PATENTE DE_ INVENCION

I.C.T.Case No.D.18830. .

l‘
cMemaria .@&4&’2[/&/&0@ 3’5?)Q%

dothe

“Procedimiento para la coloracién de
material textil celulésico®

R N Y P

égzﬁﬁﬁmnéwIMPERIAL CHENICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
residente en Imperigl Chemical House, Millbank, Londres,

S.W.1l. Inglaterra,

et Tl yal Y a

Este invento se refiere a un procedimiento nue
vo y perfeccionado para la tincidén de materiales texti-

les de celulosa, con tintes reactivos.
La denominacidén "tinte reactivo", se utiliza
5; en esta memoria para referirse a un compuesto coloreado

Mod. 113



Se

10,

15.

20,

25,

30.

e - 5 NOV. 966

susceptible de entrar en reaccidén quimica con la moléeu
la de celulosa en un medio acuoso, en presencia de unn
agente alcalino. Puede disponerse de un gren numero de
estos tintes, corrientes en el comercioj otros, se han
descrito en folletos, efe,

Un inconveniente derivado del empleo de tintes
reactivos en procedimientos descritos con anterioridad,
deriva del hecho de que la reaccidén con la molécula de
celulosa va acompafiada por une reaceidn secundaria con
agua, por 1o cual una proporcidn del ‘tinte se hace ineca
paz para la reaccidn con la molecula de celulosa. Este

es especialmente el caso cuando se utiliza una concentra

 cidn relativamente elevada de tinte, para obtener tintes

endrgicos, mas especialmente, cuando se usa una mezcla
de tintes para obtener tonalidades terciarias tales como
marrén obscuro, colores aceituna, grises y nesgros.

Se ha comprobado que puede obienerse una fija=-
cién perfeccionada del tinte si 1la moléeula de celulosa
se modifica primero quimicamente a fin de introducir gru
pos amina primaria,

Asi, de acuerdo con este invento, se proporciona
un procedimiento para la coloracién de material textil
celuldsico, cuando el material se trata para introduecir
grupos amina primaria quimicamente enlazados a la moléqg
la de celulosa, y a continuacidn se somete a la accibn de
un medio acuoso que contenga un tinte reactivo.

La modificacidn quimica de la molécula de celulo
sa para introduecir grupos amino, puede llevarse a cabo
convenientemente por tratamiento de la celulosa con un

compuesto cloro-s~triacina, que contenga un micleo aromg
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tico que lleve un grupo decido sulfdmico en forma de su
sal de metal aleaslino, fijando el compuesto en la mglé
cula de celulosa por tratamiento con un agente de fiig
cién de 4eidos, y tratando luego el material celuidsico

I sg

con deido diluido por ouyo medio los grupos NHSO3

convierten en grupos NH2.

El material textil tratado puede colorearse
luezo por los procedimientos corrientes adaptados para
aplicacién de tintes reactivos o, =i se desea, pueden
llevarse a cabo tambien coloraciones por tratamiento con
una solucidn acuosa del tinte sin el uso simultdneo de
un agente alcalino para fijar el tinte reactivo sobre la
fibra.

Mediante el empleo de compuestos coloreados pa-
ra la introduccidn de los grupos amino, son posibles to-
nalidades extremadamente elevadas, a causa del efecto
acumulativo del segundo tinte sobre la fibra ya colorea
da.

Este invento se representa, sin limitarse, por
los ejemplos siguientes, en los que las partes y porcen-
tajes son ponderales.,

EJEMPLO 1 -

Se sumergen 100 partes de algoddn sin mercerizar,
en una solucidn de 5 partes del complejo de cobre del com
puesto de la férmula,

SO.Na N
SO3N8. QHS 3 \ - EE
N =N HO,§ M-¢ C
N\ c/N NHSO_N:
N= - N 3 a8
SO_Na OH 0H i
3 c1
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£n 1500 partes de agua. la soluciéntée caiienta e 8OQC
y se afiaden 75 partes de sal. Al cabo de 10 mimutos, se
agregan otras 75 partes de sal., Después de otros 10 mi-
nutos, se afiaden 30 partes de carbonato sédico y =e con
tinua el tratamiento durante 40 minutos, o

El hilo se retira de la solucidn, se aclafa con
agua y se lava a ebullicidn en una solucién al 0,2% de
un detergente, durante 5 minutos; luego se trata otros
5 minutos a ebullicién en una solucidn al 0,4% de dcido
clorhidrico. Le hebra se aclara en agua, se trata duran-
te 5 minutos a 80°C en una solucién al 1% de bicarbonato
sédico, para el eliminar el deido residual y a continua-
cién se tifie durante 60 minutos en un bafio de tineidn, a
1la relacidén de 15:1 de liguido a géneros, ntilizendo 5
partes del tinte del Ejemplo 1 de la Solicitud de Paten=-
te Britdnica n¢ 209.723; el bafio contiene ademds 50 g/1
de sel y 2 g/1 de un amortiguador (Fosfato monosédico).

Ta hebra se retira del bafio se aclara en agus
y se lava durante 10 minutos a ebullicién en una solu-
cidn de detergente al 0,2%., Se obtiene un tinte plrpurs
muy profundo.

Si la tincidn con el tinte del Bjemplo 1 de la
Soliecitud mencionade se lleva a cebo utilizando un balfio
que contenga 50 g/l de sal, durante 20 minutos, y afiadien
do luego 10 g/1 de carbonato sddico y tifiendo durante
otros 40 minutos, se obitiene un tefiido mas rojo y mas
elevado. '

EJEMPIO 2 =

Se repite el procedimiento descrito en el Ejem-

rlo 1, excepto que en lugar del tratamiento con el comple
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jo de cobre, se usa una solucién que contenga 5 partes

del complejo de la férmula,

. N l | ':
/\ C =¥
N8.03SNH 'NH\C C/NH [ \N S0.Na
§ L[] ¢ = c/ -
N XN N=N"
\/
n ‘ 3
Cl
y se afiaden dos porciones de 150 partes de sal,
Se obtienen tintes brillantes y profundos en
rojo; los que se consiguen utilizando carbonato sdédico

en el segundo tratamiento, son mas profundos.

BJEMPLO 3 =

Se sumergen 100 partes de algoddn "mercida",
en una solucién de 40 partes del tinte usado en el Ejem
plo 2, 20 partes de carbonato.sddico, ¥ 200 partes de
urea por 1000 partes de ague a la temperatura ambiente
¥ luego se escurre entre rodillos hasta un peso total
de 200 partes. El género impregnado se seca en aire ca-
liente y luego se calienta a una temperatura de 140°C du
rante 3 minutos,

El tejido se aclara en ague y se lave a ebulli-~
cién en una solucidén al 0,2% de detergente, durante 5 mi
mutos, tratdndose después a ebullicidén en uns solucidn al
0,4% de dcido clorhidrico. E1 tejido se aclara luego en
agua, se trata durante 5 minutos a 80°C en wna solucidn
al 1% de bicarbonato sédico para separar el dcido resi-
dual, y se seca.

El tejido se sumerge en una solucién neutra de

20 partes del tinte descrito en el Ejemplo 1 de la Soli-
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citud de Patente Britdnica no 209.723 y dos partes de
un agente de humeetacidn, en 100 partes de agua, se es
curre en tres rodillos hasta un peso total de 200 par-
tes y se almacena durante 2 horas a la temperatura aﬁ;
biente. E1 tejido se aclara en agua, se lava a-ebulli-
cién en une solucién al 0,2% de detergente durante 5-mi
mitos, y se seca. Se obtiene un tono escarlata resisien
te. »
EJEMPLO 4 -

Se sumergen 100 partes de algoddn “"mercida" en
una solucidn de 20 partes del tinte de la férmula,

00, H
“0y
/ =
/O_ NH\C/N\C/ S0jta ¢ C>N-O__SO3Na
NHg ' 1'\; N =N C= ?
N/ OH
' {
c1

10 partes de carbonato sédico y 2 partes de agente de lm
mectacidn, por 1000 partes de agua y luego se escurre en
tre rodillos hasta un peso total de 200 partes., El tejido
impregnado se seca en aire caliente se trata mediante va-
por a 1oo°c durante 3 minutos, se aclara en agua fria y
luego se lava g ebullicién en una solucién al 0,2 % de
detergente, durante 5 minutos.

El tejido se sumerge a continuacidén en una solu-
cidn neutra de 20 partes del tinte descrito en el Ejemplo
1 de la Solicitud de Patente Briténica antes citada, por
1000 partes de agua, durante 10 minutos a 40°C, se acla-
ra con agua fria, se lava a ebullicién en una solucidn al

0,2% de detergente, durante 5 minutos, y luego se seca.
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Se obtiene un tono escarlata resistente,
EJEMPLO 5 ~ )
Se sigue el procedimiento descrito en el Ejem~-
plo 3, excepto el empleo de un complejo de cobre d2l .com
5o puesto de la férmila, .
S04Ne  CHy S0,fa PR NH..O.-I‘IHSO3N8.
N—N‘ ‘o NH -Q\N ) G(N .

SOBNa OH OH

10. en la primera etapa del proceso de coloraeién, después

Cl

de 10 cual se obtiene un color pirpura sdélido,
EJEMPLO 6 —

Se sumergen 100 partes de tejido de algoddén blan
queado, sin mercerizar, en una solucidén de 20 pértes de

15, la férmuls,

N
V4
0;Na OH NH & o O NHSO.Na

I
Ng”
S0 Na S0.,Na |

20, 3 3 c1
20 partes de carbonato sédico, 200 partes de urea y 5 par
tes de un agente de humectacidn, por 100 paries de agua,
¥ luego se escurre entre rodillos hasta un peso total de
200 partes.

25, | El tejido impregnado se seca en aire caliente,

se recalienta a 12000 durante 5 minutos, se aclara en
agua caliente y se lava a ebullicidén en una solucién al
0,2% de detergente, durante 15 minutos. Iuego se trata a
ebullicidn en una solucidn al 0,4% de dcido clorhfdrico.
El tejido se aclara a continuacién en'agua, se trata dﬁ-
30, rante 5 minutos a 80°C en una solucidn el 1% de bicarbona
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ELl tejido se sumerge a continumacién en wna 30~
lucidén neutra de 20 partes del tinte del Ejemplo 4 d= ia
Solicitud de Patente Britdnica ne 826,405, y 60 parfeé;
de cloruro sédico, por 2000 partes de agua, durante S0
minutos a 4000; se-aclara en agua fria, se lava a ebulii—
cifn en una solucién al 0,2% de detergente, durante 5 mi-
nutos, y se seca.

Se obtiene un tono escarlata resistente.
BJEMPLO 7 -

Se trata un tejido de algoddn, ligemento tafetén,
como se describe en los parrafos primero y segundo del
ejemplo 3, E1 tejido se estampa con una composicidén que
contenga:

4, partes del tinte descrito en el Ejemplo 1 de

la Solicitud de Patente n? 209,723 Britdnica,

10 " de urea
35 " de alginato sédico (solucién al 4%),
1 " de n-nitrobenceno sulfénato sddico
50 " de agua

100 partes

La tela estampada se deja secar a la temperatu-
ra ambiente durante 1 hora y luego se aclara con agua y
se trata en una solucidén al 0,2% de un detergente, a ebu-
1licidén durante 5 minutos, se aclara en agua y finalmente
se secs,

Se obtiene un estampado escerlata en una base

amarillo oro, temiendo ambos colores una buena resistencia.



EJEMPLO 8 =
Se repite el procedimiento del Ejeﬁplo T excep

to el secado después del estampado que se lleva a ©avo
en una reserva de aire caliente a 60°C, durante 3 wivu-~
De tos.

Se obtienen resultados andlogos.

Como variante, la fijacidn puede 1levarseAa
cabo secando mediante cilindros con un tiempo de counta-
cto dé’l minuto a 10500, tratendo con vapor a 100°¢ du-

10, rante por lo menos 20 segundos, polarigando el trata-
miento en vapor recalentado, a l50°0 durante 5 segundos
como minimo.

- NOTA -
_ Descrita suficientemente la naturaleza del ine

15, vento asi como la manera de realizarlo en la préctics,
debe hacerse constar que lagflisposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental.También
se hace constar que el invento corresponde a una solici-

20. tud de patente presentada en Inglaterra con el nidmero
47009/65 de 5 de noviembre de 1965 que fué completada el
20 de octubre de 1966, acogiendose por lo tanto a los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor, siendo lo que constituye la esencia del referi

25, do invento y por lo que se solicita Patente de Invencidn
por veinte afios en Espaiia sobre:"PROCEDIMIENTO PARA TA
COLORACION DE MATERIAL TEXTIL CELULOSICO", caracterizen
dose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para la coloracidn de mate-

30, rial textil celuldsico, caracterizado porgque dicho ma-
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‘terial se trata para introducir grupos amino primavics,
quimicamente enlazados con la moléecula de celulosa, y
luego se somete a la accidn de un medio acuoso que:con-
tenga un tinte reactivo. ‘

2.~ Procedimiento, segin la reivindicacida.l,
caracterizado porque la introduceidén de los grupcs. ami-
no primarios se realiza por tratamiento de la celuldsa
con un compuesto cloro-s-triacina gue contenga un ﬁﬁcleo
aromitico que lleve un grupo dcido sulfdmico en forma
de su sal de metal alcalino, fijando el compuesto en la
molécula de clulose por tratamiento con un agente de
fijacidn de dcido y tratando luego el material celuldsi-
co con dcido diluido, por cuyo medio los grupos NHSO3H
se convierten en grupos NHZ'

3.~ Procedimiento segun lss reivindicaciones
1l o 2, caracterizado porgque se somete el material tex-
til a la accidén de un medio acuoso que contenga un tin-—
te reactivo

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
1 o 2, caracterizado porque se somete el material tex-
il a la acecidn del medio acuoso que contenge un tinte
reactivo, se realiza por el tratamiento con una solu-
¢cidn acuosa del tinte sin uso simultdneo de sgente al-
calino, para fijar el tinte reactivo sobre la fibra.

5.- Procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicaciones 1 a g, caracterizado porque se usa
compuesto coloreado para introducir el grupo amino.
, §.=" Procedimiento para la coloracién de mate~
rial textil celuldsico", tal y.como queda descrito en

le presente Memoria,
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