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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
 en
ESPANA

por VEINTE afios
a nombre de N.,V, ONDERZOEKINGSINSTITUUT RESEARCH, entidad
holendesa, establecida en Velperweg 76, Arnhem, Holanda,

por:
" UN PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE

PRODUCTOS ARTIFICIALES TENIDOS CON COLORANTES
DE TINA “.- ’
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Bl invento se refiere a la fabricacién de productos
artificialesg tefiidos con colorantes de tina, tales como hilos,
fibras, cintas, peliculas y productos similares obtenidos por

coagulacién y descomposicién de una solucidén alcalina de hila-~

tura, por ejemplo, viscosa.-
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El invento se refiere en particular a un procedimien-

to para la fabricacidén de productos artificisles tefiidos con
colorantes de tina, en ei cual el leuco compuesto soluble en
dlcali de un colorante de tina, tal como un coclorante de in-
dantreno, se disuelve en una solucién alcalina de hilatura,
por ejemplo, viscosa. La solucién obtenida se lleva luego

a la forma de los productos, o se hila, siendo el colorante
oxidado en los productos durante o después de la formacién

o hilatura. |

De acuerdo com un proceso comocido, el colorante
de tina se reduce en un medio slcalino, por ejemplo, en una
solucibén de sosa chustica, por medio de agentes reductores,
por ejemplo, hidrosulfito de sodio. La mezcla obtenida se
adiciona como tal a la solucidén de hilatura, después de lo
cual diche solucibén se trata a la forma de productos.

Se ha propuesto también afiadir el colorante juato
con el agente de reduccidén a la viscosa y efectuar la reduc-
cién del colorante al leuco compuesto en la viscosa.

De scuerdo con los procedimientos comocidos, ade-
més de las leuco compuestos solubles en dlcalis, se obtienen
diversas sales en la solucién de hilatura, las cuales ejer-
cen una influencia desventajosa sobre la fabricacién de los
productos y sobre los productos mismos.

De acuerdo con el invento, estod inconvenientes
pueden impedirse en una forme relativamente sencilla.

El procedimiento de acuerdo com el invento se ca-

racteriza porque un leuco compuesto libre purificado, como
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tel, se disuelve en la solucién alcalina de hilatura, por
ejemplo, viscosa, después de lo cual dicha solucidén se trata
a la forma de productos en la manera normal.

A fin de obtener el leuco compuesto libre purifica-
do, el colorante de tina se reduce primero. La solucién de
colorante reducido se acidifica hasta que muestre justamente
una reaccién &cidaj el Acido férmico o el 4cido acético han
resultado muy convenientes. 4 fin de obtener un buen preci-
pitado que sedimente fécilmente y pueda ser separado, el
4cido debe afiadirse lentamente, por ejemplo, dentro de un
tiempo que varie desde 20 minutos a unas pocas horas, depen-
diendo de la cantidad que se estéd tratando, de la forma de
agitacibén, esc. Regulando la adicibén y la velocidad de la
agitecibén, particularmente en la gamg_critica en que cembia
el color, pueden conseguirse los mejo;es resultados en cuan-
to se refiere al precipitado.

En el caso de que estén presentes agentes humectan-
tes o dispersantes en el colorante de tina original, como es
preciso cuando ge tifie con un leuco compuesto coloidalmente
dispersado, libre, es necesario eliminar o inactivar dichos
agentes. \En el caso de que un compuesto de actividﬁa anib-
nica esté presente como agente dispersante, dicho compuesto
puede inactivarse afiadiendo una sustancia de actividad catﬁ—
nica.

Bl precipitado que consiste en el leuco compuesto
libre puede purificarse de divérsos modos, por ejemplo, por

didlisis, pero, con la mayor sencillez, por cuidadoso lavado.
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La accién oxidante del oxigeno atmosférico puede eliminarse
afiadiendo una pequefia cantidad de un agente reductor al agua
de lavado (agua previamente acidificada).

El depésito del leuco compuesto libre purificado se
mezcla luego con agua y se dlsuelve en viscosa con exclusién
de oxigeno atmosférico o bajo nitrégeno libre de oxigeno. La
adicibn y la disolucidén del leuco compuesto libre purificado
mezclado con agua puede hacerse particularmente bien inyec-
tandolo en la solucidén de hilatura un poco antes de la gera-
c¢ién de hilatura.

Las ventajas del procedimiento de acuerdo con el in-
vento, tanto en lo que se refiere a la hilatura y a los pro-
ductos, son numerosas. &£l leuco compuesto libre purificado
es mucho més estable que la sal sbédica reducida disuelta.
Cuando se trabaja con soluciones reducidas, la més minima hue-
1lla de oxigeno puede dar lugar a la formacién de partes oxida-
das no disueltas que pueden causar perturbaciones en el proce-
so de hilatura o un tefildo desigual. Aunque parecfa que los
vestigios de oxfigeno no dan origen inmediatamente a oxidacidn
indeseada, el leuco compuesto libre purificado se guardari,
con preferencia, con exclusién de oxigeno. Como el leuco com-
puesto libre purificado se disuelve por completo en la solu-
¢ibén alcalina de hilatura, no ocurre atascamiento de los ori-
ficios de la tobera de hilaturea, mientras que el color del
producto fabricado con esta viscosa es perfectamente uniforme.

Durante la hilatura puede inyectarse en la tuberia

de hilatura cualquier cantidad deseada de leuco compuesto.
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Se ha comprobado que ek el nuevo procedimientoc se requiere
menosg colorante que en el tefiido con pigmentos, para obtener
un efecto eguivalente. La solidez de los colores es igual a
la de los costosos indigosocles. Ademds, en el procedimiento
de acuerdo con el invento, se obtienen productos lustrosos.
8i se desea menos lustre, puede afiadirse un agente deslustra-
dor ademéds del colorante, en la forma conocida.

A fin de aclarar el procedimiento de acuerdo con
el invento, se dan a continuacién unbs cuantos ejemplos que,
sin embargoe , no han de entenderse como limitadores del in-

vento.

EJEMPLO 1,

Colorantes: Indantreno smariilo oro G.K. - Polvo,-

El colorante ge redujo en la forma normal, spli-
céndose las siguientes relaciones de mezcla.

14 grs. de indantreno amarillo oro G.K.

1400 c.c. de agua

42 c.c. de solucibn de sosa chustica (38¢ Bé)

14 grs. de hidrosulfito sédico.

El colorante se agit$ primero con una pequeda can-
tidad de agua de 602 C. y luego la pasta se diluyd con agua
caliente., Entonces la lejia y el hidrosulfito se afiadieron

sucesivamente. Después de 15 minutos, el colorante estaba

reducido. ILuego, el leuco compuesto libre se precipité afia-

diendo 50 c.c. de una solucidén al 34% de 4cido férmico en

agua y esta solucién se afiadibé lentemente gota a gota durante
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un periodo de 30 minutos. De este modo so obtuvo un precipi-~
tado en una forma bien precipitable del leuco compuesto libre,
que tenia un color emarillo naranje. Retirando mediante un
8ifén el 1liquido de encima del preéipitado, afiadiendo agua,

a la cual se habia adicionado una pequeiia cantidad de hidro-
sulfito sbédico, agitando y retirando con sifén de nuevo, j
repitiendo finslmente estas menipulaciones dos veces, se ob-
tuvo una pasts técnicemente pura; el volumen se completd
hasta 200 c.c.

La pasta obtenida se disolvié en la viscosa en uns
atmosfera de nitrégeno, en tal cantidad que la de colorante
fué de 2%, referido a la celulosa. Se obtuvo una viscosa de
color rojo Burdeos, que se desaire$ durante 4 horas y luego
se hilé. Al hilar, se obtuvo un hilo que se convirtié en
amarillo oro en color cusndo se puso en contacto con el aire.
La hilatura se realizd de acuerdo con el método normal cono-
cido para el reyén de viscosa., Los ulteriores tratamientos
del producto 4cido hilado, tales como lavado, etc., se apli-
caron de acuerdo con los procedimientos normales. En este
caso, los agentes blanqueadores oxidantes usuales efectian
una terminacién de la oxidacién. Los hilos de color amari-
1llo dorado, muy lustrosos, asi obtenidos, se secarom en la
forma usual.

EJEMPLO 2.

Colorante: Indantreno pardo BR polvo (I.G.)

Una cantided de 14 grs. del colorante se agitd

con una pequefia cantidad de agua caliente y la pasta se com~
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pletd hasta un volumen de 1400 c.,c. con agua de 558 C. Luego,

se sfiadieron sucesivamente 140 c.c. de solucidn de sosa cdus—

tica (19,4% NeOH) y 21 grs. de hidrosulfito sédico. Después

de 15 minutos, durante cuyc tiempo la temperatura de la mez-
oia se mantuvo a unos 508 (., el colorante fué reducido y la
solucidn se acidificd lentamente por medio de 200 c.c. de una
solucién acuosa de 4cido férmico (&cido férmico 17%). El pre-
cipitado obtenido se separd por filtracibén y se lavd con agus,
a la cual se habia afiadido una pequefia cantidad de hidrosul-
fito.

La pasta se diluyd a 200 c.c. y se inyectd en la
forma conocida en la tuberfas de hilatura de un dispositivo
para hacer hilos de raybmn de viscosa. La hilatura y el aca-
bado ulterior se realizaron del modo normal y el hilo obteni-

do tenia un color pardo completamente uniforme.

EJ BEMPLO 3,

olorante; Indantreno escarlata brillante RK polvo (I.G.)

Una cantidad de 10 grs. del colorante se redujo en
la misma forma que en el KEjemplo 1. Se afiadieron las sustan-
cias siguientes:

500 c.c. de agua

25 c.c, de lejia (NaCH 19,4%)
5 grs. de hidrosulfito.
La acidificacién se realizd con 50 c.c. de una
solucidn de écido férmico (Zcido férmico 12%). Los ulterio-

res tratamientos fueron los mismos que en el Ejemplo 2 y se
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obtuvo un producto final de color muy uniforme.

EJEMPLO 4,

Colorantes Indantreno rojo pardo GR polvo (I.G.)

En la misma forma que en el Ejemplo 2, se reduje-
ron 10 grs. del colorante con las cantidades siguientes de
las otras sustancias:

1000 ¢c.c. de agua

50 c.c. de lejfa (NaOH 19,4%)

10 grs. de hidrosulfito.

La acidificacifn se realizd con 100 c.c. de la
solucibn de écido férmico diluido. Después de lavar dos we-
ces el precipitado filtrado, la pasta obtenida se diluyb a
200 c.c. ¥ se inyectd en viscosa usada para hacer hilos. Lo
mismo que en los otros ejemplos, se consiguieron resultados

muy favorables.

EJEMPLO 5.

Colorante: Verde jade Caledonia XN 300% polvo (I.C.I.)

Este producto comercial resultd contener un agente
dispersante, de modo que fué imposible obtener un buen preci-
pitado después de reduccidn y acidificacibén. 4 fin de inac-
tivar el agente dispersante, se agitaron 20 grs. del coloran-—
te con 600 c.c. de agua. Luego se afiadieron 150 c.c. de una
solucidén al 2% de cloruro de lauril piridinio y la mezcla se
calentd al punto ebullicién. Después de dejar que la mezcla
reposara durante 4 horas, se filtrd y se lavd.

Luego el colorante se redujo cons:
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600 c.c. de agus

66 c.c. de lejia (NaOH 19,4%)

16 grs. de hidrosulfito,
Después de 15 minutos a 502 C., el colorante estaba reducido
y se acidifiecd con 50 c.c. de dcido férmico dilufdo (&cido
férmico 30%), El leuco compuesto libre sedimenté ahora exce-
lentemente y era técnicamente puro después de lavarlo dos ve-
ces por extraccién con sifén y agitacién. Se hizo una pasta
del precipitado, la cual dié una solucién clara en viscosa y
luego la viscosa pudo hilarse a la forma de hilos del modo
conocido. |

La viscosa en la cual se habla disuelto el coloran-
te como compuesto sbédico tenfia un color verde oscuro. KBl hi-
lo que abandondé el bafio de hilatura era rojo y dicho color
cambid a verde puro cuando entrd en contacto con el aire du-
rente el tratamiento ulterior del hilo.

La presente solicitud gue corresponde a la presen-
tada en holanda con fecha 2 de febrero de 1.951, bajo el ni-
mero 159.007, se acoge a los beneficios del articulo 51 del
vigente Estatuto-lLey sobre Propiadad Imdustrisal.

-NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva gue se pre-
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sentan para que sean objeto de esta golicitud de Patente de
Invencién en Espaifia, por VEIWTE afios, son los siguientes:
l2.~ Un procedimiento para la fabricacibén de pro-
ductos artificiales tefiidos con colorantes de tina, tales como
hilos, fibras, cintas, pelf{culas y similares, en el cual el
leuco compuesto soluble en &lcali de un colorante de tina se
disuelve en una solucién alcalina de hilatura, tal como vis-
cosa, la solucidn obtenida se trata para obtener un producto
¥y en este producto el colorante se desarrolla oxidativamente,
caracterizado porque un leuco compuesto libre purificado se
disuelve como tal en la solucién alcalina de hilatura.

28,.,- Un procedimiento segin se reivindica en el
punto 18, caracterizado porque la disolucién del leuco com-
puesto libre purificado en la solucién alcalina de hilatura
tiene lugar inyectando una pasta de dicho compuesto en la so-
lucién de hilatura un poco tiempo antes de la hilatura.

39,.,~ Un procedimiento para la fabricacién de pro-
ductos artificiales tefiidos con colorantes de tina.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece-~
de y para los fines que se han especifiéado.

Esta Memoria consta de diez hojas escritas a méqui-

na por una s80la de sus caras. »
Madrida, 1 7NOV.1951

P. A.
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