn al 30 % de hidréxido s8dico y

40 g de un fijador de la £6rmula (16)

Y procediendo de manera que se origine un incremento
de peso de 70 %, A continuacifn se seca el tejido a
100° C, se le termofija a 150° C durante 5 minutos y
se le enjuaga con agua, primeramente frfa y luego, por
dos veces, hirviente.

Se obtiene un tejido tefitdo de azul profundo.

Si en vez del fijador de la f£6rmula (16)
se emplea el compuesto descrito en la DT-PS 633 691,
Ejemplo 2, lineas 53 a 86, se obtiene una tintura mucho

més débil.

Ejemplo 6

10 g de un tejido de algod6n gue ha sido
tefilido o estampado de la manera ordinaria con el colorante
directo C.I, 24 401 se batanan en un fular con una absor-
ci6n de lfquide de 75 % en peso empleando un bafio acuoso
que contiene por litro 40 g de un fiijador de la f£8rmula
(11} y 15 cc de solucién al 30 % de hidréxido s6dico. A
continuacibn se enrolla el género teiiido, se le envuelve
con una lémina de plistico y se le guarda durante 6 horas
a la temperatura del ambiente, La tintura asi tratada se
enjuaga en frio, se enjabona en ebullicibn, se wvuelve a
enjuagar y se seca. Se obtiene un tejido tefiido de azul
profundo con muy buenas propiledades de resistencila a la
mojadura.

Del tejido que no ha sido sometido a un
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tratamiento final con fijador se desprende, al enjaho-
narlo en ebullicibn, la mayor parte del colorante. Dicho
tejido presenta ademéds propiedades de resistencia a la

mojadura muy empeoradas.

Se Ejemplo 7

En un fuiar de dos rodillos se batana un
tejido mixto de 67 % en peso de poliéster y 33 % en

peso de algodén con un bano que contiene por litro

3,6 g de un colorante de dispersifn de la £6rmula

- 10
(18)
0,66 g de un colorante directo, C,I. 29 025,
15. 2 g de alginato sb6dico y
0,5 ce de &cido acético al 80 %
(efecto de expresifn: 75 % en peso}, se le seca a 100° C
v se le termofija a 210° C durante 60 segundos,
A continuacibn se batana el material de fibra
20¢ con un baino que contiene por litro
40 g de un fijador de la f8rmula (11} y
15 cc de solucibn al 30 % de hidréxido sédico
y se le vaporiza durante 45 segundos con vapor saturado
de 100 ~ 102° C. Luego se le enjuaga continuamente en
25 frio y en ebullicién. Se obtiene un tejido tefiido de

amarillo que presenta muy buenas propiedades de resis-
tencia a la mojadura, especlalmente buena resistencia al

lavado a 60° C.
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St en vez del fijador de la f£6rmula (11)
se emplea la misma cantidad del fijador de la f£6rmula

(15), se obtiene un resultado igualmente bueno.

En lugar de efectuar por vaporizacifn la
He fijacibn del colorante directo, se la puede realizar
también enrollando el tejido que ha sido batanado con
el fijador, envolviéndolo con una limina de pléstico y
guardéndolo a la temperatura del amblente durante 6
horas. A continuacibn se lava el tejido de la manera

10. indicada antes,

Ejemplo 8

En un fular de dos rodillos se batana a 20°
C cretona de lana celulb6sica con un bajflo acuoso que con-

tilene por litro

15 15 g de un colorante directo, C.I. 24 401,
15 ¢c de solucidbn al 30 % de hidréxido sbdico y
30 g de un fijador de la f6rmula (13].

Se exprime el tejido hasta una retencibn de 90 % en peso
y se le vaporiza duraqte 5 minutos con vapor saturado de
20, 100-102° C. A continuvacifn se enjuaga la tintura continua-
mente en frio y a 80° C. Se obtiene un tejido de lana ce-
luldsica tefildo fuertemente de rojo, con buenas propieda-

des de resistencia a la mojadura.

Ejemplo 9

234 En una mezcla de 470 cc de agua y 30 cc de

solucitn al 30 % de hidrbSxido s8dico se disuelven a la
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temperatura del ambiente 30 g de un f£ijador de la £6rmula
(13). A esta solucién se afiaden 30 g de un colorante reac-
tivo de color azul turquif, C.I. 74 460, disueltos en 500
cc de agua. Con esta solucifn se batana en un fular un
tejido de algodén mercerizado, blanqueado, se le exprime
hasta el 75 % de retencifn de peso, se le enrolla, se le
envuelve con una lé&mirna de pléstico y se le deja reposar
a la temperatura del ambiente duraﬁte 24 horas. Luego
se enjuaga el tejido, primeramente en agua fria y a con-
tinuacifn en agua hirviente, durante 10 a 15 minutos y
se le seca. Se obtiene un tejido tefitddo de azul turqui
profundo e igual, con buena resistencia al lavado y a
la luz.

Si se tifie exactamente igual que se ha
indicado antes pero sin adicibn del fijador de la f6rmula
(13) al bafio de fulardeo, se obtiene un material tefiido

bastante més débilmente,

emplo 10

Un tejido de algodbn tefiido o estampado de modo

convencional con el colorante de la £6rmula

se batana en un fular con un baflo acuoso que contiene por

litro 30 g de un fijador de la f6rmula (11) y 20 g de car-
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bonato s6dico. Se exprime el tejido hasta una retencidn
del 75 % en peso y a continuacibn se le seca a 120° C
durante 2 minutos. La tintura asf tratada se enjuaga
continuamente en frio y en caliente y se seca. Se obtiene
o' un tejido tefilde de azul profundo, con buenas propiedades

de resistencia a la mojadura,

Ejemplo 11

Se disuelven a la temperatura del ambiente
20 g de un fijador de la f£6rmula (15] en una mezcla de
10« 485 cc de agua y 15 cc de solucibn al 30 % de hidr6xido

sbdico, A esta solucifn se afiaden 20 g del colorante

. 7O

N~ H
(20) OH RN _Knﬂ__m@:m3 QCH
CH . N=N
| 3 o h"<::j;

HO,S” S04H

escarlata de la férmula

e

disueltos en 500 cc de agua. Con esta solucidn se batana
en un fular un tejido.de algodbfn mercerizado, blangueado,
se le xprime hasta el 75 % de retencidn, en peso, se le
enrolla, se envuelve el rollo con una lamina de pléstico
y se deja reposar durante 6 horas a la temperatura del
ambiente, Luego se enjuaga el tejido, primeramente en
agua frfa y a continuacién dos veces en agua hirviente,
durante 10 a 15 minutos y se seca. Se obtiene un tejido
tenido de escarlata con igualdad y profundidad, de buena

resistencla al lavado y a la luz.
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Ejemglollz

El fijador de la f6rmula (11) puede sinte-

tizarse de la manera siguiente:

A 5° C se dejan Instilar en una solucién
de 54 g de 2—metoki—4,6~dicloro«l,3,5«triacina en 50 cc
de agua 41,6 g de cloruro de trimetil~(3-~aminopropil)-
-amonio en 50 cc de agua, mientras se mantiene el pH
de la solucibn entre 7 y 8 por adicifn de una solucibn
de hidréxido sédico al 30 %. Luego se diluye la mezcla
reaccional con 4000 cc de acetona y se separa por filtra-
cibén el precipitado producido, Se obtienen 18 g de un
compuesto blanco de la. f£8rmula (11}, con punto de fusibn

de 250°¢ C,

Ejemplo 13

El fijador de la f6rmula (13) puede sinte~

tizarse de la manera siguiente:

A 40° C se disuelven en 50 cc de agua 32 ¢
de 2-amino-4,6~dicloro-~l1,3,5~trtacina. En esta solucidn
se dejan instilar'despacio 30,8 g de dicloruro de N,N,N-
~trimetilpropilen~diamonio en forma de solucibn acuosa
al 21 % mientras se mantiene constante en 7 el pH de la
mezcla reaccional §or medio de una solucidn al 30 % de
hidréxido s6dico. Luego se evapora en vacio la mezcla
reaccional y se extrae el residuo con etanol, Despuds de
la exclusidn del etanol se obtienen 59 g de un compuesto

86lido de la fé6rmula (13},



- —

e

104

15.

20,

25

25~

Ejemplo: 14

El fijador de la f6rmula (15) puede sinte-~
tizarse asi:

A 2° C, se suspenden en 50 cc de agua 12,5
g de 2,4-dicloro-6-isopropoxi-l,2,5~triacina, En esta
suspensibn se dejan instilar durante 5 horas 9,2 g de
cloruro de trimetil-(3-aminopropil)-amonio disueltos en
30 cc de agua mientras se mantiene el pH de la suspensifn
a 7,5 por medio de una solucién al 30 % de hidrbxido
sb6dico. Se evapora la mezcla reaccional y se extrae con
metanol el residuo. Después de excluir el metanol por
destilacidén en vacio y de lavar el residuo con 200 cc¢
de &ter dietilico se obtienen 18 g del fijador de la

f6rmula (15).

Ejemplo 15

El fijador de la fl8rmula (16} puede sinteti-
zarse asi:

Se suspenden en 300 g de mezcla de hielo y
agua 42 g de cloruro de tricianfgeno, En esta suspensidn
se dejan instilar, con agitacifn, 30,5 g de cloruro de
trimetil~(3~-aminopropil) -amonio disueltos en 200 cc de
agua mientras se mantiene en 8 el pH de la mezcla reac-
cional por adicién de una solucién al 30 % de hidrdxido
s6dico, Al cabo de 2 horas se aumenta la temperatura
hasta 25° C y se dejan instilar otra vez 30,5 g de cloruro
de trimetil-(3-aminopropil)-amonio disueltos en 200 cc de

agua. A continuacifn se aumenta la temperatura hasta 40° C
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y se sigue agitando. Luego Se evapora la mezcla reaccio-
nal y se extrae el residuo con metanol, Después de sepa-
rar el metanol por destilacifn en vacfo se obtienen 108
g del compuesto de la f6rmula (16} en forma de residuo

blanco,

Ejemplo 16

ELl fijador de la f6rmula (12) puede sinteti-
zarse asi: |

Se diluyen con 300 g de agua 20 g de una
soluclbn de diclorﬁro de N,N,N—trimetﬁlpropﬁien—diamonio
y por adicibn de solucién 2 N de hidrSxido sb6dico se ajusta
a pH 7. En la solucidn resultante se deja instilar a la
temperatura del ambiente una solucifn de 13,5 g de
2-amino-4,6-difluoro-1,3,5~triacina en 50 g de acetona.
Por adicifn simulténea de solucibn .2 N de hidrdxido sddico
se mantiene el pH de la solucibén entre 7 y 7,5, Texrminada
la condensacién, se evapora la mezcla reaccional bajo
presibn reducida y se extrae el residuo con etanol. Des-
pués de excluir el alcohol, se obtilenen 25 g de un compuesto

de la f6rmula (12], sd8lido y fAcilmente soluble en agua.

NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se
declaran nuevas y de propia invencifn las siguientes rei-
vindicaociones, con prioridad de la solicitud de patente
suiza n® T674/76 del 16 Junlo 1976«
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L Prooedﬁniento para teflir materigl de fibra de

celuloss por colorantes eniénicos oon rendimiento colorfsti-
00 y solidez de tinte mejorados, especialmente en sus pro-
piedades de resistencia a la mojadura de las tinturas pro-

5% duoldas sobtﬁe el oitado material de fibra de celulosa,

‘ caracterizaedo porque en su realizacién comprende esencial~
mente tratar el materiasl de celulosa, antes de le tinalén,
durante ella o después de ella, con un compuesto oatidnloo

Pibrorreastivo de la Lférmuila

10, r - n(:)
Ral\ /Rl : |

/B - Wl - Ql - N :
(2) [\ 2 m®

15, en la que
B significa un radical heterociclico monamiclear
0 polinuoclear,
Hal slgnifica un Atomo de halégeno resctivo,
X signifiocs halégeno, aleoxilo inferior, elguil-
20, _ 410 inferior, fenoxilo, feniltio, ---NH2 o 6l
gupo de la férmuls
/1 /1
- ng\ (1a) o (1v) "WzQz-f '
Y2 V2%
25. Wl y Wy, " slgnifican, independientemente uno de otro,
el enlace directo, - IiI -y .-so2 - 1;1 - 0 bien
2 2
' - CO0 ~ I|W -
2
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significa hidrdgeno, alquilo inferior o
hidroxialquilo inferiory

slgnificen cada uno, independientemente
uno de otro, un radical alifdtico o clclo-
alifdtico,

Rl’ Rz, Vl, v.é,1 Yl e Ya

lea'.s R2

significan cade wno, independientemente uno
de otro, algu.lo inferior, alqulo inferior
substituido por baldgeno, por hidroxilo o
por ciano o bencilo

o bien los pares de gubstituyentes

e Yl mag Yz,

independientemente uno de otro, significen
cada o, junto con el dtomo comin de nitré=
geno, un anillo heterocfclico pentagonax o
hexsgonal,

o bien

Ry By Vyo¥, Y77,

Junto con el dtomo de nitrdgeno que los une
slgnifican cada uno wn anillo piridinices
0, en el cago de que W yW2 sean-lit -y

2

1

ZmasvlyZmasva,

0O

independientemente umno de otro, junto con

la sgrupacién>N - Q, - N o respectivamente

>N -Q, - N{que los une significan también

un radical heterocfclico divalente,

slgnifica el anién de un Acido organico o
inorgénico y
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n glgnifica 1 "6 2y
oon la condicién de que un eventual tratamlento final
ge efactle por el método del fulardeo.
2, Procedimiento seglin la relvindicecién 1,
garacterizade por emplearse un compussto de la fémula
(1) en el que B significa un anlllo triacinico o piri-

midinico,

3. Procedimiento segin e de las reivindica-
olones 1 y 2, garacterizado por emplearse un compuesto

" de la férmula (1) en el que X gignifica alcoxilo inferior,

-NH, o el grupo de la férmula (1b). R

| 4. Procedimiento segin una de las relvindica=
clones 1 a 3, garpcterlzndo por emplearse un compues‘cd '
de la férmula (1) en el que W, y/o W2 gignifican ~ N‘»'-—.'

5. Procedimiento segin la reivindicacién 4,
oaracterizado en que Z significa hidrdgeno.

6. Procedimiento segin una de lag reivindica-
ciones 1 a 5, cayacterizalo por emplemrse un compuesto |
de 1a férmila (1) en el qus Q, ¥ Q, significan cada wmo -
un grupo alquilénico. ' '

7. Procedlmiento seginm la reivindicacién 6,
gamcterizado en que QJ:y 02 significan etileno o pro~

plleno.
8. Procedimiento segln la reivindicacién 1,

caracterizado por emplearse mas selectivamente un compues—

t0 de la férmula genersl (1) con la estructurs
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Hel

N)"\ﬂv
R,
xJ\/L_n Q -N/
I NF | 3 R An@

5. é- 3 n
L. el
(2)
en lg que .
Xl significa alcoxilo inferior, -N32 0 el grupo
10 de la fémn%a.
e o e o -] (20) 5
Ny Lot by :
4 3 4
Q3 y Q4_ significan, independientemente uno de otro,
' alquilsno con 2 a 4 4dtomos de carbono,
15. 22 N 23 significan, independientemente uno de otrog
hidrdgeno, metilo o etilo,
R, R4, Y3 eY s
glgnifican cada uno alguilo inferiox, o
" v3 y V4 glgnifican cada uno alquilo Inferior o benecilo

Galy, n y An"tienen el mismo significado que en la reivin-
dilcacién 1.
9. Procedimiento segin la reivindicacién 8,

carpctexizado por emplearse especialmente un compussto tria—
>, ofpico de la £6rmuls
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Hal

N/’thN '
xa—l'\n)‘_m "9 - if<§: O
5

(3)

en la que
Haly aignifica fllor o cloro,

x2 significa alcoxlilo inferionr, —MI2 o el

grupo de la fémule

(3a) —NE -Q, - E\ ’
5 B
Q glgnifica etileno o propileno,
R4 significa metilo o etilo,
V; glgnifica metilo, etilo o bencilo y

An("'> yn tienen el mismo significado que en ls P

vindicacidn 1.

10, Procedimlento segtn la reivindicaclén 9, -
garacterizado por emplearse mds especialmente un compuesto
trigefnico de la férmula (3) en ol que 12 Yepregents alcow=

xilo inferior y Hall represents cloro,

1l. Procedimlento segin wna de las relvindica~
olones 1 a 10, gaymetexizado en su realizacién por efectuarse
por w método de fulerdeo el tratamiento del material de ce-

luloga con el compuesto catiénico de lma férmulas (1) a
12. Procedimilento segin la reivindicacién 11,

(3).
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caracterizado por efectuarse entes de la tincidn, durente
ella o despuds de ella el tratamlento del material de
celulogas

13. Procedimiento segin la reivindicacién 12,
caracterizado por efectuarse preferentemente antes de lg
tincién o dursnte ella el tratamlento del material de ce-
lulosa.

14. Procedimlento segim una de las reivindice-
clones 11 a 13, garacterizado por efectuarse por el método
de batanado y permanencia en frio el tratamlento del mate-
rigl de celulosa.

15. Procedimiento segin la reivindicacién 14,
garmoterizado por efectuarse durante la tinclén el trota-
miento del materigl de celulosa por el método de batansedo
y trataml.ento en frfo,

: 16. Procedimiento segin una de las re:.vindieaoio-
nes 1 a 10, garacterizado por efectuarse por el matodo. -
de extracoidn, antes de la tincidn o durante ella, 91‘. |
tratamiento del material de celulosa con ol compueato;' -
oatiénioo de las férmulas (1) a (3). o

[ 3 17. Procedimiento para tefiir material de :E:Lbra
defoelulosa por colorantes anidnicos con rendimiento colo-

rigtico y solidez de tinte mejorados.

Seain se describe y reivindica en la pregente

. memoria descriptiva que consta de 33 hojas folladas y es~

oritas & méquina por una sola carg.
Madrid, & 15 Junio 1977
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