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PATENTE
DE
INVENCION

por YPROCEDIMIENTO PARA TENIR FIBRAS DE POLIESTER", a favor
de le firma suiza CIBA, SOCIETE ANONYME, domicilisda en
BASITEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Bs corriente en la prdctica tefilr el material de
fibra de polidster en aparatos de circulacidn cerrads, en
cuyo caso se ponen, por ejemplo, filamentos en forma de bo-
binas cruzadas y tejidos (lo gue se llama "cuerpos devane-
dos") en el aparato pera tefiir, de modo que el 1fquido tin-
téreo pueda circular por el material fibroso., Este tipo de
tintura plantea gfandes exigencias en cuanto a la estabili-
dad de las dispersiones de colorente que se han de empléar,
Si la estabilidad de 1a dispersidn es insuficiente, se pro-

ducen los llamados "efectos de filtracién®, es decir, une
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parts del colorante es retenida y precipitade en la superfi-
cle del meterial fibroso, lo que conduce & tinturas desigue-
les y gue no resisten al frote, Cierto que estas dificuita—
des. pueden superarse mediante ciertas medidas, como repre-
cipitacién del colorante en doido sulfdrico o tratemiento
consecutive del tejido tsefildo; pero esto ocasiona un enca-
recimiento del material tefiido que pesa mucho en las consi=-
deraciones. ILas insuficiencias mencionadas se manifies:tan

en particular con los cplorantes azolcos des la férmula

% H CH C
\ CH,ON
CHaCHoCN

en la que _
X gignifica un 4tomo de H, c¢loro o bromo o un
grupo clano e
Y significa un dtomo de H, o de'eloro 0 un grupo

metilo,

Ahore se ha descubierto que diches insuficiencias
Pusden obviarse sencillamente si para tefiir las fibras de
poliéster se emplean mezclas de coloreantes de la férmula 1)
que se distinguen por lo menos en uno de los substituyentes
XeY, ' | |

Particular interés tienen las mezclas de los co-
lorantes de las férmulas '
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3) OZN-D.N - N—D-»N(CH?_GHQGN)Z

CH;

La proporeidn de la megzcla puede variar dentro
de 4mplios 1fmites, De todos modos, es conveniente elegir
la propereién ds modo gue la porecién de cada colorante in-
dividusl constituya por lo menos el 5%, y de preferencia
el 10%, por lo menos, Sumamente eptas resultan ser las
mezclas constitufdéas por 65 a :75% del colorante de la
férmula 2) y por slrededor del 25 al 35% del colorente
de 1a férmule 3),

Las mezclas de este clase pueden obtenerse mix-
turando {ntimeamente los colorantes individusles, mediante
molturacidn por ejemplo, de conveniencis en presencia de
un dispersente como la lejia residuel sulfftice o la sal
sédica del écido 1,1*-~dinaftil-metan-2,2'~disulfénico, Asf
se logra al mismo tiempo la distribucidén fins de la mezcla
colorante que hace falta para tefiir, En lugar de mezclaer
los colorantes individuales ya acabados, se puede efectuar
tambidn una sintesis mixta, es decir, copular el compuesto
diazoico de una amina homogénee de la férmule
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con una mezela de aminss de la férmula

-, |
. | 4 .
5) C}-N (CH,OH,ON),

0 bien los compueatos diazoicos de una mezcla de amina de
le férmula 4) con une amina homogénea de la fdrmnia 5), en
cuyo caso X e Y tienen en estas férmulas el significado ya
expuesto,

' Para tefiir, las mezclas de colorantes menciona-
das se emplean convenientemente en forma de &istribucidn
fina y se tifie con adicidn de dispeisaﬁ#es, como le lejfa
residual sulf{tica de celulose o detergentes sintéticos, o
una combinscidn de diversos humectentes y dispersantes, Por
lo general es convenlente transformar los-coloréntes que
se van a empleara(antes'del tinte, en un preparado tintéreo
gue .contenga un dispersante y un colorante finamente divi-
dido, de tal forma que al diluir con aéua‘al preparado tine
téreo se origine una dispersidn fine, Tales preparados pue-
den obtenerse de manera conocida, por ejemplo reprecipitapdo
el colorente en 4cido sulfﬁrico y moliendo 1a suspensidn
as{ obtenida con lejfa residual sulfftica, eventualmente
también moliendo el colorante en dispositivos molturedores

de gran eficacia, en forme. seca ¢ himeda y con adicidn o
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sin ella de dispersantes durante la operecidn de moliends,

Para conseguir tinturas més intensas sobre las
fibras de tereftalato de polietileno resulte conveniente
afiadir al bafic tintdreo un imbibidor o, en particular, re-
alizar la operacidén tintdrea bajo presién y 2 temperaturas
superiores a 10082, por ejemplo de 1208, Como imbibidores
son aptos los dcidos de carboxflicos aromdticos, por ejemplo
el dcido benzoico o el 4cido salicflico, los fenoles, como
por ejemplo el orto- o el para~oxidifenilo, los compuestos
palogenados arométicos, como por ejemplo el clorobenceno,
el o~diclorobenceno o el triclorobenceno, el fenilmetil-
carbinol o el difenilo., En las tinturas bajo presidn resulta
ventajoso dar al bafio tintdreo ligera acidez, mediante la
adicién por ejemplo ds un dcido Aébil, tal como el dcido
acético,

Los colorantes utilizables segin este invento
se prestan igualmente para tefilr por el procedimiento lla-
mado "de la termofijacidn®, segin el cual el género que se
he de tefiir se impregna, de preferencia a temperaturas de
608 & lo sumo, con wna diepersidn acuosa del colorante que
cohtiene, de conveniencia, 1 a 50% de uree y un espesante,
¥y 8o exprime como de ordinario, Conviene exprimir de medo
que el género impregnado retenga del 50 al 100% de su peso

inicial en 1iquido tintdreo.

' Para le fijacidén del colorante, el género ssf
impregnado, parz mayor conveniencia despuds de secado pre-
vio, por ejemplo en una corriente de alre caliente, se ce-
lienta a temperaturas superiores a los 1008, por ejemplo
de 180 a 2208; ’

Gracias & su buena reserve en 1a lana, los colo-
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rantes utilizables segin el procedimiento agqui expuesto se
presfen también para tefiir tejidos mixtos de fidbras de poli-
éster con lana,

Por el procedimiento agul expuesto se obtienen
tinturas y estampados plenos e intensos, de excelentes
propiedades de solidez a la mojadurs y, em particular, de
extraordinaria solidez a la luz y & la sublimacidn,

Otra ventaja de las mezoclas que se utllizan se-
gdn este procedimiento consiste en su estructuracidn nota-
blemente mejor respecto & los colorantes individuales,

En los Ejemplos que siguen, las partes signifi-
ca, en‘tanto no se indique otra cosa, partes en peso, ¥
los porcentajes,'porcentajes en peso, Las temperaturss es-
t4n expresadas en grades centfgrados,

EJEMPLO 1.

Se muele una pasta acuosa, que contiene 70 pertes

del colorante de la férmula

c1
2) OZN-D—R‘ - N-D~n(qazcﬂacn)2

y 30 pertes del colorante de la férmula

| c1 :
' .
3) oaN-D-N = N-D-n(caacgzcmz
’ ]
oHy
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con la misma cantidad en peso de lejfa residl‘aé."l: 'éulfiﬁca,
secs, hasta formar una papilla fins con un contenido de co~
lorante del 105 eproximadamente,
En vn bafio que contiene, poxr 1000 paeries de agus,
1 a 2 pertes de le el sédica del 4cido N-bencil-mu-hepts-
decil-bencimidazol-disulfénico y 1 parte de solucién acuosa
de amonfaco concentrada, se dspuran prevismente, durante
media hora, 100 partes de material fibroso de tereftalato
de polietileno, A continuacidén se pasa el material a un
bafio tintéreo de 3000 partes de agua, en el gue se han dis-
persado 10 partes de la papilla colorante obtenida segin
el pérrafo primero, .con adicién de 4 pertes de sal sddice
del 4cido N-bencil-mu-heptadecilbencimidazol-disulfénico,
El conjunto se callienta & 120% en un recipiente de presidn
y. se nantiene a esta temperatura durante 1/2 hora aproximade-
mente, Seguidamente se enjusga bien y,» 81 es preciso, se
lava durasnte media hora & temperatura de 60 a 802 con wna
solucién que contiene, por 1000 partes de agua, 1 parte
de la sal sédica del 4cide N-bencil-mu-heptadecilbencimi-
dazol-disulfdnico. e obtiene una tinture de color rojo
aparanjado intenso, de excelente solidez a 1a sublimacidén
y 2 la lug,
1a mezcla colorante se obtuvo de la manera siguiente:
Se suspendieron en 20 partes de agua 17,2 pertes
de 2-cloro~4~nitrenilina, se afladieron 7,0 partes de nitrito
s8dico disueltas en 25 partes de agus y se agregaron 150
partes de hielo, A continuacidén se mezcld todo ello, agi-
tando, con 25 partes de 4cido clorhidrico concentrado, Ia
solucién diazoica origineda se virtid, después de 10 minutos
de agitacidn, en una solucidn de 14 partes de bis-(ciancetil)-
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anilina y 6,4 partes de bis-(ciancetil)-m-toluidine en 60
pertes de dcido clorhidrico concentrado y 40 partes de agua,
Se dejd en agitacidn durante 1/2 hore a 0-52 y se mezcld eon
300 partes de solucidn 4-n de acetato sfdico., El colorante
ob%enido, de color pardorrbﬁizo, se aisldé por succién,

Ia mezcla de bis-cianoetilanilina y biseciano-
etil-m=-toluidina empleads en el pérrafo.anterior puede &
su vez obtenerse por reaccidén de una mezcla de anilina y
de m-toluidina en la proporeidn de 7:3 con acrilonitrilo,
segin procedimiento conocido,

Si en el pérrafo primero se emplea una mezcla
obtenida por mixturacidn de los colorantes individuales ya
acabados en le proporcidén expreseds, sé llege 81 mismo re-
sultado.

EJEMPLO 2 )
En un bafio que por 1000 partes de agua contiene

1 8 2 partes de la sal sédica del 4cido N-bencil-mu~hepta~
decilbencimidazol-disulfénico y 1 parte de solucidn acuocsa
concentrada de smonfaco, se depuran previamente durante 1/2
hora 100 partes de material fibrose de tereftalato de poli-
etileno, A continuacién se imbibe pfeviamente el material,

e 802 y durante medias hore, en un bafio tintéreo gque en 300
partes de agué contiene 15 partes de une mezcla, en partes
sproximadamente iguales, de orto-oxidifenilo, .aceite de

pino y aceite de rojo turco y 15 partes de dcido acético. -
Después se dejs enfriar el bafio hasta 502 y se agregan 10
partes de la papilla colorante obtenida éegﬁn el Ejenplo- 1,
pérrafo 12, Se lleve el bafic 2 ebullicidn en el curso.ds

1/2 hore a 3/4 de hora y se tifie durante T hora a 1 1/2 horas
a temperatura lo més cercana posible & la de ebullicidn, Se
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guidamente se enjuega bien y, =i a2 preciso, se lava durante
1/2 nora, a temperatura de 60 a £0%, con una solucién que en .
1000 partes de agua contiene 1 parte de sal sédice del dcido
vaencil-mu-héﬁtadecil-bencimidazol-diaulfﬁnico. Se obtiene
una tinture rojosnaranjada intensa, de excelente solidez &
la sublimacién y a la luz,
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Hecha la deseripeidn del presente invento, se de-~
claran nuevas y de propia invencién, las ‘siguientes reivin-
dloaciones, con priorided de patente suiza ndm, 121/62,
depositade el 5 de Enmero de 1,962: |

1« Procedimiento para tefilr fibras de polidster,

i segin el procedinﬁ.ento tintdreo corriente de la dis_persién,
con colorantes de la férmula
x Y
o8- D'N - 'C> N\CHZCHQCN
10. : : CH ,CH 50N
en la que
X significa un 4tomo de H, de clorc o de bromo o
un grupo cisno e
15, Y signifioa un 4tomo de H o de cloro o un grupo
‘ matilo, o
caracterizado por el hecho de que se emplean
mezclas de colorantes de la férmula expresada que se diferen-
cian entre sf por uno de los substituyentes X e ¥, & lo menos.
20, 2. Procedimiento conforme a lo definido en le réi-

vindicacién 1, caracterizado por el hecho de que se emplean .

mezclas de colorantes de las fémulas
¢l

2) OZN-D'-N - N—D-—N(cnzcazcn)z y

25,
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3. Procedimiento conforme a lo definido en las rei-
vindicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que se
emplean mezclas en las que la porcidén de cada colorante in-
dividuel constituye por lo menos el 5%, y de prefervenc:l&
el 10# por lo menos, _

4. Procedimiento conforme & lo definido en las rei-
vindicaciones 2 y 3, caracterizado por el hecho de gue se
emplean mezclas que contienen 65 a ‘%5% del colorante ds

la férmula 2) y 35 & 25% del colorante de 1la férmula 3),
5. Procedimiento conforme g lo definido en 1as rei-

vindicaciones 1 a 4, en el gque ol preparado colorante con-
tiene los colorantes en forma finamente dividida y un dis-
persante. '

6. Procedimiento conforme a lo definido en la rei-
vindicacidn 5, caracterizado por el hecho de que en la pre-
paracidn del colorante se copula el compuesto diagoico de una
amine homogénea de la férmula |

°2N"D'ma

con una mezcla de aminas de la férmula

b-n(onzcnzcmz

A en cuyas férmulaes tienen X e Y el significado ya expuesto.



7. Procedimiento para tefilr fibras de poliéster,
Segin se describe y reivindica en la presente me-
moria gque consta de doce hojas, foliadés ¥ escritas a mé-
quina por una sola de sus caras.
5. Madrid, & 4,de Enero de 1,963
CIBA SOCIETE ANONYME

JOYTE ISERT IRRALLES
P
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