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MEMORIA DESCRIPTIVA

%1 objeto de la pstente principal 259799 es un
procedimiento pars tefilr o estampar fibras nitrogenadas,
oaracteriéado por el hecho de que se aplica a lss fibras -
ung prepsracion acuosa gque contiene un colorsnte pare la-
nas y un agente suxiliar que, con eéua ¥y eventualmente
aditivos, puede formar un sistema de dos fases liguidas
con lsguna de miscibilided, sistedd en el que la propor-
cidén cuentitativa entre el sgua, qe eventualmente contiene
aditivos, y ol agenté auxillsar se hella dentro de la lgw

gune de miscibilidad o en sus cercanies, ls laguna de
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miscibilidad se presenta ya con un contenido relsti-

vamente escszso de agente auxilisr, y en uns gran extensidn
de la laguns de miscibilidsd la fase mds rica en agente
suxilisr constituye uns psrte importante; y por el hecho
de que luego ss somete & un tratamieﬁto térmico el mate-
rial de fibras provisto de ls prepsracibn scuosa.

Ahors se ha descubiserto que ese procedimiento
se prestg particulermente para teflir con colorsntes meta-
lizablas y parae ls metalizacibén en uns sole operacién.
El objeto de ests patente es, por lo tanto, un procedimien=
to para teiiir fibras nitrogenadas'segﬁn la patente 269799,
y el procedimiento se caracteriza por el hecho de que se emplean
prepsracionas scuosss de ls composicibdn indicada que, ade~
mis del agente suxilisr, contienen un colorante metalizable
¥ un agente cesionario de cromo o de cobalto,

Por lo tanto atefie g les fibras nitrogenadas y &
los agentss 2uxiligres, se remite a lo expuesto en la pa-
tente principal.

Los colorantes parse emplear en este procedimiento
deben ser metglizables. Deben contener las ggrupaciones de
4tomos que, como por ejemplo lgs agrupaciones o,0-dioxiazo,
las agrupacionas o-oxi-élcarboxiazo, las agrupaciones .
o-oxi-étamiﬁoazo, los grupos oxi veciinos en los micleos
antraqpinéniéos, los radicales de atido salicilico y de
oxigquinoling, pueden formar con el cromo o ?} cobalto come
puestos metdlicos complejos, Es ceﬁééniente”emplear‘los CO~-
lorantes llamados cromados. Una ventaja especlal del proce-
dimiento aqui expuesto consiste. gdemds en que también son
utilizables los colorantes cqu los que se puede tenir la

lana de manera conocida, y mds precisamente por el proce~
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dimiento cromado ulterior en dos bafios, pero no por el
procedimiento del cromgdoe en un solovbaﬁo. Constituye
ademds novedad en el procedimiento gquf expuesto le posi-
bilidad de lz prepsrgcidn inmedigta sobre fibra de com-
plejos cobdlticos de colorantes metglizables.

Pars tedir tejldos mixtos g 5ase de leng y otras
fibres, se utilizan, ademds de los colorantss paré lanas,
los colorantes ususles para las otras fibras; por ejemplo,
pare la seda al acetato y las fibras de poliéster, los co-
lorantes de dispersidn, o pare les fibras de celulosa, los
colorgntes directos,

En concepto de gsgentes cesionarios de cromo y co=-
balto entran en considerscidn pare este procedimiento, por
ejemplo, lgs sales de dichos metales. Entre los sgentes ce-
gsionerios de cromo cgbe mencionar sobre todo los cromatés

alcalinos neutros y el cromatoc ambnico,
(NaCro,, K,Cro,, | ya NH4_7203:'04)

También entran en .consideracidn compuestos com-
pléjos de cromo y cobalto con dcidos oxicarboxflicos como
el dcido tartdrico, el dcido ldctico, el 4cido salicilico
y dcido salicilico/dcido sulfénico, También es posible
emplear scetatlo de cromo que se hays ajustado con.: amoniseo
al pH 7; sin embergo, le estabilidad de estas prepgrgCio=
nes es limitsda, Iguslmente son utiiizables las seles com-
plejes de oxsleto o rodanato del cromo. Parg ls preparscidn
de complejos de colorantes y cobaf%o prestan buenos servi-
cios los complejos de cobglto y‘ammina. Se obtiene un sgen-
te cesionsrio de cobalto de esta {ndole que es sumamente

apropiado pasrz el procedimiento squf expuesto si se trata
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(2)~acetato de cobalto con amonfsco acuoso en excesd. En~
tonces se precipita primeramente (2)-hidréxido de cobalto,
que se disuelve en el amonfaco en_exceso dando cbloracién
smarillas. Si se expulsa el exceso de amoniaco par concentra-
cibn en vario msrfs, el residuo se tifie de rojo, sl oxidar-
se por efecto del ox{geno del aire, & se origing un (3)-com-
puecto cobdlto complejo. Tambidén los (3)-compuestos cobdl-

ticos complejos de las formulas
@OSNHB)&]013, [GO(NH3?501_7012,

LE:'Q(I\‘HB)S.Aﬂao___703.3-cS,[60(1\11{3)4.003)1\703 . /2 Hy0

pueden emplearse ventajosamente.

Puede ser conveniente que le preparacidn acuose
eplicads al materigl fibroso contenga un espesente., Este
debe elegirse de modo que no pueds reaccionsr con el agen-
te cesionsrio de metal., Asi, por ejemplo, los elginatos
pueden ocssiongr precipitaciocnes con los complejos de metal
y eming, mientraé que tienen buena compatibilided coh los
cromatos, Eventuslmente cabe emplear, por lo tanto, espe-
santes indiferentes, como ls goma britédnica ¢ el tragecanto.

Sumsmente apropiados sonm ea muchos casos los muc{lagos

vegetales modificasdos, como por ejemplo el éter carubinicd.

Respecto a ls splicacion de lss prepgrsciones acuosas al

material fibroso, el trstsmiento térmico y le depurscidn

consecutiva, vale a su vez lo expuesio en lar-patente principsal.

o
En los ejemplos que siguen, les pertes signifi-
can, en tanto no se indique otra cosa, partes en peso, ¥

los porcentajes, porcentajes en peso,
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EJENPLO 1

Se prepers un bafio de fulsr que contiene por

litros
40 g del agente suxilisr que se describe mas
gdelante,
10 g del colorgnte de le férmula
HBC CH5
HO 0
HOOC COCH

10 g de eromsto potasico (K,Cr0,),
300 g de espesamiento de alginato (25:1000) ¥y
10 g de dcido scetico &l 40%.,
En el fulsr de una médquina pad-roll (Svetema)
se impregns y exprime género de lang en pieza, que & con-
tinugcion inmediata se pasa por‘una corta zona cszldrica
de rayos infrsrrojos y se arrolla en una cémara de vapo-
rizecidn, E1l termémetro de bolas sefiela unos 92°C, y el
género permsnece en esg camara de vsporizaeidn qurante 1
hora. \ w “
A continuacidén se lave muy a fondo en una mdquina
lavadora, con agua csliente, y se secg en el bastidor, El

colorante rojo de partida de la tint urg szul purg del colo-

rante metalizado.
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El agente asuxilisr antes mencionsdo se prepsra de
le meners siguiente:

En un matrez redondo de 1 litro, con refrigers-
dor descendente y colector, se colocan 330 g de &cido de
grasa de coco (1,5 moles), 345 g de gietanolamina (3,35
moles) y 1,5 g de dcido p-toluensulf%nico. Se expulsg el
aire dei matraz por medio de nitrégeno y se calienta & una

temperatura interns de 160 a l652C, Se mantiene esta tem-

peratura hesta que en el colector, enfrigdo con hielo, se

han reunido de 27 a 28 g de sgua (1,5 molgs), lo que suce~
de sl cabo de uhas 4 horas.

Despuéds del enfriamiento, se obtienen 644 a 645 g
de un ligquido tefiido de un color débilmente perdo, que se
disuelve en sgua con perfecta limpldez.

6U0 g de este producto se mezclan con ung cantidad,
determinable en un ensayo previo, de unos 12 g de &cido acé-
tico glaciel y 1 a 2 g de uﬁ antiespumante a base de sili-~
cons. La cantidad de 4cldo acético glacial puede fluctuar
un poco de ensayo a otro y se determina de lg manera siguiente:

4 g del producto ge disuelven, en un cilindro con
tapdn esmerilado, en 100 cc de agua destilada, con 10 gue se
origing une solucidn muy viscoss y completamente limpida.
Con une pipets se instila &cido acético &l 10%, de manera”
que el prinecipio se afiaden 0,5 cc. En el punto de instila-

cidén sparece un enturbismiento, que dessperece por completo

-despuds de sacudir el cilindro, Se sigue sfigdiendo dcido

” " I d
acetico en porciones de 0,1 cc y se sacude despues de cada
adicion, hasts que la solucidén permasnece muy turbia. Para
ello se necesita por lo general 0,8 cc sproximadamente

de dcido acético gl 10%, de 1o que resulta el valor an-
t .
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tes indicsdo de 12 g de dcido acético glscigl.

Bl prepsrado obtenido se prueba entcnces disol-
viendo otrs vez 4 g en 100 cc de sgua destilads. La solu-
cién obtenida debe ser opeca. Con el reposo deben separar-
se lentamente gotas de aceite, que se enmarcan despacio,
Despuds de unss 24 horas de reposo, ée forma uns caps
oleosa que constituye del 40.gl 60% del lfquido total. .

Si lg solucidn gl 4% estuviera sélo débilmente
turbia, se afladen todavis sl prepsrado 1,6 g de écido acé=
tico glaciagl y se vuelve & ensayar.

En lugar de este agente auiiliar se puede smplear
tembién el que se obtiene si se maniiene dursnte 1 hora
a temperatura de 140 a 1502C con 1,1 moles de dieten olsmina
un producto de sdicidn de 9 moles de éxido de etileno a 1
mol de dietanolamina de 4cido de grasa de coco, '

Ademés, se puede emplear tamvidn como agente auxi-
lisr el producto de sdicidén de 8 moles de 6xido de etileno

a 1 mol de p~octilfenol de la formula

CH, CH

CH? CH3

EJEMPLO 2

Se prepara un baiio que contiene por'litrb:
50 g de 1 agente auxiliar descrito en el ejemplo 1,

60 g del colorante de la férimla <
hye:
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5 g de alginato sddaico sélido,
6 g de crométo s6dico y
12 g de &cido acdtico al 40%,-

Para ello se procede con ventaja de la manera
siguiente:

Se mezcla el agente auxiliar, por agifacién, con
el glginato sddico sdlido; en otro recipiente se hsce una
pasta con el colorante y ls cantidad de agus d{fponible
y se hierve, Ls solucién de colorante se vierte, con agi-
tacidn intensa, en el agente suxiliar mezclsdo con el ale
ginagto. Después del enfriamiento se mezcla por agitscidn
el cromato, que se ha disuelto en agua. A continuacién se
afiade 4cido acético hasta que pueda reconocerse en el mi-
croscopio un sistema bifésico.

Se impregna en el baifio ﬁintoreo lans suelta sin
lavar, o see la llamada lghs sucila, y sé la exprime o cen-
trifuga.nluego se la traslada a una.caldera de vaporizaqién
y se la trata con vapor de 1032C dﬁfante 45 minutos. A con-
tinuscidn se lavs con agua caliente.varisgs weces, por‘ejemplo
en le méquina llamada Leviathan. 52 obtiene unae lana te-
filda de negro, lavads limpiamente y exenta de la grasa
que en estado natural lleva gdherida.

Sobre seds ce obtienen con este bafio tintéreo,
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después de impregnecidn, veporizscidn y lavado, matices
de un gris obscurc,

EJENZPLO ‘3

Se prepara un bafio de fulerdeo de la composi-
cidén siguiente, que contiens por lityo:
40 g del agente suxiliar desarito en el ejemplo 1,

15 g del colorante de le férmula

OH HO

‘ 1=y
C - N
HO,S N ‘

= N

CH3

35 g de solucidn de cromosaglicilato sodico, que
contienen 40 g/l de Cr(3), ¥ |
300 g de un espesamiento de alginato {25:1000).

Se impregna lana peinada, en la pinze de un fular
horizontal de 2 cilindros, y ee la lleve a ua vaporizador de
presidn que cdntiene vapor saturado de 1202C; en é1 perma-
nece S ninutos., 4 continuacidn se lava a fondo, para mayor
conveniencia en una alisadora. Se obtiene la tintura roja
del colorante cromgdo.

EJEMPLO &4

Se prepara un bafio de fulardeo que contiene por
litro: '
40 g del.. agente auxiliar gdescrito én el ejemplo 1,

10 g dsl colorante de la férmula
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¥
y 200 g de_un egpesamiento preparédo 8 basé de
mucilago vegetal modificado, 25:1000; |
4 esta preparacidn se mezcla por agitacién una
sal‘compleja de cobalto gque se prepara de laz manera sigulente:

5 g de acetato de cobalto cristalizado

[’cﬂzc 0 o__7ac 0 4H,0

se mezclan por sgitacidn en 15 cc de amonfaco
scuoso 2l 25%. 41 principio se preciplita hidré-
xido de cobalto, que se disuelve en el exceso
de amonfaco dando un color amerillo profundo.
A continuacidn se concentra en bailo maria,'y entonces
se origina la solucidn roja del complejo cobal-
tico, que se allade a8 la preparacidn anterior de
colorante. ‘ "
Género en pieza de hilo peingdo de lana pura,
gin lavar, se impregna con la prepatacidén anterior en la
méquina psd-roll, de lz manera descrita en el ejemplo 1, ¥
ge prosigue el tratamiento tambiénwfél comodée ha indicado
en el ejemplo 1. Se obtiene una tinturs pardorrojiza intensa

sobre un genero de lang que no se he sometido a ningin lavado

precedente con jabda,
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EJEMPLO 2

Se compone una preparscién de colorante que cOR-
tiene por litro:

30 g del sgente suxiliar descrito en el ejemplo 1

S 10 g del colorante de la férpula
' i
HO,S OH HO
d I
c - b'x
10, - N
300 g de un espesamiento a base de mucilsgo
vegetal modificedo ¥y
15,
% g de bicloruro de cloro-pentsmin~cobalto
)
[é'o(‘m5)501_7012.
Con ests solucibn se fulagrdes lane psinsde y se
la veporiza y leve de ls manera descrita en el ejemplo 3.
0 Se obtiene una tintura psrdoamgrilienta, muy solida, del
complejo cobdltico del colorante arribs mencionado.
EJEMPLO 6
Se tiie lana segin las indicaciones del Ejemplo
1 con el colorante de ls columna I de ls tabla gque sigue,
sfisdiendo el esgente cesionerio de métal mencionado en la
25, columnz II. ELl matiz del complejo metdlico asi fijado sobre

. Ve
ls lans se indice ea la colunna IEE,
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Ne I. Colorante II Agente Matiz
cegi onario
E de metal
1 OH H chro4 gris
) ' tirando
0N~ N = N~ , a verds
2 Comguesto
cobaltico .
segin el azul
Ejemplo &
3 K20r04 pardo
= M=
4
oN Compuesto | pardo
2N -SO H cobaltico amari-
gsegin el llento
Ejemplo 4
- K,Cr0 rojo a-
CH; H5C C zulado
2 brillan+
te
< >-NH—Q -HN=~
Ci | H,C
6 o 3 Compuesto
| cobgltico | burde-
¢ =0 segun el o8
Ejemplo &4
HO . Jemp
sulfonado -
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I. Colorante II Agente Mgtiz
cegionsrio
de metal
K KLr0 verde
8 1 e puro
HOOC COOH
X.Cr0,. amari-
27 H 110 ti-
COCH I , rando a
/C»N—D—SO H rojo |l
N=u -cZ |
c N
|
H.C
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Descrito el objeto de la ihvencidon, se declara nuevas

las siguientes reivindicaciones, con pripridades suizas mimeros
2517/61 del 2 de Marzo de 1961 y 8480/6i1 del 19 de Julio de
1961, existiendo en ambas unidad de invencidn.

1. Mejoras en el obj‘eto de la patente principal n®
269,799, por procedimiento para tefiir fibras nitrogenadas,
caracterizadas por el hecho de que se emplean preparaciones
acuosas de la composicidn indicada que, ademss del asgente au-
xiliar, contienen un colorante metalizsble y un agente cesio-
nario de cromo o cobalto. |

2, Mejoras en conformidad con lo definido en
la reivindicacién 1, caracterizadas por el hecho de que en
concepto de agente cesionario de metal se emplean oromatoé
neutros.

3. Mejoras en conformidad con lo definido en
la reivindicacidn 1, carascterizadas por el hedo de que en
concepto de agente cesionario de metal se emplesm compues-
tos complejos de cromo o cobalto.

4. MNejoras en conformidad con lo definido en
la reivindicacion 1, ‘carac.’oerizadas por el hedho de que en .,
concepto de agente cesionario de metal se emplean complejos:
de cobalto y ammins.

5. Mejoras en conformidad con lo def:l,.nido en
la reivindicacidn 4, caracterizadus Pbr el hedho de que en
concopto ds agente cesionario de metal se emplea el compues-

to complejo que se obtiene si se trata acetato de cobaldto
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con amoniaco acuoso en exceso y se concentra el gire la
mezcla asl obtenida. |
6. Mejoras en conformidad con wna de las rei-
vindicaciones 1 & 5, ceracterizedas por el hecho de que se
5, emplean colorantes con agrupaciones o,o'.-dioxiazo, asTuUpa~
ciones o-oxi—o'-—carboxiazo, a,grupacioneé o-oxi-o'-aminoazo,
grupos oxi vecinos en nucleos antraquinénicos, radicales
de deido salicilico o radicales de oxiquinolina.
T. Mejoras en el objeto de la patente principal nf
10. 269 799, por procedimiento para tefiir fibras nitrogenadas.
Segin se describe y reivindica en la presente memoris
que consta de 15 hojas, foliadas y escritas a me'.quina por une
sola de sus caras.

Medrid, a 1 de Marzode 1962
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