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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DLEAIVADOS I CLLULO-

a
L 3
!

IEWORIA DULSCRIFTIVA

Ie presente invencidn se refiere & nuevos valiosos
derivados de la celuloss, estables, les més de los veces in-
goluples en egue y elcslis ecuosos, que contienen un colorsn-
te orgénico o bien un producto intermedio de colorsnte apropis-
do pere le formecidn de colorante, quimicemente enlszsdo en
grupos oxl de le celulosa. Se refiere, ente todo, & derivados
de celuloss, cuyo contenido en colorante o producto intermedio
de colorente, quimicamente enlazsdo, estd situado encims de
7%y preferentemente entre 10 y 300%.

Los derivados de celulose segun la invencidn pueden
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ser prepsrados, llevando intcnsament® é”%i chszon Felulosa,
Preferentemente amorfa, por ejemplo pulverizade y/o hinchada,

¥y trensponiendols con colorsntes orginicos, o bien con produc-
tos intermedics de colorsnte, sptos pers ls formecidn de colo-
rente, que son eptos pzrs reaccionsr con los grupos oxi de le
celuloss utilizeds bajo formaci dn de un enlece covelsnte, en
medic gcuoso y en presencis de fijsdores de écido, y transfor-
mando, eventuslmente después de le eliminscidn eventual de les
frecciones de formadores de colorsnte no enlazsdos, estos ulti-
mos, snte todo, medisnts copulecidn o bien diszotscidn y copu-
lscidn, en colorantes.

Como celulose gue al efecto puede ser utilizads como
mgteria de psrtids se indica, ante todo, celuloss hincﬁada fi-
brose o pulverulenta grsnuler con un grsdo de polimerizacién és
preferiblemente interior s 800.

Como colorsntes organicos, o bien formsdores de colo-
rahte, gue son eptos psre resccionsr con los grupos oxi de 1le
celuloss bajo formscidn de uns combinacidn quimics covalente,
son utilizedos con el presente procedimiento, ventsjossmente,
los que son solubles en 8lcalis scuosos, =zventuslmente bajo
adicién de reductores, como por ejemplo colorantes orgénicos
o componentes diszoicog, o bieén de copulacidn, que presentsn,
gdemés de la sgrupecidn spts para resccicner, grupos cerboxilo
o, particulsrmente, grupos de dcido sulfdnico. Como ggrupscio-
nes eptes perg resccionsr al cfecto hen de menciocnsrse los gru-
pos epexi, grupos etilenimino, grupos de isociansto, grupos de
srilésteres cerbémicos, grupos de acrilaminosgcidos ¥ de gcido
propiélico ¥, perticulermente, los substituyentes lébiles cue
son fdcilmente disociebles con srrastre del Fsr de eslzsctrones

de enlece, como por sjemeplo grupos de ésteres fosférico o sul-
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fdrico en enlece alifaticc, grupos sulfoﬁiloxi en enlsce slifé-
tico y, onte todo, Stomos de halégeno, nerticulsrnmente un é{to-
mo de clorc en enlsce slifdtico. dstos substituyentes lébiles,
convenientemente se encuentren en posicidn gamme o bets. de un
rodicel slifético que esta enlazado directomente por un grupo
emino, sulfdonilo, o de emida de 4cide sulfdnico con la molécu-
le de colorsnte; en los colorsntes gue entrsn en considerscidn
que contienen 8tomos de heldgeno como substituyentes lébiles,
estos étomos de heldgeno substitufbles pueden encontrsrse ssi-
mismo en un roedicel scilo slifdtico, por ejemplo en un redical
acetilo o cn posicion bete, o bien en posicibn slfe y bets de
un rgdicel ecriloy, o de un rsdicsl propicnilo o, preferente-
mente en un rsdicsl heteroc{clico, por ejemplo en un enillo

de pirimidine, pero snte todo en un anillo de triszzins. Los co-
lorantes y formedores de colorantes contienen conveniéntemente

la sgrupaciodn de le foérmule

(1) -G

-
|
cl

en la que significen X un puente de nitrdgeno y Z ua grupo
amino, preferentemente substitufdo, un grupo oxi o mercspto
substitufdo, o un dtomo de cloro, o un grupo slkilo, arilo,

o aralkilec.

Le particular interéds es el empleo de colorantes gque

contienen la egrupscibn de fbérmule

(2) |
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en lz que a significe un nimero gﬁtéf@’por 65165 de & lo sumo
4, y & tiene el significado indicedo.

Pere l presente procedimiento entrsn en considerscion
los colorentes orgdnicos mas diversos, por ejemplo colorantes
Ge oxezinas, colorsntes de trifenilmeteno, colorentes de xente-
no, nitrocolorsntss, colorzntes de perincna, pero particular-
nente los colorentes szoicos, de snirasguinons y de ftalocisni-
ns,

De le serie de los azocolorsntes se cita por ejemplo
los colorantes dis- o trisezoicos, pero particulermente los
monoegzocclorantes.

Te le serie de los colorsntes de antrequinons se indi-
ca perticulermente los colorantes gue se deriven del zcido
1,4~dieminosntraquinon-2-sulsfonico. Como colorsntes de fta-
locianing sepropizdos se cite psrticulsrmente los gque se deri-
ven de les fteloclsninsulfonemides que presentsn por lo menos
dos grupos de &decido sulfdénico libres en la molécule y que con-
tienen en por lo menos un radicel sulfonsmidc un grupo gue
preseats por loc menos un étomo de heldgeno 1ébil.

Tormedores de coloresnte que contienen los grupos, o
bien lss sgrupeciones citados, aptos pere resccionar, son
iguelmente conocidos en su meyorfe.

Le trensposicidn segin el invento de los colorsntes,

0 bien rormsdores de coloréntes, aptos psre resccionar, con
la celuloss hinchede tiene lugsr en solucidn scuoss, conve-
nientemente en presencis de fijadores de &cidos inorgénicos,
como bicerbonstos eslcelinos, cerbonatos elcelinos, fosfatos
elozlinos o, snte todo, hidrdxidos alcalinos, o bien sus mez-
clss y, ventajosamente, con empleo de tsnto colorsnte, o bien
formsdor de colorente, que ce originen productos de transposi-

s ? . . it
cion que contienen por lo menos 7, preferzntemente 10 & 200%
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en colorente quimicomente enlaza&@”déﬁ Ye celulossa,

Gn lugsr de llevar & cebo le hinchszdn de le celulo-
se, por ejemplo en dcido clorihfdrico debajo de O°, 0 con
nidrdridos elcelinos, como lejia de sosa, @ cuyo efecto es ne-
cegaria neutralizecién posterior hasta sl ejuste del pil deseg-
do nars la transposicién, se muesStrs en MUCLOS CES0S COMmO con-
veniente, dejer hincinsrse previemente dursznte algun tiempo ls
celuloss, primero, en 1lg solucidn, o suspension de los colo-
rsntes reactivos o formedores de colorentes y adicioner enton-
ces bhajo agltecidn lejfa, 2l medio rescciongl. Lg resccidn es
llevads @ cabo, preferiblemente en fr{o, o tempersturs smbien-
te, 0 8 temperatura modersdemente sumentada, es decir, por
ejemplo 2 20 - 400. Asi se logre prepsrar derivados con con-
tenido de colorsnte més elevado, s decir derivsdos que con-
tienen més que alredsdor de 7,5 ¥, & menudo, 10 & 300% (calcu-
lado sobre el peso en seco de lg celulosa utilizsda). Segln
los compuestos regctivos seleccionsdos la reaccion puede re-
querir més o menos tiemno; pero por regla generzl ye al cabo
Ge une hora pusde ser slcznzado, con colorsntes gue reeccio-
nan bien, después de unss cusntes horss con loe colorantes mas
lentos, un slto gradc ce transposicidnm.

Los productos formsdos, después de terminasde l2 reac-
cidn, pueden ser aislados por ejémplo mediante neutrslizacion
y £filtreecidn de ls mezcle de resccibn, Si se hag utilizedo for-
madorcs de colorentes, éstos son transformados, preferentemen-
te después de lavado s fondé, pers eliminsr fracciones no gui-
micemente fijedes, seéﬁn métodos de por si ususles, mecdisnte
condensacidn o por copulecidn, o bien dlszotecidn y copula-
cidn, en colorentes. Bste preperscidn de derivados;célulési-
cos de colores medisnte constitucidn de los colorantes después

2 ’ - .
de la fijscion de un componentie en la celulosa, en comperacidn
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con el método, segin el cuel son llevados a reaccidn colorsntes
termingdos, ofrece la venteja de que, por una parte, resulta
més fécil eliminar las fracciones no fijadas de las materiass
de partids, pbteniendo de este modo por lo tanto productos mas
5, homogéneos ¥, por ls otra, que se llega de esta msnera a deri-
vados de colores gue presentan un contenido més alto en coloran-
tes que los derivados obtsnldos mediante transposicién directa
con el colorante correspondiente.
Los derivados de celulosg~colorante obtenidos con arre-
10. glo al procedimiento son colorantzs de alto peso molecular gue
consisten précticamente en celulosa y coloreate
Pucden ser utilizados como pigmentos que por ejemplo
son eplicgdos en la tinturs ce mesas papeleres, o para la pre-
peracidn de éteres celulbeicos de colores segin métodos fe por
15, s{ conocidos, por ejemplo mediante trensposicidn con medios
glkiladores, por ejemplo con halogecnuros de 2lkilo o de sral-
kilo, como cloruro de metilo o de etilo, cloruro dé butilo,
clorurc de bencilo, dcido cloroacético, b6xido de etileno o
acrilonitrilo en presencia de hidrdxidos alcslinos; Asi se
20, obtiene éteres celuldsicos que presentan grupos hidroxilo blo-
quegdos por moléculas de colorente y que pueden ser utilizados
para la elaborecidn de cuerpos moldesdos de colorek, perticu-
lermente fibrss u hojas, o pars lec tinturs de divérsos mete-

risles, Si los derivedos celuldsicos son intencamente slkils~

k8]

2 des, tento gue rssulten hidrosclubles, entonces pucden sar
utilizados por ejemplo como colorsntes de mercs que son fdeil-
mente borrables,

En los ejemplos siguientes, en tanto que no se indigue
otrs cosa, les pertes significan pertes =n peso, los porcenta-

jes tentos por ciento en peso, y lzs tempersturss estén indice-
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10 nertes de celulosa de dlamo son amasedss con 100
1 * -l 4 1. -2
nertes de lejis de scse al 1545. Después de un hinchado de 30
. . . N . . s !
ninsutos ¢s edicioneda "“virtiendo & ls vez" uns suspension de

~ 4

a .t
2 pertes del compussto de formula

¢
1 O
C

iy pertes de cloruro soédico, 20 partes de carbonsto sddico en
200 psrtss de sgus. 41 csbo de uns cgitecidn de una hore a
tempersturz embiente la suspensidn es seperzds por filtrecidn
vy la torts de filtrecidn es laveda & Tondo.

=1 producto obtenido.e¢s tretado dursnte une heors con
200 partes de une solucién fris el 35 de un diazocompuesto
sstabilizado con clorurc de cinc de m-cloroanilinz, sepsra-
Go por filtrecidn, lavedo en frio y en csliente y secado.

Kesults una celulose tefiide de rojo oscuro que con-
tiene 8. de colorsnte.

BB MPLC 2.

10 partes de linteres de algoddn son smssadss con 100
portes de lejfe de sosa sl 15%, Despuéds. de uns hinchazdn de
%20 minutos es adicionzda de un solo golpe una gcuspensidn de

1,2 pertcs del compuesio de fdérmuls

Cl
|
c
Né \~q
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srtes de cloruro sdédico, 20 pertes de bicerbonsto sddico

-—

(93]
Lol

o

en 300 pertes de sgna. Después de uns sgitecion de una hors
a tempereture embiente la suspensidn ss sepsreds por filtre-
cidn y 1 torts de #iltracidn cs levads a fondo.

La mass obtenida es incorporsds en 200 partes de agué
que contisnen 5 psrtes de dcido clorhfdrico concentrado y tra-
tacs con solucidn de nitrito sddico 0,2-n s 0 - 10° hests que
se meni’iests la reasccidn a slmiddn de yoduro potasico, sien-
do segnuidemente sepsreds por filtrscidn y lsvada en frio.

=l produofo diszotedo es introducido en una solucién
de 2 partes de dcildo i-{2'-clorofenil)-3-metil-5~piraszolon-47~
-sulfdnico, 5 partes de scetsto sddico en %00 partes de sgua
y tretedo dursnte une hore. Entonces es sepesrada la torte de
Tiltrecidn medionte filtracidn, lavode a fondo en frio y en
cellente y sccada.

&1 meterisl celuldsico obtenido de colorscidn ameri-
1lls oscura, contiene 8 paertes de colorsnte por 100 partes de

celulosa,

B IBHPLO 3,

10 partes de polvo de lintzres de slgoddn son smasadas
con 100 partes de lejis de sosa sl 13». Después de una hincha-
zon de 70 minutos es adicionade uns solucidn de 5 partes del
colorante de formula |

SOBH 0 l

N W 805H

i
10,5 ~- ~H- C~H '-b
0y TH G\N4 11y ’

15 pertes de cloruro soddico en 300 partes de sgus. Después
de una sgitecidn de 6 noras a temperature smbiente es neutra-
lizado con acido clorifdrico 2-n, siendo sepsrsdo por filtra-

cion el compuesto formsdo y lsvada o fondo en frio y en ca-
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s obtenido un polvo cegluldsico de color gnsranjsdo oscu-

10 partes de celulosa regenersds molids son smgsedss
con 100 partes de lejfa de sosa sl 15%. Despues de un hincha-
do de 30 minutos se adiciona de un solo golpe una suspensidn

de 5> psrtes del colorsnte de fdrmula

q |

S0

3

-H:zq-———m " |
-~ -
o6 0\3_ ,C-C1

15 partes de cloruro sddico, 20 psrtes de bicarbonsto sddico
en 300 pertes de agus. 4l cabo de ung hora de agitacion e tem-
peraturs smbiente el compuesto formsdo es ssperedo por filtre-

cidn y lavado & fondo en frio y en csliente.

Se obtiene un polvo celuldsico de color snsrsnjado

oscuro,

EJEHMPLO D

10 pertes de un polvo celuldsico con un IP = grado
de polimerizacidn medio de 615 son nezcledes con 100 partes

cjia de sosa el 155, Después de una hinchazén de 20 minutos

=

de

son intimemente mezcledes con lé mesa hincheda 4,7 psrtes del

compuesto de formula

50,1 .
b am-¢% oo C:? ~50511
J L

l
cl
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41 cebo de ester en reposo qurente 14Morss “ls ma.
poreda en 1000 psrtes de agus. <1 glcali en exceso es neutra-
lizedo, le celuloea s sepersde por filtrecidn y levads en
¢srio vy en coaliente.

L1 producto obtenido es introducido en 200 partes de
ggue que contienen 5 partes .de dcido eclorhidrico concentrsdo y
mezclado con solucidn de nitrito sddico 0,2-n s O - 10° hasts
que se manifiests la resccidn a slmiddén de yoduro potssico
entonces es separado por f£iltraciodn y lavado en frio.

E1 producto diszotado es incorporsdo sn uns solucidn
de & partes de scido 1-(2'-clorofenil)-3-metil-5-pirazolon-4F -
~-sulfénico, 5 partes de acetato sddico en 300 pertes de agus y
tretedo durente une hors; entonces es separsdo por £iltracidn,
lavedo a fondo en frio y en csliente, y secado.

El materisl ceiulésico obtenido contiene 19 partes de
colorante por 100 pertes de celulosa,

DJ8wPLOS _6a 13,

Procediendo como ¢n el ejemplo S, pero con empleo de
otros componentes de copulacidn entonces se obtienen los colo-

. 1d
rentes relscionados a continuscion:

Componente de copulacidn - Color
6 HOBS-- --'NH--CO-CH5 ' aneranjado
(84
OH
7 enerenjedo
rojizo
SOF.
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9 rojo
H0,S- -804
m‘
HO L\LI——C G “\I}I—CD
10 .« rojo
u
*vIO S-
30 H
-
o 1“112
I 2N s azul oscuro
11 0,5~ ~30.,1
3 5 an T
LJOB;.I
H
6
[ ]
H,0-C C-0H S04
: W |
12 If —I\ emarillo
8051{
i
1
) e C >
13 2/3 H.C-C C-0H
| 1
ik 1\ @-805&[
y c1 verde
, Ho 1\1312 ,
1/3 =l - C?
HO,G - -50H
> %3 50,1
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10 pasrtes de polvo celulésiég (DP = grsdo de polimeri-
recidn medio de 61%) son emsssdes con 50 partes de lejia de
scsa sl 155, Lespués de hincnar durente 30 minutos son adicio-
nadcs S0 partes de agua y smesedes paulstvinemente en le mezcle

10 pertes de bicarboneto sbdico. Intonces son szdicionzdas 3,4

psrtes del compucsto de férmuls

¢1-C C=ild~ -SO?H
& .
' ’
cl

y le mezcle es sgiteds bien hasta que se forma une mezcla homo-
génee. Se deje repossr a tempersture ambiente dursnte una ho-
ra, Lg mezcls reeccional &s incorporads en 1000 parfes Ge agua,
el 2lceli excesivo es neutrslizado con dcido clorhfdrice &-n
v le mase celulosica es sepsrsda por filtrseidn y levada o
fondo.

81 producto obtenido es introducido en 200 pertes de
cgue que contiene 5 partes de acido clorhidrico concentrado
y mezclado con solucidn de nitrito sddico 0,2-n 2 0 - 10° hesta
gque se produce ls reacciod gl almid6n de yoduro potésico., Se-
guidemente la mezcla es neutrslizads con lejia de sosa 2-n 9l
pi 6; entonces son adicionades 4 partes de 4cido 1-(2'-clorofe- -
nil)-3-metil-5-pirazolon-4i-sulfénico ¥ 5 partes de acétato
sddico disueltas en 300 partes de agua. Al cabo de tres horss
es filtredo y sl residuo de filtracidn es lévedo a fondo y se-
cedc,

Se obtieshe un material celuldsico de color emerillo

cscuro con un contenido de cclorente de 47%,
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10 pertes de pplvo celulégico (L¥ = gredo de polimeri-
zacidn medib de G15) v 20 peftes de cloruro eddico son mez-
cledss con 75 partes de lejie de sosa ol 147, Después de hin-
char dureate 50 minutog son mezclades lo més Intimsmente con
ls mese reacclonsl 8 pertes de bicsrbonsto sbdico., Después de
reposar curznte 10 minutos son incorporsdas 4,72 partes (1/100

mol por 10 g de celulcss) del compuesto

P
-KiI-C¥ Sgomi- 50,1
P >
50,31 s o" NH,
. b
1

¥ le mezels es ggitsde bien hasta que se forma una mezcla
homogénes. Se deja reposar a tempersture embiente durante 4
horss. La mezcla resccionel es introducids en 1000 partes de
cgue, el élcali excesivo es neutrslizedo con dcido clorhfdri-
co 2-n y la mess celuldsics es separsds por filtrscion, lava-
343 & fondo ¥y seceda. Bl materisl eceluldbsico asi{ obtenido con-
tiene 2,5 g (5,2mmles) del compuesto enterior por 10 g de
celulose en combinscidn quimica.

S1 se repite lo transposicion snterior ocho voces con
ol miemo meterisl celuldeico, entonces se puede obiener un
producto gue contiene en combinascidn quimice por 10 partes de
celuloss 15,4 partes (32,8 mmoles/10 g de celulqsa) del com-
puesto enterior, Lsto corrssponde 2 ung trensposicion de 1 uni-
dsd de producto intermedic de colorsnte por 1,9 unidsdes de
celulosa, es decir un grsdo de substitucion de 0,53,

S5i se asuments el nimsro de transposiciones, entonces

4
pueden ser quimicsmente combinaces gin cantidedes mes grandes.
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EJdEuHPLO 15,

10 pertes de polvo celuldsico y 20 pertes de cloruro

sédico son mezcladss con 75 partss de lejfe

de sosa ol 14,.

Después de un hincirigdo de 60 minutos son introducicss en la

mezele 2 pertes de blcarbonsto sddico finsmente pulverizado.

Después de 10 minutos son edicionadss 3,3 pertes del compues-

'

to de férmule

N
P d
H;G-0-C~ S C-1m- -S0,H
2 “ \ 2
11"C¢>N NH2
|
C1

le mezcla es sgitede bien hasta que se hays

homogénes. 41 cebo de un reposo de 20 horss

formedo une mezcla

la mezcls resccio~

nel es incorporzde en 1000 partes de sgua, el glcali excesivo

es neutrclizado con dcido clornfidrico y le msse celuldsica es

sepsrada por filtrecidn y levade s fondo.

Fedisnte subsiguiente diszotacidn y copulecidn del mo-

do descrito en el ejemplo 5 son obtenidos, segin componente

de copulacidn utilizedo, productos con los colores ahi des-

critos.

EJEMPLO 17,

10 pertes de polvo celuldsico y 20 pertes de cloruro

sodico scn mezeledss con 70 pertes de lejis de sosa al 14,

Después de hincher durasnte una hora son siladides & le mezcle

12 pertes de bicerbonsto cbédico finemente pulverizado. Después

de 10 minutos son agregedss 4,7 pertes del compuesto de fdraule

055~ L -0 R YT
AV IR Vol =il
? 0 l
N N
C
]

V- C:? -5 03H

NH2
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le mezcle es ggitade blen haste que se origine una mezcls honmo-
génes, A1 cebo de 20 horss de reposo le mezcle reaccional es
introducids en 1000 psrtes de sgua, el dlcali en exceso es neu-
trelizedo con écido clorhidrico, ls masa celulbdsics es sepegra-
de por.filtracién vy leveda a fondo.

kedisnte subsiguiente diszotecidn y copulacidn, como
se cescribe en el ejemplo 5, son obtenidos segin componente
de copulacidn emplesado productos con los colores descritos en
el mismo,

W J B G PLO 18.

10 psrtes cde polvo de celuloss y 20 partes de cloruro
sédico son mezcledss con 70 partes de lejia de.sosa 8l 4.,
Despuéds de hinchar curente uns hora son adicionsdes & le mezcls
16 partes de bicerbonsto sdédico finsmente pulvefizado. Al cabo

de 10 minutos son agregedes 2,8 pertes del compuesto de formula

Hll~ " 80, -CH,CH,~0-S 051

le mezcls es egiteda bien hssta que se formse uns mezcle homo-
génea. Después de estsr en reposo durante 20 horss 1le mezels
peeccional es incorporede en 1000 partes de agua, el 8lcali
excesivo es neutrelizedo con 8cido clorhidrico, le msse celu-
ldsice es sepersds por filtracidn y laveda a fondo.

tiediente subslguiente disgotecibn y copulacidn, como
se describe en-el ejemplo 5, son obtenidos, segin el componen-
te de copulscidn empleado, productos con los colores descritos
en ei mismo,

FJwiPLO 9.

10 pertes de polvo de celulosa y 20 partes de cloruro

sédico son mezcladss con 70 partes de lejfs de sose al 4%, 4l
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cabo de ung hora de hinchezdn se mezcla con 12 pertes de bicer-

boneto sddico finemente pulverizado. Después de 10 minutos son
- - ’
edicicnaeqas 2,8 partes Gel compussto de formule

137
Wit

2

La mezcls es egiteds bien haste gue ee origine une mess homo- .
génea. Yespués de un reposo de 20 nores ls mezcls resccional
es incorporede en 1000 partes de szus, el dlcali en exceso es
neutrslizado con dcido clorhidrico, 1z mgss celuldsica es 88po-
rads por filtreciodn y laveds e fondo.

kiediente subsiguiente diezotecidn y copulacidn del mo-
do descritp en el ejemple 5 son obteznidos, Eegﬁn el componen~-
te de copulscidn utilizasdo, producto con los colores en el
mismo descritos.

SIJEWPLC 20,

10 partes de polve de celuless y 20 partes de cloruro
gbdico son mezclzdas com 60 pertes de lejia de sossg el 145,
Después de uns hinchazén de una hore se incoerpora & la meszcls

-

mezclancdo 3 pertes del compuesto de férmule

HZN—<::::>—SO?-NH~GH20H2-O~SO%H .

le mezclo es slmecensds durente 4 dies @ 40° en un recipiente
cerrgdo. Ls mezcls resccicnal seguidemente s incorporeds en .
1000 partes de zgua, el élcsli excesivo ¢s neutralizedo con
écido clorifdrico, le mese es sepsrsds por filtrscibn y levads
e fTondo,

Ledisnte subsiguiente diszotecidn y copulscibn del mo-

do descrito en el ejemplo 5, son obtenidos, seglin el componente
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de copuleeidn empleado, productos con los colores que shi se

describen,

2

s JELPLO 21,

e

2,4 partes del compucsto de formule supuesta

1 -
g . NH2
VTN O )
N\\ > C-hH- d -5 051'1
c-C
y 2 ’
c1t

(obtenico por condensacidn de 244,6-tricloropirimidina con dei-
do m-fenilendiamin-sulfénico) son mezcladss con 10 partes de
pclvo de celulosa, 6 psrtes de urea, 30 pertes de agus y 1
perte de corbonzto sddico. La mesa resultante es glmscensda
durente 14 horss.e 50° v 1/2 nora & 1450; a8 continuecidn €8
incorporeds en 1000 psrtes de ague, neutfalizade con $cido
clorhidrico, sepsrando por £iltrecidn el producto y lavénédolo
¢ fondo.

liedisnte subsiguiente diezotecidn y copulacidn cel
modo descrito =n el ejemplo % £e¢ obtiene, gegun el componente
de copulecibn utilizedo, productos con los colores shi descri-
tese.

L J Wi, PLC 22,

25 partes de un producto de colorsnte insoluble, no
hinchsble en egue, cuya preparscidn estéd descrite por ejemplo
en el ejemplo 14, son mezclesdes con 225 partes de agua y mo-
lidgss en un molino de boles, o vibrastorio, o aperstos simila-~
res, durente el tiempo suficiente hasts que se obtiene una
msgnitud de perticules de 5 micres y menor. La peste formsda
puede ser utilizada por ejemplo del modo -siguiente para teflir
msses de viécosa:

Une décims perte de le msosg obtenids es smasade en
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1175 partes de uns solucion de @ ﬂntogenatg de v1éco§§ 8l 8,55,
corregponciente s uﬁ contenido de 100 portes de zlfa-celuloss.
Lo noge es egiteds durente medie hors y serscde el veci{o duran-
te 5 8 5 horss,

Seguidsmente se hece pesar la maese de viscosa, del
modo usual pare le produccidn de hilos de viscose, s presidnm,
e través de hilerss y se 12 cogguls en un befic de precipita-
cion gue contiene 120 g,/1 de gcido sulfdrico el 9652, 270 g/1
de sulieto sbddico y 10 g/l de sulfato de cinc, & une tempers-
tura de 450.

Los filsmentos formsdos son estirades por un 25. y re-

ogldos en un pote de hilsr rotstorio con ©00 r/min.

Lag torts de hilaturs obtenide seguidemente es trafa—
de posteriormente s continuecidn en un apereto cerrado con
bedo en circulscidn, y eso, primero ecnjusgede durente 10 mi-
nutos con sgue de 60 @ 750, seguidsmente desulisda con uns
golucidn de 5 g/l de sulfito sddice durente 20 minutos a 70°
e continunacidn avivads con 50 g/l de olesto sddico a 50° gu-
rente 10 minutos.

Los bsfios de precipitacidn y postrstsmiento no con o
sélo dévilmente coloreados.

sesultsn tinturss irrecusables, sbélidss & lavado ¥
frote, de buens trensnsrencie.

2JEUPL O 23,

25 partss de un producto ¢e colorente polihidrexilado
hincheble sn agua, cuys preparacidn esté descrits por ejemplo
en el ejemplo 15, son mczclades con 225 partes de glecohol y
molidss en un molino de bolss o vibrstoric, o aperetos simi-
larss, duronte tento tiempo heste gue se haye obtenido una
msgnitud ée psrticules de 5 mieros y menor. Le mssa formade

puede utilizsrse por sjemplo para la tintura de meses de vig~
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rembién ce puede moler durante tento tiempo hssta que
se heyen obtenido productos que resulten solubies eh lejia'de
sosg 8l 1 - 83 o, incluso en sgua.

Bl dconol, a continuacidn cs ceperedo por evaporecidn
y el productc de colorente seco gue se presents es sometido
eventuslmente, otrz vez a un molido en seco,

La invencién, dentro de su esencieslided, pueds ser
Geeerrcllede cn otrzs formes de realizacidn que difieran en
detalle de la indicads & titulo de ejemplo, & laé cugles zlecan-
zars iguelmente le proteccidn que se recaba. Podrd, pues, rea-
lizarse con los medlos y aparatos mas adecuados, por qguedar

todo ello comprendido dentro del espiritu de las reivindica-

ciones.
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Descrito el objeto de la invencidn se declarsn nueves y

niz invenciodn lss siguientes reivindicsciones:

&

de pro
1. Procedimiento psra la precparscibn de derivados

celulosa estebles, carascterizado porgue se transpons celu-

2
[t

losz smorle, pulverizede o fibross, en estzdo hinchado con
colorzntes orgsnicos, o bien con productos intermedios de co-
lorzntes orgdnicos, o dish con productos intermedios de colo-
rentes zpropiados para ls formacidn de colorantes que pueden
reaccionsr con los grupcs oxl de le celuloss utiiizada bs jo
formacidn de un enlace covalente, en medic acuoso y en presen-
cis de medios fijedores-de fcidos, evenﬁualmente después de
eliminscion eventusl de frecciones enlszadss, porque se trens-
forms los fermsdores de colorsnte, snte tedo, mediante copu-
lecidn, o bien diszotacidn y copulscidn, en colorentes, em-

0 gl efecto tento colorsnte, o bilen formsdor de colorcn-

o

lesn

k3

L

te, gue se originsn productos de trsnsposicion con por lo me-
nos 7y, preferentemente, més que el 10, de colorente quimica-
mente enlezodo con lz celulose,

]

. Procedimicnto sezun le reivindicseidn 1, csrec-

terizado porgue se utiliza celulosg con un zrado de polimeri-

19

n de preferentemente 800 como substsncia de pertide,

&

zecl
3. Procedinmiento seglin une de laes reivindiceciones
1 v 2, cerccterizedo porgue se elimine por lavedo las froc-

cicnes de colorsnte, o bien Ge formedor de colorants, no en-

lezasdss con ls celulossa,
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Lo Procedimiento segun les reivindicaciones 1 s 3,

ceracterizedo porgue sc hace hincharse intenszmente la celu-
loss previ.mente mediznte hidrdxidos elcalinos.
5. Procedimiento sepin une de lss raivindicaciones
5 i 2 4, cerscterizsdo porque se utiliza 1,3,5-triazincompucs-
tos helogehados como colorsntes o vien formadorzs de coloren-
tes aptos pare rescclonsr, capeces pers la formscidn de una
combinecidn covaglente.
5. Procediniento segﬁn una de lags reivindicaciones
10, 1 8 5, csrecterizsdo porque se eterifica o esterifics poste-
riormente los dsrivsdos cclulédsicos de colorsnte obtenidos,

7. Procedimiento segin ls reivindicacidn 6, csrsc-
terizado porgue se utilize elkiluslogenuros o halogenuros de
cerboxizlouilo como medios de eteriricscidn. |

15, 5. Procedimiento pars lg prepsracién de derivedos
de celuloss estebles,

Sezlin se describe y reivindica en la presente nmenocria
que consta de veintiuna hojes folisdes ¥ escritss & méquing
por ung sola cagra.

Ladrid, & 1 de &bril de 1960.
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