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La presente invencidn se refiers a un procedimien -
0 para preparar saeles amdnicas cuaternarias Utiles como
auxiliares para la tintura.

De acusrdo con ls presente invencidn, se proporcig

nen compuestos de fdrmula I,

3 R, 0 i @
o
R 3-N-0H2-c-o4<m-ca_-o FuRy X I
Ry R R

en 1a que R, significa metilo o etilo, -

o bien Ry gignifica metilo o etilo,

Yy R3 gignifica bencilo, t1-naftilmetilo, ciclohexi-
lo o ciclohexilmetilo,

0 bien Ry y Ry forman, juntemente con el dtomo de nitrd-
geno al que estdn ligadas, wn grupo pirrolidi
no,rpiperidino, 4-piperidino o morfolino,

Ry significa un grupo alquilo (C5-Cpp) de cade-
na recta O'ramificada; un grupo cielopentilo,”
ciclohexilo o ciclohsxilmetilo,

n significa un ndmero sntero de 1 a 30,

ambos simbolos R, en cada wnidad £CHR~-CHR-0%}, independiente-
mente la una de la otra, significan hidrdgeno
0 metilo, o bien uno de los simbolos R signifi
ca hidrdgeno y el otro significa metilo, etilo
o fenilo, con el requisito de que la mitad -
4CHR-CHR-O;n contenga 4 unidades etilenoxi, cg
mo méximo, y 4 unidades estirenoxi, como minimo,

¥ por lo menos una unidad que tenga una significa
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y X significa haldgeno, metoxisulfoniloxi,
etoxisulfoniloxi o toluenosulfoniloxi.
En la definicibn anterior, por el término "haldgeno" se
entiende el flflor, el cloro, el bromo o el iodo. -
Como clases preferidas de los compuestos de formula I se
consideran las, en las que uno o, de mayor preferencia, varios de
los simbolos en la férmula I tienen las significaciones preferidas

siguientes:

R, y R, tienen la misma significacidn, de preferencia, R1 Y R,

1 2

representan, cada una, metilo;
R3 significa bencilo o l-naftilmetilo;
R4 significa un grupo alquilo CB-C18 de cadena recta o ra-
mificada, de mayor preferencia un grupo alquilo 012-C18;
n significa un niimero entero de 1 a 10, de mayor preferen-
cia un nlmero entero de 1 a 6, en particular de 1 a 33
la mitad (CHR—CHR—O}n contiene cero, 1 & 2 unidades

etilenoxi, en particular ninguna unidad o bien una sola

unidad etilenoxi; y

X significa cloro, bromo, metoxisulfoniloxi o
toluenosulfoniloxi, en particular cloro o bromo,

de mayor preferencia cloro.

De mayor preferencia, todos los simbolos tienen las significaciones

preferidas arriba indicadas.

La presente invencidn proporciona asimismo un procedi-
miento para la produccidn de un compuesto de formula I, caracteri-

zado porque

a) se cuaterniza un compuesto de £f&rmula II,

R.~N-CH,CO0 ——+¢ CHR-CHR-0—— R 1T
5‘ 2 ) 4

Ry
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en la que Rz, R&’ n y R tienen las significaciones
arriba definidas,

y R5 significa Rl

con un compuesto de £drmula III,

o Ry, segln arriba definido,

R6X' IiI

en la que R6 es Ry cuando el sfimbolo R. en la f8rmula

5

II significa Rl’ o bien R6 es R1 cuando

el simbolo R5 en la formula II significa

R3,

y X' es el equivalente de un anidnm,

o b) se cuaterniza un compuesto de fdrmula IV,

R
1
———-; 7 Iv
R3 ‘
)
en la que R;, R, y R, son tales como definidas mas
arriba,

con un compuesto de f&rmula V,

hal—CHZCOO-——-(CHR~CHR—09—I;-——R4 v

en la que Rh’ n ¥ R son tales como definidas mis arriba,

y hal significa haldgeno, de preferencia cloro,

y, en caso dado, se convierte la sal asi obtenida en un compuesto

de férmula I que contiene el anidn §3 deseado.

Para producir los compuestos de férmula II, se esteri-
fica un &cido monohalogenoacético, halCHZCOOH, o un derivado fun-

cional del mismo, con un compuesto de £6rmula VI,

HO —¢ CHR-CHR-0 y—— R, VI

en condiciones de reaccidn habituales, y el producto obtenido,
que corresponde a la fGrmula V arriba definida, se hace reaccionar

con una amina secundaria de fdrmula RIRZNH 0 R3R2NH, seglin apro-
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piado, en condiciones de reaccibn convencionales. Como derivado

funcional preferido del Acido monohalogenoacético, se utiliza el

halogenuro de dcido, de preferencia el cloruro de acido.

Los compuestos de las fdrmulas III y IV o son conocidos
o pueden producirse mediante métodos conocidos a partir de materias
de partida disponibles; la interconversitn de las formas de sal pue-
de llevarse a cabo mediante métodos en si conocidos, por ejemplo me-
diante basificacibn para formar la base libre y siguiente salifica-
cidn con un dcido apropiado,

Finalmente, los compuestos de fGrmula VI pueden produ-
cirse mediante oxalquilacidn de un compuesto de fdérmula VII,

R4—OH V11

en condiciones de reaccidn habituales, con uno o varios epdxidos
seleccionados entre los dxidos de etileno, de propileno, de 1,2~
butileno, de 2,3-butileno y de estireno.

Los compuestos de la presente invencidn son apropiados
como agentes auxiliares para la tintura al tefiir substratos tefiibles
con colorantes catidnicos. Son particularmente idOneos como agentes
retardantes de la tintura en la tintura con colorantes catibnicos.
La presente invencifn proporciona, ademds, un procedimiento para’ la
tintura de substratos teftibles con colorantes catidnicos, caracte-
rizado porque se tifien dichos substratos con colorantes catidnicos
en presencia de un compuesto de formula I, seglin definida anterior-
mente, utilizando dicho compuesto como auxiliar de la tintura.

~ Como materias apropiadas para la tintura segln el pro-
cedimiento de la presente invencidn, pueden citarse, de preferen-
cia, los polidsteres modificados por grupos anidnicos, las poliami~
das modificadas por grupos anibnicos, el poliacrilonitrile, los co-
polimeros del acrilonitrilo con otros compuestos vinilicos, por
ejemplo el cloruro de vinilo, el acetato de vinilo, el cloruro de
vinilideno, el cianuro de vinilideno, el &cido acrilico y metacri-

lico, o un &ster acrilato o metacrilato, o las mezclas de materias
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susceptibles de ser tefiidas con colorantes catidnicos y de materias
que no pueden teflirse con colorantes catidnicos, por ejemplo los
substratos mixtos de poliacrilonitrilo~poliamida. Se trata de mayor
preferencia de substratos de poliacrilonitrilo, de copolimeros del
acrilonitrilo con otros compuestos vinilicos, o de mezclas de

poliacrilonitrilo-poliamida, Cualquier mezcla contiene de preferen-

cia un 50% en peso, como minimo, de un componente tefiible con colo-

rantes catidnicos.

Las materias a teflir pueden estar presentes en cualquief
forma habitual, por ejemplo en forma de hilado, de hilado frotg, de
filamento,de cintas, de hilos, de tejidos o de géneros de punto.

Como colorantes catidnicos apropiados para la tintura
seghn la invencidn, entran en consideracidn los colorantes difenil-
metano, trifenilamina, rodamina, tiacina, oxacina, metina y azome-
tina, asi como los colorantes azoicos y antraquinfnicos que con-’
tienen grupos onium. Los colorantes arriba citados, asf como otros
colorantes catiBnicos apropiados estfn descritos, por ejemplo, en
"Ullmann's Encyclopaedia of Technical Chemistry, 32 EdiciSn (1970),
Tomo Suplementario, pagina 225 y en el Colour Index.

De acuerdo con el procedimiento de la presente invencisn;
se tifie de preferencia el substrato en presencia de una cantidad del
0,27 al 3% de compuesto de fOrmula I, calculado sobre el peso de la
materia a tefiir.

El procedimiento de tintura puede llevarse a cabo de modo
habitual. Asi, por ejemplo, se puede introducir, generalmente a una
temperatura comprendida entre 50° y 80°, el substrato a tefiir en un
bafio de tintura acuoso que contiene el colorante catiSnico y un com-
puesto de férmula I. . Aparte del agente auxiliar de tintura de for-
mula I, el bafio tintSreo puede contener asimismo otros aditivos ha-
bitualmente utilizados, tales como sales, por ejemplo acetato de
sodio y sulfato de sodioc, y acidos, por ejemplo dcido acitico y aci-
do formico. A continuacidn se sube progresivamente la temperatura
del bafio, por ejemplo, por espacio de 30 minutos hasta 100°, y se

mantiene el bafio a esta temperatura hasta agotamiento del bafio.
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Segiin una variante del procedimiento arriba descritao, se
puede afiadir el colorante a un bafio calentado a 60° aproximadamente
y que contiene un compuesto de férmula I, eventualmente otros auxi-
liares, y el substrato a teflir. De acuerdo con otra variante, se

trata previamente la materia a tefiir con un compuesto de fdrmula I

_en un bafio calentado a 40°-100°, seguidamente se afiade al bafio el

colorante, y se tifie a una temperatura de 100° aproximadamente.
Seglin una tercera variante, se puede introducir la materia a tefiir
en un bafio tintdreo calentado a 100° aproximadamente ~ que contiene
el colorante, un compuesto de £6rmula I y otros aditivos.

Los compuestos de f£érmula I pueden utilizarse en presen-
cia de los agentes de igualacién habitualmente empleados y/o de
otros auxiliares de la tintura.

Los agentes auxiliares producidos de acuerdo con la pre~
sente invencidn. se caractefizan por una buena velocidad de hidrdli-
sis y son pricticamente hidrolizados al final de una tintura de du-
racidn normal. Cuando se utilizan los compuestos como retardantes
para la tintura con colorantes catifnicos, éllos se hidrolizan, por
lo general, relativamente rdpido y completamente, lo que permite
tefiir en un tiempo breve, suprimir la necesidad de someter la materia
a un tratamiento a ebullicidn en medio alcalino antes de la tintura,
permitiendo asimismo lograr un elevado grado de descomposicidn.

Los agentes retardantes preparados de acuerdo con la pfe—
sente invencidn pueden aplicarse ficilmente sobre el substrato, ya
que su subida no estd notablemente perjudicada por las diferencias
en la concentracidn del retardante en el bafio de tintura. E1 bloqueo
de los sitios del substrato susceptibles de ser tefiidos, por parte

de los retardantes, no constituye ningiin problema esencial.

Las materias tefiidas de acuerdo con el procedimiento de
la presente invencidn pueden someterse, en general, directamente a
un ulterior tratamiento de tintura, sin que sea necesario tratar
ulteriormente las materias inicialmente tefiidas.

Empleados como retardantes, los compuestos de la presente

invencidn son especialmente apropiados para la tintura con colorantes
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catidnicos de tejidos mixtos, por ejemplo tejidos mixtos de
acrilonitrilo-poliamida, pudigndose efectuar la tintura en un
solo bafio o en dos baflos.

En los Ejemplos siguientes, que tienen el objeto de
{lustrar la invencidn, las temperaturas estan indicadas en

grados centigrados.
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EJEMPLO 1

A 214 g (1 molécula-gramo) de tetradecanol se les afiaden,
por gotas, a 150-160° y en presencia de 1,2 g de hidrdxido de sodio, -
58 g (1 molécula-gramo) de dxido de propileno 11quido. Se disuelve
el producto de adicidn en 400 cc aproximadamente de tolueno y 2 la
solucidn obtenida se le afiaden 94,5 g (1 moldcula-gramo) de dcido
cloroacético y 11,1 g de &cido p-toluenosulfénico. Se calienta esta
mezcla hasta punto de ebullicidn y se elimina el agua formada duran~
te el transcurso de la reaccidn con ayuda de un dispositivo Dean-
Stark. Al cabo de 3 a & horas, la esterificacidn estd completada.

Se elimina el tolueno por destilacidn, y el residuo se
disuelve en 600 cc de acetonitrilo. Para la cuaternizacidnm, a la
solucidn arriba preparada se le afiaden 139,9 g (1,03 molécula-gra-
mo) de N,N~dimetilbencilamina y se calienta el conjunto a reflujo
por espacio de dos horas. Después de eliminar el acetonitrilo por
destilacibn, se obtienen aproximadamente 523 g de un aceite visco-
so, 1impido, de color pardo rojizo. Este aceite contiene aproii-

madamente un 88% en peso del compuesto de formula

CH3 0

e P o
n C14H2900H CHOCCH®\1 CH @

EJEMPLO 2

A 186 g (1 molécula-gramo) de dodecanol se les afiaden,
por gotas, a 180-200°, en presencia de 0,5 g de hidrdxido de sodio,
120 g (1 mol8cula-gramo) de xido de estiremo 1iquido. Después de
la adicidn de otro 0,5 g de hidrbxido de sodio, a la mezcla se le
afiaden, por gotas, a 170-180°, 58 g de Oxido de propileémo 1iqui-
do. Despuds de haber enfriado esta solucidn a temperatura ambien-
te, se le afiaden, por gotas, 124 g de cloruro de cloroacetilo.
Durante la adicidn, la temperatura de la mezcla sube a 35°, Se

neutraliza el &cido clorhidrico gaseoso que se viene formando
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hacisndolo pasar en un recipiente que contiene una solucifn diluida
de hidréxido de sodio. Una vez terminada la produecidn de &Acido
clorhidrico, se calienta la mezcla de la reaccifn a 100° por espa-
cio de 1 a 2 horas y se la agita a esta temperatura durante otras

3 horas. Luego se enfria la mezcla a temperatura ambiente y se eli-
mina el exceso de cloruro de cloroacetilo mediante destilacidn en
vacio durante 1 hora bajo una presifn reducida a 15 mm de Hg y a
una temperatura de 100°, Se obtienen 445 g de cloro-éster en forma
de un 1iquido pardo oscuro turbio y ligeramente viscoso.

Se enfria este producto a temperatura ambiente y luego
se lo disuelve en aprox. 400 g de acetonitrilo, A la solucién se le
afiaden, por gotas, 106 g (1 molécula-gramo) de carbonato de sodio y
luego 85 g (1 molécula~gramo)de piperidina. En el transcurso de la
adicifn se forma didxido de carbono y la temperatura sube a 60°.
Terminada la adicidn de ~piperidina, se calienta la mezcla bajo re-
flujo y luego se la agita por espacio de 20 horas. A continuacidn
se enfrfa la mezcla a temperatura ambiente, se eliminan las parti-
culas sblidas mediante filtracidn, y a la solucidn parda asi obte-
nida, se le afiaden, por gotas, a temperatura ambiente, 126 g (1
molécula—-gramo) de sulfato de dimetilo, con lo cual la temperatu-
ra sube a 50°. Seguidamente se calienta la mezcla a reflujo du-
rante 2 horas, luego se la enfria a temperatura ambiente, y el
acetonitrilo se elimina por destilacifn a una presidn de 14 mm de
Hg. Al final de la destilacidn, la temperatura ha subido a 50°.

Se obtienen 621 g de la amina cuaternaria de f6rmula

O CH

n-C, H_ _-0~CH_-CH-0-CH.-CH -O‘" \ﬁ i
1225 2 27§ TO-CmCHy N o
. C) CH3504
cHy

en forma de un aceite pardo viscoso.
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EJEMPLO 3

A 270,5 g (1 molécula-gramo) de octadecanol se les afiaden,
por gotas, a 160-170°, en presencia de 0,8 g de hidrdxido de sodio,
116 g (2-moléculas-gramo) de Sxido de propileno liquido. Se disuelve
el alcohol propoxilado resultante en71200 g de acetonitrilo, y la so-
"solucidn obtenida se combina con una solucidn de 103 g (1 molécula-
gramo) de dcido N,N-~dimetilaminoacético en 300 g de acetonitrilo. A la
solucidn asi obtenida, se le afiaden 14 g de Acido p~toluenosulfdnico
como catalizador y se calienta el conjunto a ebullicidn por espacio
de 12 horas recogiendo el destilado en un aparato Soxhlet que con-
tiene 200 g de cloruro de calcio anhidro. A continuacidn se enfria
la mezcla a temperatura ambiente.

A esta mezcla se le afiaden 127 g (1 molécula~-gramo) de
cloruro de bencilo, se calienta el conjunto a 65° durante 4 horas
y luego se lo enfria a temperatura ambiente. Se elimina el aceto-
nitrilo mediante destilaciones sucesivas en vacio y, después de ha-
ber alcanzado una presidn de 15 mm de Hg, se calienta la solucidn a
50°. Se obtienen de este modo aproximadamente 615 g de una sal cua-

ternaria que corresponde a la fdrmula

CH 0 CH3
&y od ) e
“'018H37(°'°H2 CH—)E—O-C-C 9 I—CHZ—-@ cr—.
CH,

en forma de una cera ligeramente parda,

EJEMPLOS 4 - 60

Los compuestos indicados en la Tabla siguiente han sido -

preparados de manera anfloga a la descrita en los Ejemplos 1 a 3.

R ®
R —-tél H —i—o A-B-R P
3 l-—-c 2 4

A !

2
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EJEMPLO N2 Rl R, R3 . Ry A B X
4 3 _ -4 . o .;-. _ . .
CH, CH3 C H-CH, n_clezs' —+$H-cnzoﬁ - c1
CH,
5 CH.~ CH. -~ - .
- 3 n-C, H ~CH-CH,~-0O- - Ccl
3 @ ciz 1633 ; 2
@)
6 - - - - o] e Hoom e -
CH3 cas CGHSChz n C12H25 C2H4O CBHGO cl
7 - - - Ll - - - -
CH3 CH, CGHSCHZ n Clzﬂzs C3H60 cl
8 CH,- CH,= CsﬁSCH2~ n’clgst" -C3H60— 1=C,H 0 cl
9 H - - - - - -
CH3 CH, c6ascn2 n C12H25 <c3H60+2 cl
10 > - - - - LV -
. cq3 CH, CGHSCHZ o £c3nso,2 C2H4° cl
ll Al - - - Ld 3 ‘
CH3 CH3 CGHSCHz n ClZHZS .C3h60,2 %C2H4073. Cl
12 - - - - - n
CH3 | CH, CGHSCHZ n C12H25 +c2540%2 \c3360+2 cl
13 - - - - - : A L
CH3 CH, CGHSCHZ n 012325/“' TF2H40,2 \C3H60+3 cl
14 - - - - CHeCHmOm | =
CH3 ca3 C6H5CH2 n C12H25 ?H ?H 0 cl
CH3CH3
5 . CH,~ CH,- C HCHy- n-Cy ,Hyg™ -ﬁu—cgz—o— - Ccl
' C.H
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EJEMPLO N2 | Ry R, R, R, A B X
16 CHy= | CHy= | CeHsCHy= | n=Cy Hysm ~CH-CH,=0-| = cl
Cefls
E ; ’ - - Lad - . LY —
17 CH,~ | CHj= | CgHSCH, n=Cy o= | 4C B0k cl
18 CHy= | CHy= | CgHgCHy= | n=Cyolyg= [ 4C3HO 5 | = cl
19 - - - . H. - -
Ty~ | CHy= | CcHSCH, n-Cy Hys= | 4C3Hg0F cl
20 CHy= | CHy= | CGHCH)= | n=CypHyq™ ACyHgOr 3o | = c1
21 CH,= | CHy= | CEHCH)= | n=CypHysm ~CHCH,~0~ —?ﬁ—cu—of cl
Celig
22 CHy= | CH,= C H CH n=Cy ,Hys= ag%caf<»4 - cl
' Ce's
23 CHy= | CHy= | CoHCH = n=Cy ,H,e" *F%CHi{HQ HC,H,0) cl
%5
J -' - - — - -0\ .
z4 CHy= | CHy= CgHCHy n=Cy 58,5 {C H O, HCH-CH,~OF, cl
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EJE 2.l . :
MPLO N Ry R, Ry Ry A
25 ] - - 2 - - - 2O e
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CHs
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Gy Gy
2;_ CH,- | CHy CGHSCHZ- n-Cy ,Hyc" -ecls'—mszlo
CHe
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CHj= | CH, C HSCH, n-CcH, C,HO
30 CH,~ cxz;- CgHgCH,= "‘>H +C,HOF,
31 CHy~ | CHg- C H CH = n-CgHy 4= 4C,HO0F,
32 c1~13— ca3-— CGHSCHZ- @_ {03360%2 GCZH4OE
33 - ca3- CH,~ c61{5cnz @.cnz- 4031460}2
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EIEMPLO N* | Ry R, Ry . Ry A B
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CH, CH,= | CcHgCH, 1=CgH, C4Hg=0
35 - - - - - - - -
CH, CH,= | CcECH, n=CgHjg C4H,0
36 . CH = | CHy= | CoHLCH,= i-CygHp = | CgHglr -
37 CHy= | CHy= | CgHoCH,- 1-CqqHypm {C,H,0F, |C3He¥
38 .CHy= | CHy= | CHCHy= | n=CyyHog= | ~Cglig0= - -C 1,0
39 CH,~ | CHy= | CHCHy= | n=Cy H,g- .%C3H60}2 -C,H,0
- i - - - - | 4 ~-C,H O
40 CH, CH,= | CoHSCH, n=CygHqy: (C,H,0F, |"C3Hg
41 - - - e B .. - - - "C H O
ca3 CH,= | C HGCH, n=CooHyy C,1,0 3¢
42 CHy= | Clly= | CHCHy= | n=Cooll, 5= | CH O}, -
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EJEMPLO N Rl Rz R3 R4 A B
4 - - ”w . ~ - - -
3 CH3 CH3 CB“S“HZ n C14H29 —C2H4O-CBH60——-C2H4O
44 - - - - - -
CH3 CH3 . CGHSCHZ n C14HZB -<:2H4 - 3H60--C4H80
45 - - - - - :
CH3 CH3 CGHSCHZ n cl 4329 —C3HGO—C41180-—<:8H80-C
46 9 - - - - - '
C‘{3 CH3 CGHSCHZ n C14H29 —CZH4O-C8H8<}- -€C3Hs(
47. - T 1 - - -
: CH, CH,= | C HgCH, n=C, Hog -CsHSO-_C:;HG(:)— 1C,H,C
49 - g - - - - o -
CH3 c*x3 CGHSCHZ n CMHzg '€L3H60')'2
50 1 - - - -C. H. .= LY -
51 - v . - - - -
, CHy ‘ CH,=~ | C H.CH, n-C, 4Hyg 4C4H 0%,
52 - - R - - - - ‘
CH3 CH3 Cs}ISCH2 n C]_4H?_9 C3H60 C2H40
53 CHem | CoHe= | C HCHy=~ |n=Cy, Hyg~ {C HOF, ~C,H,O0
54 CHg= | CH,- CHy=In=Cq,Hgg= | 4CaH 0%, -
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0,3 ;HB SO4
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EJEMPLO X2 | R R, | R4 R, a- 5

1
N

w

55 _ _ e . R _'.. ol .
CHs- | CH @" n=C; 4tg CyHgO=  [CoH,0

56. . - N R -~ |~C.H_O
_ CH, CH, @_cnz n=Cy 4, ‘,2340 3HgO

) N\
57 . - - - - -
_ CH, | ¥ n=C, 4Hyg 4C,HOF,
56 | cH,- - e - ) -
59 H - - .' Ld " c H (
CHy~| Q. M= n=Cy iy~ | 4C4HgOH, ‘* oHy
60- CH,~- | .0 it~ ~C Hqa0- | 1CyHy

37| | P Cigfe™ 4Hg
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EJEMPLO 61

A 242 g (1 molécula~gramo) de hexadecanol se les aiiaden,
por gotas, a 150-160°, en presencia de 1 g de hidrdxido de sodio,

58 g (1 molécula-gramo) de Sxido de propileno liquido. Una vez ter-
minada la reaccidn de adicibn, se enfria la mezcla a temperatura
ambiente y se le afiaden, por gotas, 124 g de cloruro de cloroace-
tilo, con lo que la reaccidn se vuelve ligeramente exot&rmica. Se
neutraliza el dcido clorhidrico gaseoso desprendido haci&ndolo pa-
sar en una solucidn diluida de hidrdxido de sodio., Se calienta la
mezela de la reaceifn a 100° por espacio de una a dos horas y se la
agita a esta temperatura durante otras 3 horas. A continuacidn se
elimina el exceso de cloruro de cloroacetilo mediante destilacitn a
una presidn reducida a 15 mm de Hg. De este modo, se obtienen 373 g
de cloro-8ster en forma de un 1liquido viscoso, turbio, de color
pardo oscuro.

Al producto cloro-&ster, enfriado a temperatura ambiente,
se le afiaden 127 g (1 molécula-gramo) de N,N~dimetilciclohexilamina
y se calienta la mezcla durante 6 horas a 70°. Al cabo de este tiem-
po, la cuaternizacidn estd completada. Se obtienen de este modo 500 g
de un 1fquido pardo viscoso que contieme aprox. un 907 en peso del

compuesto de férmula

CH, 0 ,C|!H3 _

C. H.. ~O-CH.-CH-0-C~CH,~2 N - ®
16733 2 2 A
Hy

EJEMPLO 62

A 214 g (1 moldcula-gramo) de tet%adecanol se les afia-
den, ‘por gotas, a 150-160°, en presencia de 1,2 g de hidrdxido de
sodio, 174 g (3 moléculas-gramo) de oxido de propileno 1iquido. Una
vez terminada la reaccidn de adicidn, al producto de la adicidn se
le afiaden 94,5 g (1 molécula~gramo) de &cido cloroacético y 11 g de
acido p-toluenosulfdnico disuelto en aprox. 600 cc de tolueno. Se 1lle-

va la solucidn a punto de ebullicidn y se la mantiene a esta tempera-
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tura durante 3 a 4 horas siempre eliminando el agua que se forma
durante la esterificacidn con ayuda de un dispositivo Dean-Stark.
A continuacidn se elimina el tolueno por destilacidn y se enfria
1la mezela a temperatura ambiente.

A la mezcla de la reaccifn se le afiaden 185 g (1 molécu-
la-gramo) de N,N-dimetil-l-naftilmetilamina y se disuelve el conjun-
to en aproximadamente 800 mol&culas-gramo de.acetonitrilo. Luego
se calienta esta solucidn a 70° y se la mantiene a esta temperatura
durante 8 horas. Una vez eliminado el acetonitrilo por destilacidn
bajo presidn reducida, se obtienen 655 g aproximadamente de un 1i~-
quido turbio, viscoso, de color pardo que contiene aproximadamen=

te un 857 en peso del compuesto de f£ormula

CH 0 CH3

3 L
: ® e
- - o — N —— Ccl
C, ,H, o #0~CH,~CH} ;0-C-CH)—> N —CHi; @
' H

& O

A 270 g (1 molBcula-gramo) de octadecanol se les afiaden,

EJEMPLO 63

por gotas, a 170-180° y en presencia de 1 g de hidrdxido de sodio,
72 g de Bxido de 1,2-butileno 1iquido. Se afiaden 94,5 g (1 molécu-
la~gramo) de dcido cloroacdtico y 1l g de &cido p-toluenosulfdnico,
se disuelve el conjunto en 500 cc aproximadamente de tolueno, se
calienta 1a mezcla a ebullicidn y se la mantiene a esta temperatu-
ra durante varias horas siempre recogiendo ‘el agua formada durante
la esterificacidn en un dispositivo Dean-Stark. A continuacifn se
elimina el tolueno por destilacifn y se enfria la mezcla resultan-

te a temperatura ambiente.

A esta mezcla se le afiaden 135 g (1 molécula~gramo) de
N,N-dimetilbencilamina, se calienta el conjunto a 70° y se lo man-
tiene a esta temperatura durante 8 horas aproximadamente. Al cabo
de este tiempoc, la cuaternizacidn estd completada. Se obtienen

560 g de un liquido pardo, turbio, muy viscoso que contiene aproxi-
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madamente un 907 en peso del compuesto de f£ormula

C2H5 ? CH3

l I (4] ' 6
(Yo [ m()om{" - — - cl
€, gHy,=0~CH,~CH ~0-C~CH, i CHZ-—©

H,
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Ejemplo de apiicaeidn 1:

Se introducen 100 g de un tejido constituide de fibras
de poliacrilonitrilo (Orlon 75, Du Pont) en 5 litros de un bafio
acuoso calentado a 90° que contiene 0,6 g del colorante C.I. Basic
Blue 3 (C.I. n® 51004), 2 g de acetato de sodio, 2 g de &cido acé~-
ticory 1 g del compuesto obtenido seglin el Ejemplo 1. Se calienta
el bafio de tintura a ebullicidn por espacio de 5 a 10 minutos y se
1o mantiene a esta temperatura durante 50 minutos. A continuacidn
se recoge el tejido del bafio,

El tejido tratado de este modo muestra una tintura en

matiz azul de uniformidad excelente.

Ejemplo de aplicacidn 2:

Se introducen 100 g de un hilado de poliacrilonitrilo
(Orlon 42, Du Pont) en 4 litros de un bafio acuoso calentado a 80°
que contiene 0,45 g del colorante C,I. Basic Red 54, 2 g de aceta-
to de-sodio, 2 g de Acido acBtico ¥ 1,5 g del compuesto que figura -
en el Ejemplo 3. Se calienta-el bafio de tintura a ebullicidn por
espacio de 10 a 20 minutos y se lo mantiene a esta temperatura
durante 40 minutos, después de lo cual se fecoge el material del
bafio.

El hilado asi obtenido presenta una tintura roja exce-

lentemente uniforme.

Ejemplo de aplicacidn 3:

Se introducen 100 g de un tejido de poliacrilonitrilo
(Euroacril, ANIC S.p.A.) en &4 litros de un bafio acuoso calentado
a 90° que contiene 1,1 g del colorante C.I. Basic Orange 57, 2 g
de acetato de sodio, 2 g de icido acético v 1,2 g del compuesto
que figura en el Ejemplo 4. Se calienta este bafio de tintura a
ebullicidn por espacio de 5 a 10 minutos, se lo mantiene a esta
temperatura durante 60 minutos, y luego se recoge el tejido del
bafio. E1 tejido obtenido presenta una tintura amarilla excelente-

mente uniforme.
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Ejemplo de aplicacidn 4:

Se introducen 100 g de un hilado de poliacrilomitrilo
(Courtelle, Courtaulds Ltd.) en 5 1itros de un bafio acuoso a ebulli-~
cidn que contiene 1,2 g del colorante C.I. Basic Blue 22, 2 g de

acido acético, 2 g de acetato de sodio y 1 g del auxiliar de tintu-

ra de fdrmula

(o] CH .

" @l 3 @
-0—+—CH-?H-O'+§—C—Ch2—f——CH2C6H5 Cl

CH, | CH,

C14H20

Se tifie a ebullicidn durante 50 minutos y luego se recoge el ma-

terial del bafio.

El material tratado de este modo presenta una tintura

azul brillante, excelentemente uniforme.

Ejemplo de aplicacidn 5:

Se introducen 100 g de un tejido de poliacrilonitrile
(Dralon, Bayerj en 4 litros de un bafio acuoso a 90° que contiene
0,2 g del colorante C.I. Basic Violet 48, 22 de acetato de sodio,
2 g de dcido acético y 0,6 g del compuesto del Ejemplo 5. Se calien~
ta el bafio a ebullicidn por espacio de 5 a 10 minutos, se lo man-
tiene a esta temperatura durante 30 minutos, y luego se recoge el

tejido del bafio.

El tejido tratado de este modo presenta una tintura

violeta brillante de excelente uniformidad.

Ejemplo de aplicacidn 6:

Se introducen 100 g de un hilado de poliacrilomitrilo
(Dralon, Bayer) em 4 litros de un bafio acuoso a ebullicidn que con-
tiene 0,8 g del colorante C.I. Basic Yellow 13, 0,2 g del coloran-
te C.I. Basic Blue 3, 2 g de acido acético, 2 g de acetato de so-
dio y 0,4 g del compuesto descrito en el Ejemplo 1. Se tifie a ebu-
1licidn durante 40 minutos y luego se recoge el material del bafio.

El material asi tratado presenta una tintura verde

excelentemente uniforme.
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Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asf como la maners de realizarlo en la prdectica,
debe hacerse constar qus las disposicioﬁes anteriormente
indicadas, son susceptibleg de modificaciones de detalle

5 en cuanto no alteren su principio fundamental.
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REIVINDICACION

l.4 Procedimiento para preparar sales aménicas cuaternarias, de

formula I,
R0 ©,
R3—-— N-—QHZ—C-O(CH—CH—O}nR 4 @ 1
| R, R R N
en la que Rl significa metilo o etilo,
5 o bien R2 significa metilo o etilo

y Ry significa bencilo, l-naftilmetilo,

ciclohexilo o ciclohexilmetilo,

o bien R2 Y Rq forman, juntaménte con el itomo de
7 nitrdgeno al que estin unidas, un grupo
10 ) pirrolidino, piperidino, é4-piperidono o

morfolino,

significa un grupo alquilo (CS-CZZ) de

cadena recta o ramificada, o un grupo
'ciclopentilo, ciclohexilo o ciclohexil-
15 : i ﬁetiio,

n significa un nlmero entero de 1 a 30,

ambos simbolos R, eﬂ cada unidad €CHR-CHR-0Y, independiente-
mente la una de la otra, significan hidrd-—
Y geno o metilo, o bien uno de los simbolos
20 : ) ‘R significa hidrdgeno y el otro significa
metilo, etilo o fenilo, con el requisito
de que la mitad {CHR-CHR-O}n contenga &
unidades etilenoxi, como maximo, y 4 unida-~.
, dgs estirenoxi, como maximo, y por lo menos
25 una unidad que tenga una significacitn di-

ferente de etilenoxi,
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y X significa haldégeno, metoxisulfoniloxi, etoxisulfoniloxi
o toluenosulfoniloxi, caracterizandose el procedimiento por

el hecho de que se cuaterniza un compuesto de férmula IV,

Rl
|
RB_;__ N v
|
Ry
en la que Ri, R2 Yy R3 tienen las significaciones definidus

mis arriba, con un compuesto de férmula V,

hal;CHzcoo ——{CHR~ CHR-O)-I-I—-——— Ry, v

en la que RQ, n y R tienen las significaciones definidas
mhs arriba, y hal significa haldgeno, y, en caso dado, se
convierte la sal obtenida de este modo en el compuesto dz
férmula I que contiene el anién Xc>deseado.

9.~ Procedimiento para preparar sales ambénicas
cuaternarias, tal y como queda sustancialmente descrito

en la presente Memoria.
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Esta Memoria consta de 26 hojas escritas a ma-

quina por una sola cara.

Madrid, {q A0 978

SANDOZ, AG

LN Y ROGER
» p Frmade: J
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