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MEMORIA TESCRIPTIVA

Egte invento se refiere a la tincidn uniforme
de fibras de poliamide sintética y géneros textiles hechos
con ella, en particular tejidos plencs y de punto, con em-
pleo de colorantes pars lanes aniénicos, de fijacidén neutra
5. hasta débilmente dcida. El invento se refiere también a pre-
paracioneé acuosas de colorante apropiadas pare este procedi-
miento tintéreo y, como artlculo industrial, al material te-

fiido uniformemente por este procedimiento.

Se sabe que las fibras de poliamida sintética
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hecha por policondensacidén de aminas orgénicas polifuncio-
nales y 4cidos policarboxilicos, por ejemplo de hexametilen-
diemine o decametilendiamine y deido adfpico o sebdeico, o
por poliadicidn de lactamos de 4cidos aminocarboxflicos ali-
fédticos, por ejemplo de epsilén-aminocaprolactamo, Y’los gé-
neros textiles hechos de dichas fibras, pueden teﬁifée en to=~
nos sélidos con colorantes para lanas dcidos y anidnicos.
También me sabe que estas fibras de poliamida y los tejidos
que de ellas se preparan se comportan luego diferentemente en
el aspecto tintéreo cuando el grado de orientacidn de la
poliemida de estas fibras es distinta, Como el grado de
orientacidén puede modificarse mediante el estiramiento de

lag fibras, puede aparscer en los tejidos, a causa de distin-
to esfuerzo mecdnico de la urdimbre y de la trama, el temido
barrado de urdimbre de las tinturas, diffcil de equilibrar,
Los agentes igualizadores usuales en la tintoreria de la la-
na, por ejemplo los éteres poliglicdélicos de alcanoles, al-
quilfenoles y alquilaminas con 10 a 20 4tomos de carbono y

de polialquilenpoliaminas substituidas por radicales acilicos
y alquilicos superiores, con 15 grupos etilenoxi, por lo me-
nos, en la cadena de éter poliglicdlico o respectivamente

las cadenas de éter poliglicélico, que con los colorantes
aniénicos formen, como es sebido, complejos de edicidén de
reducida capacidad de fijacidén a la poliamida, proporcionan
también buenos servicios como igualizadores en la tincidn

de poliamida sintética, sobrs todo en bakio tintéreo alcali-
no, siempre que se tifia con colorantes uniformes de gran afi-
nidad., Sin embargo, debe contarse con la desventaja de que

el rendimiento tintdreo resulta con frecuencie insatisfacto-

rio porque en ocasiones quedan en el baiio tintéreo propor-
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ciones importantes del colorante. BEsto es pernicioso para la
capacidad de reproduccidén, tan importante en la préctica,
Dicha desventaja ocasiona resultados no aprovechables cuan-
do han de tefiirse, en las condiciones que se han desecrito,
tonos de moda con mezclas de colorante, pues discrebas di-
ferencias en la afinidad de los diversos coloranteé respec—
to a la fibra de poliamida y en la estabilidad del comple-
jo de colorante y éter poliglicdélico conducen, sobre todo
con los tejidos de poliamida, a tinturas desiguales;- vela-
das, barradas y, en piegas mayores, también desiguales en
los rincones y en los bordes, |

Ahora se ha descubierto que es posible superar
estas desventajas y tefiir en todas las intensidades de color
usvales, muy uniformemente y con buen agotamiento de los ba-
Hos tintéreos, fibras y géneros textiles (y en particular
tembién tejidos plancs y de punto) hechos de poliamida sinté-
tica, si para ello se emplean preparaciones acuosas de colo-

rante gue contengan, como componentes esenciales:

a) en concepto de agente tintéreo, colorantes para

lana aniénicos, de fijacién neutra hasta débilmente &dcides

b) por lo menos un compuesto tehsioactivo hidréfilo,
que presente un radical orgdnico hidréfobo y por lo menos un
radical hidréfilo de éter poliglicdlico, preferentemente ni-
trogenado, cuyos grupos etilenoxi pueden estar substituldos

independientemente por ¢-alquilo y/o C-fenilo;

e) por 1o menos un producto de condensacidn aldehi-

dico soluble en agua, que presente nitrdgeno bésico; y

d) una cantidad tal de dcido que el pH inicial sea me-
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nor de 7,5, pero no menor de 3,

Si se tifie por el procedimiento de extraccién,
la preparacién coloranite que se ha de utilizar segun este
invento estid constituide particularmente por un baﬁ6 tinté-
reo con los contenidos ususles, en colorante, de O,i a 64
en peso, aproximadamente, de colorante comercizal y, én agen—
tes auxiliares, de 0,5 2 3 % en peso con relacién al peso
del material poliamidico. Se tifie convenientemente a fempe—
raturas de 952 C a2 1352 €, en ebierto o bajo presién estédti-~
ca, y preferentemente a temperatura superior a2 10092C en re-
cipiente cerrado.

No obstente, segin el invento puede también emplear-
se una solucién acuosa de colorante, si se quiere espe-
sada, estamparse o impregnarse el material de poliemida y
vaporizarse en abierto o bajo presidn el materizl estampado
0 impregnado. |

Lasg preparaciones de colorante utilizgbles se-
gin ezte invento contienen como agente tintdred colorantes
para lana anidnicos de fijacidn neutra hasta debilmente &ci-
da, que pueden pertenecer a las diversas clases conocidas
de colorantes sélidos para lana, El nuevo procedimiento tin-
téreo es particularmente apto para obtener tinturas sélidas
v uniformes sobre tejidos planos y de punto a base de fibras
de poliemida sintética de adicidn, preparadas a base de lac~
tamos de dcidos aminocarboxilicos alifédticos, como el capro-
lactamo, con empleo de colorantes azoicos y azometinicos pro-
vistos de metal pesado y de fijacidn neutra hagta débilmente
dcida, Entre éstos entran en consideracién los conocidos com~
plejos/gglorantes azolcos y azometinicos con metales pesa~

dos de los numeros atémicos 24, 27 y 29, que por cada metal
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pesado Trivalente ligado en complejo contienen més de un for-
ngdor de complejo (de ellos uno, por lo menos, croméforo pri-
valente) o por cada metal pesado ligado en oomplejQ'anvfor-
nador de complejo oromdforo més que trivelente, Particular-
menfe aptos son los complejos de cromo y de cobalto,‘por
ejemplo de colorantes b,o'~dihidroximonoazoicos, -digazoicos
o —~agometinicos, de colorantes o—hidroxi—o'-carbdxi-mopo- 0
~digazoicos y de colorantes o-hidroxi—o'-amino—mono—Vo también
~disazoicos que contienen, por cada dtomo de metal ﬁegédo,
dos de estos colorantes, iguales o diferentes, 1igadoé?en
complejo. Los componentes colorantes de estos complejos de
metal pesado presentan, ademds de substituyentes formadores
de complejo, en particular también substituyentes no dcidos
favorecedores de la solubilidad en agua, por ejemplo grupos
de alguilsulfonilo inferior, como grupos de metilsulfonilo,
clorometilsulfonilo, oximetilensulfonilo, etilsulfonilo,
igopropilsulfonilo y n-butilsulfonilo, grupos de sulfamoilo,
como grupos de amida de dcido sulfénico, grupos de mono~ o
di-2lquilamida inferior de 4cido sulfdénico, grupos de hidro-
xiglquilamida inferior de dcido sulfdénico y grupos de fenil~
amide de dcido sulfdénico, o grupos de acilamino, como gru-
pos de alquilsulfamida o arilsulfamida, por ejemplo grupos
de metilsulfamide, clorometilsulfamida, cloroetilsulfamida,
toluensulfamida, acetamida, cloroacetamida, propionilamida,
beta~cloro~ o beta~bromopropionilamida y grupos de alcoxi
carbamida inferior. En ciertes condiciones, estos colorantes
provistos de metal pesado pueden contener tanbién un grupo
formador de sales y de disociacién 4cida, como el grupo car-
box{lico, el grupo disulfimidico y en particular el grupo

de dcido sulfénico; pero de conveniencia sblo uno de estos
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grupos en un complejo de los que se llaman de 2:1, consti-
tufdos por un colorante bésico monosulfonado y un colorantes
bédsico no sulfonado, ligado a un complejo de dtomos de cro-
mo o de cobalto., Sumamente indicada es la presencia de un
substituyente de dcido sulfénico en los llamados colorantes
complejos mixtos de metal pesado, cuando uno de los colo-
rantes bédsicos formadores del complejo es un coloranbe di-
sazoico o un colorante azometinico provisto de grupos aril-
azo, o cuando el componente colorante carente de grupos de
dcido sulfénico no contiene ningin substituyente favorecedor
de la solubilidad en agua, También son aptos los colorantes
monoazoicos y disazoicos metalizados, formadores de comple-
joes metdlicos trivalentes y plurivalentes, que contienen

por cada dtomo de metal pesado un solo formador croméforo

de complejo y, en ocasiones, adicionalmente un formador no
croméforo de complejo. En tal caso se trata por ejemplo de
compuestos complejos de cromo y colorantes o-hidroxi-o'-ami-
noazicos de la serie bencenazonaftalinicaicon un grupo ami-
nico secundario formador de complejo, cuyo substituyente tie~
ne agimismo propiedades para formar complejos. También son
muy 2ptos los complejos cupricos de los colorantes disagzoicos
mnetalizables de la serie formazdnica, Ademds de la clase de
los colorentes provistos de metal pesado tienen también buena
aptitud los tipos que contienen, junto a un metal pesado, par-
tlecularmente el cromo, un colorante azoico metalizable no
sulfonado, formador de complejos trivalentes y un formador

de complejos no cromégenc, que puede contener substituyentes
favorecedores de la solubilidad en agua, Formadores rno cro-
mégenos de complejos usuales en estos colorantes son el dci-

Go salieflico y en particuler las amidas, alquilemidas o fe-
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nilamides de los dcidos sulfosalicilicos y sulfocresotinicos.
Todos estos colorantes azoicos y azometbinicos provistos de me-
tal pesado pueden contener, junto a los substituyentes forma-
dores de complejo y los substituyentes favorecedores de la
golubilidad en agua, ain otros substituyentes usualés‘en los
colorantes agoicos, por ejemplo grupos de alcoxi yValquilo
inferior, haldgenos como el fldor, el cloro o el brémo y gru-
pos nitro., En concepto de colorantes carentes de metal pesado
utilizables segin este invento entran en considerac;én, entre
otros, los colorantes dcidos para lanas de la serie ﬁzoica

de fijacidn neutra hasta aguda, por ejemplo los colorantes
disazoicos provistos de grupos de dcido sulfénico y éon agru-
paciones de éter difenilico, dlfenilamina, fenilnaftilamina

o fenilsulfoniloxiarilo; y asimismo los colorantes dcidos pa~-
ta lana, de fijacidn neutra o aguda, de la serie trifenilme-
tdnica o difenil-indolilmeténica, de la serie pirénica (por
ejemplo, rodaminas, como los colorantes rodaminicos halogenados)
y de la serie antraquindnica (por ejemplo, los colorantes

4, 4'~big-(4~amino=-3~sulfo-antraquinonil~1-amino)-difenilal-~
cdnicos). También estos colorantes pueden contener todavia
otros substituyentes arométicos, que se han reseifiado antes,
usuales en los colorantes.

Los compuestos tensiocactivos hidrdéfilos empleados
segin este invento contienen preferentemente, como radical
hidréfobo, radicales hidrocarburos, como radiceles de alqui-
lo o alquenilo con un minimo de 10 (de preferencia 12 a 18)
4tomos de carbono, radicales de alguilarilo cuyos substitu-
yentes alquilicos presentan un minimo de 5 y preferentemen-
te 6 a 12 dtomos de carbono o radicales hidrocarburos ali-

ciclicos, y por lo menos un grupo hidréfilo de éter poligli-
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célico., Los dos componentes caracteristicos de estos compues-
tos pueden estar enlazados entre si por medio de diversos
4dtomos o0 grupos de puente, por ejemplo mediante oxigeno, co~-
mo sucede en los “&teres poliglicélicos de los alcanoles y

5, alguenoles superiores y asimismo de los fenoles superiores
alquilados en el anillo; por medio de azufre, por ejemplo en
los ‘éteres poliglicdélicos de los alquil- y alguenil~mercap-
tenos superlores y en los tiofenoles substituidos por alqui-
lo en el anilld; por el grupo carbixi -CO-0-, por ejemplo

10. en los éteres poliglicélicos de los dcidos gresos’superiores
gaturados o insaturados, y de los 4cidos grasos alcoxitio y
alquiltio que presentan grupos alquilicos superiores; por el
grupo carboamido -CO-N{ , por ejemplo en los éteres poligli-
célicos de las amidas de los 4cidos carbox{licos antes rese-

15. flados con amonlaco, monoalquilaminas, monchidroxialquilaminas
vy Gihidroxialquileminas, asi como con poliaminas alifédticas
o aliciclicas, en cuyo caso una cadena largse o varias cade-
nag cortas de éter poliglicblico pueden estar ligades median-
te nitrdgeno; y en particular por medio de hifirdgeno, por

20. ejemplo en los éteres poliglicdlicos de monoaminas o polia-
minas alifdticas primarias o secundarias, de alquilacidén o
alguenilacidn superior., Resultan ventajosos en el procedi-
miento de este invento los éteres poliglicdélicos de acilami-
no~alquil-mono~ y poli-aminas superiores, particularmente de

25. lauroil-, miristoil-, oleoil=-, palmitoil- y estesroil-aminocetil~
amina, -etilendiamina o ~dietilentriemina, y todavie mnis ven-

‘ tajosos los de monoalquil-~ ¢ monoalguenil-etilendiamina, -die-
tilentrianine, -~trietilentetramina o -tetraetilenpentamina
superior con 16 &4tomos de carbono por lo menos en el readical

30, N-alquilico o N-alquenflico, como por ejemplo N-hexadecileti-
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lendiamina, N-octadeciletilendiemina, N~hexadecildietilen-
triamina, N-octadecildietilentriamina (W~estearil-dietilen-
triamina), N-hexadeciltrietrilentetramine y N-octadeciltrie-
tilentetramina, con un total de 15 (de preferencia mds de

25 hasta 100 aproximadamente) radicales etilendxi, éue pue-
den estar dispuestos en una sola cadena o en diversas cade~
nas y cuyos grupos etilenoxi para refuerzo del carééter li~
péfilo pueden estar substituldos independientemente por al-
quilo (en particular, metilo) y/o, preferentemente,‘?ér feni-
lo. En los compuestos tensiocactivos utilizables segin este
invento el cardcier hidréfilo puede reforzarse, si-se quiere,
eventualmente por esterificacidn de los grupos hidroxilicos
alifdticos con 4cidos inorgénicos w orgénicos, polibédsicos,
para formar ésteres dcidos o respectivamente sus sales so-
lubles, Pueden emplearse con buen resultado mezclas técnicas
de compuestos hombélogos y andlogos y mezclas con las sales
solubles de ésteres dcidos, por ejemplo de los sulfatos, fos-
fatos, maleatos, ete., con compuestos no esterificados.

Los productos de condensacién aldehidicos provis-
tos de nitrégeno bdsico y solubles en agua que pueden utili-
zarse segin este invento se derivan convenientemente de alde-
hidos alifdticos inferiores y amoniaco o aminaes orgénicas in-
feriores, Fl producto de condensacidén preferido es la hexame-
tilentetraming,

Como &cidos para ajustar el pH deseado de la pre-~
paracidn acuosa de colorante, se emplean con ventaja los
decidos inorgdnicos, y preferentemente orgénicos, usuales en
tintorerfia, por ejemplo el dcido sulfirico, el Acido fosféri-
co (o respectivamente sus sales 4cidas, como el bisulfato

s6dico o potdsico y el fosfato mono- y di-sédico o amébnico),
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el dcido toluensulfénico, el 4cido tetralinsulfénico y en
particular los dcidos carboxilicos aliféticos inferiores
como el dcido férmico y, preferentemente, el 4cido acédtico.
n el procedimiento de este invento se obitiene un resultado
favorable cuando la proporcidén de la hexametilenteframina
preferida respecto 2 un é&cido que con ella forme una sal sea
aproximademente de un mol de amina por equivalente de dcido;
en concepto de 4cidos entran aqui particularmente en cuenta
el &cido acético, el 4cido férmico y el 4dcido sulfdrico, usua-
les en tintoreria.

Fibras de poliamida sintética que pueden tefiir-
se con uniformidad segin este invenbto son, por ejemplo, los
materiales que en la industria textil se conocen con las de-

signaciones técnicas siguientes:

Poliamide 66: una fibra textil preparada por conden~
sacidn a base de hexametilendiamina y dcido adipico;
Poliamida 610: una fibra textil preparada por condensa-
cidén a bage de la misma diamina y dcido sebidcico;
Poliamida 66/6: una Ffibra textil a base de polimeros
mixtos, preparada por condensacidén de hexemetilendia-
mina y dcido adipico y adicidén de epsilon-caprolactemo;
Poliamide 6: una fibra textil preparada & base de poli-
meros de adicién del epsilon-~caprolactamo;

Poliamide 11: una fibra textil preperada por condensa-
cidn a base de dcido omega-aminododecédnico;

asi como las fibras de poliamida de estructura igusl o
gemejante que se conocen con las marcas registradas

NYLOK, PERLON, GRILON, RILSAN, etc.
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Una modalidad preferida de realigzacidén del in-
vento es la tincidn de tejidos o géneros de punto & basge de
fibras sintéticas de poliamidas de adicidén, por el procedi-
miento de edtraccidn, preferentemente a temperasturas de 1002
¢ por lo menos, con presidén estdtitae en recipienfe céfrado,
v particularmente a temperaturas superiores a 100¢ C-1i352 C.
Tifiiendo de esta manera se obtienen, con tiempos de tincidn
relativamente muy breves, tinturas muy uniformes, de cual-
quier intensided de coloride que se desee y con buen rendi-
miento tintéreo. Se tifle convenientemente en bafios breves,
con une relacidén de 1liquido a material textil de 1:10 a 1:20
v en el bafio contiene, segin la cantidad de colorante o la in-
tensidad de colorido que se desea, alrededor de 0,5 a 3 %
de mezcla de materias auxiliares. La megcla de materias au-
xiliares estd constitulda por éteres poliglicdlicos tensio-
activos y producto de condensacidn aldehidico bdsico, en la
proporcidén de 4:1 a 1:4 a2proximadamente. Particularmente fa-
vorables son las megzclas que se componen de éteres mono-es—
tearildietilentriaminpoliglicdélicos con més de 30 radicales
etilenoxi, cuyos grupos etilenoxi pueden estar substituldos
independientemente por C-alquilo y/o, de preferencia, pof
fenilo, y de hexametilentetramina en la poporcién de 3:2 a
2:3 aproximadamente,

Por el procedimiento de este invento se logra
la produccidn en grandes metrajes de tejidos y géneros de
punto de poliamide sintética tefiidos de modo sélido y uni~-
forme. Las tinturas de poliamida prdducidas segin este in-
vento se distinguen por extraordinariamaniformidad, muy bue-
na capacidad de reproduccién y muy buen aprovechamiento del

color, El procedimiento de este invento permite tembién te~
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Hir la poreidén poliamfdice en los tejidos mixtcs de polia-
mide sintética y otras fibras textiles.

Los ejemplos que siguen ilustran el inventos.
Las temperaturas se han indicado en ellos en grados qentiw

gredos.

EJEVPLO 1.

En el recipiente de preparacién de un aparato
para tefiir en plegador a temperatura elevada, constituldo
por un sistema cerrado con bomba de circulacidn pare mover
el bafio tanto de dentro hacia afuera como viceversa, se di-
suelve en 1500 1litros de agua 1 kg de un éter poligliedlico
preparado por adicidn de 90 moles Ge éxido de etileno a2 mo-
noestearildietilentriamina y 0,6 kg de hexametilentetramina
¥y se ajusta la solucidn a pH de 4,5 aproximadamente por adi-
cidn gradual de 1,5 kg, més o menos, ds &cido acético al 40i.
Se introducen 110 kg de tricot de poliamida (PERION PO~
roso, de las Farbenfabriken Bayer, de Leverkusen, Alemania
Occidental) enrollado sobre el plegador tintéreo perforado,
se cierra el aparato y se pone en parcha la bomba de circu~
lacidn.

Al cabo de 10 minutos se hace aspirar por el
sistema de bombeo una disolucién de 1,0 kg de colorante cro-
mado a base de 2 moles de 1-fenil-3-metil-4-2'-carboxi-5'-
metilsulfonilfenilazo)-5-pirazolona por cada dtomo de cromo
ligado en complejo, 0,6 kg de colorante cromado a base de
2 moles de 1-acetilamino~7«hidroxi=-8-(2'~hidroxi-Stetil-

sulfonilfenilazo)-naftaline por cada dtomo de cromo ligado
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en complejo y 0,25 kg de colorante crom2do & base de 2 mo-
les ge 1—feni1—3—metil—4—(2'—hidroxi—S'-etilsuifonilmfenilé
azo)~5-pirazolona por cada 4tomo de cromo ligado en comple-
jo, en 15 litros de aguna caliente, y se hace circular el ba-
5. flo durante toda la operacién tintérea de dentro a fuera, 8l
principlo 10 minutos a temperatura ambiente, luego 452minu~
tos con calentamlento uniforme a 1202 y luego 20 minﬁtps més
a esta temperatura. A continuaclén se deja bajar el bafio has-
te temperatura inferior a 1002, se descarga la sobrépresidn
10. ¥y ®e enjuaga con agua circulante, caliente y fria, gl'género
tefiido. Se obtiene un género tefiido de un tono olivéceo-gris
de tierra, muy uniforme y sélido a la luz y & la humedad,

Se obtienen resultados muy semejantes si en este
ejemplo se empleen, en lugar de los colorantes que se han in-~
15. dicado, los productos comerciales, de la misma composicidn,

amarillo 2 GL, gris BRL y anaranjado RL IRGALAN @ .
En este ejemplo y en los que siguen, IRGALAN
significa una marce comercial registrada de la firma J.R. GEIGY
A.G., de Bagilea; CIBALAN C), una marca comercial de la
20. CIBA Aktiengesellachaft, de Basilea, Suiza; e ISOLAN (:) , una
marca comercial de las Farbenfebriken Bayer A.G., de Lever-
kusen, Alemania Occidental, para colorantes agzolcos cromados
o cobaltados, metalizados en la proporcidén de 2 de colorante
por 1 de metal y de fijacidn neutra hesta ddbilmente 4cida.
5, S1 en este ejemplo 0 en otro de log que siguen
se emplea, segin la tonalidad que se desee, de 0,1 a 6 %,
respecto al peso de género, de uno o mds de los coloraﬁtes
comerciales que se resefian a continuacidn, se obtienen tin-
turas igualmente uniforme y sélidas a la humedad, con un

30. matiz correspondiente., Utilizables conforme al ejemplo son,
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a) Tos colorantes monoa&zoicos no sulfonados con gru-—
pos de algquilsulfonilo inferior como grupos fevorecedores

de la solubilidad en agua:

rojo 4GL, violado parduzco DL, emarillo 2RL, peardo GRL, bur-
deos GL y olivéceo BGL: IRGALAN <:) ;

b) Los colorantes monoazolcos no sulfonados con gru-—
pos sulfamido o grupos sulfemido substituidos por alquilo

inferior-li como grupos favorecedores de la solubilided en

rojo 2HL, azul RL, IRGALAN (:); amarille GRL, énaranjado RL,
rojo GL, burdeos 3RL, azul 3 GL, azul BL y gris 2 BL CIBALAN
; rubl FP y pardo TLS ISOLAN ;

c) Los colorantes monoazoicos que presentan un gru-

po de o-areno-oximetilensulfonilo:

burdeos IB, azul RLS y azul FB ISOLAN () .

EJEMPLO 2,

En el aparato con plegador para tefiir 2 tempe-
ratura elevada que se ha descrito en el ejemplo 1, se ti-
fien 100 kg de terciopelo de PERLON (:) gobre el plegador
tintdreo perforado, en un bafio que contiene por 1500 litros
de ggua 0,6 kg de éter poliglicélico a base de monoestearil-
dietilentriamina y S0 moles de déxido de etileno, 0,6 kg de

hexemetilentetranina y alrededor de 1 kg de dcido acédtico
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al 40%. Se hace circular el bafio en el aparato cerrado du~

rante 20 minutos, a temperatura ambiente, y luego se aspira
la disolucidn de 3 kg del complejo mixto, pardo, de cromo y
colorante monosulfonado, a base de 1—feni1-3-metilf@7k2’—hi—
droxi-5'~sulfofenilazo)-5-pirazolona y 1—(2'—hidrox£—5'-feni—
lagzofenil-azo)-2-hidroxinaftelina, en 15 litros de Sgua ca-
liente. Se hace circular durante 10 minutos a temperétura am-
biente, se inyectan 2 a 4 atmbésferas de aire, suministrado
por la bomba supletoria, se calienta uniformemente a 1002
durante 30 minutos y se tifien 40 minutos més a esta tempe-
ratura, Luego se enfria, se descarga la sobrepresién y se en-—
juaga en caliente y en frio el género tefiido, Se obiiene un
género tefiido muy uniformemente de un pardo profundo, sélido
a la humedad y a la luz.

Si en este ejemplo se emplean complejos andlogos,
los llamados mixtos, de colorante y cromo cuyos dos coloran-
tes azoicos coordinados presentan un solo grupo de &dcido sul-
fénico, por ejemplo las mercas comerciales pardo sbscuro C~BRL
IRGAREN , de la J.R. GEIGY A.G., o pardo rojizo R, pardo
obscuro GR LANACROW o azul maring RL CIBADLAN , de la
CIBA Aktiengesellschaft, de Basilea, se obtienen igualmente
artfculos de poliemida tefiidos muy uniformemente y con soli-

dez 2 la luz y a la humedad.

EJEMPLO 3.

En el aparato tintdéreo que se ha descrito en el
ejemplo 1 se tifien, sobre el plemdor perforado, 100 kg de
tejido de PERLON ® en 1500 litros de agua que contienen 1
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kg de éter poliglicdlico a bage de monoestearildietilentria-
mina, 2 moles de 6xido de estireno, 5 moles de 6xido de pro-
pileno y 100 moles de déxido de etileno; 0,5 kg de héxameti—
lentetramina y 1,0 kg de 4cido acético al 40%, haciendo cir-
cular al principio a la temperatura ambiente durante 10 mi-
nutos al mismo tiempo que se inyecten por medio de.una bom=~
ba supletoria 2 & 4 atmésferas de aire, Luego se aspira la
solucidén de 1,5 kg del complejo anaranjado de cromo y ‘colo~
rante preparado por adicidén de fenilamida de deido 2-hidro-
xibencen~1-carboxilico/dcido 5-sulfénico al colorante mono-
azoico metalizado en la proporcidn de 1 de cromo por 1 de
1=(3'-clorofenil)-3-metil-4~-(2'-hidroxi~5'~sulfamido~fenil)-
azo~S~pirazolona, en 15 litros de agus caliente, Se hace cir-
cular el bafio al principio durente 10 minutos & temperatura
ambisnts y luego, calentando en el aparato cerrado, durente
40 minutos & 1209, A continuacidn se tifie 25 minutos todavia
a esta temperatura, Después del enfriamiento, se enjuaga la
tintura con agua caliente y con agua fria, Se obtiene unae
tintura aneranjada muy uniforme, sdélide 2 la luz y 2 la mo-
Jjadura,

De igual modo se obtienen, con las marcas regis-
tradas de estructura semejante NEQOPALATIN CQ , de la Badischen
Anilin- und Sodafabrik, de Ludwigshafen am Rhein, Alemania
Occidental, en los tonos correspondientes, tinturas muy uni-
formes y s6lidas a la luz y 2 la humedad sobre tejidos o gé-
neros de punto de FERLON, si, por ejemplo, se emplean 1 & 3
kg de amarillo G, anaranjado GR, burdeos 3 B o azul R NEOPA-
LAPTI ® .



2

10.

15.

20.

25.

30.

EJEHPLO 4,

En un aparato con plegador para tefiir a tempera-
tura elevada se tifien 100 kg de tafetdn de PERLON {;2, por
introduccidn del género, enrollado sobre el plegador tintd-
reo, en una solucidn de 1 kg de éter poligliedlico g_base
de oleiletilendiamina, 1 mol de déxido de estireno y 50 mo-
les de 6xido de etileno, 0,8 kg de hexametilentetramiﬁa y 2
1itros de E,80, el 40%. Despuds de inyecter de 2 & 4 Ftmésfe-
ras de aire, se hace circular sl bafio 10 minutos 2 l& tdmpe-
rature ambiente y & continuacidn se hace afluir la disolucidn
de 2 kg del colorante monoazoico cromado 1-(2!'-hidroxi~-4'-
-nitro~fenilazo)-2-(2'-carboxi-4~sulfamidofenilaming ) -naftali-
na, que contiene 1 dtomo de cromo y 1 mol de 8~hidroxigquino-
lina ligados en complejo, en 15 litros de agua caliente;
se hace circular el bafio a2l principio 10 minutos a tempera-
tura ambiente, luego, en el aparato cerrado y con calentamien-
to, durante 30 minutos a 1202 y luego 20 minutos todavia a
esta temperatura. A continuacidn se deja enfriar y, después
de apartar el bafio, se enjuaga el género con agua caliente y
agua fria,

Se obtiene umna tintura verde, sblida a la luz y
a la humedad y muy uniforme,

Se obtienen tinturas de propiedades semejantes
sl en este ejemplo se reemplaza el colorante que se ha in-
dicado por el producto comercial, de estructura semejante,
verde brillante 3 GL IRGALAN @ .

Se obtienen también tinturas de un azul puro,
wniformes y sélidas a la luz, si en este ejemplo, procedien-

do en lo demés de la misme manera, se emplean, en lugar del
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colorante que se ha indicado, 0,5 & 2 kg, segin la intensi-

dad de color gque se desee, de uno de los colorantes formezé-
nicos, cuprosos en la proporcidén de 1:1, (2'-hidroxi~5'-sul-
foetilanilido~4"~écido sulfénico~Ffenilazo)-(2-carboxifenil-

azo)~fenilmetano, (2'~hidroxi-5'-m-sulfemidofenilsulfonilfe-
nilazo)-(2-carboxinaftil-(3)-azo)~-fenilnetano o (2'-hidroxi-
-4'-sulfanido~fenil-azo)-(5~-cloro~2~carboxifenil~azo)-fenil-

metano,

BEJEMPLO 5,

In el aparato con plegador para teliir a fempera-
ture elevada, provisto de bomba de circulacién, se tifien,
en las condiciones que se han desorito en el ejemplo 1, 100
ke de tela para blusas hecha de género de punto PERLON @3,
envuelto sobre el plegador tintéreo perforado, procediendo
de la menera que se ha expuesto en los ejemplos anteriores
y en un baiio que contiene, por 1500 litros de agua, 2 kg de
éter poliglicdlico a base de octadecilamina, 1 mol de éxido
de estireno y 70 moles de éxido de etileno, 0,5 kg de hexa-
metilentetramine y 1 kg de dcido acético al 4035, con el co-
lorante disazoico preparado & base de 3-aminobencen—i-~dcido
sulfdnico~4'~dster cresblico-dcido sulfénico diazoado, copu-
lacidn con la mezcla témica de dcido {-aminonaftalin-6-
y =T-sulfénico, dimzoacidén del colorante aminoazoico y nue-
ve copulacidén con decido 1-(4'-metilnilamino)-naftalin-8-
sulfdénico, para lo cual se trata previamente el género du-
rante 10 minutos con el bafio que contiene las materias au-
xiliares, se efiade luego la solucién del colorante en 15 li-

tros de agua caliente, se calienta durante 45 minutos a 1202
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con el bafio circulando en el aparato cerrado y se prosigue
el tratamiento a esta temperatura del bafio durente 30 minu-
tos todavia. A continuacidén se enfria el bafio haste menos
de 1002, se le aparta y se enjuage con agua caliente:y agua
fria el género tefiido. Se obtiene una tintura azul mérino,
muy uniforme.

Se obtienen iguelmente tinturas uniformes de
buenas propiedades de solidez si, en lugar del colorante
antes mencionado, de fijacidén neutra hasta débilmente &cida,
se emplean colorantes comerciales que también contengan,
come substltuyentes incrementadores de la afinidad para la
lana, grupos de éster fendlico de dcido fenilsulfénico y/o
grupos de bisarilaminsg, por ejemplo si se emplean pardo ro-
Jdizo V POLAR (3, amarillo 4 GLS, anaranjado GRS o rojo
BL8 IRGANOL ® POLAR ® e TRGANOL @ son marcas comercia-
les registradas ds la J.R,. GEIGY A.G., de Basgiles.

EJEMPLO 6,

En un aparato tintdéreo como el descrito en el
ejemplo 1, se tifien sobre el plegador 100 kg de tejido de
PERLON @9, procediendo a tratar previamente el género con
la solucidn de 1 kg de éter poliglicdlico de una mezcla téc-
nica de cetil-ny oleil-dietilentriamina con 50 grupos etéreo,
0,8 kg de hexametilentramina y 0,8 kg de dcido acético al
404, durante 10 minutos y a temperatura ambiente, inyectando
luego 3 atmbsferas de aire, afiadiendo seguidamente la solu-
cién de 1,5 kg de la sal sédica del dcido 1,4-bis-(2,6-dime-

+il-4~fenoxi~fenilamino)-shitraquinon~-disuliénico, calentan-
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do & 1202 dureante 45 minubtos con buena circulacidén del bagio
v manteniendo luego dicha temperatura por 25 minutes toda-
via, Después se enfria hasta menos de 1002, se aparia el
baiio y se enjuaga con agua caliente y agua fria el géunero
tefiido.

Se obtiene una tintura azul de colorido intenso,
s61ida a la humedad y muy uniforme,

Se obtienen tinturas de propiedades semejantes,
si, en lugar del colorante antraquindénico 4cido, de fijacién
neutra hasta aébilmente dcida, gue se ha descrito en este
ejemplo, se emplean los productos comerciales de esiructura
semejante azul BS, azul brillante GRS, verde 2 GLS y verde
brillante 3 GLS IRGANOL C) .

EJEMPLO T.

En una tina de aspas de construccidn moderna se
tifien 100 kg de tejido de punto (tricot) Nylon 66 HELANCA
Ga. Se une el género cosiéndolo en los extremos y se le
hace pasar continuamente por el bafio montado en una aspa
redonda u oval, Se trata el género previamente durante 40
minutos a la temperatura ambiente en une disolucidén de 0,6
kg de éter poliglicdlico a base de octadecil-dietilentria-
mina, 2 moles de déxido de estiremo y 100 moles de dxido de
etileno, asi como 0,35 kg de hexametilentetramina y 0,6 kg
de dcido acdético al 40%; luego se afiade la disolucidn de
15 del colorante formazdnico cuproso /S-sulfoetilanilido-
~4'~doido sulfénico-2-hidroxifenilazg/-/2-carboxifenilazo/-

fenllmstano, con un contenido de metal de 1 de colorante
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por 1 de cobre, y 2% del colorante disazoico a base de 1,1~
bis-/7'~(2"-aminobencensulfoniloxi)~-fenil7/~ciclohexaro te-
trazoado, copulado con 2 equivalentes de 1-(2'-cloro~5'-
sulfofenil)~3-metil-5-aminopirazol, en 15 litros de agua
caliente, y, con buena circulacidén del género, se calienta
el bafio hasta ebullicidn en el cursc de 40 minutos y se pro-
sigue la tincién hirviende durente 45 minutos todavia., Lue-
g0 se enjuagsd em caliente y en frio,

Se obtiene una tintura de un verde subido, 4=
lida a la luz y my uniforme,

Se obtienen tinturas igualmente uniformes si,
en lugar del colorante formezdnico empleado antes, se ubi-
ligan colorantes cuprosos semejantes gque, en vez de un gru-
po de deido sulfduico, presentan grupos sulfamido como subs-
tituyentes favorecedores de la solubilidad en agua. En lu-
gar del colorante disazoico empleado anites, pueden utilizar-
se colorantes comercisles de la misma estructura, como el

amarillo 4 GLS IRGANOL @ .
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NOTaA

Hecha la descripeién del invento, lo gue se decla-
ren como nuevas y de propia invencidn, las siguientes vei-
vindicaciones, con prioridad de la demanda de patente asuiza

nim, 3916/64, depositada el 26 de Marzo de 1.964.

1. Procedimiento para teiiir o estampar poliami-~
de. sintética, caracterizado por emplearse para ello prepara-
ciones acuosas de colorante, eveniualmente espesadas, que
contienen: a) como agente tintdreo, colorentes para lanas
anidnicos, de fijacidén neutra hasta débilmente deida; b)
por lo menos un compuesto tensioactivo hidréfilo, que pre-
gsenta un radical orgénico hidréfobo y por lo menos un radical
de éter poliglicélico, cuyos grupos etilenoxi pueden estar
substituidos independientemente por C-algquilo y/o C-Ffenilo;
¢c) por lo menos un producto de condensacién aldehidico solu-
ble en agua, que contenge nitrégeno bédsico; y d) cantidad
de 4cido suficiente para que el pH inicial sea menor de 7,5,

pero no menor ds 3,

2. Procedimiento como se define en la reivindica~
cién 1, ceracterizado por emplearse como preparacidén de co-
lorante un bafio tintdéreo acuoso, que puede contener otras
materias auxiliares usuales en tontoreria, y por tefiirse a

temperatura de 952 a 1352 ¢, en abierto o bajo presidn es-
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3. Procedimiento como se define en la reivindica-
cidn 1, caracterizado por emplearse una preparacién acuosa
de colorante, eventualmente egpesada, estamparse o iapregnar-
se el material de poliamida y vaporizarse, en abievto o ba-

Jo presién, el material estampado o impregnado.

4, DProcedimiento como se define en las reivindica-
ciones 1 a 3, caracterizado por emplearse preparacibnés acuo-
sag de colorante gque contienen, como compuesto tensibactivo
hidréfilo, éter poliglicdlico de alquil—- o alquenil- mono-

0 poli-aminas o acilaminoalquil-mono- o poli-aminas, con
radiceles hidrocarburos hidréfobds de 10 &tomos de carbono
por lo menos y 15 grupos etilenoxi por lo menos, los cuales
pueden estar independientemente substituldos por C-alquilo

y/o C~fenilo.

5. Procedimiento como se define en lag reivindica-
ciones 1 a 4, caracterizado por emplearse, como producto de
condensacidn aldehidico que presenta nitrégeno bédsico, la

hexemetiletetranina,

6. Procedimiento como se define en lag reivindica-
ciones 1 & 5, caracterizado por emplearse, para el ajuste
del pH de la preparacién colorante, un dcido carboxflico

alifético inferior,

7. Procedimiento como se define en las reivindicea-
ciones 1 a 6, caracterizado por contener la preparacidén co-

lorante éter poliglicélico de N-monoelgquil- o N-monoalquenil-
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etilendiaminas, -dietilentriaminas, -trietilentetraminas o
-tetraetilenpentaminas con 16 4tomos de carbono por lo menos
en el radical K-alquilico o FN-alquenilico y con ur rinimo

de 15, y preferentemente mds de 25 hasta unos 100, rzdicales
etilenoxi, log cusles pueden individualmente ester (C-metila-
dos y/o C~fenil-gubstituidos, y hexametilentetramina, en la
proporcidn ponderal de estas materias auxiliares de 4:1 a

1:4 aproximadamente.

8. DProcedimiento como se define en las reivindica-
ciones 1 a 7, caracterizado por el empleo de complejos metéd-
licos de colorantes azoicos y azometinicos, de los metales
pesados de los nimeros atdémicos 24, 27 y 29, que contienen
por cada metal ligado en complejo mds de un formador cromége-
no de complejo, de ellos uno por lo menos trivalente, o un foxr
mador cromdgeno de complejo més que trivalente, los cuales
pueden presentar los substituyentes no Acidos favowrecedores
de la solubilidad en agua usuales y/o un grupo no parti-
cipe en la formacién del complejo, formador de sal de di-

sociacidn 4cida en agua,

9. Procedimiento como se define en las reivindica-
ciones 1 a 8, caracterizado por el empleo de colorantes cro-
nados o cobaltosos que contienen, por cada metal pesado, dos
colorantes azoicos o azometinicos ligados en complejo y tri-
valentes, iguales o diferentes, o por cada metal pesado un
colorante azoico y azometinico ligado en complejo y trivalen-
te, los cuales contienen los substituyentes no dcidos fo-
vorecedores de la solubilidad en agua usuales y/o un solo

grupo de deido sulfénico,
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10. Procedimiento como se define en las reivindica-

ciones 1 a 8, caracterizado por el empleo de colorantes for-
magzénicos cuprosos, formadores de complejos por lo ﬁehos
trivelentes o tetravalentes, los cuales colorantes torma-
zénicos contienen los substituyentes no dcidos favcrécedo—
fes de la solubilidad en agua usuales y/o 2 lo sumo un gru-
po écido formador de sal.

11. Procedimiento para tefilr o estampar poliami-
da sintética,

Segin se describe y reivindica en la presente memo-
ria que consya de 25 hojas, foliadas y escritas a méquina
Por uné sola cara,

Barcelone, para ladrid, & 25 de Marzo de 1.965

J.R. GEIGY A.G.

JAIME [SERN
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