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La presente invencidn se refiere a poliaminas cuaternizadas

apropiadas como auxiliares para la tintura.

La presente invencidn se refiere, en particular, a poli-

aminas cuaternizadas cuya estructura bisica corresponde a la for-

mula I,
r —
R
N R R
N— (CH..) N ——(CH )———N/ 1
/ . 2 Yl . 2 y2 \
134 R,

en la que cada

cada

cada

z

R significa, independientemente la una de la

otra, alquilo(c1 ), alquenilo(C

0 C22 1076227
fenilalquilo(cl~c3) o naftilalquilo(cl—CB),

1 significa, independientemente las unas de
las otras, fenilalquilo(01~c3) o naftil-
alqu1lo(C1-C3?,

z significa l a 5,

Yl significa, independientemente las unas de

las otras, un-niimero entero de 2 a 8,

o sSignifica un nimero entero de 2 a 8,
con el requisito de que cuando z = 1,
Yl # YZ ¥y cuando 2 >1 vy las Yl somn
iguales, Y2 # Y1

y en la que un promedio’de 0,5 a 2,0 Gtomos de nitrbgeno est@n

cuaternizados con radicales alquilo que contienen de 1 a 6 &to-

mos de carbono.
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La presente invencidn se refiere asimismo a un procedi-
miento para la produccidn de aminas cuaternizadas, segin defini~
das mas arriba, caracterizado porque se cuaterniza un compuesto
de £ormula I, segin definida mds arriba, con una cantidad suficien-
te de un agente de cuaternizacibn que contiene grupos alquilo(Cl—Cs)
para obtener un compuesto en el que un promedio de 0,5 a 2,0 atomos
de nitrdgeno estin cuaternizados.

La reaccidn de cuaternizacidn se lleva a cabo de acuerdo
con métodos conocidos. Los agentes de cuaternizacidn pueden ser
cualesquiera agentes de los habitualmente utilizados, por ejemplo
los halogenuros de alquilo o los sulfatos de dialquilo, en especial
el dimetilsulfato. La cuaternizacidn se efect@ia, de preferencia, a
temperaturas inferiores a 100°C.

Las aminas sin cuaternizar de £Ormula I pueden prepararse
de acuerdo con métodos conocidos.

Las aminas cuaternizadas segiin la presente invencidn, bien

solas, bien en asociacidn con otras aminas cuaternizadas, son apro-

- pladas como agentes de igualacidn o agentes retardantes en la tin-

tura de fibras de poliacrilonitrilo con colorantes b3sicos, en
especial con colorantes basicos que tienen un valor K (valor de
compatibilidad) de 1 a 3.

La cantidad del agente igualador utilizada dependerd de la
naturaléza del poliacrilonitrilo y de la cantidad y naturaleza del
colorante empleado., Asi, la cantidad del agente igualador utilizada
puede fluctuar, por ejemplo, entre 0,02 y 2%, calculado sobre el
peso del substrato. Con hiladosen mojado de poliacrilomitrilo, com~
viene utilizar cantidades cerca del 2%, calculado sobre el peso del
substrato.

Los compuestos cuaternizados de £ormula I o.sus mezclas
pueden utilizarse por si solos o en asociacidn con agentes emul-
sionantes y, eventualmente, con agua. Los compuestos son aplicados
de preferencia en forma de una emulsidn acuosa. El agente emulsifi-
cante preferido es el &ter isooctil-fenolpoli(l0)glicblico. Tales
emulsiones contienen convenientemente entre un 15% y un 30%Z de in-

grediente activo.
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Contrariamente a las aminas descritas en la Patente brita-
nica N® 1.495,473, las aminas cuaternizadas seglin la presente in-
vencidn retardan considerablemente mads la subida de los colorantes
basicos sobre el poliaerilomitrilo proporcionando asi tinturas uni-
formes.

En los Ejemplos siguientes, que ilustran la invencidn mis

Jemp

detalladamente, todas las partes se entienden en peso y las tempe-

_ raturas estdn indicadas en grados centigrados.

EJEMPLO 1

En un matraz de reaccidn se colocan 87,2 partes de N,N'-
bis(3~aminopropil)etilenodiamina y 400 partes de hidroxido de
sodio (al 30Z). Despuds de calentar a 77°C con agitacidn continua,
se aNaden, por gotas, por espacio de 45 minutos, 379,8 partes de
cloruro de bencilo. La reaccidn es exotérmica y se deja subir la
temperatura a 95°C. Despuds de continuar agitando durante 2 horas
a 95°C, se interrumpe la agitacidn. El producto de la reaccidn
precipité al cabo de 5 minutos de la solucidn de la sal concentra-
da y permanece en la fase superior. Se elimina la fase inferior.
Se destila en vacio, a una presidn de 13 mm de Hg el agua perma-
neciente y una pequeﬁa cantidad de alcohol de beneilo con agita-
cidn y calentamiento a 95°C. Seguidamente se afiaden, por gotas, por

espacio de 30 minutos, 78,8 partes de sulfato de dimetilo de modo

que la temperatura permanece entre 90 y 95°C (la reaccidn es exo-

térmica). Despuds de continuar'agitapdo durante otra hora y media,
la reaccidn esti finalizada. Despus de la adicidn de &ter iso-
octil-fenolpoli (10)glicdlico, se agita la mezcla hasta obtener una
solucidn limpida; luego se afiade agua desmineralizada y se ajusta

el producto hasta un 20% para utilizacifn como ingrediente activo.

EJEMPLO 2

. . . -
En un matraz se calientan a 70°, con agitacidn continua,

87,2 partes de N,N'-bis(3-aminopropil)etileno-diamina, 36 partes
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de aminopropiltalgamina (peso molar aproximadamente 360) y 439 par-
tes de hidrdxido de sodio al 307%7. Seguidamente se afiaden, por gotas,
por espacio de 45 minutos, 418 partes de cloruro de bencilo. La
reaccidn es ligeramente exotérmica y la temperatura sube a 95°. Des-
pués de haber.agitado durante otras 2 horas a 90-95°, se interrumpe
la agitacidn. El producto de la reaccibn precipita de ia solucibn de
sal concentrada al cabo de 5 minutos y permanece en la fase superior.
Se elimina la fase inferior. Se destila el agua permaneciente y una
pequefia cantidad de alcohol de bencilo en vacio, a una presidn de

13 mm de ﬁg, con agitacifn y calentamiento a 98°. Seguidamente se
afaden, por gotas, a una temperatura de 95-98°, otras 12,7 partes de
cloruro de bencilo y se mantiene el conjunto a 95-98° durante otras
2 horas, al cabo de las cuales se afladen, por gotas, durante 45 mi-
nutos, 94,5 partes de sulfato de dimetilo. Después de continuar agi-

tando durante dos horas mds, se obtienen 519 partes de una solucidn

parda fuertemente viscosa. Al producto de la reaccidn cuatermizade

se le afiaden, con agitacidn continua y a una velocidad tal que la
temperatura no disminuya por debajo de 80°, 674,7 partes de &ter
iso~octilfenolpoli(10)glicBlico. Se comtinia agitando a 80° hasta
obtener una solucifn 1impida a la que se le afiaden, con agitacidn,
1401 partes de agua. Se obtienen 2595 partes de una solucidn gl 202

que puede utilizarse tal cual.

EJEMPLO 3

Se opera de manera anéloga } la descrita en el Ejemplo 2
pero se utilizan 87,2 partes de N,N':bis(3-aminopropil)etileno-di—
amina, 90 partes de aminopropiltalgamina, 498,7 partes de hidrdxi-
do de sodio al 30%, 474,7 partes de cloruro de bencilo y 189,2 par-
tes de sulfato de dimetilo, asI como 774,6 partes de &ter iscoctil-
fenolpoli(10)glicdlico; se obtiene otro agente de igualacidn; la ex-
cepcidn es que una parte (250 partes) del 8ter isooctilfenolpoli-

(10)glicdlico es afiadida antes de efectuarse la cuaternizacidm.
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Procediendo de menera anidloga a la descrita mds arriba en
el Ejemplo 1 pero partiendo de las aminas indicadas en la siguien-

te Tabla, se obtienen ulteriores compuestos de £ormula I.

TABLA
Agente de
Amina ’ v RyR cuaternizacidn|

. sulfato de

bHZN (CH2)3NH(CH2)2NH2 bencilo dimetilo
, N ' . suifato de

: HZN (CHZ)3NH(CH2)SNH(CHZ)ZNH(CHZ)BNH2 bencilo dimetilo
' : , : sulfato de

iHZN (CHZ)BNH(CHZ)SNH(CI-Iz)ZNH(CH.Z)BNH(CHZ)aNH2 ! bencilo dimetilo

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi como
la manera de realizarse en la practica, debe hacerse constar que las
disposiciones anteriormente indicadas son susceptibles de modificaciones

de detalle, en cuanto no alteren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

le= Procedimiento para preparar poliaminas cuaternizadas,

de un compuesto de la siguiente formula I,

T e i e e s v e An = v e s ey
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-
o AR

N (CH,) N . —(CHZ)-@*N\
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R
N
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en la que cada R significa, independientemante la unz de la
otra, alqumlo(ClO-sz), alquenllo(Clo-sz),
fenilalquilo(Cl~C3) o ngftilalquilo(cl-CB),

cada R, significa, independientemente las unas de
las otras, fenilalquilo(cl°c3) o naftil-

alqu110(Cl-C3),
z significa 1l a 5,

cada Yl significa, independientemente lag unas.de

las otras, un nimero entero de 2 a 8,

Yz significa un nimero enterc de 2 a 8, con
el requisito’ de que cuando z = 1, Yl # Y2
y cuando z;:>£ y las Y, son iguales,
Yz ¥ Yl:

y en la que un promedio de 0,5 a 2,0 dtomos de nitrdgeno estin
cuaternizados con radicales alquilo que contienen de 1 a 6 Ztomos
de carbono, caracterizindose el procedimiento por el hecho de que
se cuaterniza el citado compuesto con una caantidad suficiente de
un agente de‘cuaternizacién que contiene grupos alquiloe (Cl~C6)
para obtener un compuesto en el que un promedio de 0,5 a 2 acomos

de nitrfgeno estin cuaternizados.



2.=~ Procedimiento para preparar poliaminas cuater~
nizadas, tal y como queda sustancialmente descrito en la presen
te Memoria.

Esta Memoria consta de 7 hojas escritas a miquina

por una sola cara.

Madrig,
25 JuN, 1978
SANDOZ, A.G.

Jo M, GOMEZ
o« p: Flemador §f Suaraz .
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