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DESCRIPCION
Sistemas colorantes catalizados
Campo técnico de la invencion

Esta invencion se refiere a sistemas colorantes catalizados de multiples componentes que son particularmente aplicable
al tefido de fibras textiles y, mas especialmente, cabello humano. Mas particularmente, se ocupa de los sistemas
colorantes oxidantes.

Antecedentes de la invencion

El tefiido de fibras textiles es una industria importante en todo el mundo y continuamente se estan haciendo esfuerzos
para encontrar nuevos y mejores materiales para este propdsito que pueden proporcionar mejoras en términos de
factores tales como economia, propiedades de tefiido, salud y seguridad y consideraciones medioambientales. Existe un
interés particular en el desarrollo de colorantes que pueden ser conveniente y eficientemente aplicados a las fibras
textiles, y que proporcionan tonos intensos con buenas propiedades de firmeza a un costo razonable.

La coloracion del cabello, desde un punto de vista social, es una empresa importante, por el nimero de personas que
tifien su cabello, tanto en los salones profesionales como en el hogar, que aumenta de manera constante
(http://www.pg.com; http: //www.henkel.com). Sin embargo, las personas que solicitan colorantes para el cabello y que
tienen el cabello tefido estan expuestas a riesgos significativos para la salud, por la naturaleza de los materiales en uso,
y es deseable poder desarrollar medios para coloracion del cabello alternativos naturales, no cancerigenos con el fin de
reducir al minimo cualquier riesgo potencial para la salud humana. Ademas, los colorantes para el cabello disponibles
en la actualidad se derivan de fuentes no sostenibles, que consumen combustibles fésiles en su produccién, por lo que
seria deseable que se pudieran utilizar colorantes naturales de origen vegetal en la industria de la coloracion del cabello.

La coloracién permanente del pelo actualmente representa al menos 80% del mercado de la coloracion del cabello (J. S.
Anderson, J. Soc. Dyers Col., 2000, 116, 193). Este sistema se basa en la difusion de los precursores incoloros en el
cabello donde se someten a reacciones de oxidacién para producir la coloraciéon deseada in situ; estos colorantes
suelen durar al menos 24 champuUs. La coloracidon permanente oxidativa del cabello normalmente implica tres
componentes, que son:

(a) el compuesto intermedio primario (0 "base"), que es generalmente una amina aromatica orto o para-sustituida
(hidroxi, amina, amina sustituida) (por ejemplo,1-5);

(b) el acoplador, que es generalmente un compuesto aromatico con al menos un (usualmente dos) grupos donadores de
electrones en posicion meta (por ejemplo, 6-13); y

(c) un oxidante, que es casi siempre peroxido de hidrégeno (H20-).
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Sin embargo, existen preocupaciones significativas con respecto a los potenciales efectos toxicoldgicos de los
componentes que se utilizan, particularmente aminas aromaticas que representan casi la totalidad de los productos
intermedios primarios empleados, ya que se sospecha que muchos de ellos son carcindgenos, tumorigénicos o
mutagenos, y pueden afectar la reproduccion (http://hazard.com/msds/tox). De hecho, se cree que muchos de los
compuestos intermedios primarios y acopladores pueden ser prohibidos para uso humano en un futuro previsible. En
2008, la Organizacion Mundial de la Salud anuncié evidencia de que el componente colorante para el cabello p-
fenilendiamina (PPD; 1) aumenta el riesgo de ~cancer de vejiga (Cancer Research RU,
http://www.cancerhelp.org.uk/help/default.asp?page=4124); PPD es un componente importante de la mayoria de las
formulaciones colorantes para el cabello y, aunque solo se sospecha que es carcindgeno, en presencia de peroéxido de
hidrégeno y la ausencia de acopladores, puede formar una "base trimérica de Bandrowski", como se muestra en el
Esquema 1 y lo discuten M. Picardo, C. Cannistraci, A. Cristaudo, C. de Luca y B. Santucci (Dermatologica, 1990, 181,
104), que se sabe que es mutagénica (BN Ames, HO Kammen y E. Yamasaki, Proc. Natl. Acad. Sci. USA, 1975, 72,
2423).

NH " NH ] NH,
2 x oxidacion
(O] autoconjugacién N\ NH,
x
HoN N
NH NH NH,
PPD PPD Base de Bandrowski

quinonadiimina
Esquema 1. Formacién de la base de Bandrowski por oxidaciéon de p-fenilendiamina

PPD y otros compuestos, tales como p-toluendiamina (PTD; 2), resorcinol (6) y amoniaco también puede provocar
reacciones adversas severas cuando se usan en la coloracion del cabello y la piel (CJ Le Coz, C. Lefebvre, F. Keller , E.
Grosshans, Arch Dermatol 2000, 136, 1515; CJ Le Coz, Rev. Fr. Aller. Immunol. Clin. 2001, 41, 504, M. Onder, CA
Atahan, P. Oztas, MO Oztas, Int. J. Dermatol. 2001, 40, 577). La dermatitis alérgica de contacto estda cominmente
asociada con la exposicion a la p-fenilendiamina, como lo observaron EM Coulter, C. Jenkinson, Y. Wu, J. Farrell, B.
Foster, A. Smith, C. McGuire, C. Pease, D. Basketter, C. King, PS Friedmann, M. Pirmohamed, BK Park y DJ Naisbett,
(J. Investig. Dermatol. 2008, 128, 897). Tales compuestos sospechosos se utilizan en la mayoria de las formulaciones
de colorante para el cabello y son esenciales para tonos marrones y negros, que son los colores mas populares. Por lo
tanto, es deseable, y potencialmente necesario, emplear colorantes que no representen peligro significativo para la
salud; esto implicaria necesariamente una combinacién de componentes sintéticos menos peligrosos y un mayor uso de
compuestos naturales.

Ademas, muchos sistemas oxidativos de coloracion del cabello se basan en el uso de agentes alcalinos, tipicamente
amoniaco, a fin de elevar la cuticula del cabello, permitiendo de esta manera que los precursores colorantes penetren
en el cabello mas facilmente, mientras que también activan el peréxido de hidrégeno. Claramente, los sistemas
mejorados que eliminan el requisito del uso de amoniaco también serian deseables.

El documento WO-A-2006/106366 divulga un sistema oxidativo colorante para el cabello que elimina el uso de p-
fenilendiamina, y que comprende un colorante para el cabello, un supuesto compuesto organometalico y un agente
oxidante. Se dice que el supuesto compuesto organometalico es preferiblemente un compuesto de organotitanato, en
particular un titanato de tetraalquilo o un quelato de titanato. Se dice que tales compuestos son Utiles para mejorar la
sustantividad de las composiciones tépicas aplicadas al cuerpo, estas composiciones comprenden uno o mas agentes
cosmeéticos y/o terapéuticos beneficiosos, un agente de unidon que tiene ligandos hidrolizables o intercambiables, y un
portador.

Los presentes inventores han investigado el uso de una gama mas amplia de catalizadores que contienen metal en los
sistemas de tefiido del cabello con el fin de evitar el uso de materiales potencialmente dafinos. Los inventores han
encontrado que los sistemas adecuados pueden estar basados en combinaciones de precursores organicos con
catalizadores que contienen metal y agentes oxidantes. Muchos de estos sistemas colorantes también encuentran
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aplicacion en el tefiido de sustratos de fibra textil.
Resumen de la invencién

Por lo tanto, de acuerdo con un primer aspecto de la presente invencién, se proporciona un sistema colorante para su
aplicacion a un sustrato, comprendiendo dicho sistema colorante:

(a) al menos un precursor del colorante;
(b) un agente oxidante; y
(c) un catalizador,

en donde dicho catalizador es un catalizador homogéneo o un catalizador heterogéneo y comprende al menos un
compuesto que contiene metal, en donde dicho al menos un compuesto que contiene metal comprende al menos un
compuesto metalico inorganico que se selecciona de al menos un compuesto de metal de transicion del bloque d, en
donde dicho metal de transiciéon del bloque d comprende circonio, en donde dicho al menos un precursor del colorante
es un precursor organico que comprende o bien al menos un compuesto amino aromatico o un compuesto
aminofendlico, o comprende al menos un compuesto fendlico, o comprende isatina (24), 1-metilindol (25) o 2-metilindol
(26), o comprende al menos un compuesto de origen natural o derivado del mismo, en donde dicho al menos un
compuesto de origen natural o derivado del mismo comprende al menos un compuesto fendlico o derivado del mismo y
dicho al menos un compuesto fendlico de origen natural o derivado del mismo se selecciona de acido galico (18), acido
tanico (19), vainillina (20), floroglucinol (21), orcinol (22) o acido 5-aminosalicilico (23):

§
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En una realizacion preferida de la invencién, dicho sustrato comprende cabello humano. En formas de realizacion
alternativas de la invencién, dicho sustrato comprende un sustrato polimérico natural o sintético. Las realizaciones
adicionales de la invencion prevén el uso de sustratos de fibras textiles.

Los agentes oxidantes tipicos, especialmente para el tefiido de sustratos textiles, incluyen percarbonatos, persulfatos,
peracidos organicos e hidroperoxidos organicos. En ciertas circunstancias, también se puede utilizar oxigeno molecular
(incluyendo el aire). Un agente oxidante preferido, sin embargo, es perdxido de hidrégeno.

De acuerdo con un segundo aspecto de la presente invencién, se proporciona un método para la coloracion de un
sustrato, comprendiendo dicho método:

(a) tratar dicho sustrato con al menos un precursor del colorante;
(b) tratar dicho sustrato con un agente oxidante; y
(c) tratar dicho sustrato con un catalizador,

en donde dicho al menos un precursor del colorante, dicho agente oxidante y dicho catalizador son como se definen de
acuerdo con el primer aspecto de la invencion.

En una realizacion preferida del segundo aspecto de la invencion, dichos tratamientos de dicho sustrato con al menos
un precursor del colorante, un agente oxidante y un catalizador se llevan a cabo simultaneamente. En una realizacion
alternativa de la invencion, dichos tratamientos se llevan a cabo secuencialmente.

Preferiblemente, dicho método se lleva a cabo por tratamiento de dicho sustrato en soluciones acuosas que
comprenden dichos sistemas colorantes.

En formas de realizacién preferidas de la invencion, dicho sustrato se selecciona de cabello humano, sustratos
poliméricos naturales o sintéticos, o sustratos de fibras textiles. Cuando dicho sustrato comprende cabello humano, se
prefiere que dicho método se lleve a cabo a temperatura ambiente. En el caso de sustratos poliméricos naturales o
sintéticos y fibras textiles, dicho método se puede llevar a cabo a cualquier temperatura y presion adecuadas. Por lo
tanto, en ciertas realizaciones, la coloracion de fibras textiles se lleva a cabo a presion atmosférica y a una temperatura
que esta preferiblemente en el intervalo de 20°-110°C. En realizaciones alternativas, la coloracién de fibras textiles
puede tener lugar a presiones elevadas. Se pueden emplear presiones en cualquier valor en el intervalo de 1 a 500 bar,
pero, tipicamente, las presiones adecuadas estarian en el intervalo de 1 a 20 bar, empleando las correspondientes
temperaturas elevadas en el intervalo de 100°-200°C, segun el caso.

En formas de realizacion preferidas del método de acuerdo con el segundo aspecto de la invencion, dicho agente
oxidante es perdxido de hidrogeno.

Descripcion de la invencion
En las realizaciones mas preferidas, se aplican los sistemas colorantes de la invencién a cabello humano.

Los ejemplos preferidos de dicho al menos un precursor del colorante comprenden componentes existentes colorantes
del cabello, tales como p-aminofenol (4), o-aminofenol (5), p-amino-o-cresol (8), m-aminofenol (9), p-clororresorcinol
(10), 2,3-dihidroxi-naftaleno (11) y 3-metilcatecol (12), precursores con funciones similares no actualmente en uso como
componentes colorantes del cabello, tales como 4-metilresorcinol (14) 1,3-dihidroxi-naftaleno (16) y 1,4-dihidroxi-
naftaleno (17).

NH, NH,
OH HO H,N
HaC
OH NH, OH
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Estos materiales pueden ser aplicados todos como componentes de sistemas colorantes de acuerdo con el primer
aspecto de la invencion, en combinacién con un agente oxidante y un catalizador, por un método de acuerdo con el
segundo aspecto de la invencién. Por lo tanto, en ciertas formas de realizacion, se ensayaron individualmente cada uno
de estos derivados como un precursor del colorante para el cabello en un sistema que comprende al menos un
catalizador que contiene metal y un agente oxidante, por lo general en la forma de perdxido de hidrégeno, y se aplicé
cada uno a muestras de cabello blanco blanqueadas. El uso de m-aminofenol y p-amino-o-cresol trajo como resultado
tonos rojo oscuro/marrén, el o-aminofenol produjo un tono marrén, y el p-aminofenol produjo una coloracion casi negra.
Ademas, el p-clororesorcinol y el 2,3-dihidroxi-naftaleno ambos produjeron un color rubio, mientras que el uso de 3-
metilcatecol dio como resultado un tono marrén medio. El acido galico y el acido tanico, son ambos polifenoles que se
encuentran en ciertas maderas y hojas de té, y ambos dieron como resultado una significativa coloracién roja/marrén. El
floroglucinol, que puede ser aislado de la corteza de arboles frutales, orcinol, que esta presente en muchas especies de
liqguenes, y catecol, que se encuentra en frutas y verduras como manzanas y patatas - todos producen un color rubio,
mientras que la vainillina produjo un color rubio naturalmente con olor a vainilla, que ofrecia una caracteristica adicional
potencialmente util.

Los derivados adecuados de estos compuestos fendlicos de origen natural incluyen derivados de acido salicilico, tales
como acido 5-aminosalicilico (23), mientras que los derivados de amino aromaticos tales como isatina (24), 1-metilindol
(25) y 2-metilindol (26 ) también encuentran aplicacién de acuerdo con la invencion:

CO,H H
OH N / H
HoN Y / /
23 24 25 26

Cuando se aplica a muestras de cabello blanco blanqueado en combinacion con un catalizador y un agente oxidante, el
acido 5-aminosalicilico produce un color marrén claro, mientras que la isatina y el 2-metilindol dan lugar ambos a un
color amarillo palido y el 1-metilindol produce un color verde.

Dicho al menos un compuesto de circonio para uso como un catalizador puede ser seleccionado a partir de compuestos
metalicos inorganicos, incluyendo, pero no limitado a, un aluminato, bicarbonato, borato, bromato, carbonato, clorita,
cianuro, haluro, hexafluorofosfato, hexafluorosilicato, fosfato de dihidrogeno, hidrégeno carbonato, hidrogeno sulfato,
sulfuro de hidrégeno, hidrégeno sulfito, hidroxido, hipoclorito, yodato, nitrato, nitrito, 6xido, perdxido, fosfato, pirofosfato,
silicato, sulfamato, sulfato, sulfuro, sulfito, tetrafluoroborato, tiocianato, tiolato, tiosulfato o triflato.

Los compuestos especialmente preferidos en este contexto incluyen ZrCO3(OH)2.ZrO,, ZrCls, ZrFa, ZrF4.xH0Zr
(HPOs)z2, Zr(OH)a, Zrls, ZrO(NO3)2, ZrO(NO3)2:xH20, Zr(SO4)2, Zr(SO4)2.xH20, ZrOCl, y ZrOCl,.xH20. Estos compuestos
pueden, por ejemplo, aplicarse en combinacién con compuestos aminofendlicos facilmente disponibles, tales como p-
aminofenol o m-aminofenol, y agentes oxidantes tales como perdxido de hidrogeno.

Cuando se aplica en combinacidon con p-aminofenol y peréxido de hidrégeno, ZrCl,O produjo colores marréon muy
oscuro, casi negro y cuando se utilizé este material en combinacion con m-aminofenol produjo de nuevo colores marron
OSCUro.
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En ciertas realizaciones de la invencion, dicho catalizador comprende al menos un mineral o arcilla. Los ejemplos
preferidos de dichos minerales o arcillas incluyen anatasa, brookita, eudialita, iimenita, perovskita, rutilo, sabaita, titanita,
circon, circonolita, zircohilita o zirkelita.

En formas de realizacién preferidas de la invencion, dicho sustrato se selecciona de cabello humano, sustratos
poliméricos naturales o sintéticos, o sustratos de fibras textiles. Preferiblemente, dicho método se lleva a cabo por
tratamiento de dicho sustrato en soluciones acuosas que comprenden dichos sistemas colorantes. Cuando dicho
sustrato comprende cabello humano, se prefiere que dicho método se lleve a cabo a temperatura ambiente. En el caso
de sustratos poliméricos naturales o sintéticos, o fibras textiles, dicho método se puede llevar a cabo a cualquier
temperatura y presion adecuadas. Por lo tanto, en ciertas realizaciones, la coloracion de fibras textiles se lleva a cabo a
presidon atmosférica y a una temperatura que esta preferiblemente en el intervalo de 20°-110°C. En realizaciones
alternativas, la coloracion de fibras textiles puede tener lugar a presiones elevadas. Se pueden emplear presiones en
cualquier valor en el intervalo de 1-500 bar, pero por lo general, las presiones adecuadas estarian en el intervalo de 1-
20 bar, con el empleo de las correspondientes elevadas temperaturas en el intervalo de 100°-200°C, segun el caso.

Se prefiere que, al realizar el método de acuerdo con el segundo aspecto de la invencién para el tratamiento de cabello
humano, aplica al menos una de las siguientes condiciones:

e dicho al menos un precursor del colorante comprende un precursor organico oxidable y puede, por ejemplo,
seleccionarse del grupo de compuestos fendlicos de origen natural anteriormente divulgados aqui, un compuesto
amino aromatico, un compuesto fendlico o un compuesto aminofendlico; y

e dicho agente oxidante es peroxido de hidrégeno.

En formas de realizacion alternativas de la invencioén, los sistemas colorantes de la invencion se aplican a los sustratos
que comprenden fibras textiles. La aplicacion de los sistemas colorantes de acuerdo con la invencién a las fibras textiles
se puede lograr mediante el tratamiento de dichas fibras con los sistemas colorantes del primer aspecto de la invencién
de acuerdo con el método del segundo aspecto de la invencion. Tipicamente, la aplicacion de colorantes se consigue
por tratamiento de un sustrato con al menos un precursor del colorante, un agente oxidante y un catalizador mediante
un método en el que dichos tratamientos se llevan a cabo simultaneamente. Alternativamente, sin embargo, dichos
tratamientos pueden llevarse a cabo secuencialmente.

En ciertas realizaciones de la invencién en las que los sistemas colorantes de la invencién se aplican a los sustratos que
comprenden fibras textiles, se pueden emplear precursores de colorantes que comprenden compuestos amino
aromaticos, compuestos fendlicos y/o compuestos aminofendlicos. De este modo, por ejemplo, se han obtenido
excelentes resultados cuando se utiliza sulfato de N,N-bis(hidroxietil)-p-fenilendiamina (27), y los compuestos
aminofendlicos particularmente adecuados incluyen m-aminofenol (9) y p-amino-o-cresol (8).

HO

N NH, H,S0,

/_/

HO
27

Se ha encontrado que la aplicaciéon de al menos uno de estos precursores de colorantes a sustratos de fibras textiles en
presencia de catalizadores que contienen metal y peroxido de hidrégeno produce resultados prometedores sobre
sustratos textiles incluyendo lana, algodon, polipropileno, poliéster, polietercetona, p-aramida, m-aramida y Lyocell. Se
han observado resultados particularmente impresionantes en el caso de la lana.

Por lo tanto, se ha observado que el uso de m-aminofenol y sulfato de N,N-bis(hidroxietil)-p-fenilendiamina como
precursores de colorantes con sustratos de lana conduce a una coloracion significativa a temperatura ambiente durante
un periodo de dos horas, produciendo colorantes marrén y amarillo/verde, respectivamente, mientras que coloraciones
realizadas sobre lana con p-aminofenol y m-aminofenol como precursores produjo colores marrén y tonos rojos sobre
lana con un precursor p-amino-o-cresol.

Sin embargo, cuando se han aplicado m-aminofenol y sulfato de N,N-bis (hidroxietil)-p-fenilendiamina a la lana en
combinacién como precursores del colorante en condiciones de reflujo, se han observado coloraciones
significativamente mas intensas, dando tonos marrén muy oscuros.

Los sistemas colorantes de acuerdo con la invencién también han sido exitosamente aplicados a sustratos poliméricos
naturales y sintéticos tales como polietileno, poli(cloruro de vinilo), caucho y cuero, asi como al papel.
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La aplicacion de los colorantes del primer aspecto de la invencion de acuerdo con el método del segundo aspecto de la
invencion se lleva a cabo preferiblemente usando el mismo procedimiento basico que para colorantes para el cabello, en
donde el sustrato se trata tipicamente en una mezcla acuosa que contiene los tres componentes del sistema colorante.
Lo mas preferiblemente, dichos tratamientos se llevan a cabo simultdneamente en un proceso de una sola etapa.
Alternativamente, sin embargo, dichos tratamientos pueden llevarse a cabo de forma secuencial a través de un proceso
de dos etapas. De este modo, en el proceso de tefiido de una sola etapa, se aplican al mismo tiempo el precursor del
colorante, el catalizador y el peréxido de hidrogeno, mientras que en el proceso de dos etapas, se aplica primero el
precursor del colorante, en un periodo de aproximadamente 30 minutos, después de lo cual se aplican el catalizador y el
peroxido de hidrégeno.

Dichos tratamientos pueden llevarse a cabo a cualquier temperatura adecuada, pero el intervalo de temperatura
preferido es de 20°-110°C. Las condiciones preferidas de pH para la tincion de lana estan en el intervalo de 5-8.

La invencion se ilustrara ahora adicionalmente, aunque sin limitar en modo alguno su alcance, por referencia a los
siguientes Ejemplos y Experimentos.

Ejemplos y Experimentos

Ejemplo 1 - Tefido de cabello

Se prepararon soluciones de precursor del colorante (100 mg) y ZrOCl, (100 mg) en agua (20 ml) y se afiadieron a
jarras de vidrio. En cada jarra se suspendié una muestra de cabello rubio decolorado. Se afadié peroxido de hidrégeno
(0,1 ml), se sellaron las jarras, y se agitaron las mezclas durante 60 minutos, después de lo cual se retiraron las

muestras, se enjuagaron en agua caliente y se secaron al aire. Los resultados se resumen en la Tabla 1.

Tabla 1. Colores observados cuando se tifieron muestras de cabello con diferentes precursores de colorantes y
catalizador ZrOCI; de acuerdo con la invencion

Precursor Color
p-Aminofenol Marrén
o0-Aminofenol Marrén
1,4-Dihidroxinaftaleno Anaranjado/rojo
Isatina Amarillo
p-Fenilendiamina Negro
m-Aminofenol Rojo/Marron
3-Metilcatecol Marrén

Catecol Rubio
p-Amino-o-cresol Anaranjado/rojo

Experimento 2 - Tefido de cabello

Se prepararon y se afadieron soluciones de m-aminofenol (30 mg) en agua (10 ml) en jarras de vidrio. Se afadio
catalizador (30 mg), y una muestra de cabello rubio blanqueada suspendida en cada jarra. Se afiadié peréxido de
hidrogeno (0,1 ml), se sellaron las jarras y se agitaron las mezclas durante 60 minutos, después de lo cual se retiraron
las muestras, se enjuagan en agua caliente y se secaron al aire. Los resultados se resumen en la Tabla 2.

Tabla 2. Colores observados cuando se tifieron muestras de cabello usando precursor del colorante de m-aminofenol y
diversos catalizadores de acuerdo con el experimento 2
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Catalizador Color
BLANCO Sin color
VO(OIiPr)3 Marrén
VOSOq4 Marrén
MnO, Gris
MnCl2.xH20 Marrén
NH4VOs3 Marrén
V205 Marrén
AZG-370 (Complejo de tetrahidrocloruro de aluminio y zirconio con glicina) Marrén
AZP-908 (Complejo de tetrahidrocloruro de aluminio y zirconio con glicina) Marrén
REZAL 67 (Solucién de pentaclorhidrato de aluminio y zirconio) Marrén
ZIRCALEM G36L (Solucién de glicinato de tetrahidrocloruro de aluminio y zirconio) | Marrén

Experimento 3 - Tefido de cabello

Se prepararon soluciones de p-amino-o-cresol (30 mg) en agua (10 ml) y se afadieron a jarras de vidrio. Se afadio
catalizador (30 mg), y una muestra de cabello rubio blanqueada suspendida en cada jarra. Se afiadié peréxido de
hidrogeno (0,1 ml), se sellaron las jarras y se agitaron las mezclas durante 60 minutos, después de lo cual se retiraron
las muestras, se enjuagan en agua caliente y se secaron al aire. Los resultados se resumen en la Tabla 3.

Tabla 3. Colores observados cuando se tifieron muestras de cabello usando precursor del colorante p-amino-o-cresol y
diversos catalizadores de acuerdo con el experimento 3

Catalizador Color

BLANCO Sin color
VO(OIiPr)3 Anaranjado/marron
VOSO4 Anaranjado/marron
MnO, Marrén
MnClz.xH2.0 Anaranjado/marron
NH4VO3 Anaranjado/marron
V205 Marrén

AZG-370 (Complejo de tetrahidrocloruro de aluminio y zirconio con glicina) Anaranjado
AZP-908 (Complejo de tetrahidrocloruro de aluminio y zirconio con glicina) Anaranjado
REZAL 67 (Solucion de pentaclorhidrato de aluminio y zirconio) Anaranjado
ZIRCALEM G36L (Solucion de glicinato de tetrahidrocloruro de aluminio y zirconio) | Anaranjado
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Experimento 4 - Tefido de lana

Se desengraso primero la lana usando 2 g dm= de Sandozin NIN durante 15 minutos a 60°C. A continuacion, se tifio el
tejido de acuerdo con el siguiente procedimiento:

5 1) Se afadio precursor del colorante (10% en peso de la fibra) al bafio de coloracion acuoso en una relacion de licor de
20: 1y se mezcl¢;

2) Se humedecio el tejido y se afiadié al bafio de coloracion;
3) Se afadio complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio (10 ml dm-) al bafio de coloracion y se mezclo;
4) Se afiadi6é peroxido de hidrogeno (10 ml dm) al bafio de coloracion y se mezclo; y

10 5) Se llevo a cabo la tincion de acuerdo con el siguiente perfil de tefido:

&0 minutos
85°C

3°C min™*

5°C min’’

40°C

u]
20°C
Los resultados se resumen en la Tabla 4. Se observoé que los colorantes producen tonos compuestos.

Tabla 4. Colores observados cuando se tifie lana usando diversos precursores de colorantes y un catalizador de un
complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio de acuerdo con el experimento 4

Precursor Color
p-Fenilendiamina Negro
m-Aminofenol Marrén
p-Aminofenol Marrén
p-Amino-o-cresol Marrén
Purpurina Rosado
Curcumina Anaranjado
Metol Marrén

15
Experimento 5 - Tefiido de algodén
Se tifid el tejido de algoddn de acuerdo con el siguiente procedimiento:

1) Se afadid precursor del colorante (10% en peso de la fibra) al bafio de coloracion acuoso en una relacion de licor de

10
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20:1 y se mezcl¢;
2) Se humedecio el tejido y se lo afiadié al bafio de coloracion;
3) Se afadio complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio (10 ml dm-) al bafio de coloracion y se mezclo;
4) Se afiadié peroxido de hidrogeno (10 ml dm) al bafio de coloracion y se mezclo; y
5 5) Se llevo a cabo el tefiido de acuerdo con el siguiente perfil de tefido:

60 minutos
95°C _

3°C min’!

5°C min’!

40°C

u]
20°C
Los resultados se resumen en la Tabla 5. Se observé que los colorantes producen tonos compuestos.

Tabla 5. Colores observados cuando se tifie algodén usando diversos precursores de colorantes y un catalizador de un
complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio de acuerdo con el experimento 5

10

Precursor Color
p-Fenilendiamina Marrén
m-Aminofenol Marrén
p-Aminofenol Marrén
p-Amino-o-cresol Marrén
Purpurina Rosado
Curcumina Anaranjado
Metol Marrén

Experimento 6 - Tefiido de Lyocell

Se desengraso primero el Lyocell usando 2 g dm de Sandozin NIN y 1 g dm de Na,COj3 durante 15 min a 60°C. A
continuacion, se tifio el tejido de acuerdo con el siguiente procedimiento:

15 1) Se afiadié precursor del colorante (10% en peso de la fibra) al bafio de coloracion acuoso en una relacién de licor de
20:1 y se mezclé;

2) Se humedecio el tejido y se lo afiadié al bafio de coloracion;

3) Se afiadio complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio (10 ml dm-) al bafio de coloracién y se mezclo;

11
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4) Se afiadi6é peroxido de hidrogeno (10 ml dm-?) al bafio de coloracion y se mezcld;
5) Se llevd a cabo el tefiido de acuerdo con el siguiente perfil de tefido:

95°C 60 minutos

3°C min™

5°C min’’

40°C

o
20°C
Los resultados se resumen en la Tabla 6. Se observéd que los colorantes producen tonos compuestos.

Tabla 6. Colores observados cuando se tifie Lyocell usando diversos precursores de colorantes y un catalizador de un
complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio de acuerdo con el experimento 6

Precursor Color
p-Fenilendiamina Marrén
m-Aminofenol Marrén
p-Aminofenol Marrén
p-Amino-o-cresol Marrén
Purpurina Rosado
Curcumina Anaranjado
Metol Marrén

Experimento 7 - Tefido de p-aramida
Se tifi6 fibra de p-aramida de acuerdo con el siguiente procedimiento:

1) Se afnadio precursor del colorante (10% en peso de la fibra) al bafio de coloracion acuoso en una relacion de licor de
20:1 y se mezclé;

2) Se humedecio el tejido y se lo afiadié al bafio de coloracion;
3) Se afiadio complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio (10 ml dm-) al bafio de coloracién y se mezclo;
4) Se ariadi6 peroxido de hidrogeno (10 ml dm-?) al bafio de coloracion y se mezcld;

5) Se llevd a cabo el tefiido de acuerdo con el siguiente perfil de tedido:

12
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120°C 60 minutos

2°C min™
5°C min™

40°C

20°C
Los resultados se resumen en la Tabla 7. Se observoé que los colorantes producen tonos compuestos.

Tabla 7. Colores observados cuando se tifie p-aramida usando diversos precursores de colorantes y un catalizador de
un complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio de acuerdo con el experimento 7

Precursor Color
p-Fenilendiamina Marrén
m-Aminofenol Marrén
p-Aminofenol Marrén
p-Amino-o-cresol Marrén
Purpurina Rosado
Curcumina Anaranjado
Metol Marrén

Experimento 8 - Tefiido de polipropileno
Se tifid el polimero de acuerdo con el siguiente procedimiento:

1) Se afnadio precursor del colorante (10% en peso de la fibra) al bafio de coloracion acuoso en una relacion de licor de
20:1 y se mezclé;

10 2) Se humedecio el tejido y se lo afiadié al bafio de coloracion;
3) Se afiadio complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio (10 ml dm-) al bafio de coloracién y se mezclo;
4) Se afiadio peroxido de hidrogeno (10 ml dm) al bafio de coloracion y se mezcld; y

5) Se llevd a cabo el tefiido de acuerdo con el siguiente perfil de tefido:

13
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00°C 60 minutos

2°C min’

1)
5°%C' min™ 40°C

20°C
Los resultados se resumen en la Tabla 8. Se observd que los colorantes producen tonos compuestos.

Tabla 8. Colores observados cuando se tifie polipropileno usando diversos precursores de colorantes y un catalizador
de un complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio de acuerdo con el experimento 8

Precursor Color
p-Fenilendiamina Marrén
m-Aminofenol Marrén
p-Aminofenol Marrén
p-Amino-o-cresol Marrén
Purpurina Rosado
Curcumina Anaranjado

Experimento 9 - Tefido de una mezcla de PET/algoddn
Se tifid el tejido de acuerdo con el siguiente procedimiento:

1) Se afnadio precursor del colorante (10% en peso de la fibra) al bafio de coloracion acuoso en una relacion de licor de
20:1 y se mezclé;

10 2) Se humedecio el tejido y se lo afiadié al bafio de coloracion;
3) Se afiadio complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio (10 ml dm-) al bafio de coloracién y se mezclo;
4) Se ariadi6 peroxido de hidrogeno (10 ml dm-?) al bafio de coloracion y se mezcld;

5) Se llevo a cabo el tefiido de acuerdo con el siguiente perfil de tefido:

14
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130°C 60 minutos

3°C min™

5°C min
40°C

o
20°C
Los resultados se resumen en la Tabla 9. Se observo que los colorantes producen tonos compuestos.

Tabla 9. Colores observados cuando se tifie una mezcla de PET/algodén usando diversos precursores de colorantes y
un catalizador de un complejo de quelato de isopropil trietanolamina de titanio de acuerdo con el experimento 9

Precursor Color
p-Fenilendiamina Marrén
m-Aminofenol Marrén
p-Aminofenol Marrén
p-Amino-o-cresol Marrén
Purpurina Rosado
Curcumina Anaranjado
Metol Marrén

A través de toda la descripcion y las reivindicaciones de esta memoria descriptiva, las palabras "comprende" y
"contiene" y variaciones de las mimas significan "incluyendo, pero no limitado a", y no se pretende que (y no) excluyan
otras fracciones, aditivos, componentes, nimeros enteros o etapas. A lo largo de la descripcion y las reivindicaciones de
esta memoria descriptiva, el singular abarca el plural a menos que el contexto requiera lo contrario. En particular,

10 cuando se utiliza el articulo indefinido, se debe entender que la memoria descriptiva contempla el plural asi como el
singular, a menos que el contexto requiera lo contrario.

15
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Reivindicaciones

1. Un sistema colorante para su aplicacion a un sustrato, comprendiendo dicho sistema colorante:
(a) al menos un precursor del colorante;

(b) un agente oxidante; y

(c) un catalizador,

en donde dicho catalizador es un catalizador homogéneo o un catalizador heterogéneo y comprende al menos un
compuesto que contiene metal, en donde dicho al menos un compuesto que contiene metal comprende al menos un
compuesto metalico inorganico que se selecciona a partir de al menos un compuesto de un metal de transicion del
blogue d, en donde dicho metal de transicién del bloque d comprende circonio, en donde dicho al menos un precursor
del colorante es un precursor organico que comprende o bien al menos un compuesto amino aromatico o compuesto
aminofendlico que se selecciona opcionalmente de p-aminofenol (4), o-aminofenol (5), p-amino-o-cresol (8) o m-
aminofenol (9), o comprende al menos un compuesto fendlico que se selecciona opcionalmente a partir de p-
clororresorcinol (10), 2,3-dihidroxi-naftaleno (11), 3-metilcatecol (12), 4-metilresorcinol (14), 1,3-dihidroxi-naftaleno (16) y
1,4-dihidroxi-naftaleno (17), o comprende isatina (24), 1-metilindol (25) o 2-metilindol (26), o comprende al menos un
compuesto de origen natural o un derivado del mismo, en donde dicho al menos un compuesto de origen natural o
derivado del mismo comprende al menos un compuesto fendlico o derivado del mismo y dicho al menos un compuesto
fendlico de origen natural o derivado del mismo se selecciona de acido galico (18), acido tanico (19), vainillina (20),
floroglucinol (21), orcinol (22) o acido 5-aminosalicilico (23):

NH, NH,

OH HO HoN
Hsc\©\ ©\
OH NH, OH
4 5 8 9
OH OH
@ CCC ™0
OH OH
10 1 12
OH
OH
HO OH OO OO
\EI OH OH
14 16 17
N /
Y / /
24 25 26
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y en donde dicho sustrato comprende opcionalmente cabello humano, un sustrato polimérico natural o sintético o un
sustrato de fibra textil.

2. Un sistema colorante de acuerdo con la reivindicacion 1 en donde dicho al menos un compuesto metalico inorganico
comprende un aluminato, bicarbonato, borato, bromato, carbonato, clorita, cianuro, haluro, hexafluorofosfato,
hexafluorosilicato, fosfato de dihidrégeno, hidrégeno carbonato, hidrégeno sulfato, sulfuro de hidrégeno, hidrégeno
sulfito, hidréxido, hipoclorito, yodato, nitrato, nitrito, éxido, peroxido, fosfato, pirofosfato, silicato, sulfamato, sulfato,
sulfuro, sulfito, tetrafluoroborato, tiocianato, tiolato, tiosulfato o triflato.

3. Un sistema colorante de acuerdo con la reivindicacion 1 o 2 en donde dicho al menos un compuesto se selecciona del
ZFCO3(OH2)2.ZFOZ, ZFC|4, ZFF4, ZrF4.xHZOZr (HPO4)2, ZF(OH)4, Zrl4, ZFO(NO3)2, ZFO(NO3)2‘XH20, ZF(SO4)2,
ZF(SO4)2.XH20, ZI’OC|2 y ZFOC|2.XH20.

4. Un sistema colorante de acuerdo con la reivindicaciéon 1, 2 o 3 en donde dicho catalizador comprende un mineral o
arcilla que opcionalmente comprende al menos una de anatasa, brookita, eudialita, ilmenita, perovskita, rutilo, sabaita,
titanita, circon, circonolita, zircohilita o zirkelita.

5. Un sistema colorante de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4 en donde dicho al menos un
compuesto amino aromatico comprende N,N-bis (hidroxietil)-p-fenilendiamina (27):

HO

NONHQ_H2804

HO

27
6. Un sistema colorante como se reivindica en cualquier reivindicacion precedente, en donde dicho agente oxidante se
selecciona de percarbonatos, persulfatos, peracidos organicos, hidroperéxidos organicos, oxigeno molecular y aire o es
peroxido de hidrégeno.

17
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7. Un método para la coloracion de un sustrato, comprendiendo dicho método:
(a) tratar dicho sustrato con al menos un precursor del colorante;

(b) tratar dicho sustrato con un agente oxidante; y

(c) tratar dicho sustrato con un catalizador,

en donde dicho al menos un precursor del colorante, dicho agente oxidante y dicho catalizador son como se reivindica
en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, y en donde dicho método se lleva a cabo opcionalmente por tratamiento
de dicho sustrato en soluciones acuosas que comprenden dicho precursor del colorante, agente oxidante y catalizador y
opcionalmente es llevado a cabo a temperatura ambiente.

8. Un método como el reivindicado en la reivindicacion 7 en donde dicho sustrato comprende cabello humano, papel, un
sustrato polimérico natural o sintético, que se selecciona opcionalmente a partir de polietileno, cloruro de polivinilo,
caucho o cuero o un sustrato de fibra textil que comprende opcionalmente al menos uno de algodon, lana, polipropileno,
poliéster, polietercetona, p-aramida, m-aramida o Lyocell.

9. Un método como el reivindicado en la reivindicaciéon 8, en donde dicho sustrato comprende un sustrato polimérico
natural o sintético o un sustrato de fibra textil, y que se lleva a cabo a presiones de 1-500 bar, opcionalmente a presion
atmosférica y a una temperatura en el intervalo de 20°-110°C, o a presiones de 1-20 bar y temperaturas elevadas en el
intervalo de 100°-200°C, o en donde dicha fibra textil comprende lana y dicho método se lleva a cabo opcionalmente a
un pH en el intervalo de 5-8.
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