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Este invento se refiere a un procedimiento
de tefiido, y, méds especizlmente, se relacionz con un
procedimiento para la obtencifn de tintes o matices en
materiales textiles celuldsicos.

kn la memoria de la patente principel ne 228.861
ge describe un procedimiento para el tefiido de materiales
textiles celuldsicos, que comprende el impregnar los
materiales textiles, en medlo acuoso, con un tinte
gntraquinonoide, caracterizado por contener por 10 menos

un grupo solubilizante ionodgeno y ademiés, por comprender
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a1 ino
por lo menos una vez un grupo/o amino sustituido que

lleva como N-gustitutivo un radical 1:3:5-triazina que
contiene por lo menos un Ztomo haldzeno unido & un
atomo de carbono del anillo triazinico, y el someter

5. después los materiales textiles citados 2 la accién
de un agente de fijacion de acido, en medio acuoso,.

Se ha comprobado que este procedimiento puede
modificarse llevando a cabo el tratamiento con el

de deido
agente de fijacidn, antes del tratamiento con el tinte,
10, o durante €1, y que por este medio pueden obtenerse
coloraciones o matices de los materiales celuldsicos
dotadas de un grado elevado de resistencia a los proce-~
dimientos en humedo, como en el caso del invento anterior,
vy ademés sin necesidad de fabricar celulosa al dlcali,
15. como se describe en la técnica anterior.

La mamufactura de celulosa al dlcali, tal como
se aplica en la técnica anterior, implica el tratamiento
del material celulésicqcon un alcali concentrado, con
preferencia en solucién alcohdlica, durante un periodo

20. de tiempo considerable, mientras que en el procedimiento
de tefiido de este invento, el alcali se usa en soluciodn
acuosa diluida, en cuyas condiciones la celulosa al
dlcali, tal como se describe en la técnica anterior,
no llega a formarse. Constituye una ventaja del procedi-

25. miento de este invento el que no se forme la celulosa’
al dlecali, y, por tanto, no se perjudique la resistencia
del material celuldsico. Ademéds, en el procedimiento
de tefiido de esteinvento, no se precisa el empleo de
concentraciones elevadas de alcali ni el uso de disol~-

30, ventes en las condiciones de la técnica anterior, y
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estas ventajas, unidas al tiempo relativamente corto

de tratamiento que ge necesita, permiten una conveniencia
de aplicacién muy superior utilizando maquinaria de
tefiido existente.

Asf, de acuerdo con este invento, se proporciona
un procedimiento para el tefiido de materiales textiles
celulbsicos con un tinte antraquinonoide que contenga
por 1o menos un srupo solubilizante ionédgeno, y, ademds,

y por lo menos, un grapo 1:3:5-triazinil-amino, o amino

sustituido, que contenga por lo menos un &tomo haldgeno

urddo a2 un dtomo de carbono del anillo itriazinico,que

comprende el 1mpregnar el material textil con un agente
de fijacién de dcido, en medio acuoso, y simultdnea o
subsiguientemente, tratar el material textil con uma
golucidén acuosa del tinte.

La denominacion "tinte antraquinonoide" comprende
cualquier tinte derivado de la antraquinona y, también,
tintes derivados de quinonas polinucleares distintas
de la antraquinona.

Los agentes adecuados de fijacion dedcido
para usarse en el mevo procedimiento, comprenden por
ejemplo, los dlcalis cdusticos tales como lasose cdustica
o la potasa caustica, los o6xidos metalicos suavemente
alcalinos tales como el 6xido magnésico, o las sales
de metal alcalino de écidos inorgdnicos débiles, tales
como los carbonatos y bicarbonatos de sodio y de potaseio,
el fosfato trisddico y el metasilicato sddico.

La concentracidn de la solucion o suspensién
del agente fijador de dcido empleado, puede ser de 0,1

a 3,0%. &in clertos casos pueden usarse incluso proporcio-
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nes inferiores de agente de fijacioén de acido, por ejemplo
0,01,

Cuando la impregnaciodn con ese agente ge realiza
antes del tratamiento con el tinte, el exceso de la
soluciodn puede retirarse antes del tratamiento con el
tinte. Si se desea, antes del tratamiento con el tinte,
el material impregnado puede secarse a cualquier tempe-
ratura conveniente, por ejemplo entre 802C y 1102C, As{,
en una caracteristica de este invento, los tratamientos
con el agente de fijacidén de acido y con el tinte,
pueden llevarse a cabo como dos operaciones de impregna-
cion. rn otra caracteristica, la impregnaciodon con agente
de fijacion de acido puede realizarse por uns operacion
de empapado, aplicandose el tinte por estampado del
material textil impregnado, con una pasta de estampacion
concentrada que contenga el tinte. Como variante,
los tratamientos con el agente de fijacidn de dcido y
con el tinte, puede llevarse a cabo sucesivamente en un
g0lo bafio o tina, sumergiendo primero el material celuld-
sico en la solucion o suspension del agente de fijacion
de dcido, y afiadiendo luezo el tinte al mismo.

Cuando el tratamiento con el agente de fijacidn
de &cido se lleva a cabo durante el tratamiento con
el tinte, puede usarse un solo bafio de tratamiento que
contenga las cantidades necesarias de agente de fijaciodn
de dcido y de tinte.

Cuando la solucidén de tinte y el agente de
fijgacion de adcido seaplican en operaciones de impregnaciodn
bien separadamente o bvien en un solo bafio de tratamiento,

resulta corrientemente practico, calentar por alain medio
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el material tratado, durante un corto tiempo, por ejemplo
de 1 a 5 minutos, dado que estos tratamientos térmicos

se ha comprobado que, en general, disminuyen la cantidad
de tinte que se elimina en operaciones sucesivas de
restregado.

Algunos materiales textiles tejidos en anchos
desusadamente grandes, tales como los materiales para
alfombras de pelo, de rayon viscosa, es sabido que
resultan diffciles de tefiir en colores lisos, con tintes
directos, ya que es dificil obtener una temperatura
suficientemente uniforme en toda la anchura del material,
durante el proceso de tefiido. Otro inconveniente del
uso de los procesos de tefiido comunmente empleados
utilizando tintes directos para la coloracidén de estos
nateriales velludos, es que las elevadas temperaturas
necesarias afectan adversamente caracteristicas fisicas
interesantes del pelo de la alfombra, tales como el
torcido y el rizado, y, consigulentemente, perjudican
la resiliencisa.

Se ha observado gue estos materiales pueden
tefiirse en tintes uniformes o lisos de propisdades sobre-
salientes de resistencia a la humedad, haciendo pasar
el material a traves de una solucion que contenga, a la
vez, el tinte y el agente de fijacion de acido, y mante-
niendo el material entre 102C, y 308C, durante por lo
menos 10 minutos antes del lavado. La verdadera tvempe-
ratura empleada, es convenientemente la temperatura
ambiente en el aitio en que se aplique el procedimiento.

£n esta memoria, las palabras "vejez" y "enveje—

cimiento" se usan pamreferirase a la etepa de mantener
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el material textil, impregnado con el tinte a la vez que
con el agente de fijacion de dcido, a la temperature
ambiente, antes de enjuagarle y frotarlo para eliminar
cualquier tinte, los accesorios de tefildo y el exceso

5. de agentes de fijacidén de dcido, sueltos que se encuentren
Presentes.,

La longitud del perf{odo de envejecimiento,
puede variar entre amplios limites.Durante este periodo,
existe un aumento gradual, hasta un mdximo, en la

10. cantidad de tinte qQue se absorbe enérgicamente en el
neterial, de modo que registen a los ulteriores trata-
mientos de lavado. 1 tiempo después del cual no existe
ulterior sumento en la absorcidn de tinte, depende de la
temperatura: del agente de fijacidn de dcido y del

15. tinte usados.

Ln general, el tlempo necesario para congeguir
la mdxims absorcidn serd mes corto (a) cuando se usen
tintes que contengan un grupo dihalogenotriazina con
preferencia a los tintes que contengan un grupo monohalogeno-

20. triazina, (b) cuando se utilicen agentes defijacion de
dcido enérgicamente alcalinos y (c¢) cuando la temperstura
atmosférica sea relativamente elevads.

Al @coger el agente de fijacidén de dcido a
emplear en este procedimiento, debe tenerse presente que

25. los dlcalis cdusticos dan rapidamente lugar & que los
dtomos halogenos unidos &l micleo triazinico se eliminen
por hidrolisis y se sustituyan por grupos hidroxilo,

de modo que, en general, se prefiere usar como agente

de fijacidén de dcido, un alcali no-cdustico. Los agentes

30. de fijecidn de dcido preferidos, son los que proporcionan



soluciones acuosas de—-cinormales, de un pH comprendido
entre 11 y 12, por ejemplo los carbonatos sddico
y potdsico.
Asi, como ejemplo, la mixima absorcidn del
5. tinte usado en el ejemplo 1 de este memoria, se obtiene
en unas 4 horas cuando como a2gente de fijecidn de dcido
se usa el bicarbonato sddico, y el material se mentiene
e unos 152C, antes del lavado, mientras que el empleo
de carbonato sdédico hace posible reducir a 30 minutos
10. este perfodo de envejecimiento.

S5i se desea, puede usarse un bhafio de trata-—
miento que contenga el tinte y, cuando se ha presentado
algin agotamiento de la solucidn del tinte, se ayuda con
preferencia por la adicidn de un electrolito neutro

15. tal como sal comin; el agente de fijacidn de dcido puede
afindirse al mismo, fijando as{ el tinte en el materia)
celulédsico y ayudando ademds al agotamiento del bafio
de tefiido: Al tefiir en aparatos de tefiido comunmente
empleados wtilizando M {quidos excesivos" (o sea en

20, condiciones en que la relacidén de liquido del bvafio a
materia] textil es del orden de30:1 a 40:1 en peso)
es conveniente usar como agentes de fijacidén de dacido,
alcelis no-cdusticos, con preferencia agentes de fijacién
de dcido que proporcionen una solucidn acuosa decinormal
254 de un pH inferior & 12. Al utilizar estos agentes de
fijacién de dcido, la temperatura de la solucidn @l
tinte he de mantenerse siempre inferior a 602C., con
preferencia de 109C.a 25%C,, empleando tintes que con-
tengan un grupo dihalogenotriazina, pero ha de mantenerse

30. por encime de 502C,.,, por lo menos durante parte del tiempo,
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con preferencia de 802C, al punto de ebullicidn de la
solucidn, cuande se usen tintes que contengan un grupo
menohalogenotriazina,

El procedimiento a baja temperatura utilizando
un tinte que contenga un grupo dihalogenotriazina,
resulta especialmente valioso para el tefildo de tejidos
compuestos que contengan fibras celuldsicas y no-celuléd-
sicas, por ejemplo, lana y fibras de acetato de celulosa,
dado que en estas condiciones las fibras no-celulésicas
queden virtualmente sin tefiir y se obtiene por tanto
un €ecto de reserva o cambiante.

De acuerdo con otra caracterf{stica de este
invento, se proporcionzun procedimiento para el estampado
de materiales textiles de celulosa, que comprende el
aplicarles una pasta espesa o concentrada de estampedo,
qQue contenga un tinte antraquinonoide, como antes se
indica ¥y qQue contiene ademas un agente de fijacidn de
deido, y el mantener los materiales textiles celuldsicos
de 102C a302C, durante 10 minutos por lo menos, lavendo
y secando a continvacione.

En este nuevo procedimiento de estampado, los
agentes de fijacidn de dcido preferidos que se emplean
en la pasta de estampado, son los que proporcionan
soluciones acuosas decinormales de pH?ntre 8y® ¥y
los agentes de fijacidn de dcido insuficientemente solu-
bles en azua para dar una solucién decinormel y que
pProporcionan una solucidn acuose saturada con un pH
comprendido entre 8 y 12. Al usarse en combinacidén con
un alginato, por ejemplo el alginato sdédico, como

agente espesativo, en la pasta de estampado, el mievo
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procedimiento de estampacién resulta especialmente
valioso para el tefiido local de materiales textiles de
pelo velludo de rayoéon viscosa de anchura desusadamente
grande, tales como los que se utilizan para alfombras

y tapiceria. .

TLos tintes que pueden usarse para el tefiido

de materiales textiles celuldsicos de acuerdo con

este invento, pueden obtenerse por métodos conocidos.
Por ejemplo, puede condensarse una proporcidn molecular
de un derivado amino-antraquinons en el que el grupo
amino puede estar directamente unido al micleo antraqui-
nénico, o a algun otro grupo, por ejemplo un micleo
aromitico, presente en la molécula, y qQue contenga

por lo menos un grupo solubilizante iondgeno tal como
-SO3

ciapirico, tal como cloruro cianirico o bromuro ciamirico,

H o -COZH, con una proporcion molecular de un haluro

para obtener tintes dotados de un grupo dihalogenotriazinaj
pueden usarse también los productos obtenidos sustituyendo
un segundo de los &tomos halogenos del haluro ciamirico,
por un grupo hidroxilo, thiol o amino, o por un radical
orgénico, enlazado a través de un dtomo de oxigeno,
azufre o nitrdégeno; pueden usarse agimismo los productos
obtenidos por la interaccidén de una 2-alkil- o una
2-aril-4:6-dihalogenotriazina, tal como Z2-metil-4:6-
dicloro-g-triazina y 2-fenil=4:6-dicloro-g—triazina,
con 1 proporeidn molecular de un derivedo amino-antraqui-
nona, como antes se indica.

Como ejemplos de derivados aminocantraquinona
susceptibles de usarse para la fabricacion de los tintes

utilizables en el procedimiento de este invento, pueden
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citarse el doido 1-amino-4-(4'-aminoanilino)-antraquinona-

2=-gsultonico, el dcido 1=amino-4-(4'-aminocanilino)-antra-
quinona-2: 3'~disulfaenico, el dcido 1:4-diaminocantraquinona-
2:6-disulfanico y el dcido 1-amino=4-/ 4'-(4"-aminofenilato)
5. -aniling/~antraquinona=2: 3':5=trisulfonico., &n la tabla

que figure mds adelante en eata memoria, se indican

otros derivados amino~antraguinona adecuados.

Los tintesgmpleados en el procedimiento de

este invento, pueden aplicarse a cualquier material

10. textil celulédsico, por ejemplo algoddn, lino, y celulosa
regenerade. Cuando toda la superficie del material haya
de tratarse con la solucion del tinte, puede afiadirse
a ella cualquiera de los auxiliares del bafio de tefiido
comunmente empleados, por ejemplo clorurc sddico,

15. sulfato sédico, alginato sédico, éteres alkilicos de
celulosa solubles en agua y urea.

En el procedimiento de estampado de estelnvento,
las pastas de estampado utilizadas pueden contener los
auxiliares corrientemente usados, por ejemplo, urea y

20. los agentes espesativos tales como metilcelulosa, almidén
o fécula, y goma de algarrobo, pero se prefiere emplear
como agente espesativo, un alginato, por ejemplo el
alginato sddico.

Después de tratar ¢l material textil con la

25, solucioén del tinte, el material textil ya coloreado o
tefiido puede lavarse, por ejemplo, enjurgzdndolo con agua,
con objeto de eliminar cualquier tinte, agente de fijacidn
de &cido, libres, y auxiliar de bafio de tefiido o pasta
de estampado que se encuentiren presentes en el material

30. toxtil. Ia resistencia del material textil tefiido, a los
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tratamientos en mimedo y al restregado, se aumenta
generalmente sometiéndolo a un desengrasado en un2 solu-
c¢idn acuosa diluida e hirviente de jabon o de un deter-
cente. muste proceso, con bPreferencia aplicado durante

5 a 10 mimtos, es mucho mis enérgico que el normalmente
usado como etapa de lavado al tedir o estampar con la
mayoria de los tintes directos comerciales, ya que

éstos se eliminarfan de la fibra por lavaedo, si se some-
tieran a un tratamiento de fregado de esta naturaleze.

Bl nuevo procedimiento resgsulta especislmente
interesante para los tintes antraquinonoides anteriormente
indicados que, al tefiir mediante un bafio neutro, tisnen
una beja sustantividad sobre la celulosa, especialmente
los tintes que tlenen para la celulosa una afinidad
inferior a la acusada por la Crisofenina G. Las palabras
"sugtantividad® y "afinidad" ge utilizan en esta memoria
con las significaciones indicedas en las pdgs. 172 y 102,
respectivamente de la segunda ediciodén de "The Physical
Chemisgtry of Dyeing" por T.Vickerstaff, publicada en
1954 por Oliver y Boyd, en Londres.

Por el procedimiento de este invento, se obtienen
en los materiales celuldsicos, tintes de excelente
lustre, y de propiedades de resistencia a2 los tratamlentos
en himedo y al roce. Bl procedimiento presenta una ventaja
en la facilidad de aplicacidn, con respecto a los métodos
conocidos que se aplican para obtener coloridos de pro-
piedades andalogas de resistencia, mediante por ejemplo
tintes de tina, de timna solubilizados y azdicos. kstos
coloridos se consiguen incluso por el procedimiento

de bafio unico antes descrito, utilizando maquinaria
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convencional de tefiido por partidas.

Bste invento me aclara, &in limitarse, por los
ejemplos siguientes, en los que las partes y porcentajes
gon ponderalese.

BEJLMPLO 1.

A la temperatura ambiente, se impregnan 100
partes de un tejido liso y blanqueado de algoddn, con
una solucién acuosa que contiene 1,0% de carbonato
sédico, ¥ se escurren entre rodillos hagta que su Ppeso
equivale a 200 partes, y luego se secan a 1008C, ikl
tejido se impregna & continuacidén con una solucién
acuosa que contiene 2% del tinte azul obtenido conden-
sando dcido 1-amino-4-{4'-aminoanilino)-antraquinonse
2:3':5=-trisulfbnico, con 1 mol de cloruro ciamirico,
gse escurre entre rodillos hasta que su peso equivale a
200 partes y luego se somete durante 1 minuto a la accioén
del vapor a 1002C, xl tejido se enjuagéa continuacion
completamente en agua y después en solucion débil de
bicarbonato sddico, seguido por jabdén hirviendo ¥y
enjuagado final en agua y secado.

#1 tejido se tifle en tono azul verdoso resis-—
tente al lavado y a la luz,.
uJEMPLO 2,

A la temperatura ambiente se impregnan 100
rartes de tejido liso de algoddn blanqueado, con una
solucidn que contenga 25 del tinte azul usado en el
ejemplo anterior 1% de bicarbomato sdédico y 0,2% de un
aceite altamente sulfonado, y a continuacidn se escurren
entre rodillos hasta que su peso equivale a 200 partes.

ul tejido se seca en un secador de corriente caliente,
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a 1102C y a continuacion se lava sucesivamente con agus
¥y solucién de jabdn hirviendo y después se enjuaga y
seca.

Ll tejido se tifile en azul verdoso, registente
al levado y a lea lusz,

BJEMPLO 3.

Durante 2 horas se tratan s une temperaturs
comprendide entre 189C. y 20¢C, en un depéeito de tefiido,
100 partes de un tejido lismo de algoddn blanqueado, en
500 partes de una solucidn acuosa que contenga 0,45
parte del tinte azul utilizado en el ejemplo primero,

15 partes de sal comin y 2,65 partes de carbonato sddico
anhidro. ¥l tejido se enjuaga a continuacidn en agua,

se hierve en solucidén débil de jabdn, se enjuaga de
nuevo en agua, y finalments se seca.

sl tejido se tifle en azul verdoso brillante
que resiste al lavado y a la luz.

HSJEMPLO 4,

100 partes de hebra de raydn viscosa hilads,
en forma de mAadeja, se agltan en un recipiente abierto
de tefiido, durante 2 horas a una temperatura comprendids
entre 18¢C, y 20¢C,, en 3,000 partes de una solucidn
acuosa que contenga 1 parte del tinte azul usedo en el
ejemplo primero, 90 partes de sal comin y 3 nartes de
carbonato sddico anhidro, La hebra se enjuaga con agua,
ge hierve en solucidn débil de jabdn, se enjuaga de
mevo en agua y finalmente se seca.

51l tejido se tifie en azul verdoso brillante,

que resgiste el lavado y la luz,.
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SJEMPLO 5.

Durante 2 horas se tratan en un "winch" 100
partes de un tejido combinado constituido por un 504 de
lana y un 50/ de rayodn viscosa, a una temperatura compren-—
dida 1382C y 202C en 2,500 partes de una soluciodn acuosa
que contenga 1 parte del tinte azul usado en el ejemplo
primero, 80 partes de sal comin y 3 partes de carbomato
sédico anhidro. &1 tejido se enjuaga en agua, se trata
en un@solucién jabonosa débil, a una temperatura
comprendida entre 502C y T020C, se enjuage de nuevo en
ague y finalmente se seca,

&1l componente de raydn viscosa del tejido
combinado se tifie en azul verdoso brillante, resistente
al lavado y & la luz, mlentras que la lans solo se tifie
ligeramente en un tono azul may pdlido.

BJEMPLO 6,

Se impregnan 100 partes de un tejido liso
de algoddén blanqueado, con une solucién acuosa, a la
temperatura ambiente, que contiene 1% de bicarbomato s6—
dico, 0,25 de un aceite altamente sulfonado, y 1% del
tinte obtenido condensando proporciones equimoleculares
de cloruro ciamirico y édcido 1-amino~4-(4'-metilamino-
anilino)-antraquinona-2: 3'-disulfénico y aislando el
producto a un pH de6,5 aproximedamente en presencia de
un amortizuador de fosfato. vl tejido se eagcurre entre
rodillos de tal modo gque su peso sea equivalente a
200 partes, y se seca por paso a través de una estufa
de corriente caliente, mantenida a una temperatura

comprendida entre 1002C y 1102C,

Bl tejido se enjuaga a contimmcidn primero
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con agua, luego en una solucidn de jabén hirviendo y
fimelmente en agua, antes del secado final,

&l tejido se colorea en un tono azul brillante
¥y resiste al lavado y la luz.

EJEMPLO 7.

Se tratan 100 partes de un tejido de filamentos
de viscosa en un recipiente de teiiido que contiene 5Q0
partes de una solucidn acuosa que contenga 1,5 partes del
tinte azul obtenido condensando dcido 1-amino-4-{3'-
aminoanilino)-antraquinona~2:4'~disulfénico con 1 mol
de cloruro ciamirico, y aislando a un pH de 6,5 aproxima-
damente en presencis de un moderador de fosfato, 2,3
partes de carbonato sdédico anhidro y 15 partes desal
comin, £l tefiido se realiza a la temperatura ambiente
durante 90 minutos. 1l tejido se enjuaga primero en
agua y luego se hierve en solucidn débil de jabdn, se
vuelve & enjuagar en agus, y finalmente se seca,

Ll tejido se colorea en un tono azul rojizo
brillante, registente al lavado y a la lugz.

LJuMPLO 8,

Durante 1 hora se tiflen a 852C. 100 partes
de hebra de rayomn viscosa en 3,000 partes de solucioén
de tefiido que contenzan 150 partes de cloruro wddico
9 partes de fosfato sddico tribdsico y 1 parte del tinte
obtenido condensando dcido 1-amino=4—(4'-aminoanilino)-
antraquinona-2: 3'~disulfdénico coh una proporciodn mole-
cular de 2-fenoxi-4:6-dicloro-g-triazina., A continmaecioén
se retira la hebra que se enjuaga con agua caliente,
se desengrasa durante 5 minutos en solueidn acunose

hirviente de detergente al 0,2% y se seca.
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De este modo la hebra se tifie en un tono
azul brillante dotado de una excelente resistencia al
lavado ¥y 2 la luz.

EJMPLO 9,

Durante 1 hora se tifien a 852C. 100 partes de
hebre de rayon viscosa en 3,000 partes de una solucidn
de tef’ido que contenga 150 partes de cloruro sddico,
15 partes de carbonato sddico y 1 parte del tinte obtenido
condensando 2 proporciones moleculares de dcido
1~amino-4-{4 '-aminoanilino)-antraquinona-2~-sulfénico,
con une proporcién molecular de clorurociamirico. La
hebra se lava a continuacion y se restriega como se
indica en el ejemplo 8.

La hebra se tifie as{ en un color azul que posee

una excelente registencia al lavado.

wJuMPLO 10.

Se tifien 100 partes de hebra de rayén viscosa,
por el método descrito en el ejemplo 7, sustituyendo el
tinte usado en ese ejemplo por una parte dsl tinte
usado en sl ejemplo O.

La hebra se tiZfe en un tono azul brillante
dotado de excelente resistencia a los tratamientos
humedos.

LIsNMPLO 11,

100 partes de un tejido de pelo velludo de raydn
viscosa, se impregnan a le temperatura ambiente hacién-
dolas pasar a traves de una solucion acuosa que contengs
0,55 de carbonato sddico y 0,25 del tinte usado en el
ejemplo 6., sl tejido se escurre entre rodillos hasta

que su peso equivale a 200 partes. Se deja envejecer
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a une temperatura de 18¢C, durante 30 minutos, & con-
tinuacioén se lava con agua fria, y se seca.

£l tejido se tifie en tono azul brillante resis-
tente 2l lavado y 2 la lugz.

LJEMPLO 12.

Se afiaden 100 partes de hebra de rayén viscosa
a unz solucidén obtenida disolviendo 2 partes del tinte
usado en el ejemplo 7, en 3,000 partes de agua, a una
temperatura comprendida entre 132C y 202C, Se afiaden
90 partes de cloruro sddico y la hebra se agita durante
30 minutos. Se afiaden 6 parses de carbonato sddico,
vy después de otros 60 minutos se retira la hebra y se
lava y desengrasa como se describe en el ejemplo 8.

La hebra setifie en tono azul brillente dotado
de una excelente resistencia al lavado v a la luz.

En el ejemplo anterior se obtiene un resultado
andlogo cuando el carbonato sddico se sustituye por una
mezcla de 3 peartes de bicarbonato sdédico y 3 partes
de carbonato sddico, o por 6 partes de tosfato trisddico,
0 por una mezcla de 2 partes de carbonato sddico con 4
rartes de fosfato trisddico, o por una mezcla de 3
rartes de carbonato sbédico con 3 partes de metasilicato
sddico.

Se obtiene un resultado similar cuando, utili-
zando cualquiera de estos agentes de fijacidén @ dcido,

o mezclasg de fijacién de dcido, el cloruro sddico se
sustituye por un peso igval de sulfato sbédico anhidro.

La hebra blanqueada de algoddn se tifie también
en un tono azul brillante, dotado de excelente resis-—

tencia al lavado y a 18 luz, por el método y sus veria-
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ciones que se describen en el ejemplo anterior,

BJEMPLO 13,

A una temperatura comprendida entre 189C y
202C, se tratan en un recipiente de tefiido 100 partes
de tejido de algoddn blangueado, con 500 partes de una
solucidén acuosa que contenga 15 partes de cloruro sddico
¥y 1 prarte del +%inte azul utilizado en el ejemplo 7.
Al cabo de 30 minutos se afinden 2 partes de carbonato
sédico annidro y el tefiido se continua durante 1 hora.

&l tejido se enjuaga luego con agua, se hierve
en una solucion acuosa dejabbén al O, ¥ durante 5 minutos,
ge enjuaga de nuevo con agua y se gseca. Se obtiene un
tono azul brillante.

Si el tejido del ejemplo anterior se sustisuye
por un tejido mezcle que contenga tioras de algoddén y
de rayén viscosa, @mbas se tifien en tonos azul brillante.
BJEMPLO 14,

A una temperatura comprendida entre 1852C
y 202C se impregnan 100 partes de un tejido lismo de
algodén, blanqueado, haciéndolas pasar a través de
una solucidn acuose que contenga 1% de hidréxido sédico,
40 de urea y 2% del tinte usado en el ejemplo 9, El
tejido se escurre entre rodillos, hasta que su peso
equivale a 200 partes, luego se calienta en un horno de

tostacidn, a una temperatura comprendida entre 1402C.

¥y 1502C durante 20 minutos.

A continuacidén se enjuage con agua, se desengrase

en solucidn acuosa e hirviente de jabdn gl 0, 3%, se lava
nuevagente en agua, y Se secs,

&l tejldo se tifie en tono azul, muy resistente



al lavedo y 2 la luz.
EJEMPLO 15,

Se impregnan 1C0 partes de tejido liso de algodén
con una solucidn acuosaque contenga 1% del tinte usado
5. en el ejemplo 8, 1% de carbonato sbddico y 0,2% de un
aceite altamente sulfonado, y el tejido se escurre luego
entre rodillos, hasta que su peso eguivale & 200 partes.
A continuacidén se somete a la accidn del vapor a 102¢C,
durante 5 mimitos, ge enjuaga en agua caliente, se
10. desengrasa durante 2 minutos en una solucidn hirviente
de detergente al 0,2/ se enjuaga con agua y se sec.
k1l tejido se tifle en tono azul brillante,
dotado de excelente resistencia al lavado y a la lusz.
Si el tejido se seca anteg de la etapa de someterlo
154 aj, vapor en el proceso anterior, se consigue una tonali-
dad Mgeramente mds promunciada.
BJEMPLO 16,
Se tifien 100 partes de hebra de algoddn blan-—
queada, en un liquido de 3,000 partes, Que contenga
20, una parte del tinte usado en el ejemplo 8, 90 partes
de sal comin, 4,5 partes desosa y 4,5 partes de metasili-
cato sddico, a una temperatura de 852C. durante 75
minutos. Transcurrido este tiempo, la hebra se enjuage
con agua caliente, se desengrasa durante 2 minutos en
25, una solucién hirviente de detergente, se enjuagae yse
seca. kn estas condiciones la hebra queda tefiida en
tono azul brillante de excelente resistencia al lavado
¥y a la luz.
LJEMITO 17.

30. Se impregnan 100 partes de tejido de algoddn



He

10.

15

20.

25,

30.

con una solucidn acuosa de sosa cdustica al ¥ y se
escurren entre rodillos hasta que el peso del tejido
sea equivalente a 200 partes y se seca.

bl tejido tefiido se estampa con una pasta de

egtampado, que contiene

Tinte usado en el ejemplo 1 3 partes
urea 5 m
agua 57
solucidn de alginato sddico &l 5% _35 "
100 ®

Bl tejldo estampado se seca y somete a la
accidn del vapor durante 5 minutos, se enjuaga con agua
fria, se desengrase durante 5 minutos en una solucidn
hirviente de detergente, y ge seca. Se obtiene una egtam-
pacidén en azul dotada de buena resistencia al lavado
¥y a la luz.

Una pasta de estampado que contiene

tinte usado en el ejemplo 1 3 partes
agua 76 n
solucidn acuosa de alginato sdédico al 5% 20 "
bicarbonato sddico 1 "

se aplica a un tejido de pelo velludo de rayédn viscosa,
por estampacioén en pantalla. £l tejido se envejece duran-
te 4Poras a le temperature atmosférica (188C) se enjuage
en agua fria, se desengrasa en una solucidn scuosa e
hirviente de detergente al 0,3 se enjusgs de nuevo en

agua fria y sge seca,

Se obtiene un dibujo azul fijo, donde se ha
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aplicado la pasta de estempedo. bin el ejemplo anterior
el tiempo de envejecimiento puede anpliarse hasta un
periodo de un diza o més prolongado, sin afectar el
resultedo final. Si el tiempo dé envejecimiento es
inferior a 4 horas, la abgorcion del tinte es menor,
pero se obtiene una coloracidn después de un periodo
de envejecimiento de pocos minutos,.

Se obtienen resultados andlogos, cuando la
pasta de estampado se aplica mediante un estartidor o
por rociado.

AJuMPLO 19,

Se prepara una pasta de estampado como se
describe en ol sjemplo 18, pero sustituyendo el bicar-
bonato sddico por un peso igual de carbonato sddico.
La pasta de estampado de esta naturaleza, se aplica de
modo andlogo a pedazo de tejido de raydn viscosa de
pelo velludo y se trata como se describe en el ejemplo
18, La buena absorcidn del tinte da por resulitado efectos

de dibujo de tono azul fijo, que se obiienen con tiempo

- de envejecimiento comprendido entre pocos minutos y

pocos dias.
LIEMPLO 20.
Mediante el estampado por pantalla se aplica

e un tejido de algoddn la pasta de estampado siguiente.

Tinte usado en el ejemplo 7T 3 partes
Urea 5 "
Agua 56 w
Solucién acuose de alginato sddico al 5% 35 "
Bicarbonato sddico I

) 100
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Ll tejido estampado as{ obtenido se deja enve-
jecer a la temperatura atmosférica (182C) durante 3 horas,
se enjuaga con agua fria se desenzrasa durante 5 minutos
en unégolucién acuosa e hirviente al 0, 3> de detergente,
se enjunga en agua fria y se seca. Se obtiene un estampado
azul brillante, de intensidad de tono andloga a un estam—
pado obtenido estampando tejido de algoddén con la pasta
de egtampado anterior, y secando luego el tejido estampado
a temperaturas elevadas, y sometiendo & la accién del
vapor. Se obtienen resultados andlogos si se usa tejido
de algoddn o de viscosa hilada, mercerizado, en lugar
del tejido de algoddén, y si la pasta de estampado se
aplica con rodillo de estampacidn.

WJEMPLO 21.
Una paste de egtampado gque contenga

Tezldo obtenido condensando dcido 1-amino-

4= 4‘—metilamino-anlllno)—antraqu1nona-2 30—

disulfdénico con 1 proporcion molecular de
2-metoxi=4s6=dicloro—-g~triazina 2,5 partes
Agva 76,5 "
Solucién acuosa de alginato sddico al 5% 20 "
Carbonato sddico 1 "

se aplica a un tejido de pelo velludo de raydn viscosa
por estampado en pantalla, A contimuacion se deja gue
el tejido envejezca a la temperatura atmosférica (182C)
durante 18 horas, se enjuage en agua fria, se desengrasa
en solucidn acuosa e hirviente de detergente al 0,3% se
enjuagza en agua fria y se seca,

Se obtiene un dibujo azul resistente en los
sitios de aplicacidn de la pasta de estampmado. &n la
pasgta de estampado anterior al carbonato sddico puede

gustitulrse totel o parcialmente por bicarbonato de aodio.
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WJEMPLO 22,

Una pasta de estampado que contenga

Tinte usado en el ejemplo 1 3 partes
Urea 3 "
Agua 49 "
Solucidén acuosa de alginato sddico al 5% 35 "
Pagta acuosa de oxido megnésico al 50% 10 v
100 "

se aplica a un tejido mercerizado de algoddn. Le estampa-
cién as{ obtenida se deja envejecer a la temperatura atmos-
férica 189C. durante 12 horas, se enjuaga en agua fris,
se desengrasa durante 5 minutos en solucidn acuosa hir-
viente de detergente al 0, 3%, se enjuaga en agua fria
¥y se seca. Se obtiene un estanpado en azul, resistente.
La tabla siguiente proporciona, en la tercera
columna, las tonalidades obtenidas cuando el tinte
preparado por la interaccion de cantidades equimolecula-
res de la triazine halozenada indicada en la segunda
columna, y el derivado de aminocantraquinona citado en
la primera columna se aplice a materiales ftextlles celu-

loégicos, por el procedimiento anteriormente descrito,

TABLA
Halogeno-~ Color
Derivado de aminoantraquinons triazine
Acido 1-amino-4-(4‘'-metilamino- 2:4~dicloro- azul
anilino)-antraquinona-2-sulfoénico 6-metoxi-g-

triazina

Acido 1-emino—4-(3'- /A -hidroxietil—- 2:4~dicloro- azul
aminoanilino)-antraquinona-2:5- 6~metoxi-g—
disulfdénico triazina
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Halogeno—

Derivado de aminocantreaguinora triazina Color
Acido t1-gmino=4=-(4'-n~-butil-  2:4-3icloro- azul
aminoanilino)-antraquinona-2: 6-renoxi-—g- rojizo
I'=disulfonico triazina
Acido 1-emino-4-/ 4'-(4"~ cloruro verde
aminotenilazo)-anilin ciamirico oliva
antraqu;nona—E:Z":S-
trisulfonico
Acido 1-amino-4-—(4‘'~amino- azul
anilino)-antraquinona—2:3':6- " verdoso
trisulfonico
Acido 1-amino-4-(4‘'-amino-3'~ " azul
carboxiani;ino)-antraquinona- verdoso
2t5=~disulfonico
Acido 1-amino-4-(3'-amino- u azul
anilino)-antraquinona-zz4':5—
trisulfonico
Acido 1-amino-4-/ 4'-(4"-amino- " azul
fenil)-aniling/-antraquinofae verdoso
23 3":5=trisulfonico
Acidol-amino-4-(4 ‘-metilamino- " azul
anilino)—antraquinona—Z:3':5- rojizo
trisulfonico
Acido 1-amino=4-(4‘'-butilamino- " azul
anilino)-antraquinona~2: 3'-disul- rojizo
fonico
Acido 1-amino=4-(4'=-ciclohexil- " azul
aminogniling)-antraguinona- rojizo
2:3'=disulfonico
2=(2"-~hidroxi=-3"-gulfofenil )~5~ " rojo
(4'-anino=3t-sulfoanilino)-
antrapirimidina
Acido 1-amino-4-(4'-metilamino- " azul
3~carboxianilino)-antraquinona=
2=gulfonico
Acido 1-amino-4-—(3'= A-hidroxi- " azul
etilaminoanilino)-antraquinona- rojizo
2:5-disulfonico
Acido 1-amino-4-(4'-aminganilino)- " azul
entraguinona«~2: 3'-disulfonico verdoso
Acido 1-amino-4-(3'-amino=5'-metil-" azul
agilino)—antraquinona—Z:4'—disul— rojizo
fonico
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Halogeno=-

Derivaedo de amincantraquinona trizzing Coloxr
Acido 1-agino-4-(3'-amino-2'- Cloruro azul
metilaniling)-antraquinona- cianirico rojizo
2:5'~disulfonico
Acide 1:4-diaminoantragqulinona-
2-gulfénico " violeta
Acido 1-azmino—4-(3'-amincanilino}  Bromuro azul
entraquinona-2:4t-disulfonico ciamirico rojizo
Acido 1-amino-4-(4'-aminoanilino)- " azul
antraquinona-2: 3'=5-trisulfonico verdoso

#) tinte obtenido de dos proporciones molecu-
lares de cloruro cianurico con una proporcidn molecular
de dcido 1:5-dihidroxi=4:8-di—-(4'=amino-3'=sulfoaniline)-
antragquinona-2:6-disulfonico, proporciona tonalidades
azul verdoso al aplicarse a materiales textiles celuléd-
gicos, por el procedimiento anterior. Bl tinte obtenido
de proporciones equimoleculares de cloruro ciamirico,
decido 1-amino-4-{4'-aminoanilino)-antragquinona-2:3'-
disulfénico, y dcido 4-emino-4'-hidroxiazobenceno-3'-
carboxilico, proporciona tonalidades verde amarillento,
8] aplicarse a materiales textiles celuldsicos por los
procedimientos anteriores.

H O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarlo en la prdctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle,
en cuanto no alteren su principio fundamental. También
se hace constur que el invento corresponde & una patentes

presentada en Inglaterra con fecha 18 de abril de 1956,

n® 11.805, acoziéndose por lo tento a los beneficios que
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conceden los Convenios Internacionales en vigor, ¥
gsiendolo que comnstituye la esencia del referido invento
v por lo que se solicita ler. Catificado de Adiciodn en
Lgpafia por: "Mejoras introducidas en el objeto de la
patente principal n? 228,861, concedida en 8 de junio
de 1956, por: "Procedimiento para el tefiido y el estam—
pado de materiales textiles celuldsicos"; caracterizdn-
doge dichas mejoras por lo siguiente:

12,.~ Mejoras en el procediaiento para el tefiido
y el estampado de materiales textiles celulodsicos, objeto
de la patente principel, caracterizadas por utilizarse
tintes antraquinonoides que contienen, por 1o menos,
un grupo solubilizante ionogeno y también, por lo menos,
un grupo 1:3:5~triazinil-amino, o amino sustituido
que contiene, por lo menos, un &tomo haldgeno unido
a un dtomo de carbono del anillo triazinico, y ademds,
poraue el procedimiento citado comprende el impregnar
el material textil con un agente de fijacidn de dcido,
en medio acuoso, y el tratar simulténea o subsiguiente=-
mente, el material textil con una solucidn acuosa del
tinte.

22,- Mejoras, segin reivindicacidn 12, carac=-
terizadas por comprender el empapar el meterial textil
haciéndolo pasar a través de una solucidn acuvosa y dilui-
da de un agente de fijaciodon de dcido y, con o sin una
etapa de secado, empapar luezo el material textlil hacién-
dolo pasar 2 traves de una solucion acuosa de un tinte
antraguinonoide, como se indica en la reivindicacion 12,

32,- Mejoras, segun reivindicacion 18, carace—

terizadas por comprender el empapar el material textil
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haciéndolo pasar a través de una solucion o suspensiodn
acuosa y diluida de un agente de fijacidn de acido y,

con o sin etapa intermedia de secado, aplicar luego al
material textil una pasta espesa de estampado que contiene
une solucidn acuosa de un tinte antraquinonoide, como

g6 indica en la reivindicacion 1&,.

4¢ .~ lle joras, segin reivindicacidn 18, carace—
terizadas por comprender el empapar el material textil
haciéndolo masar a través de una solucidn acuosa que
contenga, a la vez, un agente de fijacidn de dcido y un
tinte antraquinonoide, como se indica en la reivindicacion
18,

52,~ llejoras, segun lo especificado en cual-
quiera ds las reivindicaciones 12 a 42, caracterizadas
ademds porque el material textil se lava y seca después
del tratamiento con la solucion de tinte.

62,-Mejoras, segin lo especificado en cual-
guiera de lag recivindicaciones 12 a 42, caracterizadas
porque el material textil se mantiene entre 102C y 302C
durante 10 minutos por lo menos, después de tratarse
con la solucidn de tinte, y & continuacion se lava y
seca el material textil.

‘72 .= e joras, segin lo especificado en cualquie-
ra de las reivindicaciones 12 a 42, caracterizadasg porque
el material textil se calienta ¢ somete a la accidn del
vapor, durante 1 minuto por lo menos, después de tratar con
la solucidn de tinte y el material textil se lava y seca
a continuacion.

2,- Mejoras, segin reivindicaciones anteriores,

caracterizadas por comprender el tratar el material textil
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en una solucidn acuosa de un tinte antraquinonoide, como
se indica en la reivindicacidn 12, y cuando parte del
tinte ha sido absorbido por el material textil, el afiadir
un agente de fijacion de dacido a la solucion de tinte;

el tratar el material textil con la solucion de agente

de fijacion de dcido y detinte asi formada, y el lavarlo
¥y secarlo a continuaciodn,.

92 .- liejoras, segin lo especificado en la
reivindicacidén 82, caracterizadasporque el agente de
fijacidn de dcido empleado es tal que proporcione unas
solucién acuosa decinormal de pH inferior a 12.

102.- Mejoras, segin lo especificado en la
reivindicacién 88 a 98, caracterizadas porque el tinte
antraquinonoide usado contiene dos atomos de halogeno
unidos a atomos de carbono del anillo triazimico, y
ademgs porque el tratamiento del material textil con
la solucion acuosa de agente de fijacion de acido ¥
tinte, se lleva a cabo completamente a una temPeratura
inferior a 608C,

11¢,- llejoras, segun lo especificado en la
reivindicacion 88 o 98, caracterizadas porque el tinte
antraguinonoide usado contiene un atomo halogeno unido
a un atomo de carbono del anillo triazinico y, adends,
porque el tratamiento del material textil con la solucién
acuosa de agente de trijaciodn de acido y tinte, se realiza
rrincipalmente & una temperatura superior a 502¢,

122 ,~ bMejoras, segin 1o especiticado en la
reivindicacidén 108, caracterizades porque el tratamiento
del materisl textil con le solucién acuosa de agente

de fijacidn de dcido y tinte, se lleva a cabo entre 108C.
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y 25eC,

132,~- Mejoras, segin lo especificado en 1la
reivindicacién 118, carmscterizadas porgue el tratamiento
del material textil con la solucidn acuosa de agente
de fijacidn de dcido y tinte, se aplica principalmente
entre 802C y el punto de abullicidn de la solucidne.

142 .~ Mejoras, segin reivindicacidn 1e,
caracterizadas por comprender el aplicar a dichos materia-~
les una pasta espesa de estampado, que contiene una
solucidn acuosa de un tinte antraquinonoide, como se
indica en la reivindicacidn 18, y que contiene ademds un
agente de fijacidn de dcido, el mantener los materiales
textiles celuldsicos a una temperatura comprendida entre
102C y 302C durante 10 minutos por lo menos, y el lavar
y secar a continuacidn.

152,- Mejores, segin lo especificado en la
reivindicacidén 68 o 142, caracterizado porgue el material
textil celuldsico usado es un tejido de raydn viscosa
de pelo velludo.

162,~ Mejoras, segin lo especificado en cual-
qQuiera de las reivindicaciones 38, 52, G&, 142 o 158,
caracterizado porque la pasta de estampado contiene como
agente esuvesativo, un alginato y, ademds, porque el
agente de fijacidn de acido empleado es de tal naturaleza
gque proporcione una solucidn acuosa decinormal de pH
comprendido entre 8 y 12, © sea insuficientemente soluble
en agua para proporcionar una solucidén decinormel y deé
una solucidn acuosa saturada de pH comprendido entre
8 ¥ 124

172 ,~ Mejoras, segin lo especificado en cual-
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quiera de las reivindicaciones 52 a 168, caracterizadas
porque el lavado del material textil celuldsico comprende
un trataniento de desenprasado, durante 5 minutos por lo
menos, con una solueidn acuocsa diluida dejabdén o detergen~
te en ebullicidn. |

132.~ Me joras, segin lo espeficicado en cual-
quiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizadas
porque el tinte antraquinonoide utilizado tiene, al
tefiirse con una solucidn acuose neutra, una afinidad pera
la celulosa inferior & la que presenta la Crisofenina &.

192 ,~ Mejoras, segun lo especificado en cual-
guiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizadas
porque la solucidn o suspensidn de agente de fijacidn
de dcido que se emplea, contiene el 3> o menos en peso
de agente de fijacion de &cido.

202 ,~ Mejoras, sezun lo especificado en cual-
quiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizadas
porque la solucidn de tinte, contiene también un electré-
lito neutro.

212 ,~ Mejoras introducidas en el objeto de la
patente principal ne 228,861, concedida en 8 de junio
de 1956, por: "Procedimiento para el tefiido y el estammado
de materiales textiles céluléaicos"; ?al y como gqueda
substancialmente deacrito én‘la.presentémemoria que

consta de treinta hojas escritas a miquina por una sola
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