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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA TENIR Y ESTAMPAR CONTINUAMENTE MATE-
RTAL FTBROSO DE ESTER DE CELULOSA", & favor de la firme
suiza J.R. GEIGY, A.G., residente en BASILEA (Suiza).
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MEMORTIA DESCRIPTIVA

La presente invencidn se refiere a un procedimien-
10 para tefiir y estampar continuamente material fibroso de éster
de celulosa, al baffio de color para ello utilizado as{ como al
material fibroso tefiido o estampado segin este procedimiento.

Se ha hallado que el material fibroso de éster de
celulosa puede tefilrse o estamparse continuamente al impreg-
nar o estampar este material con una solucidn de por lo menos
un colorante y eventualmente un agente auxiliar no iondgeno
en una mezcla de disolvente, que consta de:

a) 50-99,5% en peso de hidrocarburo eventualmente halogenado,
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de punto de ebullicidn entre 70 y 1502C, y

b) 50-0,5% en peso de un disolvente organico de punto de ebn-
1licién por debajo de 2102C, miscible en agua,

eliminar una parte esencial del bafio de coloxr excedente sobre
el material y fijar la tincidén o el estampado mediante termo-
tratamiento del material fibroso tratado a temperaturas por
debajo del punto de reblandecimiento del material fibroso.

Hidrocarburos apropiados que hierven entre 70 y
1502C que pueden entrar en consideracién como componente (&)
de la mezele de disolventes utilizables segin la invencidn, son
por ejemplo: hidrocarburos arométicos, como tolueno o xileno;
sin embargo, les mezclas de disolventes segin la definicién
contienen sobre todo hidrocarburos halogenados, en especial
clorados, como clorobenceno, y de preferencia hidrocarburos
halogenados aliféticos inferiores, en especial hidrocarburos
clorados, por ejemplo clorobenceno y, de preferencla, hidrocar
buros halogenados alifaticos inferiores, en especiel hidrocar-
buros clorados, por ejemplo tetracloruro de carbonoy tricloroe-
tileno o tetracloroetileno, tetracloroetano o dibromoetileno.
Tembién mezclas de tales disclventes pueden wtilizarse como
componente hidrdéfobo de las mezclas de disolventes utilizables
segin la invencidn.

Como disolvente (b) orgénico de punto de ebulliciédn
por debajo de 2102C, miscible en agus, en las mezclas de disol=
vente a utilizar Segﬁn la invencidn, pueden entrar en conside~-

racidn, por ejemplo: alcoholes aliféticos monovalentes, como
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alcanoles inferiores, por ejemplo metanol, etanol, n-propanol
0 iso-propenols éter monoalquilico de alquilenglicol, como
éter monomet{lico o monoet{lico de etilenglicol; ademas, tam~
bién alcohol furfur{lico o tetrahidrofurfurilico, alcoholes
alifdticos bivalentes, como etilenglicol, o 1,2-propilengli-
col; ademds, cetonas alifdticas inferiorss, como acetonas
éteres ofelicos inferiores, como dioxano; amidas de dcidos
grasos inferiores, como dimetilformamida o dimetilacetamidas
amidas de los dcidos carbdnicos, como tetrametilurea, o aminss
orgénicas terciarias, como piridins, as{ como también mezclas
de tales disolventes.

Ias amides de un dcido graso inferior son ventajosas
como componente (b) de las mezclas de disolventes segim la in-
vencidn.,

Ia composicidn de las mezclas de disolvente se rige
segin la solubilidad del colorante 0 mezclas de colorante a
utilizar. Debe procurarse que esté presente una solueibn
clara, homogénea.

Como agente auxiliar no iondgenc, que puede estar
contenido en los fluidos colorantes segin la invencidn, y
que eventuslmente tienen una influencie importante sobre la
formacidn de la solidez &l roce deseada, homogéneamente dis-
tribuide, se eligen en especial éteres poliglicdlicos, cuya
parte lipéfila consta de un radical hidrocarburo alifdtico
superior de aproximadaments 10-20 &tomos de carbono, y su
cadena polietérica de aproximadamente 4-20 grupos etilenoxi,

de preferencie productos de condensacidn de 1 mol de un alcohol



graso superior o un 8cido graso superior con 4-10 moles de Oxido
de etileno, como por ejemplo éter penta-, hepta~ o decaglicéd-
lico laurilico, estearflico u oléico, o0 bien dter penta-,
hepta~ o decaglicélico estearoflico o bien oleoilico. Otros
5. emlgentes de "dter poliglicdlico, por ejemplo aguellos cuys

parte lipéfila consta de radicales fenflico substituidos con
grupos alquilicos superiores, como por ejemplo éter pentaglicd-
lico de nonilfenol o éter tri-~(1,2-propilénico) de nonilfenol,
o éteres poliglicdlicos que muestran nitrdgeno basico, por

10, ejemplo también diamines y poliaminas slquiladas superiores
o aciladas superiores, aliféticas, de éter de poliglicol
contribuyen en especial a la formacidn de la solidez al roce
homogénee deseada. También se pueden utilizar amidas que
muestran por 1o menos un radical de écido monocarboxilico

15. alifdtico 1ipéfilo con aminas primaries o secundarias, que
musstran por lo menos un grupo hidroxialquilico inferior, en
especial mono o di-hidroxietilamidas de dcido graso de coco,
eventualmente en mezcla con los éteres poliglicdlicos citados.

Es ventajoso el éter oleoilpoliglicdlico con 4-10

20. grupos de etllenoxi.

De preferencis se utilize de 0,5 a 3% en peso de
agente auxiliar no iondgeno, calculado sobre el peso total del
fluldo colorante.

Como colorantes whilizables segin la invencidn pue-

25, den entrar en consideracidn los colorantes y las seles de colo-
rentes acuosolubles, en especiel, sin embargo, los colorantes de

dispersifn, que pueden pertenecer a cualquiera de las clases
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de colorante. Puede tratarse de azocolorantes exentos de

metal y conteniendo metal pesado, en los que también se

tlene en cuenta los colorantes de formezan, as{ como los
colorantes de amntraguinona, nitro, metina, azametina, estirilo,
azoestirilo, naftoperinona, quinoftalona, oxacina, 5-amino-f..
~hidroxi~l,4-naftoguinona o ftalocianina.

Entre los colorantes acuosolubles apropiados se
encuentran en especial los colorentes &cidos para lena de lia
serie azoica y antreguindnice, que contienen un grupo de &cido
sulfénico o de dcido carboxilico. Como colorantes azoicos
pueden entrar en consideracidn los colorantes monoazoicos o
disazoicos, dcidos exentos de metal ¥y conteniendo metal pesa-
dos como colorantes azoicos conteniendo metal pesado, en
especial exentos de grupos écidos y basicos acuosolubles,
los colorantes monoazoicos conteniendo cromo o cobalto, gue
contienen enlazado & un atomo de metal dos moléculas de &zoco~
lorante. Como colorantes de antraquinona son de citar, sobre
todo, los acidos l-amino-4~-arilemino~antraquinon-2-sulfénicos.

Entre los colorantes de dispersidn son veniejosos
los colorantes azo, y de antraquinona exentos de metal que no
contienen grupos acidos, formadores de sal.

Como sales de colorante solubles pueden entrar en
consideracién seles con catidén orgénico y anidn orgdnico,
es decir, tanto sales de color con cation de color y anion
incoloro, como también sales de color con cation incoloro y
anion de color, y sales de color con cation de color y anion

de color. La parte de color de esta sal colorante puede
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tomarse de alguna de las clases de colorantes precitadas.
Cationes de color ventajosos pertenecen, por ejemplo, a la
serie di- y trifenilmetano, rodamina, oxacina, triacina, o se
trata ademas de colorantes azoicos que contienen grupos de
amonio cuaternario, en especial ciclamonio, Los aniones de
color de tales sales de color son, por ejemplo, los lones de
dcidos carbox{licos de colorante o ventajosamente de dcidos
sulfénicos de colorante o de colorantes complejos metdlicos,
que constan de un equivalente de metal pesado de 3 valencias,
coordenativo de 6 valencias, particularmente cromo o cobalto,
y de 2 equivalentes de complejo metalico biciclo formadores
de colorantes, por ejemplo de la clase de los colorantes
0,0'=dihidroxi- u o-hidroxi-o'-carboxi-azoico o azometinico.
Como tales sales de color son utilizables, por ejemplo, los pro-
ductos de precipitacion de colorantes di- o trifenilmetanicos
o rodeminicos con complejos de cromo o cobalto eventuslmente
sulfatados de cecolorantes 0,0'-dihidroxi~ u o-hidroxi-o'=
~carboxi-azoicos, Como cationes incoloros pusden entrar en
consideraecidn en estas sales los de las aminas organicas prima-
rias, secundarias o terciarias de las series alifatice,
cicloalifdtica, aralifdtica, aromitica o heterociclica, o de
eminas cfclicas. Como aniones incoloros en sasles de cationes
de color son de citar sobre todo los radicales de acidos orgi~-
nicos, en especial de dcidos sulfdénicos aromaticos, por ejem-
plo aniones de dcidos elquil-alcoxi-bencen-sulfénicos.

Ia solucion de colorante a utilizar segin la inven-

cidén contiene, de preferencia, segin la profundidad de color
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deseado, de 0,1 a 10% en peso de uno o varios de los coloran—
tes ciltados.
Cuando se requiere, los bafios de colorante pueden
asimismo ser espesantes, con ventaja aguellos que son solubles
5 en las mezclas de disolvente definidas, por ejemplo espesan-
tes a base de éster de celulosa o de éster polivin{lico.
Como material fibroso de éster de celulosa pueden
entrer en consideracidn, de preferencia, los de triacetato y
en especial 2.1/2-acetato de celulosa. El material fibroso
10, citado puede teflirse segin la invencidén en cualquier forma,
por ejempb en formae de copos, peinado, hilados o, de prefe~
rencia, tejldos,
Ie impregnacidén del material fibroso de éster de
celulosa se efectua, por ejemplo, mediante estampado o rocia-
15, do, de preferencia, sin embargo, mediante fulardeado. En este
Wltimo caso, el material fibroso se conduce, con ventaja, a
temperatura ambiente continuamente por la solucidn de coloran~
te y luego se le exprime del contenido deseado de solucion de
impregnecidn, desde aproximadamente el 30 al 150% en peso
20, (ealculado sobre el peso del género). A continuacidn se eli-
mina la mayor perte del disolvente que permanece en el material
fibroso, bajo condiciones suaves, a 40-802C, ventajosamente
en una corriente de aire seca, caliente. Ia fijacidén del colo-
rante sobre el material fibroso todavia himedo o eventumlmente
25, yva seco, liberado del fluido de color excedente, se efectia
mediante gaseado a temperaturas de aproximadamente 100 a 1032C,

0 mediante tratamiento seco (1llamado de termofijacidn) a tem~
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peraturas de por lo menos 1852C, pero por debajo del punto de
reblandecimiento del material fibroso. Para la termofijacién
son apropiados: el calor por contacto, un tratamiento con co-
rriente alterna de alta frecuencia o radiamcién por infrarrojos.
Sin embargo, la fijacién del colorante se realiza de preferen-
cia sobre el material fibroso, en una corriente de aire calien=
te a 100-2302C, en especial a una temperatura de 170-2208C,

de preferencia 185-2202C. '

El tiempo de permanencia del género a tefiir en la
golucién de colorante, el secado del género impregnado y la
duracidn y temperatura del termotratamiento seco con el fin
de fijar el colorante sobre la fibra, dependen de la composi-
cién de la mezcla disolvente. Las condiciones o bien operacio-
nes cltadas se afinan entre s{ de modo que se hinche la fibra
lo suficiente para la fijacidn del colorante y, sin embargo,
no ge realice ningin perjuicio comprobable de las fibras. Las
condiciones apropiadas para un dispositivo dado, se averiguan
facilmente en ensayo previo.

En le utilizacidén de wna solucidén de colorante, que
contiene como mezcla de disolvente, por ejemplo, sl 90% en
peso de tricloroetileno y 10% en pesc de metanol o 95% en peso
de tetracloruro de etileno y 5% en peso de dimetilacetamida,
el tiempo de permanencia del material fibroso de éster de
celulosa en la solucidn de colorante asciende, de prefersncia,
a 1l-4 gegundos; la duracidn de la termofijacidén en corriente
de aire de 170-220%, asciende, de preferencia, a 10=120 sma-
gundos,
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Ia mezela de disolventes que permite una tincidn cui-

dadosa de las fibras de tejidos de 2.1/2-acetato de celulosa

dedicados, y sobre este material fibroso tinciones de solidez

a la friccidén buena y homogénea, dependen de la zona o0 posi-

cidn de la trayectoria de las fibras, que son sometides a

un desgaste de friceidn, y al tacto blando dado, constan, por

ejemplo, de una mezcla de:

(a)

(b)

por lo menos un hidrocarburo eventualmente halogenado,
de punto de ebullicidn entre 70 y 1502C, de preferen~
cie un hidrocarburo alifético inferior clorado, como

tetracloroetileno, pero también tricloroetileno,

por lo menos un disolvente orgénico miscible en agua,

de punto de fusiodn por debejo de 2102C, de preferencia
una amida o alquilamida o bien dislquilamida de un dcido
greso inferior, en especial dimetilacetamida,

en donde la proporcidén de peso de (b) : (&) se halla en la

zona de 1:200 hasta 1:9 a lo sumo,

(c)

(a)

por lo menos 0,1% en peso, calculado sobre el peso
total del fluido colorante, de un agente auxiliar
no iondgeno, en especial wn éter poligliedlico que

muestra un radical lipéfilo, y
colorante disuslto.

Se alcanza tacto mejorado mediante restriccidn de

la dosis utilizada del componente (b) a aproximadamente 3 a 5%
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en peso, calculado sobre el peso total del fluido colorante.

Segun el procedimiento de acuerdo con la invencidn,
se pueden tefiir en especial fibras de 2.1/2-acetato de celu-
losa en tonos de color muy profundos, en donde estas fibras
congervan sorprendentemente su tacto sedoso, mientras pierden
ampliamente el tacto caracteristico tras la forma de tefiir
tradicionael con bafios de color o bien de fulardeo acuosos., En
la utilizacidén de colorantes de dispersidén, una ventaja ulte-
rior del nuevo procedimiento, frente a los métodos de tefiido
previamente conocidos, consiste en que para la preparacidn de
las soluciones de colorante segun la definicidn pueden utili-
zarse directamente los colorantes que atacan directamente,
nmientras que la tincidn en dispersiomes acuosas requiere colo-
rantes finamente divididos, que pueden prepararse mediante
opersciones de molido, largas y penosas, con dispersantes apro-
piados.,

Puesto que en la realizacidn téenica del procedi-
niento se recuperas el disolvente utilizado y se lleva de nuevo
a procedimiento de tefiido, desaparece, en contraposicidn al
procedimiento previamente conocido, el problems de la purifi-
cacidn de las aguas residuales. Ademss, no se precisa un
bafio de enjuagado, lo que significa una ventaja ulterior.

Segim el procedimiento de acuerdo con le invencidn
se obtienen sobre el material fibroso citado tinciones unifore
mes, de color fuerte y s6lido, por ejemplo sélidos a la limpie~
za en seco y al sudor,

Los ejemplos que siguen ilustren la invencién. En
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ellos las temperaturas estén indicadas en grados celsius.

EJENPLO 1

Se disuelven 10 g del colorante de la férmula

NO OCH
2 3
C
Cafls
0N ~ ~-N=N-{7 N N
— AN

CH2 - CH - CH,

Cl NHCOCH3 ' ’

OH OH

en 1000 g en una mezele de disolventes que consta de 90% en
peso de tricloroetileno y 10% en peso de metanol., Luego se
clarifica la solucidén., Con esta solucidn de colorante clara,
tefiide de azul intenso, se impregna tejido de 2.1/2-acetato
de celulosa a temperaturs ambiente, se exprime el bafio de co-~
lor excedente sobre el 100% del peso seco del tejido y el te-
jido impregnado se seca a 40-80%2, en corriente de aire. la
tincidn se termofija luego, durante 60 segundos, en rayos in-
frarrojos a 180-210¢,

Se obtiene una tincién azul bien desarrollada y uni~
forme, de color fuerte, con buens solidez al lavado en seco
¥ buena solidez al sudor.

Si se utiliza en lugar del colorante citado en el
Ejemplo uno de los colorantes indicados en la columna 2 de
la sigulente Tabla I, y se procede en forma usual como se

expone en el Ejemplo, se obtienen tinciones asimismo blen desa~
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rrolladas y uniformes, de color fuerte, sobre 2,1/2-acetato

de celulosa en los tonos de color indicados en la columna 3.

TABLA I
Ejem Tono de color
plo ne Colorante sobre 2.1/2-
acetato de ce
lulosa
HO
2 CH3CONH-© -N=N-2/ X amarillo
—_— verqoso
CH
: 3 )
: !
i
'l OCHj3
3 7 \>—N=N- 7 N\ —NH2 anaranjado ;
= — amgrillento
N02 CH3
CH3
4 O M- N -N=N-2/ \>-NH2 enaranjado
5 escarlate

Op-? N -Teli- 5/ -1,

NH-COCH3
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Tono de color

Bjem— sobre 2,1/2~
plo n¢ Colorante acetato de ce
) 1luloss, |
CH
6 og—-@-&mb—n(cnacﬂzon) ” rub{
Cl
7 </ Nl=le o N\\eFeleo? N\ -0H amarillo
= (:*/ = rojizo
CH3
8 ©~NH—§/M‘\\-802NH-.// AN amarillo
02N
9 NC Ho=COmr N\ =C amarillo
37 bt O.\N- AN verdoso
N\ 7 X _\




Tono de color

Ejem- sobre 2.1/2~
plo n® Colorante acgﬁto de
. ce oS8
OH NO,
N yd @ amerillo
10 |
o~ CH
11 HOCH,CH, CHy CN amarillo
\N o C/ verdoso
/ Q N
CpHy CN
H
A\
0
| a
AN
|12 Bl | ! azul
P —
ClL
Q M
./
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EJEMPLO 13

12 g de colorante de la férmula

Vacs

ot = _ Y= =¥ - <::>"

0H20H20H
se disvelven en 1000 g de una mezcla de disolvente que consta
de 90% en peso de tricloroetileno y 10% en peso de metanol.
Con esta solucidn de color clarificada, teffida de rojo intenso,
se impregna tejido de triacetato de celulosa y se seca, tal
como se describe en el Ejemplo 1. (E1 efecto de exprimido
asciende aproximedamente al 50%)., Iuego se termofija el tejido
impregnado y seco, & 2202, en una corriente de aire caliente
durante 90 segundos, '

Se obtiene une tineidn rojo escarlata, bien desarro-
llada y uniforme, con buena solidez al lavado en seco,

Si se utiliza en este Ejemplo, en lugar de 10% en
peso de metanol, la misma dosis de wno de los disolventes
miscibles en agua citados en la columna 2 de la sigulente Ta-
bla II, y se procede en forma usual como se indica en este
Ejemplo, se obtienen tinciones asimismo uniformes y bien desa~
rrolledas, de color rojo escarlata, sobre tejido de triascetato

de celulosa, con solidez al lavado en seco similarmente buena,
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14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24

ABLAII

Co
€

Disolvente miscible en agua

Etanol

Isopropancl

n-Butanol

Bter monomet{lico de etilenglicol
Alcohol tetrahidrofurfurilico
Etilenglicol
1,2-propilenglicol

Dioxano

Acetona

Dimetilformamide

Piridina

Cuando en los Ejemplos 13 a 24 se utiliza, en lugar

de una mezcla de 90% en peso de tricloroetileno, la misme

dogis de uno de los hidrocarburos o blen hidrocarburos clora-

dos citados en la columng 2 de la siguiente Tabla III, y por

lo demAs se procede igual a como se indica en este Ejemplo,

se obtienen tinciones rojos bien desarrolladas y asimismo

wniformes sobre tejido de triacetato de celulosa.
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TABLA III

Ejemplo n¢ Hidrocarburo o bien hidrocarburo clorado
25 Tolueno
2 26 Xileno
27 Tetracloroetileno
28 Tetracloruro de carbono
91 se utiliza en los Ejemplos 13 = 28, en lugar de
10.

0 triacetato de celulosa, 2.1/2-acetato de celulosa se obtienen,
en la misms forma de trabajo que se ha indicado, asimismo tin-
ciones rojas de color fuerte y bien desarrolladas sobre el
material fibroso citado.

15,

EJEMPLO 29

Se disuelven 6 g de colorante de la férmula

HO
20. OH,CONH -@- N=N -%:}
CH,

en 1000 g de una mezcla de disolventes, que consta de 99% en

peso de tricloroetileno y 1% en peso de dimetilformemida, y
25, se clarifica la solucidén., Con esta solucidn de color clara

amerilla, se impregne y se seca tejido de 2,1/2-acetato de

celulosa, como Se indica en el Ejemplo 1. Luego la tincion
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se termofija a 1902, durante 9 minutos, en una corriente
de aire caliente. Se obtiene una tincidn amarilla bien
desarrollada y uniforme s0bre el citado material.

Cuando se realiza la termofijacidén, en lugar de con
ayuda de una corriente de aire caliente, mediante tratamiento
con corriente alterna de alta frecuencia o mediante radiacion
con infrarrojos o mediante calor por contacto y se procede co~
mo veualmente tal como se indica en el Ejemplo, se obtienen
igualmente tinciones uniformes y bien desarrolladas, amerillas,

sobre el clitado material.

EJEMPTLO 30

10 g del complejo de cromo 1:2 del colorante azoico
de la férmula

No,  OH
-N=X ‘ | CH,
CHy = C = CHy o

se disuelven en 1000 g de una mezcla de disolventes que consta
de 90% en peso de tricloroetileno y 10% en peso de metanol, ¥

ge clarifica la solucidn. Con esta solucidn de color clara
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roja se impregne y seca tejido de 2.1/2-acetato de celulosa,
tal como se describe en el Ejemplo 1. Iuego la tincidn se
termofija a 2002, durante 90 segundos, en una corriente de
aire caliente. Se obtiene una tineidn roja bien desarrollada
y uniforme, de color fuerte, con buena solidez al sudor.

Si ge utiliza, en lugar de tricloroetileno, igual
dosis de una mezcla de tricloroetileno y xileno, en la propor-
cién de peso de 1:1, o en lugar de metanol la misma dosis do
un metanol y dimetilformemide en proporeidn de peso de 9:l,
ge obtienen, en la misma forma de trabajo indicada en el Ejem-
plo, resultados similares.

51 se utiliza, en lugar del colorante citado en esie
Ejemplo, uno de los colorantes indicados en la colwma 2 de la
siguiente Tabla IV y se procede usualmente como se expone en
el Ejemplo, se obtienen tinciones homogéneas y bien desarrolla-
das, igualmente fuertes de color, sobre 2.1/2-acetato de celu-

losa, en los tonos de color indieados en la columna 3.




TABLA IV
1
Ejem~ Tono de colon
plo ne Colorante gobre 2.1/2-
acetato de
celulosa
31 Complejo de cobalto 1:2 del compuesto
OH
\ — =
//‘_“ N=X ” CHé
pardo-
0235~302 P amarillento
go N
ﬁ\
7,
Cl
32 Complejo de cromo 1:2 del compuesto
COOH
HZN-SO -7 f§>~ N=1X
—_ amarillo
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N
HO

Cl




Ejen-

Tono de color
Plo n¢ Colorante sobre 2.1/2-
: acetato de
celulose
33 Complejo de cromo 1:2 del compuesto
OH
02N -<<i::f§;~ N=XN rojo
— pardusco

S1 se utiliza en los Ejemplos 30 a 33, en lugar de
2.1/2~acetato de celulosa, triacetato de celuwlosa se obtienen,
en forma de trabajo usualmente igusl a la indicada, tinciones
esimismo hien desarrolladas y fuertes de color sobre el mate-

5, risl fibroso citado.

EJEMPLO 34

Se disuelven 8 g de colorante de la férmula
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en 1000 g de una mezcla de disolvente que consta de 90% an
peso de tricloroetileno y 10% en peso de dioxano, y se clari-
fica la solucidn. Con esta solucion de color clara, tefiida
de azul intenso, se impregna tejido de 2.1/2-acetato de celu-
losa, como se indica en el Ejemplo 1, y & continuacidn se seca.
El efecto de exprimido asciende aproximadamente al 80%. El
tejido impregnado y seco se termofija luego durante 90 segundos
a 2002, en una corriente de aire caliente.

' Se obtiene sobre el citado material fibroso uns
tincidn azul, bien desarrollads y homogénea, fuerte en color,

con buena solidez al lavado en seco.

EJEMPL O 35

Se disuelven 40 g de colorante de la férmula
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en 1000 g de una mezcla de disolvente que consta de 80% en
peso de tricloroetileno y 20% en peso de metanol, y se 2lari-
fica 1la solucidn, Con este solucidén de color, amerilla y
clara, se impregna tejido de 2.1/2-acetato de celulosa, tal
como se describe en el Ejemplo 1, y & continuacidn se seca.
El tejido impregnado y seco se termofija durante 60 segundos
a 1902, en una corriente de alre caliente.

‘ Se obtiene una tincidn amarilla bien desarrollada

¥ homogénea, fuerte en color, sobre el citado material.

EJEMPLO 36

10 g de la sal de color de la férmulas
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ge disuelven en 100 g de metanol y se trata con 300 g de
tricloroetileno, y la solucidn obtenida se clarifica. Con la
solucién de color azul, clara, se impregna tejido de 2.1/2-ace
tato de celulosa, como se describe en el Ejemplo 1, y a con-
tinuacidn se seca. El tejido impregnado y seco se termofija
luego a 1802 durante 40 minutos, en una corriente de aire ca-
liente.

Se obtienc una tincién azul, bien desarrollada y

homogénea, fuerte en color sobre el material citado.

EJEMPL O 37

Se disuelven 10 g de la sal de color, que se obtiene
mediante precipitacidén de wma solucidén acuosa de la sal sddica

del complejo de cromo del compuesto de la férmula



10,

15,

20,

25,

A ‘ i
' Ean LR
_.’E: }l,l!!l LILIIY 3
[ einte €03
i S8

CoHls

con el colorante basico de la férmula

(C,Hs) N o N(C,Hs),
| 4 /Y\
|l
' \\/@C/\c// Cle
COOH
| N
y
i W

en 1000 g de wna mezcla de disolvente que consta de 50% en
peso de tricloroetileno y 50% en peso de etanol, se clarifi-
ca la solucidn rojo-azulada y se impregna con ésta, como se
describe en el Ejemplo 1, un tejido de 2.1/2-acetato de celu-
losa. A continmacidn se efectia el secado del tejido y
termofijacion, como se indica en el Ejemplo anterior.

Se obtiene una tinecidn roja-azulada uniforme sobre

el material citado,
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Se obtienen resultados similares al proceder ani-
logamente sobre triacetato de celulosa.

Si se utiliza en este Ejemplo, en lugar de la sal
de color indicada, la dosis correspondiente del producto de
precipitacidén del mismo colorante basico con el complejo de
cobalto 1:2 de amida del Acido 2-amino-l-hidroxibencen—4-
~sulfénico we——> l-fenil-3-metilpirazolona y se pcrocede en
forma usual, como se indica en el Ejemplo, se obtienen tincio-

nes escarlstas con las mismas propiesdades.

EJEMPLO 38

5 g del colorante de la férmule

CaHs
o - \owan-f Ny
\\\n_f/, sy \\CHZCHZQH

se disuelven en 995 g de una mezcla de disolvente, que consta
de 955 g de tetracloroetileno, 30 g de dimetilacetamida y 10 g
del producto de condensacidn de écido oléico y 4xido de etile-
no (proporcidén molar unos 1:7,5). Da solucién de color tefii-
da de r0jo intenso se clarifica en primer lugar. Iuego se
impregna con ella tejido de 2.1/2-acetato de celulosa a tempe~
ratura ambiente, el bafio de color excedente se exprime sobre
el 100% del peso seco del género y el tejido impregnado se
seca a 40-80¢ en corriente de ailre. Ta #incidn se termo-

fija luego durante 100 segundos, a 190-2102, en ume lémpara
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de rayos Infrarrojos.

Se obtiene una tincidn roja homogénea y bien desa~
rrollada, fuerte en color con buena solidez al lavado en seco,
buena solidez al sudor y solidez a la friccidn ceracter{stica,
wniforme.

Del mismo se obtienen tinciones satisfactorias, com
tacto fécilmente mejorado, sl veporizar el género durantie
20 ninutos a 1002 con vapor saturado en lugar de termu-~
fijarlo. '

También puede vaporizarse el género semiseco en
el aire, tras exprimirlo, con resultedos similarmente buenos.

5i se utiliza en este Ejemplo, en lugar de 30 g
de dimetllecetamida, uno de los disolventes miscibles en agua,
citados en la columna 2 de la siguiente Tabla V, en las dosis
indicadas en la columnae III, y se procede usuwalmente & como
se indica en el Ejemplo 38, se obtienen tinciones asimismo
homogéneas y bien desarrolladas rojo-escarlata, sobre tejido

de 2.1/2-acetato de celulosa con solidez similarmente buena,
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TABLA V
Ejem~ E Dosis
plo nﬂi Disolvente miscible en agua (en gremos)
39 ! Etenol 100
> 40 : Klcohol benoflico ’ 100
41 | n-Butanol 80
42 Bter monomet{lico de etilenglicol 90
43 Alcohol tetrshidrofurfurilico 90
10, 44 Etilenglicol 50
45 1,2=Propilenglicol 60
46 Dioxano 100
4% Acetona 100
48 Dimetilformemida 30
15, 49 Piridina 50
Si se utiliza en estos Ejemplos 38 a 49, en lugar
de 955 g de tetracloroetileno, la misma dosis de uno de los
20, hidrocarburos o bien hidrocarburos clorados citados en la

columna 2 de la siguiente Tabla VI, y por lo demds se procede
igual a como se especifica en el Ejemplo 38, se obtienen tin-
ciones rojas asimismo uniformes y bien desarrolladas sobre

tejido de 2.1/2-~acetato de celulosa.
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TABLA VI

Ejem~
5 plo n? Hidrocarburo o bien hidrocarburo cloxadd
‘ 50 i Tolueno
' }
51 ‘ Xileno
52 Tricloroetileno
10 53 Tetracloruro de carbono
81 se utiliza en los Ejemplos 38-53, en lugar de
2.1/2~acetato de celulosa, el triacetato de celulosa se obtie-
15 nen, en forma de trabajo usualmente iguasl a como se indieca,

tinciones rojas asimismo bien desarrolladas y fuertes en

color sobre ol material fibroso citado.

EJEMPLO 54

20, Se disuelven 10 g de colorante de la férmula
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en 1000 g de una mezcla de disolvente que conste de 950 par-
tos en peso de tetracloroetileno, 30 partes en peso de
dimetilaecetamida y 10 partes en peso del poliéter utilizado
en el Ejemplo 38, y se clarifica la solucidn. Con la solu-
cidén de color amarilla, clara, obtenida se impregna tejido
de 2.1/2-acetato de celulosa, como se describe en el Ejemplo
38, y a continuacidén se seca. El tejido impregnado y seco

se termofija luego, durante 120 segundos a 1902, en una
corriente de aire caliente, o todavia himedo se vaporiza
durante 20 minutos con vapor ligeramente recalentado de 10282,

Se obtiene una tineidén amarilla homogénes y bien
desarrollada, fuerte en color, de buena solidez a la friccidnm,
al lavado y al sudor sobre el material citado.

Tinciones amarillas asimlsmo satisfactorias, con
propledades de solidez similarmente buenas, se obtienen al
repetir el Ejemplo 54 enterior, en donde en 1000 gramos del
1iquido de color, en lugar de 10 gramos del colorante citado,

se utilizan 5 gramos del colorante de la férmula

B anngd) Koy
T e Rl
< cinee cis [
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Si se utiliza en el Ejemplo 54, en lugar de 30 par-

tes en peso de dimetilacetamida, uno de los disolventes misci-
bles en agua citados en la columna 2 de la Tabla V, descrita
precedentemente, en las dosis indicadas en la columna 3 de
la miema Tabla, y se procede ususlmente a como se describe en
0. el Ejemplo 54, se obtienen asimismo tinciones amerillas uni-
formes y bien desarrolladas, sobre tejido de 2,1/2-acetato de
celulosa, con propiedades de solidez similarmente buenas.
Si se utiliza en el Ejemplo 54, en lugar de 950 par-
tes en peso de tetracloroetileno, la misma dosls de uno de
L los hidrocarburos o bien hidrocarburos clorados citados en
la Tabla VI anteriormente indicada, y por lo demis se procede
igual a como se indica en el Ejemplo 54, se obtienen tinciones
amarillas asimismo uniformes y bien desarrolladas, sobre teji~
do de 2,1/2-acetato de celulosa y también sobre tejidos de

20.
triacetato de celulosa,

EJEMPLO 55

En una mezcla de disolvente, que consta de 960 g
25, de tetracloroetileno, 30 g de dimetilacetamida y 10 g de un
producto de condensacidn de dcido oléico-6xido de etileno

(proporcion molar aproximadamente 1:7,5), se disuelven a
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temperatura ambiente 10 g del colorante de la férmule

— CH CHQOH
o2
5 . _ \c o
H20H2 H
RO CH
2 3

Con esta solucidn de coloraente tefiido de violeta se impregna
tejido de 2.1/2-acetato de celulosa, el bafio de color exce-
10. dente se exprime sobre 100% del peso seco del género y el
tejido impregnado se seca a 40-802, en corriente de aire.
Se termofija luego la tincién en corriente de aire caliente,
durante 120 segundos, a 1908,
Se obtiene de esta forma wna tincién violeta homogé-
13 nea, de buena solidez a la friccidn, al sudor y al lavado en
seco.
81 se utiliza en lugar del colorante citado en sl
Ejemplo anterior, uno de los colorantes indicados en la colum-
na 2 de la siguiente Tabla VII, y se procede usualmente .2 como
20. se describe en el Ejemplo, se obtienen tinciones gsimismo
homogéneas, fuertes en color, con propiedades igualmente
buenas, cuyos tonos de color se indican en la Ultima columna

de la Tabla.
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TABLA VIY

Ejem~ Tono de color
plo ne Colorante gobre 2.1/2-
acetato de
celulose
CH3
56 7\ ~NH-COOCH,CH, _ ‘// < _CN amarillo
. ~CH=C ~ verdogo
02H5 \ . / CKN
57 02N~.// \‘wN =N-C C - CH3 anaranjado
\ , [ Il amarillento
o /]\ N
-
H2N 1\11'\
[
\,/
. CH,CH,0COCH
7 N\ F N\ -
58 O2N~&‘ K=N- -N escarlate
AN
= /,:: CH20H20000H3
NH-COCH3
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EJEMPLO 61

Se disuelven 15 g del colorante de la férmula

— CH,CH,O0N
oaN-zéfn-QS»-N -l Q>:~N’/
\ - \

/ N\
e CHchéOCOCH3

Cl

en 1000 g de una mezcla de disolvente, que consta de S60 g
de tetraclorocetileno y 30 g de dimetilacetemida y que contiene
10 g de un producto de condensacidén de elcohol estearilico-
~0xido etilénico (proporeidn molar 1:5), se filtra la solucidn
¥y se impregna con el filtrado obtenido, a temperatura ambiente,
2.1/2~acetato de celulosa. El bafio de colorsnte excedente
se exprime sobre aproximadamente el 80% del peso seco
del género. Iuego el tejido impregnado se seca a 40-502 y se
termofija a 2002, durante 90 segundos, en corriente de aire
caliente.

Se obtiene asi{ una tincidén enaranjeda, homogénea
y s6lida al roce, fuerte en color.

31 se substituyen en este Ejemplo los 10 gramos del
producto de condensacidn de alcohol estearf{lico y dxido eti-

lénico (proporcidn molar 1:5) por

a) 10 gramos de un producto de condensacidén de alcohol

estear{lico y Oxido etilénico (proporeidn molar 1:10),
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20 gramos de un producto de condensacidén de oleilalcohol

y 6xido etilénico {proporcidn molar 1:5),

5 gremos de un producto de condensacidén de oleilalcohol

y 6xido etilénico (proporcidn molar 1:10),

10 gremos de un producto de condensacidén de "Lorol" y

6xido de etileno (proporcidén moler 1:5),

10 gremos de un producto de condensacidn de "Lorol" y

oxido de etileno (proporecidn molar 1:10),

10 gramos de un producto de condensacidén de p-nonilfte-

nol y 6xido de etileno (proporcidn molar 1:9),

10 gramos de un producto de condensacidn de acido oléico

y éxido de etileno (proporeidn molar 1:10), o bien

10 gramos de un producto de condensacidén de dcido esteé-

rico y oxido de etileno (proporcidén moler 1:7),

y se procede usuelmente como se indica en el Ejemplo, se

obtienen tinciones anaranjedas con propiedades similarmente

buenas.

EJEMPLO 62

10 gramos de la sal de color de la formule
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se disuelven en 1000 gramos de una mezcla de disolvente,
que consta de 890 gramos de tricloroetileno y 100 gramos de
alcohol metilico y que contiene 10 gramos de un producte de
condensacidn de deido oléico y Oxido etilémice (proporeidn
10, molar 1:7,5). Con la solucién de color clara azul se impregne
tejido de 2.1/2-acetato de celuloss, Se exprime el bafio de
color excedente & aproximaedamente el 80% del peso seco y se
seca el tejldo a 60-802 en corriente de aire. La tincidn se
termofija luego, durante 10 segundos, mediante una lémparsa
15, de infrarrojos a 190-220¢,
Se obtiene una tincidn azul homogénea, fuerte en
color, con buena so0lidez al lavado en seco y solidez carac—

teristica a la friccidn.

20, EJEMPLO 63

Se disuelven 10 gramos de la sal de color, que se
obtiene mediante precipitacidn de una solucidn acuosa de la

sal sédica del complejo de cromo del compuesto de la férmula
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con el colorante basico de la férmula
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en 1000 gremos de una mezcla de disolvente, que consta de

960 gremos de tetracloroetileno y 30 gramos de dimetilaceta-

mida y que contiene 10 gramos de un producto de condensacidn

de acido oléico y dxido etilénico (proporeidn molar 1:7,5).

Con la solucidn de color clarificada se impregna tejido de

2.1/2-pcetato de celulosa, se exprime el bafio de color exce-

dente y se seca a 602 en corriente de aire caliente. A con-
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tinuacidn se termofija la tincidén durente 120 segundos, a
190-210¢, en corriente de aire caliente,
Se obtiene de esta forma une tincidn roje~azulada,

homogénea, s6lida a la friccidn.
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NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se decla-
ran nuevas y de propia invenciéh las siguientes reivindica-~
ciones, con prioridad de la solieitud de patentes suizas
9639/65 del 9 de Julio de 1965 y 3375/66 del 9 de Marzo de

1966, existiendo en ellas unidad de invemcidn.

1. Procedimiento para tefilr y estampar cont{anamen~
te material fibroso de éster de celulosa, caracterizadc porgue
este material se impregna o estampa con une solucidn de
a 10 menos un colorante y eventualmente un agente auxiliar
no iondgeno en una mezcla d¢ disolvente, que consta des
(a) 50 - 99,5% en peso de hidrocarbure, eventualmente

halogenado, de punto de ebullicidén entre 70 y 1508C, y
(r) 50 -~ 0,5% en peso de disolvente orgdnico, de punto de
ebullicidn por debajo de 2102C, mezclado con agua,
una parte subgtancial del bafio de color excedente se elimina
del materiel y la tineidn o el estampado de color se fija
mediante un termotratamiento del material fibroso tratado, a

temperaturas por debajo del punto de reblandecimiento del
materigl fibroso.

2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracteri-
zado porque se utiliza una solucidén, que consta des

(2) 2 1o menos wn hidruro, eventualmente halogenado, de
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punto de cbullicidn entre 70 y 1502C,

(b) a lo menos un disolvente orgénico, de punto de ebulli-
cidén por debajo de 2109C, miscible en agua, en donde
le proporeidn de peso de (b):(a) se halla en ls zona
de 1:200 g 1:9 a lo sumo,

(¢c) a lo menos 0,1% en peso, calculado sobre el peso total
de la solucidn, de un agente auxiliar no iondgeno y

(d) colorante disuelto.

2, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porgque como componente (&) se utiliza un hidro-

carburo alifédtico inferior clorado.

4. Procedimiento seglin las reivindicaciones I a 3, carag
terizado porque como componente (a), se utiliza tetracloro-

etileno o tricloroetilano.

5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque como componente (b) se utiliza una amida

de un dcido graso inferior.

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 1, 2 y 5,
caracterizado porque como componente (b) se utiliza dimetil-

acetanlda,

7. Procedimiento seglin las reivindicaciones 2 a 6, ca-
racterizado porque como componente (c) se utiliza un éter
poliglicélico, que consta de un radical de hidrocarburo alifd-
tico superior, como particulo lipéfila y una cadena de aproxi-

madamente 4 a 20 grupos etilenoxi.
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8. Procedimiento segﬁn las reivindicaciones 2 a 7,
caracterizado porque como componente (c¢) se utiliza éter

oleoilpoliglicdlico con 4 a 10 grupos etilenoxi,

9.~ Procedimiento segin la reivindicacién 2, carscte-~
rizado porque se utilize una mezcla de disolvente que contie~
ne aproximadamente de 3 a 5% en peso, calculado sobre el peso
total del fluido de color, en componente (b) y aproximadamente
de 0,5 & 3% en peso, calculado sobre el peso total del Lafio

de color, en componente (c). .

10,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 9,
caracterizado porque se utilizen colorantes en dispersion

exentos de metal, de la serie azo y antraguinénica.

1l.~ Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a 9,
caracterizado porque se utilizan colorantes para lana acidos
de la serie azo y antraquindnica, que contienen un grupo de

gdeido sulfurico o de dcido carbox{lico.

12,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 9,
caracterizado porque se utilizaen coclorantes monoszoicos
conteniendo cromo o cobalto, exentos de grupos &cidos y bé-
sicos, acuosolubles, que contienen enlazado en un &tomo de

metal 2 moléculas de colorante ezoico.

13.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 9,
caracterizado porgue se utilizan sales de colorante con

catidn orgénico y anién organico.
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14. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 13,
caracterizado porque el termotratamiento de material fibroso
impregnado se realiza en calor seco de a lo menos 1852C hasta
por debajo del punto de reblandecimiento del materigl fibro-

80.

15, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 14,
caracterizado porque se utiliza material fibroso de 1/2~ace-

tato de celulosa-2,.

16. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 14,
caracterizado porque se utiliza material fibroso de discetato

de celuloss.

17. Procedimiento para tefiir y estampar continua-

mente material fibroso de éster de celulosa.

Segin se describe y reivindica en la presente memo-
ria desoriptiva que consta de 43 hojas, foliadas y escri-

tas & miquina por una sola cara.

Firmodor JO5E RODRIGUEZ
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