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Se ha encontrado que sobre meteria
les textiles sintéticos de polidsteres, acetato de —~
celulosa o poliamidas pueden obtenerse tefiiduras de
buenas propiedades de resistencia, si se tratan es-

5. tos materiales con compuestos orgénicos de Cu, Ni, ~
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Zn o Co précticamente insolubles en agus y con isoin

dolenines, de las cuales, bajo las condiciones de =~
los procedimientos de tefiir y/o de secar de materia-
les textiles, pueden obtenerse ftaloclaninas, ¥y que
subsigulentemente sobre las fibras por un tratamien-
to térmico, eventualmente en presencia de agentes re
ductores se producen ftalocianinas,

Los compuestos orgdnicos de Cu, Ni,
Zn o Co a aplicar de acusrdo con el invento, pueden
prepararse ssgun métodos conocidos por reaceidn de sg
luciones acuosas o acuoso-metandlicss con soluciones
metandlicas de agentes formedores de complejos, tales
como por ejemplo acidos carboxilicos, aminas, enoles
o fenoles. Preferibvlemente se emplean compuestos de
quelato de Cu, Ni, Zn o Co.

De la serie de estos quelatos me~
t4licos de aplicacion preferida sean citados los com
plejos de Cu, Ni, Zn o Co de acetilaoetona, benzoila
cetona, propionilacetona, 1,1,l-trifluorpenten=-2,4-
diona, furoilacetons, salicilaldoxima, 2-hidroxi-ace
tofenoxima, S-clorosalicilaldoxima, 2-hidroxi-benzo-
fenonoxima, 8-hidroxigquinolina, 4-hidroxibenztiazol,
N-nitroso~fenilhidroxilamine, gecido salicflico, sul-
furo de bis-(2-hidroxifenil), sulfoxido de bis=(2-hi
droxifenil), bis=—(2-hidroxifenil)-sulfona, 2'=hidro-
xifenil-bensztriazol, ditiocarbamatos o acidos de hi-
droxama,

Los complejos metélicos pueden =
contensr, por cade mol de metal, uno o dos restos or

ganicos en su molécula.
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Para el procedimiento de acuerdo
con la invencidn convenientemente se aplican isoindg
’
leninas que en una de sus formas bautomeras pueden -

. . ’
gser caracterizadas por la siguiente formula general,

5. En esta férmula, Ry y R, represen
tan substituyentes eventualmente enlazados entre s{
en forma de anillo, pudiendo tratarse aqui por ejemplo
de restos de hidrocarburos, tales como por ejemplo -~
los restos alquilo de bajo peso molecular, tales como
10. los restos metilo y etilo. Si hay una ligadura en -
forma de anillo de los restos Rl N Rz, por ejemplo -
anillos de 5 o 6 miembros, entonces los restos Ry y
R2 pueden formar tambidn, conjuntamente con los dos
4tomos vecinos de carbono, sistemas de anillos aro-
15. maticos, que en el caso dado pueden contener heterqé
tomos, tales como azufre o nitrdgeno. Estos restos,
a su vez, pueden estar substitu{dos ulteriormente, -
por ejemplo por restos arométieos, tales como restos
fenilo o alcoxi,
20, ’ ) El resto R3 puede representar por
ejemplo un grupo amino eventualmente substituido u -

otro vresto orgénico, tal como un grupo alcoxi,
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Los restos R4 y R5

tar también grupos amino eventualmente substitufdos

pueden represen

0 grupos alcoxi o bien los restos R4 ¥y R5 Juntos pug
den representar un grupo imino eventualmente substi-
tufdo. Ejemplos de isoindoleninas a aplicarse segin
el invento, estan descritos por Baumann, Bienert, -
Rosch, Vollmann y Wolff en Angewandte Chemie, afio 68
(1956), péginas 133-150,

Adem3s, puede aplicarse tales com
puestos que en el resto de isoindolenina contienen -
uno o0 dos grupos alcoxi, tales como por ejemplo los
grupos metoxi y stoxi, que eventualmente contienen -
substituyentes ulteriores, tales como por ejemplo -~
grupos ﬁidroxi.

Las indoleninas aplicadas segun el
invento, no necesitan ger utilizadas en forma purs,
sino que también pueden ser emnpleadas en forma de una
mezela, tales como las obtenidas por ejemplo en la -
preparacién & partir de los correspondientes dinitri
los,

Son ejemplos de las isoindolenines

aplicadas segin el invento, las sigulentes:

v W
.

4 /
) NH
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Los compuestos aqui citados pueden ser aplicados indi
vidualmente o en mezclas,

Como ya se ha menclonado, para te
filr, respectivamente estampar, son apropiados parti-
cuwlarmente materiales textiles de poliésteres, tales
como por ejemplo tereftalato de poliétileno o de 1,4-
bis-hidroximetileiclohexano y deido tereftdlico o po
licarbonatos hasta por ejemplo 4,4-dihidroxifenil-di
metil-metano, Ademds, son apropiados materiales de
fibras de 2 1/2- acetato de celulosa o triacetato de
celulosa o materiales de fibras de poliamidas,

El procedimiento es aproplado tam
bién para tefiir tejidos mixtos, tales como por ejem—
plo de poliésteres y algoddn. Para tefiir el compo-
nente de celulosa en los tejidos mixtos, se aplican
los compuestos orgénicos o inorganicos hidrosolubles
de Cu, Ni, Zn o c¢O, conocidos de la literatura.

Con el procedimiento segun la in-

vencidn se obtienen tefiiduras o estampados muy bri-

llantes de muy buena resistencia a la luz,

- : En sus detalles, el procedimiento
puede ser llevado a cabo de tal manera que se aplica

N 4 .
el compuesto metdlico organico segin procedimientos

conocidos a los materiales textiles sintéticos antes
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de la aplicacidn o simultdneamente con la aplicacidn

de las isoindoleninas y entonces se someten los mate

riales textiles a un tratamiento térmico.
En ésto, es ventajoso que los com
Sa puestos organicos de Cu, Ni, Zn o Co, estén presen-
tes en condicidn finamente dispersa, 1o qus se logra
por trituracidn o amesamiento de los productos en bru
to conjuntamente con agentes dispersantes.
Loe compuestos metdlicos orgénicos
10 pueden encontrar aplicacidn eh suspensidn acuosa neu
tra hasta debilmente 2cida. Preferiblemente se 1los -
aplican a temperaturas de 90-1302C al material a te-
fiir, A temperaturas de hasita 10690, en el caso de -~
materiales de fibras fuertemente ﬂidréfobas, por ejem
15, plo en el caso de materiales de poliesteres, policer
bonatos o triacetato de celulosa, es ventajoso agre-
gar las llamadss subsiancias portadoras. Son subs-
tancias portadoras usuales, por ejemplo tricloroben-
20l, diclorobenzol, difenilo, difeniléter, dsteres de
20. acidos carbox{licos o dcidos oxicarbox{licos. Ademds,
es conveniente agregar a los bafios de tratamiento -
agentes dispersantes; son apropiados productos corrien
' tes en el comercio, tales como productos de lejia de
desecho de celulosa de sulfito, productos de conden-
254 sacidn de alcoholes de elevado peso molecular y de -
6xido de etileno, éteres poliglicdlicos de amidas aro
maticas de Zcidos grasos, productos de condensacidn
de dcidos sulfonicos aromdticos o combinaciones con
éstos, Los compuestos organicos de Cu, Ni, Zn o Co

30, pueden ser aplicados fambién en formg de su suspenw
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sion o solucibh acuose a la temperatura ambiente por
impregnacidn de los tejidos en el Foulard. En este
caso es conveniente que a continuacidn del secamien-
to los tejidos sean sometidos a un breve tratamlento
5. con calor seco, por ejemplo a temperaturas de 140-21520
dentro de 30 segundos hasta 5 minutos. Con esto, los
compuestos metalicos en la proximided del punto de -
reblendecimiento de los materiales sintéticos se hacen
entrar en las fibras por disolucién; este proceso se
10, conoce bgjo el nombre "proceso termosol',
Las isoindoleninas pueden ser apli
cadas, conjuntamente con los compuesitos orgénicos de
Cu, Ni, Zn o Co o después de la aplicacidn de estos
compuestos, segﬁn procedimientos en si conocidos, por
15. e jemplo por impregnacién en el Foulard, a los materig
les a tefiir,

Para ello, las isoindoleninas con
venientemente son disueltas en agua bajo adicion de
disolventes orgénicos, tales como alcoholes, polialco
20, holes o polidteres, por ejemplo éteres poliglicdlicos.

Los bafios acuosos de impregnacidn pueden contener to
davia adiciones de agentes dispersantes, tales como
Urea.
Despuds de la aplicacidn de los -
254 compuestos orgdnicos de Cu, Ni, Zn o Co, as{ como de
las isoindoleninas como componentes de reaceion, pro

cede la condensacidn pars la formacion del correspon

diente complejo de ftalocianina por un tratamiento ~
térmico de los tejidos impregnados. Para ello, los

30, tejidos preliminarmente secados pueden ser sometidos
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por ejemplo a un proceso termosol a temperaturas de
140-2152C dentro de 30 segundos hgsta 5 minutos,

' Los colorantes de ftalocianinas -
formados sobre los materiales a teiilr, subsiguiente-
mente pueden ser sometidos a2 un tratamiento posterior.
usual. A los bafios de tratasmiento posterior conve-
niontemente se agregan agentes reductores, al objeto
de eliminar productos secundarios de reaccidn adheren
tes a la superficie de fibras.

51 se desea, sobre los materiales
& teilir pueden lograrse tambidn reservas, aplicéndose
& los mismos por ejemplo una reserva de estampado an
terior o posterior gue como componente activo contie
ne una amina alifatica, tal como por ejemplo dieti-~
lentriamina o etanolaminsa, que reaccionan con las -
isoinleninas bajo formacidn de productos de conden-
dacidn no tefiidas que son eliminados en el tratamien
t0 posterior de los materiales tefiidos. Las pastas
de estampado de reserva pueden contener también to~
davia otros colorantes para la obtencidn de efectos
de reserva de color,

Ejemplo 1

0,4 g de l:2~acetilacetonato de -
cobre en forme finamente "dispersa son introducidos =
bhajo agitacién en 1000 ml de agua que contienen 1l g
de un producto de condensacion de un acido naftalinsul
£énico con formaldehido. En esta dispersidn se tra-
ten 25 g de un tejido de un material de poliamida, -
en tal forma que se lo introduce en la misma en frio,

que se lo calienta dentro de 30 minutos a 1002C y que
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gse lo trata a esta temperatura todavia durente 60 mi

nutos. Después de un enjusgue en caliente, se seca
el tejido y subsigulentemente se lo impregna en el =

Foulard con la siguiente solucidn:

10 g de l-amino-3~imino~isoindolenina

5: 10 g de metanol
10 g de éter bencil~p-oxidifenilpoliglicdlico
30 g de trietilenglieol
fO g de trea
20, _870 g de ague
1000 g
Entonces se seca el tejldo a 60-702C
¥y subsigulentemente se lo calienta durante 5 minutos '
a 16020,
15, ' Después del enjuague, se somete el

tejido a un tratamiento posterior con 1,5 ml de écido
férmico y 1 ml de una solucidén de bisulfito de sodio
38°Be' en 1000 ml de agua durante 10 minutos a 802C,
Después del enjuague, se efectia una saponificacién
20.  gosa-alcalina y a continuecidn la terminacidn de te-
fiido.
Se obtiene un tefiido azul turqui
de muy buena resistencia a la lug y al lavado,
Si en lugar de 1 : 2-acetilaceto-
25, nato de cobre, se aplican iguales cantidades de los
gsigulentes compuestos, se obtiene un tefiido azul tur
qui similar:
1 ¢ 2-benzoilacetonato de cobre
1l : 2-propionilacetonato de cobre

30, cobre~l : 2-acetoacetato de etilo
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cobre-l,2-benzoilacetato de etilo

cobre~(1 : 2)-8-hidroxiquinolina
cobre-~l : 2-salicilaldoxima

Ejemplo 2

0,5 g de 1 : 2-salicilato de cohre
en forme finamente dispersa se introducen bajo agita
cidn en 1000 ml de agua que conticnen 1 g de un pro-
ducto de condensacidn de un acido naftalinsulfonico
con formaldehido ¥ 5 g de un oxicarbox{lato aromiti-
co. Se ajusta esta dispersidn con acido acético a un
pH de 4-5 y con ella se iratan 25 g de un tejido de
tereftalato de polietileno como en el Ejemplo 1.

Después del enjuague y del secado,
se impregna el tejido en el Foulard con la siguiente
solucions

20 g de l-amino-3-=imino-5-fenil-isoindolenina
100 g de metanol
40 g de éter bencil-p-oxidifenil-poliglicélico
30 g de trietilenglicol ’
T0 g de urea
730 m1 de agua
1000 g

Entonces se seca el tejido a 60-%090
y sSubsiguientemente se le calienta durante 1 minuto a'
2004C,

Después del enjuague, se trata el
tejido como en el Ejemplo 1 con acido formico y bisul
fito de sodio y, despuds de un enjuague ulterior, se
le somete a una saponificacidon a la temperatura de -

ebullicidn y a la terminacidn de tefiido.
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Puede efectuarse el tratamien.d -

del tejido de tereftalato de polietileno con la dis=-

persion de 1 : 2-salicilato de cobre también a 1302C

en recipientes de tefilr a prueba de presidn, en cuyo

caso no hace falta la adicidn del oxicarbox{lato aro

4

matico,

Se obtiene un teiflido verde de muy

buena resistencia a la luz y a la sublimacidn,

Ejemplo 3
Un tejido de triacetato de celulg

ga se impregna en el Foulard con siguiente solucidns
25 g de 1 : 2-acetilacetonato de cobre en forma
finamente dispersa
5 g de l-amino-3-imino~isoindolenina

20 g de l-amino-3-imino-5-fenil-isoindolenina
100 g de metanol .

40 g de éter bencil-p-oxidifenil-poliglicélico
30 g de trietanolamina

70 g de urea

10 g de dcido acdtico al 30%

700 ml de agua
1000 m1

Se seca el tejido a 60-T02C y sub
giguientemente se lc somete a un proceso,terﬁoaol -
durante 1 minuto a 2152C.

.Ibsbués del enjuague y de un tra-
tamiento reductivo posterior en caliente, asi como ~
después de la saponificacién, se obtiene un teiiido -
turqui{ brillante de muy buena resistencia a la luz -

. « !
¥y & la sublimacion.



0,4 g de 1 : 2-gcetilacetonato de
cobre en forma finamente dispersa se introducen bajo
agitacién en 1000 ml de zgua que contienen 1 g de un

5,  DProducto de condensacién de un Acido naftalinsulféni
co con, formaldehido y 5 g de un oxicarbox{lato aromg
tico. Se ajusta esta dispersidn con dcido acético a
un pH de 4 a 5 y con ella se tratan 25 g de wn teji-
do mixto de algodon y de tereftalato de polietileno
10, en tal forma que se le introduce en la dispersidén en
frio, que se le calienta en 30 minutos a 1002C y se
le trata ulteriormente a esta temperaturas dufante 60
minutos, Después de un enjuagne en caliente, se se-
ca el tejido y subsiguientemente se le impregna en -
13, el Foulard con la siguiente solucidn:
20 g de l-zmino-3-imino-5-metoxi~isoindolenina
5 g de metll-amino-acetato de cobre
20 g de metanol
20 g de &ter bencilep-oxidifenil-poliglicdlico
20, 30 g de trietilen glicol
70 g de urea
10 g de decido acdtico al 30%
_ 825 ml de agua
1000 g
25, Después de secarse el tejido y de
someterlo al procesc termosol durante 1 minuto a 2002C,
sigue el tratamiento reductivo ulterior con 2 g/l de
lojia sddica 38%°Be' y con 1 g/1 de ditionilo de sodio
durante 20 minutos a 802C en una relacion de bafio de

30, 1

30, Despuds del enjuague se saponifica.
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Se obtiene un tefiido vé"H@ tl;an$e
al azul de muy buenas propledades de resistencia.
Bjemplo 5
Un tejido de material de poliami-
5, de se tratan previamente, como se ha descrito en el
Ejemplo 1, con l:2-acetil acetonato de cobre, enjua~
gado y secado. Entonces se estampa el material con
la siguiente pasta de reserva:
50 g de una suspension de Oxido de cinc en agua
10, 1:1
B0 g de dietilentriamina
500 g de caucho cristalino-espesativo 1:2
_400 g de agua
1000 g
15. Subsiguientemente se seca y se ~
impregna, como se ha descrito en el Ejemplo 1, en el
Foulard con la siguiente solucidn:
10 g de l-amino-3~imino-~isoindolenina
10 g de metanol
20. 10 g de éter bencil-p-oxidifenil-poliglicolico
30 g de trietilemnglicol

’

70 g de urea

870 g de agua

1000 g

25.
’ Entonces se seca el tejido a 60-702C

y subsiguientemente se le caliente durante un minuto
a 170eC,

Después del enjuague, primeramente
se trata el tejido con 5 ml de deido clorhidrico con-

30. centrado en 1000 ml de agua durante 10 minutos a 808C,
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Despuds de otro enjuague se somete el tejido a una sa

ponificacién gsosa~alealina y a la terminacion,

Se obtiene wun tefiido azul turqui -
con dibujos estampados blancos.

S5i a la pasta de reserva se agre-
gan todavia 40 g del colorante azdico l-amino-3-cloro-
4-cizanobenzol-2-metil-indol, se obtiene un dibujo de
estampado smarillo brillante sobre un fondo azul tur
qui.

Ejemplo 6.

Se introducen 0,5 g de 1 : 2-aceti
lacetonato de niquel en forma finamente dispersa ba~
jo agitacidn en 1000 ml de agua que contienen 1 g de
un producto de condensacion de un dcido naftalinsulfd
nico con formaldehido y 5 g de un-oxicarbox{lato aro
mético. Se ajusta esta dispersidn con acido acético
a un pH de 5, entonces se agregan 2 g de acetato de
emonio, y con esta dispersidn se tratan 25 g de wn -
tejido de triacetato de celulosa como en el Ejemplo
1.

Después del enjuague y del secamien
t0 se impregna el tejido en el Foulard con la sigulen
te solucidn:

10 g de l-amino-3-imino-isoindolenina
10 g de metanol
10 g de éter bencil-p~oxifenil-poliglicdlico
30 g de trietilenglicol
’

70 g de urea

870 g de agua
1000 g .
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Se seca el tejido a 60-702C y sub
siguientemente se le calienta durante un minﬁto a -~
21080,
Después del enjuague y de un tra-
tamiento ulterior reductivo en caliente, asi como deg
pués de la saponificacidn, se obtiene un teftido tur-
qui brillante de muy buena resistencia a lg luz y a
la sublimacion.
Si se procede segin lo arriba in-
dicado y, en lugar del complejo de niquel, se aplican
0,5 g de cobalto-l : 2-acetilacetonato, se obtiene un
tefiido azul, Con la aplicacién de 1 : 2-acetilaceto
nato de cin; se obtiene un teiiido verde firante al -
azul,
Ejemplo 7
Un tejido de material de poliami-
da se trata preliminarmente con 1 3 2-acetilacetonato
de cobre, enjuagado y secado como se ha descrito en
el Ejemplo 1., Entonces se impregne el material en -
el Foulard con la siguiente solucidn:
40 g de nitrato de 2-amino=5-~imino=3-metil~4—gtile-
pirrolenina

40 g de metanol
40 g de éter bencil-p-oxififenil-poliglicdlico
20 g de trietilenglicol
25 g de trietanolamina
70 g de trea

133 g de agua

1000 g

Después de secarse el tejido y de



5.

10.

15,.

20..

25,

30,

- 16 -
335824

gometerlo al proceso termosol durante 1 minuto & .;02C,
se acidifica con ml/1 de écido‘olorhidrico concentqg‘
do a 802C y se saponifica.

- Se obtiene un teflido violeta de -
buenss propiedades de resistencia, .

Se obtienen tefildos violetas simi
lares si, en lugar de nitrato de 2~amino-5~imino~3-me
til-4-etil-pirrolenina, se aplica el nitrato de 2-ami
no=5-imino=3,4-dimetil-pirrolenina.

Con la aplicacidn de la 4~aza=l,3-
diimino-isoindolina o de su nitrato, se obtiene un -~
azul brillante tirante al rojo.

Se obtiene un azul marino con la
aplicacidn de la 1—amino-3-imino-4,7-ditio—4,5,6,7-
tetrahidro-isoindolenina,

Ejemplo 8,

Se estampa un tejido de material
de poliamida con la siguiente pasta de estampar:

50 g de l-amino-3-imino-~isoindolenina
100 g de formamids,
30 g de 1 : 2-acetilacetonato de cobre
20 g de acido cftrico
400 g de tragasanto
400 g de agua, respectivamente espesativo
1000 g

Después de la estampacidn se se-
ca, luego se trata con vapor de 0,2 atmdsferas de pre
sién reletiva, se enjuaga y se saponifica. Se obtie
ne un estampado azul turqul.

En lugar del tratamiento con va=-
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por puede efectuarse también wn calentamiento durante

5 minutos a 1502C en seco.
N O T A

Degcrita suficientemente la natu~

raleza del invento, as{ como la manera de realizarlo
en la préctica, debe hacerse constar que las disposi
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de -
modificaciones de detalle en cuanto no alteren su -
principio fundamental., También se hace constar que
el invento corresponde & una soliecitud de patente -~
presentada en Alemania con fecha 19 de Enero de 1.966,
bajo el nimero F 48 205 IVe/8m, acogiéndose por tan—
to a los beneficios que conceden los Convenios Inter
nacionales en vigor, slendo, lo que constituye la -
esencia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencidn por 20 afios en Lspafia Sobre: "PRQ
CEDIMIENTO PARA TENIR O ESTAVNPAR MATERTIALES TEXTIIIS
SINTETICOS"; caracterizdndose por lo siguiente:

l2,~ Procedimiento para tefilr o -
estampar materiales textiles sinteticos de polidsteres,
acetato de celulosa o poliamidas, caracterizado por-
que comprende tratar dichos materiales con compues-—
tos organicos de Cu, Ni, Zn o Co préciicamente inso-
lubles en asgua y con isoindoleninas de fdérmula gene-

ral,

R4 //35
Rl\g )G\N
|
Ré//‘ ‘*\.?gﬁﬁgﬁ?
R
3
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en la que Rl Yy R2 representan restos algquilo de ba-

jo peso molecular o en la cual Ry R2 conjuntanente
con los dos &tomos de carbono que lleva un enlace in
saturaedo, representan un anillo de 5 & 6 miembros -
que puede contener también heteroatomos y eventualmen
te substituyentes, y en la que R3, R4 ¥y R5 represen—
tan un grupo amino eventualmente substitufdo o un gru
po alcoxi y en la que R4 y R5 juntos pueden represen
tar un grupo emino eventualmente substitufdo, de las
cuales pueden obtenerse ftalocianinas bajo las condi
ciones del procedimiento de tefiir y/o estampar mate-
riales textiles, y subsigulentemente se producen so-
bre la fibra fteloclanines por un tratemiento térmi-
co0, eventualmente en presencia de agentes reductores,
28,~ Procedimiento para tefilr o es
tampar materiales textiles sintéticos; tal y como -

queda sustancialmente descrito en la presente Memo-

ria.

\\hs ig consta de dieciocho~
hojas, escrit v cara.

/s pe Firmado\F. Hernandez Rulz

i
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