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CASE 5609/E

CERTIFICADO
DE

ADICION

por "MEJORAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCIPAL Ne 293,882n,

por‘"?ROGEDIMIENTO PARA TENIR Y ESTAMEAR MATERIATES DE ES-
TRUCTURA FPIBROSA CONTENIENDO NITROGENO", a favor de la firma
suiza CIBA SOCIETE ANONYME, domiciliada en Basilea (8uiza).
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MEMORT A DESCRIPTIVA

Se ha descubierto que pueden tefMirse y estamparse
a la femperatura ambiente materiales nitrogenados de estruc-
turg fibrosa con colorantes solubles en agua o tan s6lo dis—
persables_en agua, gi se trata el género para tefiir con pre-
paraciones tintéreas acuosas que pregenten un contenido de

doido del 4 al 304, respecto al total de la preparacién, y
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que gse_comporgan de un sistema bifésico acuoso, producido por
agentes coapervantes tensioactivos, se almacena a continuva-
cién durante 10 minutos por lo menos, a la temperatura ambiente,
el material asi{ tratado y por iltimo se acaba égte por lavado

abundénte.

o~

_ Las preparaciones tintdéreas que se han de emplear
segin este invento son méds o menos intensamente dcidas. Esta
acidez se produce con la adicién de dcidos, en particular de
deidos carboxzflicos orgdnicos. Aunque tamblén puede recurrise
al_empleo de dcidos inorgénicos (como, por ejemplo, el dcido
fosférico), los orgdnicos,en particular los 4cidos mono- y di-
carboxilicos alifdticos de peso molecular bajo, merecen espe-
cial mencidén, Asi, pueden emplearse con buen resultado el 4ci-
do monocloroacético o el dcido citrico, Resultados igualmente
buenos se logran con el dcido tartdrico, el dcido propibnico,
el dcido glicblico y el dcido léctico, Sumamente aptos son, gin
embargo, el deido acético, y en particular, el dcido férmico,
Las cantidades que se han de emplear pucden oscilar entre 1i-
mites bastante~ amplios, por ejemplo entrc 4 y 30% respecto a
la preparacién tintérea, Pcro de preferencia se emplean canti-
dades del orden de 10 a 20%.

_Por el procediniento aqui expuesto pueden iefiirse o
egtamparse los mds diversos materinles nitrogenados de estruc-
tura fibrosa. Asf{, pueden tratarsc tanto materias naturales

como sintéticas, Entre los materiss naturales cabe citar el
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cuero, lag pieles (por ejemplo, pieles de oveja), pelos (como,

por ejemplo, cabello humano, pelo de cabra, pelo de conejo o
de liebre), plumas, sisal (que contiene productos albuminosos
incorporados en la celulosa) y lana, Entre los materiales sine
téticos, que pueden ser tanto lisos como tejidos, cabe oitar
los que se componen principalmente de poliacrilonitrile, las
poliamidas (como, vor ejenplo, los productos de condensacién
de hexametilendiemina y dcid adipico), los policondensados
del dcido onega-aminoundecdnico y los de épsilén~caprolactamo,
Pero, como se ocomprence, pueden tefiirse o estamjarsge también
mezclas fibrosas cn las que esté contenida una, por lo menos,
de las clases de fibras que se han indicad,

En calidad de colorantes catran en congideracién
para este procedimiento tanto los solubles en agua como los
que sélo son dispersables en_agua, Estos colorantes pueden con-
tener grupes reactivos que establegcen un enlace covalente con
el material fibrogo o pueden b gnbién carecer de tales grupos.

Entre log colorantes solubles en agua se prefieren
log que deben gu solubilidad en agua a la presencia de grupos
dcidos, como los grupos de decido carboxilico, pero en particu-
lar los grupos de dcido sulfénico, Por lo demds, pueden perte-
necer a las mds diversas clases, como por ejemplo a las de log
colorantes oxazinicos, trifenilmetdnicos, xzantémicos, nitrosos,
acridbnicos o ftalocianinicog, pero en particular a las de los
cclorantes monoazoicos 0 poliazoicos metalizados y desmetaliza~

dos, y de los colorantes antragquinbénicog.
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Entre los colorantos reaotivos que por lo deméds pue-

den pertenccer 2 lag olages gue acaban de indicarse (como, por
ejemplo, las de los colorantes oxazinicos, trlfenllmetdnicos,
xanténicos, nitrosos, ascridénicos, o Ttelocianinicos, perc en
particular a las de log colorentes monoazoicos o poliazoicos
metalizados y desmetalizados y de los_colorantes_antraquinéni~
ccs) deben entenderse comprendidos los colorantes que pueden
egtablecer con el material gue se ba de tefilr un enlace gquimi-~
cc, es deeir, covalente., Como agrupeciones que confieren esto
facultad al colorantes, cabe mencionar aqui los grupos de epl-
xido,.los grupos de etilenipina, los grupos de isocianato, los
grupos de isoticelanato, los grupos de dster arilico de doido
carbaminico, lag agrupacioncs que contienen wn substituyente
14bil y féciles de escindir con arrogstre del par de electrones
de cnlace, por ejemplo los grupos de haluro'sulfdnico, los
grupos de égter de dcido sulfdnico ligados alifdticamentc y
los grupos sulfoniloxi ligados alifdvicamente, agl como los
dtomos de halbgeno, en particular un dtomo dec cloro ligado
aliféticamente, pero zobre todo los grmpos vinilaceilicos, comc
por ejemplo los grupos vinilsulfénicos y, en particular, el
grupo carboxivinilico., Dc conveniencia, estos subgtituyentes
ldbiles se hallan en la posicidén gamma o en la pogicidén beta
de un radical alifdtico ligado directamente o por medio de un
grupo aminico, sulfdénico o sulfonamido a 1la molécula de colo-

rante; en los colorantes que entran en consideracidn, los
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dtomos de haldgeno gue figuran como gubstituyentes lédbiles ge
hallan también en un radical acilico alifédtico, por ejemplo

en un _radical acetilico, o cn posicién beta, o respeotivamente
en posicién alfa y beta, de un radical propionilico o acrilico,
0 en un racical heterociclico, por ejemplo en wn anillo piri~
midinico, piridacinico o triscinico., Losg colorantes contienen

de conveniencia wna asgrupacidn de la férmula

N
2 \\ //’ :N \
=X C-% 0 bien =X~C C-halégeno
b ( ]
N\ N A-C N
" \\\ Y
¢ ¢
halégeno halégeno

donde )

X gignifica un puente de nitrégeno,

Z significa un &tomo de hidrégenc, un girupo aminico
(eventualmente subgtituido), un grupo oxi o mercapto
eterificado,un 4tomo de haldgeno o un grupo algqui-
Iico, arilico o aralquilice y

.

4 significa un dtome de hidrégeno o de halbgeno. (los
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&tomos de haldéseno son, por ejemplo, dtomos de bro-

no, pero de preforcncia dtomos de cloro).

Pero también pueden emplearsc colorantes que conten-
5. gan agrupeciones & fenoxitriacinicas y los colorantes que con-

tienen una agrupacibn de la férmula

lO. /.A.\
~NH~C C-8-Y
| 1
I
v
L%G/N
l
15. S -7
donde Cl
t
X representa = Cil-, =0 0 =Ha ¢
20. ) / 2N
T gignifica ~C-H-— o uwn zruno -0 R
LN \S/
S

Otras agrupacioncs wnctivas apropiadas sen los radi-

25, ocaleg siguientes: radicales tricloroviridecinicos, diclorogquino-

Ly —
,1‘. EINES C13 :?l
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xalinicog, diclorobubénicosm, wiridozénicos halogenados, sulfodi-
cloropropilamfdicos, alilsulfénicos,alilsulflricoy, 2-halogenben-
zotiazolcarbanidicos y betawsulfatopropionamidicos, 8in cmbar-
€0, se logran resultados gumamente favorcvles con los coloranteg
reactivos que se derivan de colorantes azoicos y que como grupo
reactivo contienen por lo menog un grupo acrilamfdico o alfa-ha-
logenacrilanmidico, o sea un grupo insaturado etilénicamente, o
un grupo tremsformable en uno de tal indole, por ejemplo wn gru-
po bheta-habogen- o alfa,beta-dihalogen~propionilico

Entre los colorantes digpersables en agua se compren-—
den los que son cicrfamentc insolubles en agua, pero que en es-
tado finamente molido, por lo nenog con ayuda de agentes dige
persantes, forman supensiones dcuosas muy finag., De egtag sug-
pensiones, los colorantes prenden de modo muy duradero, sobre
todo a lasg fibras sintéticas y a las picles.  Se_emplean con ven-
teja los llamados colorantes de dispersibn. Istoz pueden ser doge
metal izados o confcner metal lisado en complejo.

Entre los colorcates azoicogccupen wia posicidén pre-
ferente log que contienen grupos de £cide sulfénico y se pren~
den a la lana en bafio’écido,per cjemplo de deido acético o sul-
firico. Igualmente se logran muy bucnos rcosultados con -0 loTane
teg de complejo azocrbmico, dcidos, que contengan por un 4tomo
de cromo una noléeula de colorante, So prefieren muy particu-
larmentc, sin embargo, los complejos azometdlicos que por un

dtomo de metal presentan dos moléeulas de colorante, En concep-
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to de 4tomos de metal entran en consideracidén gobre t0do el aro-

mo y el cobalto, Al mismo ticmpo, estOs*comglejos l:2-metdlicos

pueden también catar desprovistos de los grupos acumosolubilizan—
tes dcidos antes menclonados y presentar, cxn lugar de ellos,gru-
pos alguilsulfénicos o arlfonanidicos,

Pero no gblo pueden emplearse con buen resultado los
colorantes metalizados, sino tambidén los que recien se metali-
zan en el curso del proceso tintdreo. 4ei, hen demostrado ser
aptos los colorantes o,o'-dioxiazoicog o log colorantes que con-
tienen agrupacignes o-oxicarboxi. ITos complejos metdlicos de ta-
les colorantes se farman de ordinaric cn batios tintéreos 4cidos,
con agentes donadorcs de metal, en particulor bicrosr to DPoté-
sico, en caliente,

Ademés, lag preparaciones tintéreas deben contener
por lo menos un agentc auxilior coacervante tensioactivo. Estos
egentes auxiliares pucden scr no iondgenos o anionactivos y de-
ben estar capaci tados parc la coaccrvacibn de las preparacioneg
tintércas. Coacervacidn significa deshacer en dos fascs liquidas
la nezcla de una solucidén coloidal de un coloide hidréfilo. La
fase mAs rica_en nateria, cn cgte cago la fase més rica en agen-—
te auxiliar, sc¢ designa como coaccrvato, y la fasc mésg pobre on
materia, en csic caso la fase mds probre cn agente auxiliar, se
designa como liquido de quilibrio. Por 1o tanto, en un siste-

La cogcervado existe ¢l mismo disolventc en ambas fases. Otra

caracterisgtica dec un sistcme coaecrvado es la circungtancia de



que un peco de coloide pucde avsorber una cantidad relativamen-
te grande de disolventc, en el caso actual agua. Por lo genecral,
la cantided del digolvente abgorbide cg un miltiple de la cane

tidad dol agente coacervantc ompleado. Ias fases ligquidas oxig-

tontes cn el conjunto debon hallarsc cr forme de una emulsidn.

A
-

En cago necesario, la adicién dc un cgpesante produce la distri-
bucidn de ambasg fascs para que se forme uma emulsién perfectamen-
te egtable,

Los agentes auxiliares que s¢ ajugtan & cstas condi-

10, cignes pucden pertenccer & los mds diversos tipos de compues—
tog.

Particularnente aptos para ¢l procedinmiento agui ox-
pucstos gon log nroductos de reaccidén a base de dcidos grasos
de peso molecular alto y oxialquilaminasg. También son aptos

15« log productos dc sdrccibén de 6xido de ctileno & estos produc-
tos de reaccidn.

- Por ejemplo, tales productos & basc de dcidog gra-
@08 de peso moleculer alto (prefercntemente los de unos 12
dtomos de carbono) y oxialguilominas (como trictanclamina o, de

20. prefercncia, diebanolamina) pucden prepararse sin empleo simul-
téneo de éxido de ctileno, pawa lo cunl 1l reaceidn se efectia
de modo que la proporciém cuantitative molecular ontre la og i~
clquilapina y el dcido graso sea mayor de 1,por ejemplo 231,
Talcs compuegtos estén descritos en la patente norteamericans

25. 2,089,212,
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Pora 17 preparscibn Go ciontes auxiliares @ hase de d-
cidog grzsos, oxialquilaminas y Sxido de etileno eg por lo go-
neral couvenientc gue se elije, como antes se ha expuesto, la pro-
porcidn cuantitetiva entre 1z oxizlquilonina y el dcido groso
de pego moleccular alto. El 6xido de ctileno ge nide ventajosa-
mente de modo que la proporcidn cucntitoiive molecular entre
el Acido grasc cmpleado pare le reoceidn y el 6xido de etdleno

empleado para la recaccidn sed aproxincdamonte de 1:2 o 1:15.

&4

El orden do sucesibn de los »eaceiones de lag tres
materiag de pertida, o sca del dcido sraso, de la oxialquilami-
na y del 6xido de etileno, ¢s de por of indiferente. Por cjenplo,
pucden lograrse veliosos rcesuliados oi o uno de los nroductos

~e

de recaccién nencionados antcs o bzse de un dcido graso y una

oxialquilamine sc adicona wdteriormente 4xide de otilono.
Pero tombidén pucde adicicnorse $xido de ctileno a

una oxialguilamide de deido £raso, como lo que regsulta de la

reaccidén de un écido graso con MNQ oxialquilomina cn 1o propor-

¢ién moleccular l:i, y hacerse reaccioncr el producto de aduccidn

obtonido, de convenieneic otrs vez en 1n yroporeibn molecular

1:1, con una oxielquilanminz, Asiaismo pusden obtencrse bucnos
resultados si, cn lugar de cfectuar 1o poncceidn ultinamento rene

cionada (que sc descrrolla convonioniopsntc o tempoeratura clom

vade, por cjemplo d¢ 130 a 150°C, durcate ~lgunas horoa), ae

aficde muy sencillamente wnd exleluilonina ol producto de aduc—
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c¢idn dc alguilolanida de deido graso y dxido do ctileno,

Tanbién pard 1los ogentos auxiliarcs preparables con
enpleo simultdnco de dxido de ctileno entron en consideracidn
como écidos grasos, por cjonplo, cl deido coprilico, el deido
catedrico, cl deido oleico y, cn porticular, ol decido graso de
coco; y comn oxialguilenines gon apton lao trictonolamine, 1a
dloxictiletilendioninn y, on perdticular, la dictanolamina, lo
nismo que las nezelos de estas amineg, Como agontes auxiliares
rerticularnente preferidos cabe dembacar ol producto obtenible
a base dec 1 mol de Acido groso de coco y 2 moles de dlctanclam
nina, con disociccidn de 1 nol cproxinndaumcnte de sgua, y el
producto quc sc obticne por ~duceidn de 2 nwoles de Sxido de
ctilono o 1 mol de (dioxictil)-anide de deido groso de coco ¥
renccibn del productoMe la wducién con dictanclamida, en l1a
proporcidén nmoleculnr 1:l.

Pero no golo pugdon cmpleersc log productos de la _
reaceidn de dcigos mragos com oxialouilanines, sino tombién los
de fcidos_grosos con deldos anfnicos He-subetituidos o insubgtbi-
tuidos o sus salow, Un coapuesto de esta fndole ce, por cjeaple,
1o gol ponoetenoleninice de sarcosida de dcido latirico,

Adenée, pucden omplonrse tadbién cono agentos auxi-~
liercs log productos de lo aduekibn de éxido do °tilano & dei-
dog grasos de poso nmoleculor nlto, alcoholes 2liféticos de pe-
80 moleccular alto,alquilfenoles, alquilnorccopbtanos do pego no-

lecular alto o cpinas nliféticoag do wego poleculer alto.
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Egta cloge de agentes cuxilinrcs no deben, de pre-
fercenein, prosentor nds de 8 moles de dxido de ctilero en la
cadentc de ¢éter poliglicdlico,

Cabe ceiznorlcs la férmule
w

54

Theneo s fue e T T () =) rmemen acmen X
R CH,, 0112 0 )11 ¥,

R reprugerta un radical hidxdfobo,
X reprcazenta un 4dtons de hidedocao o um grupo &Cu0 so-
ubilizente dcido v
1 rezresgenta un nlmero entero no mayor de o,
D
Ent re estos compuestor, asumen de nuevo luszar pre-

ferente los dc lo férmula

. Ry=0m b CHy=CLy0 ) - X

dondazs

ny X tienen el significado yo expucsto y
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alifédtico-arondtico, de prefesencia un radical hi-
drocarburo, con 10 o 22 ftonos de carbono; talcs ra-
dicales ge deivivan de alcolwwles, como ¢l alcohol
ldurico, el tridecilico, ¢l oleflico, el octndeeflico o el hidro-
abietilico; de dcidos carboxilicos, como el 4dcido ldurico o el
dcido graso de coco; y en particuler de alguilfenoles cormo el
octil- o el mnonil-fenol, ;

Egtos aqentes fuxiliares ge obticnon si se¢ hacen ro-
accionar los alcoholeg, Acidon o alguilfcnoles ontes nmencionndon
con 1 o 5 moles doe 8xido do otileno ( de vrefercncia 1 a 3 moles
de 6xido de etilenc) y lucgo cventualientc se log eberifica con
un dcido halogen- u oxi-carboxilico (como, por cjemplo, cl dciw
do cloro-acctico) o, con ayudc de un deido dicarboxilico orgd-
nico (como el deido maleico, ¢l dcido nmnlénico o ¢l dcido sucei-
nico), pero de preforencia con un dcido inorgdnico polbdsico
(como el dcido ortofosférico o, on particular, el dcido sulfb-
rico), mc los convierte cn un éster dcido,

De este grupo de compucstos son sumanente aptos

log que corrceponden & lo {drrmala

v 9y =0 (-~ CH Ol uon*-)gmw-z

-
mH2m+l“~“mY¢:m« 2 72
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donde

reprasente un minrs entero por valor de 7 o lo penos,
" p representa wn mincre entcro por valor de 1 a 5 (pre-

ferentenente, 1 ¢ 3) ¥
representa un syupo ccuosoluvilizante dcido, de pro-

ferenecia el radicol de un deide incergdnico polibdsl cos

Poro tombidn puecden cnplearsc mesclas de agentes au-
xiliercs de los férmules anteriorcs

-
[N

s, en particular de aquellos
cuyos radicales

B it A a4 & (R o { & NERAVES VPR o VU S
{ 0_12 01_2 O~

no son uniformes, de modo gque ol valor ncdio del Indice n o 32

no repregenta yo ningin minsio entero, n sca que puede ser,
por cjemplo, 1,5 eproximddonenie, o obstante, porc cerponay
lag preparacionss

o

L0U0sls 8C cnplean con ventaja, no los étercs
vy ¢stores dcidos, sino
Lo

Quxiliares

Sus stles clenlinag, anbénices o aminicas.

s cantidades en gque puedon cioplearse Gatos agentos
oseiion dentro de mmplios linites. Dado, sin embargo,
que las cantidades con gue =i produec 1o coacervacidn son di-
ferentes de wn agente avxiliar o otro, no pucden indicarse 1i-

mitaciones cuentitativas de vilidez general. No obstante, ha

denogtrado ser convenicante que cl conccrvato fornado congtituya



5e

10.

20,

L

por lo nenca cl 10% dc toda lo preporacidm tintérec, Ta medi-

RS

cibn ¢z la cantidod do coacorvoto pucde realizarse por el méto-
do de la probcﬁa el Iepos o, ne dinnte sedinentacidn o tambidn
por via microscédpica,

Bl proccéiniente agui cxpuesto sirve para teflir y
czbanpar a 1o bteumerature anblente maiterial nitrogenado de eg-
tructura fidvrosa., @Pera c¢llo, o bica s¢ inpregna el género con
las provaracioncs acuwogos, G preferencic en el fular, o bien
s¢ le yuede ostommar por wlo do ios procedinientos uszueles de
estompacidn, Ge los cuales ol nroccdimicnto Vigourcux ha demos-

pl

trado ser particuloracnte apho.

Despuls de haver ajlicndo lig predyaracioncs tintbrecs
por uno de los proesdimiontos antcs nencionados o log materda-
log gque ge han de Gefilr o esbonper, sigue un almocenemiento,
lerzo o corbo, & la temperaturs amdiente., Aqui hay gue tener
culdado en evitar que se irnicic el sccads Gel género tefiido. Bn
consecuencia, el alaacenaonicnto ha de efectuarse en un gistens
cerrado, por c¢jemplo en un recipientc bien corrado o nediante
empagquetaniento del género tefiido en wnt ldmina de plésbico 0
en uno tela de goma, Dor temveraturs ambicente debe entenderse
lo tomperature ¢ue cxigta en la sala correspondientc o wnz ten~
peratura que diverja sbélo ligoremente de ésta. Fo importa que
esta temperatursa set alta o baje. Se aswae que sed, por térmi-
no medio, de unocs 20°C: si es més clba, se reduce proporcional-

nente ¢l tiempo do almaccnaaiento; si, en combio, es mis baja,
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debe lmacennrse wroporcion~lhcnic nde ticnpo, Bl tienpo de 2l-
naceniniento es dc 10 minuitos por 1o nonos, pero pucde ger pro-
longadoe. ventajosznente, cn porticuler para los netices me diancs
hagte obscuros, por cjemplo hasta 486 horas,

A contimuzeidn del almncenmniento viene uno oporacidn
de lavado. Esta girve porn eliminor 4cl paderiol tofiido los rGe-
sl duos dcidos, Se 12 pucds cfectuar con bafios @ lavado calicn-

tes, pero ¢s preferible haccrlo con bniios frios, Para nayor ven—

6]

taja, los bafios ulteriores dc laovedc prre neutralizor el deido

excedente y parc eliminer dc lrg fibras los restos do coacervato

0

onticnen unn adicién de €lcali, cono por ejemplo earhonato
sédico, hidréxido sbdico y, cm particulor, amoniaco., B1 pH dc uno
de estos bafics Ge levado debe ser de § por 1o monos, despubs del
lavado, B

Los agontas auxidiares aptos porn cl procediniento
aqul expuesto pucden emple-rsc solos o on pegelas, Pero +ulcs
nezelos no deben eonstor exelusivanente do ~gentes con_corvanics,
sino que pucden contener ogenten auxilicres concervon tes ongio-
actives y agentes ouxilicres no coacervonics tensionctivos. Tos
cgentes auxilitrog no coaccrvantcs pucden ser trnto mo iondgcenos
corwo anionactives o cationactivog;pucden sor log cgentes de
igualizacidn, hunectocidén y dlzocrsion que sc usan  de ordino-—
rio en tintoreric. .

Como ulteriores ~dltivos, las proporscioncs tinté-

reag pucden cortener tambidn cevesmntes, on cuyo caso debe pro-
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curcrge gue gena co.pntibles conm los feidos, Asi, entran sobro
todo en congideracitn los Cleres Ce 2lmidén, los earboxialquil-
celulosag (en perticulsr, corboxinetileclulosas), los dcidos
carwbinicog cterificndos, © compucgtos de accidn senejonte.

Aeiniens 50 ha Ginogirndo convenicnte ofiadir o las
preporaciones tiobércss un nuenic cmiicspwncnte, Se han cercedd
tndo gobre togo los cntlvspuctates a boge de gilicona,

Lang ventojes del procedinmiento agqui expucsto radicen
sobre todo en el moyor readimicnto ¢e log colorantes, en 1o Ob-
tencién de noticos obscuros y on ¢l hecho Ge podersc cmplear
tembién los colorambos complejes li2-netélicos, sunonentce sbli-
dog.

n

l'\n li)ﬂ Odor :LO (1],1@ E}igi‘l.en; las ,hhwb\.»s Sig Cdn
partes on pego, y los porcentnjcs, porcentajcs on peso, sienpre

que no sz indique otrd COs.

EJEMPIO 1.
Bn wn fuler de dog cilindros sc inpregna a 1o teupe-
roswea ambiente un ficltro porn ropn, do lana pura y sin tejox

.

con 1o preparacidn giguicntos

10 partes del oolornnte conplejo nmetdlico gue cone
ticne, por 1 dtomo de cobalto, 1 nolé-

culnr del eolorante 4de 1o férmule
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20' y
40 portes del producho e 1o rcoccidn de 1 mol de

Acido gromo Ge coco con 2 moles de dicto
)

noloning,

100 partes de caopepsanionto ccuocgo ol 5 de deidos

£

corubinicon otorificndos,
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200 prrics do delde frmico ~1 8Y;

I ¥

=

650 pnrteg 4o agun,

¥ se le cxprine haste ¢l 80% de rotencidn del liquido,

5
Se cnrolla cl ficltro fulardcndo, so le cnvuelve
al od

de modo impcrneable ol airc cn una hoja de polietileno. ¥y se le

guarde durante 48 horos o lo toemperaturc anbiente, 4 continuccidn

del almncenaniento; se le onjunge o fondo con agua fria cn una

nfdguine de lavado amplio y luecgo sc scea, 8¢ obtience wma tintu~

ades de solidesn,

10.
ro parde vigorosoe y de hucnes propicdades

o

Se¢ ovticunen resultodos scmejontes con los colorantcs

giguicntes:
- coloremte conplejo notdlico que contienc, por 1

dtono de cromo, 2 moléculas el colorante de lo Lérmila

15,

20,

HO-- G ¥ . ;
i ~q 7 rojo onaranjado
50,

|- i

. \';

NI

J.le !
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25.

4
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L

a

lico gue contiene, por 1

conpucetos de los f£érmilas

~Qolovenic coxnlcjo nctflice que conticne, por L &tomo

del color-nte ds 1o féroula
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~fJolor~ntc conplcje netdlico quo contlenc, por 1

dtone do crono, 2 moldeulas del eolormnte do la férimla
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rojo onaranjaedo
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10. ‘1 H_JG
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~Colorantc coaplejo noetdlice que conticne, por 1

15. Atome de owomo, 1 noléculs a0 1los colorepntes de lag £érmulos

20, U0 8o TN Sl T
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~Colommte complojo metilico gue contiene, por L

atone de cromo, 2 noléculns 7cl colormmtc de la féromla

20,
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-Colorante complejo actilico gue conticae, por 1

de oromo, 2 noléculnos del colormmte de la férmula

(Ao f
WENE 3
4 YN
p £ (
I ¢
‘,'ﬁ- CINES TTX ﬂ;




- 23 -

0H 5(0
HO 8~ l\ o =lT=l? TR,
U aml

Coloxrate complejo 1lil-crdnico gue contione, por 1

10, &tous de crono, L noléeuls cel colorante de la férmula
HO
Cooi \ —
' e &TTN\-8011 anerillo

15. e’ 3
T |

20, . . .
~folorentc conpleje l:l-crénico guce conticne, por 1

ftono de cromeo, une moléculs del colorcute de la fé Thunlae
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~Colorznte complejs l:l-crénico que contiene, por

1 dtono de cromo,

1 noléculn
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d.l coloronte

de 1o £érmule

verdo

~Colormnte complejo l:l-crdaico gue conticne, por

or0 dc cromd,; 1 nolécule dcl colowmmto de 1o Zérmule
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50, HO IH-00~CFi=0H,
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rojo omulado
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10,

S¢ ontivnon reaulicdog igunlzonic buonng gl so reoi-
plaze ¢l fieltro povn ropn por peinadic vy ol fular por una nd-
quine cgtnmptdora Vigouroux,

81 sc enpleon Unicononte 100 partes do &dido fdérmico,

g0 obticnen rogultadog izunlacnitc buenos.
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EImlI0 2.
En vn fulnry de des cilindros ge 1lroresns poficte do

lana pura con Lo sizulente nropor-cidn

5 powvtes  del colormate de 1 Ddroaule

N
\,
N - Ll § T
C e A T u\ j.-SC'.)L
] ‘.'.-; : e -
Yo’ N !

10, ¢ = T

40 partes del prolvcte de 1o reaeceldn de 1 nol de

15. Aeido sroeo o cocd con 2 moles de dic-

100 gporites  de esposonmicnto ceuwoos 1 B de Acidog
carubinicos eteriiidadas,
2 roten  de tmiviozpuntnte o wmee de gilicons,

20 o . - .. - e,
’ 200 pardcs Ce fedd. déraico ol 35

e

653 partes  de agws,

¥ se le oxprime uosto ol 80 de retoneidn do ligquide.
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Se enrolit el gbncy: fulardeado, s2 lo emrvue lve
Ge modo imperaecble al aire en une ldwina de gona ¥y se le guar-
de duronte 24 hornz a lo teaperaturs ~pvionte. A contiauacidn
s le nccba tnl come oo he deserito en ol cjemplo L. Se obticnc
una tinturn rojo ~nnranjags igualade,

Si 1~z 100 perteg de ceposamiento ge roemplazen por

agut, se obtienon resultndos igualuente buonos, Sin nerms im-

portante de la calided & 1a tintura, muede limitovse brabidn
e 20 minutos €l ¥icape 4 clamacencnicnto,

81 sc rooaplaszd ¢l colormnte anterior por 20 wvartes

dc coloronte de lo formula

o
]

(,o i\ O_“:
. ...T\T--l\} PP .,M_«l..

e s p

s¢ onjuega & fondo el tejidn on uwno dov -undors después dol nl-
aeecncaiento, se le trate o continwecibn durante 30 minutcn cn

un veFo de agua hirvicnte con 1 de vieronato potégico (respoc.



10.

Lo

en sced Gel génoro) y st tenbr 1o tiaturs mediento

te 2l pogo
cnjuaguce, sc obblenc unce tintuso gris sélida,
nlagory

une piel de ovejo, Io iapresmnceidn ze efcctun ontonces con ven-

;_
)
O
ol
(]
(=2
=
O
=]
4]
(@)
s

E]l tejido de lano pucde roon

"u

toja nedionte ceoillado, Procedicsnds or le o & lo misaa

Q
]
o
;_
i

cnert; se obticne wnt tianturo perfeocio ¢n la gue, segin Lo

ticién, debe cfoctucrse une liscrn curticidn ulterior,

EIEEIO 3.

..

En un., ful?r de trons cilindres, o€ lmpregne un he jido
nizxto, congtituido cn 12 tr-an por lowns 7 o la urdismbre por
hilog d¢ policmide sin fin, rizndos, & boge dc condensndo do
hexametilondicnino~feids ndipicr (el llaando tejido Skiclastil),

gon la preparacida slguiconto:

10 portes 4ol enlerase o 1o dirmaln

g

P y —1iti= (G0 0,13
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10.

vy sc
15,

moan

100

(e

Ch

40 =oetos

prrtee

[Ae]

porten

o

pories

P
Co

porbes

le exprime hog

8c enralle

inpormeable !

durantec 24 horog ¢

enjuege
20,

y 0,5
g0 do

2 cnjuogor.

en ogun L

frio que conticne,
partes del owvoducto de

coco con 2 nsles

to el 1005

al aire on wunl

Trio Oy

noxr 1000

8¢ ovvionc

de unn solucidn 2l 53w de sl de dieta-

nolominc-“Acido graso de coco,

Suber polictilengiicédlico de deide graso

de coco con & o O moles de éxide de ebi-

leno ¥y
gulfontte sbdico de tetraline, en una

aozela agus/isopropanol,

&

i

4¢ cempomnmicato counogn al 5% de Lcldos
carubinicog ctorificrdos,

de anbicgpuacnte ~ base de gilicona,
Go deido férmice 2l O5% ¥

de retoncidbn de liquidoe,

el géncro iluapregnodo, se le vuclve de

wela de gone y ose le guarda

. 1o tenporetburs ambicnte. A continuacidn se

ge lava durcnte 20 ainutos on wn bafio

wortes de agun, 1
nol. de

4ltino

lo reaceién de 1

de digtoncloming i ge

por

uno btinture aotizade azul viva.

parte do amonicco
&deido gro-

vuclve
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20.
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81 ss recaplowin log 40 portes G0 1o combinocidn

3

de ngenteo auxilioxes demorita -ntem por los mismcg porivos de
uno de los ~pentes auxilinics que siguen, so obtionen igunlmen-

o

4¢ rosultndes menmcjuntos.

o) Producto de 1o reaceidn de 1 mol de 4eldo grnec de
coco con 2 seles & dictanolonine.

b) Produeto do condensneidn de 1 sel ée petorcinonilfenocl
con 5 = 6 neles de dxido do obilono.

c) Hezelo en uorbes izucles de sal de dictonolomina-

eido grose de cocs ¥ égber pelictilonglicblico do

~

U

e eoco con 6 o CQ noleg de Sxide do ebileo-

0. :
) Sal moncetonoleminicn de sarcogidn de deido ldurico,
c) golucién ~ewost ol 444 de 1o sol cadnion del dgbor

fcide de deide sulfdrico del producto de condonge
cién dc 1 mol do p-torcinonilfenol y 2 moles de Sxi-

2.8

do de etilono,

.

i en Iugrr del tejide mixto do lana y poliomidn se

enpleon wn articuls tricotads de lan

)
4

- W3 N
L Lo

<

s de zolioropileono

medifiondns bésleanonte, zc obbionen resultodos iguclnente

enos.
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20'

EIMMPTO __ 4.

Une alicrbra consgtituian por un tejids fundoacntal

¢c yubc vy ua velo

dc policnidn texturndn o boso Qo ¢pasilon~

aprolactane se iopregne on un fulcre &o tres cilindros, por

die de deop inncersioncs, con 1o preparacidn siguicento:

20 parice

3

30 pestos

AQ purtes

e
2 uartos

200 »nartes

706 portco

del colornnie de 17 fdrmuls

1, 0=00-HH~ "\ =l

L] Nt

del oroincto dc emcensacidn do p-terci-
nonilfeanl v 5 meizs do 6xido & eofbileno
de coposnmicnta ~cucgo nl B 4o feidos

arubiaicns ¢horilic-dog

=

dc caticepmnonte © hoge do gilicono,

de deide féimico 21 85. y

PR )]

de ©gun.

20—

?
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BL génuro dlnpresnnds, dcspuls do oxprimido hosta

ol 30% de rctencidn Ge 1fquido, se onrolla; se onvuglve de modo

imperneable 2l airo y se nlaaccnr durante 24 horas o lo tempo-

v

roture ambiente, con rotneida lenta 7 coxntinusts
5. A comtinuneién se Lo cnjuazs o fondo oon agua frio
¥y luego sc le love durcnte 15 minutos on uwn badio o 3000 quo
conticenc, por 1000 »artcs de agur, 1 varic de carbonato sddico
¥y 1 pavrte de gulfonato de heptadecenilbencimidazol,
Por dltinme, sc vuclve @ enjunger vy luego se scca.
10« sc obticne una tinture anerills intensa, co la que el fondo
dc yute egtd tefilde sblo, un poco nfs Abilzonte.
kegultodo semejonte se logran con log agentes auxi-

liaros empleados cn log ejunplos 1 2 4 3 los colorentes siguien-

teg:
15,
— H2§
. \—So, l .
e e N 030
g B
» \0.,.......4.’
¥ ¥ ]

20, / 1

O P I N - B N A
2 \pﬁw? N ‘;MMT” i '\Mw4> anarillo
254 o 801
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SO.H
S0,

-Colormnts comndejo rotdlic oo conticnc, por 1

&tono de creno, 2 noléeulns del colorrate do la férrmlo

=Colorantc complej~ noetdlico gue couticne, por 1

dtomo de cobnlte, 2 moléoul.es (el colorante de lo fdraula
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HG violado.
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BIEPIO 5.

P e R

10 Bn uzn fular de dog wodillos sc lmprogne wn tejido,
. :
coppuceto c¢n portos iguales cn lane y ~lzoddn, con 1o propo-

rocidn gizuientes

10 partcz del colomonice couwplejo metbdlice que
15. contions, por 1 dvcme de oromo, 2 nolé-
culag del colorante do la férmula

200 9~~-~-'/ 71T \.,.....-no\

25,
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20 pertes  Gel coaplejo &o ochbrc que se origina
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10. AN SO.K
10,8
3
15, 10 partes de delds dinaftil~ncton-sulfénico,

50 partes del vroductc 4¢ 1o roacceldn ée 1 mel do
deido grres do coce con 2 noles do dic-
bonolonind,

50 partes de espescaicento coavse =l 5% de deidos

20, . corubfinicog cterificadns,
2 portes  dc anticgpuwaante o bosc de gilicona,
200

3
£
‘
L]
<r
(]
o3
o
O
£,

teide férmico 2l 855 v

3

685 portes de agu

oW

e
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1 génopo inprognado, degpubs de oxprinido hasta ol
80% & weteoneidn de liguide, sc enrolln, se onvuclve de nodo
imperncrtlc al 2ire y se cuorde durantce 18 horas o la tonpe-
rotura cobicnte, &1 acabols ge cfeetda ol como se ho degerie-
to en ¢l ¢jennle 1. 8¢ obtienc un~ tinturt natizade do bucenas
propledadis &z nolidew,

8i go roenplaza lo combinacidn anterior dc coloran-
te por wne de las combinccioncs que sigucn, se obticnen resul-

tados izuzlaente hucnos:

20 prrics  del colerentc de 1o Léraula

HOBS~< ;‘ o = D=l

1

on R v ox
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10 partes &del colorante de la Iérmmula
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Se chtiens wna tinvuras aatizada roja,

154 s B

25 partes del cclorante de la fdrmula
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10 partes del colorante de la Lérmula
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Se cbtiene una tintura con efecto de dos tonos,
en la que la lana egtd teiilda de rojo y el algodén egtd tefiido

de azul.

EIEEIC 6.

B e

Un tejido de seda pura ge impregna en wa fular y
luego se exprime ho ata una retencidn de liquido del 60w. Bl

baiic impregnente tiene la corposiclén siguiente

10 partns  del colorente de la férmula

CH 0 WH-C0-01,
3 | ! 2
T el
[ » : i )
a Y = N S Sy
0480 4 450,11
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30 partes del prcoiucin de reaceidén de 1 mol de
dcido graso de CoOco con 2 moles de die-

tenclapina,

300 partes de espesanientsc acunso al 5% de dcidos
carubinicos cterificades,

200 partes de dcicdo acitice glacial y

46C partes de agua.

Se enrolla el género inpreznalc, se le cavuelve en

10.una hoja de polietilenc y se le guarde durante 16 horas a la

15.

0.

temperature ambientec, 4 continuacidn sc le enjuaza a fondo con
agua fria que contienc, por 1000 partes, 1 partce de anoniaco,
Se cbtienc wa tiztura roja, dc bucnas projicdades

de solidesz.

BJENPIO _ 7.

Se inurcerma en un fular de dog rodillos un bejido

cuyas fibras estdn congtituidas srincipalaente por un copo-

limerizado de acrilonitrile y acctate 4o vinilo y sc lc expri-
1, - " - L it 0 - . -

me hasta una retencidén de liguido del $0, avroximadanente. §1

bafio de fulardeo sc compoac coro girue:

10 partes ol colorcutc de 1o Chrrula
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40 partes dol pr:ducto de la recaccibn de 1 nmol
de dcido gra=~o de coco con 2 poles de
dietanolanine,
100 partes de cspesanicnto acuwose al 5. de deides
carubinicos cterificacos,
200 partcg de dcido £érmico al 35% y

50 partes de agua.

Se cnvuclve en une hoja de polictileno el género

impregnedo y se le suards durante 10 horag a la tenperatura

agbionte. A continuacidn so 1o lava en Torma neubtra en una nd-

guina de lavado amzlio, con un baiio que contiene, por 1000

artes de asun, ¢ nartes de solucidn de amoniaco al 254, se le
P '~ ? "~y

enjuaga a fonde y sc le geoen,

Bc cutiene uwna Hlaburs amarills viva. En lugar del

a "

colorante anterior,nucde emplearsc

tanbidn ol colorante sigui~
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NO0Ta

Degerito cl invento ge declaran nucvas y de propia
invencién las sizumientes reivindicaciones, con prioridad de
lag demandas de patentes suizas No 366/65 del 11 de cnero de
1965 y No del 10 Ge diciembre de 1965, oxisbiendo

en anbas unidad de invencidn,

l. Mejorus on ¢l objeto de la patente principal
No 293,882, per "Procedimiento para beilir y estampar materiales
de estructura fibrosa conteniendo nitrdzeno, con yreparaciones gue
contienen un colorante soluble en agua o dispersable en agua
¥y que presentan un contenido de doido de 4 al 30%, respectd
al toval de la preparaciba, a continuacién de lo cual el mate-
rial asi tratado se guarde a la temperatura ambiente durante
10 minutos por lo menos ¥ luezo sc¢ acaba mediante lavado,
caracterizadas por el hechc de que las preparaciones estdn
congbitnidas por un sistema bifdgico acuoso originado por

agentes coacervantes tensioactivos,

2. Mejoras sezin la reivindicacién 1, caracteri-
z&daz por el hechc de que el gigtema bifésico acuoso es origi-
nado por productos de reaccidn de dcidos zrasos de peso mole-

cular alto con oxialquilaminasg,
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3. Mejoras gegtn la reivindicacidn 2, caracteri-
zadas POr emplearse el producto de 1a reaccidén ce 1 mol de &cido

graso de cOCO cOn 2 moleg de dietanolaminea,

4. Mejoras gsegin lo reivindiczeiln 1, caracterizadas
en gue el sisgtens bYifdsico acuoso es originado por compuestos

gtrivuibles a la Lérmula

Rreorm v wfloan Il Q1L =0 ~)rm « o ==X
( CH2 an 0} )n

donde
R repregenta un rodical hidr6fodo,
X representa un 4tonc de hidrémeno o un srupe hidro-
golubllizante v
n representa un ndmero entero no mayor dae B

5. HMejoras gegin la reivindicacidén 4, caracterizadas
por emplearsce el producto de 1la reaccidn de 1 mol de

p-tercinonil-fenol con 5 moles de Oxido de etlileno.

€. Hejoras segin la vreivindicacidn 4, caracteri-

zadas por emplearse sales solubles en agur del éster deido
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do deido sulftrico del producto de la reaccidén de 1 mol de -

tercinonil-fenol con 2 moles de dxide de etileno,

7. Mejoras sesin una de lag reivindicaclones 1 a
6, caracterizadas en que el sistema bifdsico acuoso se compone
de coacervato en cl 104 en volumen, por Lo menog, del total de

la preparacidn.

8. HMejoras sesin uma de las reivindicaciones 1 a
7, caracterizadas en que le acidez de la preparacién tintbrea

esté condicionada por un dcide alifdtico de peso molecular bajo,

g, Mejoras segin la reivindicacién 8, caracterizadas
por emplesrse dcido férmico o dcido acéiico,

10, lMejoras segin fne de las reivindicaciones 1 a
9, caracterizadag por contener lag preparaciones tintdéreas,

adicionalmente, un agente antlespumnante,

11, Mejoras, seglin una de lag reivindicaciones 1 a
10, caracterizadcs por contener las preparaciones tintdreas,
adicionalmente, un agenfe cspesante estable frente a los

dcidog,
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12, Mejoras segin una de las wcivindicacicnes 1 e

11, caracterizadas por emplearse colorimtes solunles en agua,

13, Mejoras segin la reivindicicidn 12,caracteri-

zadns por emplearse complejos metdlicos solubles en agua de colo-
rantes agoicos que contvienen, por 1 4*orno de cromo o cobalta, 2

moléoulas de colorantes igunles o difercates.

14, HMejorap segln le reivindicacidn 13, caracteri-
zadas en que log colorantes coajlejos e tdlicos dehben su solu~

bilidad en agua a la pregencia de grupos hidrosclubilizentes
dcidos.

,"J

15, MNcjoras sezfn la reivindicoeién 13, carccteri-
zadas cn que los colorantes complejos metdlicos solubles en agua
no contienen ningln grups hidrosolubilizente decido que csté

ibre.

R 16. Hejoras segin 1o reivindicmcidn 12, caracteri-
zadag por emplearse colorcnteg provisios de grupos de dcido

sulfdnico.

17. Mejords segin la reivi+dicacién 16, caracteri-

zadas por emplearse colorantes complejos metdlicos que contiener
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por 1 dtomo de metal, 1 molécula de colorgnte,

18, Mejoras segin lo reivindleacién 16, caractce-
rizadas por cmolearse colorantos reactivos,

19, Mejorss sozun la reivindiencidn 18, onracte-
rizadag por emplearnsc colorantes recctivos que cenbienen wun gru-
po reactivo inssturade etilénicamente,

20. Mejorcs segin la reivindicacidn 12,caractori-
por emplecrse colcrombes gue se mebalizan cn presencia
de un agente donndor de motal en el ourso del proceso tintéreo,
21, Mejoros scgin uns de las relvindicaciones 1 o

20, coracterizadas por traotorse fibros de poliemida sintética,

22, lejoras segun una de lag rcivindicaciones 1

a 20, caracterimados por trotorse lana,

23. lMejoras scgin unc de las reivindicaciones 1 2
20, caracterizades por tratarse und mezcla fibrosge congbituida

por fibras de policmida sintética y por lana,

24. MNejoras semin wno de las reivindicaciones 1
o 20, caracterlsadas por tratorse fibras constituidas princi-

palmente por poliacrilonitrilo.
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25. Mejoras en cl objeto de la patente principal
No 293,882, por "Procedimiento para teflir y estampar materiales

de egtructura fibrosa conteniends nitrdégeno,

Begin pe describe y reivindica en la presente memoriz

degeriptiva que consta de 52 négincs foliadas y escritas a
négquing por unc sola de sus caras,

Madrid, & 10 de enero des 1605,

Fumudo: JOSE RODRIGUEE
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