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DESCRIPCION
Método para tratar tejidos con un agente fijador de tinte
Campo

La siguiente descripcion se refiere en general a métodos de tratamiento de textiles, y mas particularmente a métodos
que comprenden agentes fijadores de tinte.

Antecedentes

Es bien conocida la creacion de “algodon catiénico” mediante la introduccion de una carga positiva en un tejido o textil
de algoddn para aumentar la captacion de tinte. Uno de los métodos mas comunes es usar compuestos de amonio
basados en epoxi, como cloruro de 3-cloro-2-hidroxipropiltrimetilamonio (disponible comercialmente con el nombre
comercial CR-2000), para afiadir una carga al esqueleto polimérico de celulosa del algodon.

El documento US 4778813 describe compuestos de amonio cuaternario poliméricos. El documento GB-A-514861
describe agentes de tratamiento de textiles que son éteres de amonio di-cuaternario. EI documento US 3547986
describe composiciones de sales de amonio cuaternario para modificar materiales de celulosa. El documento US
2261294 describe un proceso para aumentar la afinidad de las fibras para colorantes acidos y sustantivos.

Sin embargo, existen necesidades no satisfechas en la técnica para aumentar la absorcion relativa del tinte, generar
menos desperdicio en el tratamiento del tejido de algoddn, y proporcionar un coste de tratamiento mas bajo que los
aditivos convencionales.

Descripcion detallada

En una realizacion, la presente invencion incluye un método de tratamiento de tejido, que comprende aplicar al tejido
un agente fijador de tinte, que comprende un compuesto de éter de Férmula I

OH

0
en donde,
R1 es, independientemente en cada aparicion, alquilo C1-C6;
R2 y Rs, son, independientemente en cada aparicion, alquilo C1-C6 opcionalmente sustituido; y
X es, independientemente en cada aparicioén, Cl, Br, o I.

“Agente fijador de tinte” significa un agente para introducir una carga positiva en un tejido o textil de algodén para una
mayor captacion de tinte, ya que las particulas de tinte son aniénicas. Para comparacion, CR-2000 tiene una eficacia
de reaccion superior al 7% (véase Ejemplo 3), y por consiguiente, los compuestos de Férmula | que tienen al menos
la misma actuacion son agentes fijadores de tinte.

“Opcionalmente sustituido” significa que los grupos en cuestion estan o no sustituidos o sustituidos con uno o mas
grupos, radicales o restos, seleccionados de halégeno, hidroxilo, amino o carboxilo. “Amino” pretende incluir un amino
sustituido ademas con alquilo C1-C3, preferiblemente trimetilamino (-N*(CHzs)3). Cuando los grupos en cuestion estan
sustituidos con mas de un sustituyente, los sustituyentes pueden ser iguales o diferentes. En una realizacion, el
sustituyente opcional es uno o mas grupos hidroxilo.

“Alquilo” significa un radical hidrocarburo alifatico lineal o ramificado monovalente saturado. Los ejemplos
representativos incluyen, pero no se limitan a metilo, etilo, propilo, isopropilo, butilo, isobutilo, terc-butilo, sec-butilo,
pentilo, isopentilo, neopentilo, hexilo, isohexilo.

En una realizacién preferida, X es Cl.
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En una realizacion, Rz y Rs son iguales en al menos dos apariciones. En una realizacion, Rz y Rz no son iguales en al
menos dos apariciones. En una realizacion, Rz y R3 son iguales en las cuatro apariciones.

En una realizacion, el compuesto de éter de Formula | es simétrico. En otras palabras, ambas apariciones de Ry son
las mismas, ambas apariciones de R, son las mismas, ambas apariciones de R3 son las mismas, y ambas apariciones
de X son las mismas. Un ejemplo no limitante de esta realizacién son los productos de reaccion de Bis[2-(N,N-
dimetilamino)etil]éter y epiclorhidrina:

Cl
HO
OH o
N<\/°\/\g
. /\

Cl

ClI
Cloruro de N,N’-(oxibis(etano-2, 1-diil))bis(3-cloro-2-hidroxi-N, N-dimetilpropan-1-amino)

En una realizacion, el compuesto de éter de Férmula | es asimétrico. En otras palabras, al menos uno de los siguientes:
las dos apariciones de R4 no son las mismas, las dos apariciones de Rz no son las mismas, o las dos apariciones de
R3 no son las mismas. En una realizacién, cuando Ry es —CH,CH>- en su primera aparicion, es diferente de —CH,CH,-
en su segunda aparicion. Un ejemplo no limitante de esta realizacion es la reaccidon de epiclorhidrina con 3-(2-
(dimetilamino)etoxi)-N-N-dimetilpropan-1-amina para  producir  cloruro  de 3-cloro-N-(3-(2-((3-cloro-2-
hidroxipropil)dimetilamonio)etoxi)propil)-2-hidroxi-N,N-dimetilpropan-1-aminio.

cl

HO

L:]
cl

Cl
Cloruro de 3-cloro-N-(3-(2-((3-cloro-2-hidroxipropil)dimetilamonio)etoxi)propil)-2-hidroxi-N, N-dimetilpropan- 1-aminio

Otro ejemplo no limitante de esta realizacion es la reaccion de epiclorhidrina con 2,2’-oxibis(n-etil-N-metiletanamina)
para producir N,N’-(oxibis(etano-2,1-diil))bis(3-cloro-N-etil-2-hidroxi-N-metilpropan-1-aminio)

Cl

HO

rl’/\\// o\\/'\flﬁ
a K

N,N’-(oxibis(etano-2, 1-diil))bis(3-cloro-N-etil-2-hidroxi-N-metilpropan-1-aminio)

Otro ejemplo no limitante de esta realizacién es la reaccion de epiclorhidrina con N-(2-(2-(etil(metil)Jamino)etoxi)etil)-
N-metilpropan-1-amina para producir cloruro de 3-cloro-N-(2-(2-((3-cloro-2-hidroxipropil)(etil)(metil)amonio)etoxi)etil)-
2-hidroxi-N-metil-N-propilpropan-1-aminio.
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Cloruro de 3-cloro-N-(2-(2-((3-cloro-2-hidroxipropil)(etil)(metil)Jamonio)etoxi)etil }-2-hidroxi-N-metil-N-propilpropan-1-
aminio

Otro ejemplo no limitante de esta realizacion es la reaccidon de epiclorhidrina con 1-(2-(dimetilamino)etoxi)-N,N,2-
trimetilpropan-2-amina  para  producir cloruro de  3-cloro-N-(2-(2-((3-cloro-2-hidroxipropil)dimetilamonio)-
metilpropoxi)etil)-2-hidroxi-N,N-dimetilpropan-1-aminio.

Cloruro de 3-cloro-N-(2-(2-((3-cloro-2-hidroxipropil )Jdimetilamonio)-metilpropoxi)etil }-2-hidroxi-N, N-dimetilpropan-1-
aminio

En uso, los presentes agentes fijadores de tinte encuentran uso en métodos de tratamiento de tejidos, que comprenden
aplicar al tejido el agente fijador de tinte.

Ejemplos
Los siguientes ejemplos son ilustrativos de algunas realizaciones de la presente invencion.
Ejemplo 1 (preparacion, no parte de la invencion)

Se hizo reaccionar bis[2-N,N-dimetilamino)etil]éter con Epiclorhidrina. La diamina y el agua destilada se mezclan
(10,84 g de diamina (0,07 mol)/23,12 g de agua), y el pH se ajusta a 8,5 con acido clorhidrico concentrado. La
temperatura se ajusta a 25°C, y durante un periodo de tiempo de 60 minutos se afiade Epiclorhidrina al 99,9% (20,84
g (0,22 mol)). La temperatura se mantiene a 25°C durante 2 horas, después se sube a 50°C durante 2 horas. El pH se
baja a <2,0 con acido clorhidrico concentrado y se aumenta la temperatura a 70°C durante 1 hora. Luego se enfria la
reaccion y se ajusta el pH a 4-6 con solucién de NaOH al 50% después de que la temperatura caiga por debajo de
50°C. Se realiza una extraccion con cloruro de metileno siete veces (1 vol.:1 vol.), el cloruro de metileno se elimina
después de manera convencional. Los sélidos activos del Lote 1 fueron del 39,4%.

La 3C RMN del producto confirmoé la formacién de cloruro de N,N’-(oxibis(etano-2,1-diil))bis(3-cloro-2-hidroxi-N,N-
dimetilpropan-1-aminio), en adelante denominado como Lote 1.

Ejemplo 2

Para el analisis de color, las muestras de algodén se trataron con una composicion sustancialmente de acuerdo con
el Ejemplo 1 (Lote 1) y un comparativo (CR-2000 disponible en The Dow Chemical Company).
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Los niveles de tratamiento fueron aproximadamente los mismos en una base molar. Se hizo reaccionar el algodén con
cada compuesto en una cantidad aproximadamente equimolar en comparacion con un tratamiento con 50 g/l de CR-
2000 que usa una maquina de tefiido Ahiba IR. Se us6 una cantidad equimolar de hidréxido sédico en relaciéon con el
compuesto quat y una cantidad catalitica adicional de 0,2 moles de NaOH por mol de algodén (en base a 162 g/mol
de mondmero pm). Las reacciones con algodon se realizaron a 70°C durante una hora con una relacion de licor de
8:1. Las muestras tratadas se sumergieron en un matraz de agua, un matraz de 1 g/l de acido acético y un matraz
final de agua antes de secarse en un horno a 50°C. La cantidad de hidréxido sddico usada fue suficiente para epoxidar
la clorhidrina presente y una cantidad adicional de un catalizador para activar algunos de los grupos hidroxilo en la
celulosa.

El algodon tratado de cada candidato se analizé para determinar el porcentaje de nitrégeno usando un Analizador
Nitrogen LECO® y un método (Formulario LECO N°. 203-821-140, “Carbon and Nitrogen in Textile, Fabric, and
Cotton”, 08/10 Rev. 2). El grado tedrico de sustitucion (“Theo DS”) son los moles de reactivo divididos por los moles
de unidades de monémero de anhidroglucosa en el algodén. La Theo DS para el CR-2000 fue 0,226, y la DS Teo para
el Lote 1 fue 0,223. El porcentaje de nitrogeno (% de N) se determiné analizando una muestra en el Analizador de
Nitrogeno LECO®. El % N para CR-2000 fue 0,135, y el % N para el Lote 1 fue 0,242.

Las muestras tratadas se tifieron luego con 1,7 g/l de Rojo Acido 1. Las muestras de algodén tratado se tifieron en la
magquina de tefir Ahiba IR a 80°C durante 20 minutos con un tiempo de rampa de 4°C/minuto. El algodon tefido se
lavé con agua del grifo un total de tres veces. El primer lavado es a 30°C durante 10 minutos seguido dos lavados
calientes a 80°C durante 10 minutos cada uno. Las muestras se secaron durante toda la noche en un horno a 50°C.
Las muestras secas se analizaron mediante un Espectrofotdmetro Hunter Lab MiniScan EZ (Modelo 4500 L) para
determinar el L*, a* y b*. Los valores de color para cada muestra se muestran en la TABLA 1:

TABLA 1

L* a* b*

(Comparativo) CR-2000 tratado | 39,58 | 57,89 | 24,25

Lote 1 tratado 34,54 | 53,61 | 28,58

El Lote 1 tenia un tono de rojo mas intenso en comparacion con el CR-2000 como lo indica el valor L* mas bajo, que
indica la claridad del color (0 es negro y 100 es blanco).

Ejemplo 3

Para el analisis de la eficacia de la reaccion de tincion, las muestras de algodoén se trataron con las composiciones
descritas en la TABLA 2:

TABLA 2
Estructura % N DS real | DS Teo RE
Lote 1 |/\/\/\/ 0,140 0,0068 | 0,044 15,3%
AKX
OH Cl

Comparativo CR-2000 m\/}\/rl - 0,058 0,0040 | 0,046 8,6%
- \.\‘.

Comparativo “ ~.z -
Hgf‘\,f| :
Cloruro de N',N2-bis(3-cloro-2- | GH 0,078 0,0031 | 0,045 7,0%
hidroxipropil)}-N',N',N2,N2-
H

tetrametiletano-1,3-diamino
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Comparativo
cr

Cloruro de 3-cloro-2-hidroxi-N-(2- m/\(\5</\ A~ | 0061 | 00043 | 0,045 | 97%
(2-hidroxietoxi)etil)-N,N- I o
dimetilpropan-1-aminio

La cantidad de cada reactivo usado en la Tabla 2 se ajusté para que fuera equivalente a aproximadamente 0,045
moles por mol de algodén (DS tedrico). Se uso el protocolo de tratamiento sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo
2, incluido el tinte. Lo sorprendente es que, si bien el éter comparativo y las aminas cuaternarias comparativas (mono-
amina o di-amina) funcionaron de manera bastante equivalente, el Lote 1 (un éter que une dos aminas) funciono
dramaticamente mejor.

“RE” significa eficacia de reaccion y se calcula dividiendo el grado real de sustitucion por el grado tedrico de sustitucion.
DS real significa el grado real de sustitucion y es el mol de reactivo que reacciona en los moles de algodon. DS teérico
significa el grado tedrico de sustitucion y es el mol de reactivo que intenta reaccionar en los moles de algodon.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para tratar un tejido, que comprende aplicar al tejido un agente fijador de tinte, que comprende un
compuesto de éter de férmula I:

R
| OoH

0 T

NP g

Ry R,

(1

en donde,

R1 es, independientemente en cada aparicion, alquilo C1-C6;

R2 y R3 son, independientemente en cada aparicion, alquilo C1-C6 sustituido opcionalmente; y
X es, independientemente en cada aparicién. Cl, Br, o I.

2. Un método de acuerdo con la reivindicacion 1, con la condicién de que, cuando Ry es —-CH2CH2- en su primera
aparicion, es distinto de -CH2CH2- en su segunda aparicion.

3. Un método de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde R; y Rs son iguales en al menos dos apariciones.
4. Un método de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde Rz y Rz son iguales en las cuatro apariciones.

5. Un método de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde R; y R3 no son iguales en al menos dos apariciones
6. Un método de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el compuesto de éter de formula | es simétrico.

7. Un método de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde el compuesto de éter de férmula | es asimétrico.

8. Un método de acuerdo con la reivindicacion 1, en donde X es Cl.
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