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PATEBERNTE
DE PR
IFVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DT PREPARADOS DE  ° .
COLOR FIUIDOS, CONCENTRADOS", & favor de la firma suiza
J.R. GEIGY, A.G,, residente on BASILEA (Suiza).
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- MEMORIA DESCRIPTIVA

La prescente invencidn se reficre o nuevos
preparados de color liquidos, concentrados, de colorantes
bdsicos y un procedimicnto para su preparacidn.

Ademds sc roficre a un procedimicnto para

5 tefiir y estampar matcerial orgénico, on especial de material
fibroso que consta dc acrilonitrilo polimero y copolimero
bajo utilizacidn dc tales preparados dc color segun la inven-
cidn.

Es conocido que los colorantes bdsicos son en

10. general apropiados para producir tincioncs s6lidas sobre mate-
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rial fibroso que consta de acrilonitrilo polimero o copo- .
limero. Ia mayordia de estos colorantes bdsicos se hallan aﬁ
el morcado hasta el presente en forme de polvo fuertemsnte'Pul

verulento., El trabajo con polvos do colorantes fuertemente *pul

verulentos, que ademds la mayorfa son de color solamente fﬁéf%e,

requiere 1o utilizacidn de dispositivos de proteccidn corres~

A b

pondicntes. Asi, ol porsoncl debe llovar por cjemplo mascarillas
antipolvo, que 1o mayoria son entiligiénicas, o precisan d;Ls-
positivos de vontilacién de coste olevado. Ademds los coloran
tes finamentc molidos, en el almacencmionto en atmdsfera hi-
meda tienden fécilmente a la formacidn dc terrones de coloran-
te.

Ldemds os & menudo dificil diluir en agua colorantes
bdsicos en forme de polvo ya gue s¢ humcdecen mal y formon teffg
nes 2l adicionar agzua. Ia preparaciég de bafios de color se di-
ficulta por ello y a menudo néHtlia x7F engorroso:

Existe por lo tanto cn la tintoreria la nccesidad de allanar
lo més totalmentc posible esta desvontaja;

Para cste objeto ya se han realizado diferentes pro-
posiciones. Asi se ha recomendado llevar al mercado colorantes
bdsicos en forma de soluciones concentradas que muestran en subs-
tancia particulas en disolventes orgdénicos, Sin embargo, tales
soluciones de colorantes bdsicos poscen varias desventajas. Estas
soluciones se secan facilmente en depdsitos abiertos. Ademds

.

existi en tales soluciones concentradas de colorantes bdsicos,
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en especial cuando se oxponen a fucrtes fluctuaciones de tem}-
peratura el peligro de que los colorantes disuclios a tcmpg?ag
turas inferiorecs sc scparcn por eristalizacidn on forma de ;.
cristales proporcionalmentc mds grucsos, que lucgo bajo cir- |

PP

cunstancias de almaccnaje todavia aumentan, por 1o cual las - -

-

soluciones so auiocmpobrccgn de colorantc, lo quo dificulta ..
Pna nueva roprecuceidn de/ 3reparaci6n de colorante de la .,
composicidn que sc pretonde. Al tefiir con tales solucioneé';’
parcialnente cg;stalizadas se dan lucgo tinciones fdcilmente
irregulares o incluso formacidén de manchas.

Ahora sc ha hallado nuevos preparados de color de
este tipo dc colorantes bdsicos de consistencia liquida, concon
trada, que cstén cxontos en escneia dc las desventajas arriba
citadas,

’

Estos nucvos preparados de color, liguidos, concen-
trados, sc¢ caracterigzen por un contonido én

2) sal de colorantc catidnica,

b) por lo menos una sal acuosoluble, que consta del anidn de
un deido mono o polibdsico, inorgénico‘u orgdnico, cuyo
deido libre muestra unwelor de pKg de 4,8 a lo suno y del
catidn de una basc mono o polidcida, inorgdnica, cuya base
libre rmestra un valor do pKﬁ de 4,8 a }o suno,

¢) por 1o menos un deido mono o polibdsico, inorgdnico u orgd-
nico, cuyo valor de pK, asciendc a 4,8 2 lo sunmo,

) A
d) por lo menos un ostabilizador catidnactivo o np iondgeno,
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vy eventualmente otros agentes auxiliares, en donde la concehtra

L ]

»
cidn de sal se producc elevada de forma que el colorante egfd,
escncialmente sin disolver. e

En los conceptos previamente utilizados de valox

!lt‘h

pKﬁ para deidos o bien valor pKﬁ para goses, so trate de lab’,

Y,

logaritmos negotivos usuales de las constantes de disociapiﬁn

“r 8 ¢

para caracterizar dcidos y gases (vdéasc por cjomplos A, Stiegor,

" e s

Elektrochomic, pdgina 129 y sucesives, Rascher Verlag Ziirich).
Tos aniones de las sales acuosolubles wtilizables
segin la invencidn se dorivan en princr lugnr de deidos minera-
les mono o polibdsicos, inorgdnicos, por ojemplo de dcido clor
nidrico, decido bromhidrico, del.deido nitrico o del deido sul-
firico. Sin cmbargo tombidn pucden prioccder de deidos carboxi-
licos mono o polibdsicos, orginicos, cventualmente substituidos.
Como talos pueden cntror cn consideracidn sobre todo, deidos
monocarboxilicos cventualnente substituidos, inferiores, por
cjemplo hidroxilo-substituidos, dcidos dicarboxilicos y tricar
boxilicog alifdticos, infcriores, cventualmente substituidos
mnediante grupos hidroxilicos y dcidos nonocarboxilicos mono-
ciclico-aromdticos. Cesores de anioncs apropiados son, en el
caso de deidos grasos inferiores, por ojemplo el deido férmico,
el deido acético y ol deido glicdlico, on ol caso de dcidos
dicarboxilicos insubstituidos, por ejomplo el deido oxdlico,

¢ .

el deido maldnico, ol deido suceinico, ol deido maloico, el
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deido fumdrico, ol deido glutdrico y ol deido adipico, on el

cagso de deidos dicarboxilicos y tricarboxilicos substituidos

DN S VT

nediante grupos hidroxilicos, por ejomplo cl dcido tartdrico

y el deido citrico., Como aniones de dcidos carboxilicos

.

7 AN

5. arondticos mononuclearcs son apropiados, por ejemplo, los del.-

P g

o dcido benzoico, dol deido clorobonzoico, del dcido metilbois .

zoico y del deido salicilico, ‘

Como cationes de sales acuosclubles utilizables gqun

L

g la invencidn, pucden cntrar en considcrocidn los iones alcalino-

10, netdlicos, como los iones de sodio y potasio, los iones de meta-
les alealinotdrroos, como los ionos dc magnesio, calelo o zine,

- asi como tambidn logs ionos de aluminio.

Como salos acuosolubles de deidos poliBdsicos inorgd-
nicos ¥ orgdnicos pueden uwtilizarse asirmismo segin la invencidn

15, sus sales dcidas. Sin cmbargo son ventajosas las sales neutras.
Ejenplos de sales inorgdnicas apropiadas son en cspeeial las
sales alcalinometdlicas o amdniecas noutras de deidos fuortes,
inorgdnicos, nmono o dibdsicos, como jpor c¢jemplo, cloruro sdédico,
potdsico y amdnico; yoduro sddica, potdsico y amdnico; ni-

20. trato sédico, potdsico y amdnico, sulfoto sédico, potdsico y and
nico, o bion meczclas dc los nismosy ejomplos de sales apropiadss
dc dcidos orgdnicos son en cspecial las sales alcalinometdlicas
de decidos grasos inforiores, sobre todo acetato sddico y potd-
sico.

25, Por el contenido requerido Gel preparado de color se-
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gin la definicidn én wn 4eido mono o polibésico, inorgdnico W ..’

orgdnico con un valor de pK de 4,8 a lo sumo, se establllza'el

colorante bdsico en el concentrado acuoso. E1l contenido de'.:'“

LR
Vg

dcido se elige con ello ventajosamente, de forma que el pre-).

s

parado de colorante liguido, concentrado, muestra un va-

kY
A IR RN

lor de pH de 2 & 5, Como deidos inorgdnicos utilizados segiy

L

12 invencidn son en especial apropiados los dcidos mineralqsg,
como el deido clorhidrico, el dcido bromhidrico o el deido ;:m:
sulfirico, Sin cmbargo se utiliza con ventaaa deidos organlcos,
en especial deidos carboxilicos alifdticos 1nfer10res, como el
deido férmico y sobre todo el deido acédtico.

Preparados de color segin la invencidén contiencn
ademds por lo menos un estabilizador cationactivo o de prefe-
rencia no iondg zeno. Como estabilizedores cationactivos pueden
entrar en considcracidn aminas y sobro todo poliaminas, que
macstran dos o mis £tomos de nitrdgono baslco, de preferencia
de 2 2 5 dtomos dc nitrdgeno cuaternizado parcial o totalmente,
una cedena de dtor de poliglicol y por lo menos un substituyente
lipéfiJo. En las poliaminas se trata cn espeeial de compuestos
de polialquilen poliemina, cuye parte alquilénica consta de
preforencia de grupos 1,2-c¢tildnicos o de 1,2-propildnicos o
1,3~propilénicos, asimismo por ejemplo dc compuestos de
dietilentriamina, trictilentetramina, tetraetilenpentamina, o
dipropilentriamina. Como substltuyunto lipéfilo muestra un
dtomo de nitrdgeno do estas poliaminas, un radical alquillco,

alquonilico o acilico en especial de 10 a 20 dtomos de car-
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bono. Ejemplos de tales radicales son cl radical %etradecilibo,
hexadecilico, octadecilico o eicosilico, o bien el radical .:

oleflico, miristoflico, lauroflico, palmitoilico, estearoilito,

*e s

oleilico, cadonas de éter de poliglicol de poliaminas utiliza-

bles segin la invencidn muestran de 3 a unos 100, de preferer-

cia de unos 10 a 50 grupos de alguilcnoxi, en primer Iugar‘-a'

grupos etilenoxi, que pueden estar c-alquilo o c-arilo-substi-
tuidos en forma combinada. Como compucsto en especial veﬁihﬁoso
sc cita por ejomplo la N~octadccil~-dictilentriamina permetilada,
que se hizorreaccionar con 15 a 20 equivolentes de dxido de
etileno.

Como cstabilizadores no iondgonos son en especial
apropiados los productos de adicidn de dxido de ctileno de
radicales hidrocarburos alifdticos cen especial tensioactivos
de compuestos hidroxilicos, carboxilicos, aminicos o amidicos,

o bien mezclas de talcs meterias, orgdnicos, que muestran

en total por lo mcnos 8 dtomos do carbono, que se obticnen,
cuando se adicionan por lo menos 3 equivalontes y de prefereoncia
mds de 4xido de ctilenc, con lo cual pucden sintetizarse
epdxidos substituidos singularmentc, como éxide de estireno

y oxido de propilenc. Como matericsde bage pucden entrar en
consideracidn aleoholes grasos superioros, es decir alcanoles

y alquenoles con 8 o 20 dtomos de carbono, deidos grasos con

8 a 20 dtomos de carbono, alguilfenoles con uno ¢ varios subs- -
tituyentes alquilicos, ¢l cual o bien los cuales muestran

8 dtomos de carbono por lo menos juntos, amina mono o polibd-
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sicas, primarias o sccundarias, que muestran radicales de

hidrocarburo alifdticos y/o cicloalifdticos de 8 dtomos de '
‘ 2

carbono por lo menos, en especial aquellos radicales que %

£8.4 7

mestran aleanolaminas, ademds aleanolamidas, aminoalquilamides

y dsteres aminocalquilicos de deidos corboxilicos alifdticos,,,

superiores y de deidos ariloxicarboxilicos alquilados superigris. %:L

El mimero de los grupos alquilenoxi en cstos éteres de poliglicol
L ] L]

debe otorgar estas propiedades hidrdéfilas y debe ser lo Sufidsre

408 1_

ciente grande para que los compuestos sean dispersobles por R

lc menos fdeilmente cn agua y de prefercncia sean solubles en e

ke At

ella. Segin la clasc y la composiciln de la parte lipdfila
de estos compucstos cl nimero de los grupos alquilenoxi debe

ascondor, como minimo o 3 grupcs etilenoxi, en especial de 5

epes weome s

hagta 100, y de precforencia de 5 a 20, Es con especial venta~
joso la utilizocidn de la mezcla térmica de estas materias,
Preparados do color segin la invencidn especialmente
valiosos contienen como cstabilizadores, étercs de poliglicol
de alcanoles, alquenoles ¥y alquilfenolos; que muestran radica-—
les de hidrocarburos alifdticos de on total 8 dtomos de carbono

por lo mcnos y 4 cquivulentqs de 6xido de etileno por.lo menos.

R

En espccial favorables son los productos de adicidn de 4 a 20 ;2»
moles de dxido do otileno en un aleanol con 8 o 18 diomos de

carbono, como hexadecanol, que es una mezela de aleohol graso
conocido bajo el concepto mixto'"aloohol graso del aceite de |

coco", o bion en un alguilfenol, cuyos radicales alquilicos
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mestran en total por lo menos 8 dtomos de carbono, por ejempib

*aw
»

en octilfenol, nonilienol o di-tercibutilfenol. ,
g Como otros agenteé auxiliares pu?den contencr esto%‘?
'S@ preparados de color 1liquidos, concentrados, segin la invencidn,
5, por cjemplo productos de condensacién dc dcidos naftalinsulfd="

nicos con formgldchido; espesantes como harina de algarroba,. .

PR

algquilecelulosas o goma crital; anticspumantes, por ejemplo ’, - |
alcoholes grasos supcriores o dstercs de deidos grasos de f}:]
alto peso molecular, ademds también agentos para la mejora de
10, ‘textiles, como qptiestdticos, o ablandadores.
Como sales do color catidmicas, los preparados do
: color segﬁn la invencidn contienen sales y salos dobles
| usuales, por cjecmplo sales dobles dc haluros metdlicos, como
salos dobles de cloruro de zinc, coloraates catidnicos de
: 15, clases diferontcs, cn cspecial sales de colorantes mdtilicos
_é o bien azametilicos, que muestran un grupo de cicloamonio,
por ejomplo un grupo indolinico, pirczolinico, imigazolinico,
triazolinico, tetrazolinico, oxdiazolinico, tiodiazolinico,

oxazolinico, tiazolinico, piridinico, pirimidfnico, pirazinico.

S

2n. Tios heterociclos citados pueden substituirse eventualmente en

forma no iondgena y/o condensarse con znillos aromdticos. Ade~

’ ’ ' - £ - . s 7
mas pueden entrar en consideracion asimismo colorantes catid-

T RIEIRCTIG JONE. SN

nicos de la serie del difenilmetano, trifenilmetano, oxazina,

y tiacina, asi como finalmente sales Go color de la serie

o B S sy

25, arilazo y aniraguinon® con grupos dmicos externos, por cjemplo

BN}
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un grupo alquilamino o un grupo ciclaomonio,
En la porte éegﬁn la dosis en sglide colorante :

cotidnico en preparados de color ligquidos, concentrados, segﬁﬁ-.

la invencidn, asciende por lo menos a un 10% g de preferencia: -

del 10 al 30%. 1 grosor de particula de las particulas de qory

e

lorante asciende ventajosamente o unos 0,5 a 5 micras, en . '

R

donde las particulas mayores ftienen el peligro de lea sedimen= -

Yoo o

tacién de una parte dcl colorante cn el proparado. IR

. T o
"o 40

El contenido de sal segun la dosis en preparados
de color debe oloéirso tan elevado por lo menos que el ¢colo-
reante bdsico s¢ prosente esencialmentc no disuelto, E1l contenido
minimo necesario para la preparacién de preparados de color
liquidos, concontradcs, segin la invencidn depende por una parte
de 1a solubilidad ol agua del colorantc bdsico utilizado
¥. por otra parte de las propiedades de solvatacién de las
sales wtilizadas. En casos dcseados so requiere ung  con-
centracién de sal del 3%. Los preparcdos segin la invencidn
contienen de preferconcia un contenido do sal de aproximadamente
5 a 15%. Un contenido de sal del proparado de color nocesario
mds clevado que 1o obtencidén de una precipitacidn drdsticamente
total del colorantc bdsico c¢s en general de evitar, ya que de
lo contraric puedé prescntarse dificultades en 1o solubilidad
de los preparados de¢ colorante.

Lo partc segin la dosis en un dcido con un valor de
PKg de 4,8 a lo sumo on preparédo de color, asciende & aproxi-

madamente del 1 al 5% en peso.

A e W HGSE e

H
B}
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La parte scgin la dosis on cstabilizador cationaotivé;
0 no indgeno en preparados scgun la invencidn asciende a unos..
0,5 a 15% en peso, sin embargo de preferencia de 2,5 a 10% en.

peso., .

El contenido cn agua segin la dosis, do preparados.

de color ligquidos, concentrados, segin lo invencidn asciende ha-

bitualmente de 40 a 80% on peso, de prefcrencia entre el 60y

80% en peso, .

. P

Los preparados de color ligquidos, concentrados, dﬁéJ
ge acreditan como cspecialmente bucnos, conticenen:
aproximadamentc de 10 2 30% de sal dc colorante catidnico,
del 5 al 15% de una sal alcalinomctdlica o
aménica inorgdnica, acuosoluble,
en especial cloruro sédico,
del 1 al 5% deo un dcido graso inferior, orgé-
nico en cspccial deide acido aeético,
dcl 2,5 al 10% de un cstabilizador no iondgo-~
no de la clase del dter de poli
col dc a}cohol graso y
del 40 al 80% de cgua,
calculada sobre ¢l peso total del preparads de color de 100%,
Los preparados de color liquidos, concentrados,
segin la invencidn, sc preparan éonveniontomente nediante mezecla
con agitacidn de 1z sal de color catidnica o bien colorante
catibénico, de proforencic en forma de torta imeda, o también

> : « 2
como polvo o como solucidn o bien suspensidn acuoso en la
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mezela de los otros componentes, que coneta de una solucidn der

T

sal acucsa (b), dcido (c) y estabilizador (d) a temperatura -
ambiente o a temperatura elevada de preforencia no superior-a:

* AT 3

502 C, bajo utilizacidn de dispositivos de mezecla usuales en la

K}

L4 1‘4-‘
téenica, como mecanisnos batidores, homogeneizadores, o aparatos

L4

M
emasailorea por ejomplo agitadores rdpidos, turbomezcladores o
LR

amasadores, Bn verios wasos es ventajoso mezeler agitando s« =

e
la dosis principal del cstabilizador primoro tras la homogehod-
zacidn de los componcntes en el preparado. A menudo tambidn se

muestra como convenicnte, realizer simultdnesmente una divisidn

necédnica del colorantc bdsico bajo acceidn dt esfuerzos corfantes,

por cjemplo bajo utilizacidn de cucrpos molituradores, coro arena
de cuarzo o perlas de vidrio. Ia operacidén de mezcla finaliza
cuando se alcanza la tobal homogencizacidn, para lo cual se
precisa dc 4 a 6 horas,

Frente o los colorantes bésicos en forma de polvo,
los preparados de coler liquidos, conccntrédos, segin 1la inven-
cidn tienen sobre todo la gran ventaja de Que se dejan llevar

a solucidn sin ninguno dificultad mediante la adicidn de agua

fria o caliente. ¥n comparacidn con soluciones concentradas pro-

citadas se caracterizan por las ventajas siguicntes: los prepa—
rados de color segin la invencidn no tionden a formar sedimento
¥ se pueden conservar durante varios meses. Son ampliamente
insensibles sobre todo frente a oscilaciones de temperatura

v ademds el colorante bdsico no disuelbo, dispersado no por

4

cpm a4
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ello se deposita y no muestra ninguna tendencia a separarse

por cristalizacidn parcialmente, Ademds los concentrados se-,

»¥ s

E

gin la inveneidn no son higroscépicos y no tienden tampoco & *

secargse, lo cual cstria on especial las soluciones concentra-'

Fae s

das conocidas.

* -

Los concontrados segin la invencidn reprosentan ..~

b4y

preparados de calor listos para su uso, Pueden utilizarse ', ."
con agua diluidos dircctamente (ventajosamente en proporciéﬁr;:'
de 1:10 por lo monos) como bafios paralteﬁir y estempar materia~
les orgdnicos, como cloro, lana, seda, acetato de celulosa,
algoddn al tenino y cn cspecial para teiiir y ostampar material

fibroso de acrilonitro polimero y copolimero., HNediante mezcla con

»agitacién de los preparados en soluciones acuosas diluidas, que

conticnen espesantcs apropiados, se¢ obticnen concentrados de co-
lor estables que son apropiados principalmente para la adicidn on
el procedimiento continuco de tefiido y cstampado.

Los ejomplos siguicntes ilustran la invencidn. En

ellos las temperaturas sc indican an grados Ceclsius.

EJEMPLO 1

En'una solucidn de 45 gramos de cloruro sédico, 20
gramos de deido acético y 30 gramos de un Gter de poliglicol de
alecochol graso, obtenido mediante condonsacidn de una mezcla de

alcoholes grasos que muestran de 11 a 18 dtomos de carbono con lo
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dosis doble on peso de Oxido de etileno on 300 gramos de &&ud, se

introduce bajo agitocidn 360 gramos do torte himeds de coI&i

rante, que se sintetiza a pertir de 120 gramos del colorqgﬁe;

de la férmla ) _ ass
R ) i
\1/ . - . 1 A
X G Zn013m
_ 4

24 gramos de cloruro sédico y 216 gramos de agua, y se homoge-
neiza durente 4 horas.

El preparado de colerante liquido, concentrado, azul
oscuro, preparado de esta forma, ces cstable en el almacenado y
estd listo para cl uso dircctamente. Al vorter sobre el prepa—
rado 100 veces la dosls de ague fria o caliente y al adicionar
agentes auxiliarce uguales en la tintorewoio /sgbtiene un bafio
Aircotamente ubilizable para tefiir fibras de acrilonitrilo en
bafio corto. | )

Como fibras acrilicas, que pucden tefiirse o bien es— .

tamparse bajo utilizacidn de los preparados de color anteriores,

son en cspecinl apropiadas aquellas a partir de acrilonitrilo

3
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de cadena larga, polimero y copolimero, que contiene "lugay éé
para colorante" decido. Tales fibras conston por ejemplo de~:

pollaorllonltrllo con un grado de polimcrigzacidn de aproxirfadamentc

wa , 2

35.000, que contiene aproximaodamente 150 milimoles de grupos,
carboxilicos y ningin grupo sulfdnico on cndq 100 gramos de flbra
(" COURTELLE" C:) do la firma Comnrtoulds Ltd., Coventry, Ing“atorra).
Otras fibras acrilicas utilizables sogin la inven01on conot.n do
poliacrilonitrilo do grado de polimerizacidn similar, pero con
unos 40 a 50 milimoles de grupos sulfdnicos y de 15 a 20 mlllmo-
les dc grupos carboxilicos en cada 100 _gramos de fibra (“ORLON"(:)
la firma E.I. Du Pont de Nemours & Co., Wllmlngton, Del., USA§,
ademds "ACRILAN" ® de la firma The Chemstrand Corp., Dekatur,
Alobane, USA, quo consta de un copolimoro de aproximadamonte el
85% de acrilonitrilo dc aproximadamentc ol 15% de wcetuto vini-
lico, o "DRALON" (:) de la TFarbenfa brlknn Bayer, Dromagen, Aloma-
nia; que- consta de 85p ¢ acrilonitrilo, aproximadomente del 5 al
10% do acetato vinilico y aproximademento del 10-15% de vinilpiri-
dina, °

Otros »reparados de color de calidad similar se obticnen
de esta forma y bajo ias nismas condicioncs que las descritas en
el ojemplo precedcnte; cuando se ut%liza cn luger de 30 granos
de éter/ggliglicol dc aleohol graso, 25 zramos de un éter de
poliglicol de nomilfenol, cuya cadena de Ster de poliglicol consta
de 8 a 12 grupos de ctilenoxi, o 12 gramos de un producto de con

densacidn de N-octadoeil-diotilentrianine con la dosis doble on
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peso de dxido de etileno, o 20 gramos del producto de condégéa—

i)
L )
3

cidén de dcido olefco y dxido de etileno (proporcion molar 15?55) .

0 30 gramos de N-octadecil-dietilentriamina permetilada, qué mues-

“re

tra une cadena de éter de poliglicol con 15 a 20 grupos de ghileno-
xi, ‘“ 5

Si se substituye en el Ejemplo anterior, los comééégnp
tes de colorantce de la torta por dosis correspondientes de:iéé

E]

sales de color catidnicas indicadas en la columne 2 de la §igﬁien~
te Tabla I y se proccde usualmente como se indicada en el Ejéhplo,
se obtiene preparados de¢ color asimismo estables al almacenado y

listos para el uso directamente.

P OO A A AT
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EJEMPLO 4.1

LS

.
LN

75 gramos de cloruro sédico, 20 gramos de dcido .

“n oA

acético y 5 gramos de un éter de poliglicol de aleohol grago,

c oy K
obtenido mediante condensacidn de unc mezcla de alcoholes gra-
sos que muestran de 1l a 18 4 omos de carbono con la aosiéﬂab—
ble de 6xido de etileno, se disuclven cn 500 gr%mos de agu&.

2% %0

En esta solucidn se introduce bajo agitacidn y a temperatur&
REEY]

ambiente 360 gramos de torta himede de colorante, que consts

de 120 gramos del colorante de la férmula

@

1

N =N, /’ \\¢ '-N( CZHS )2 ZIlCl3 D
\
\;:::J
CHE

CH3\\\\*£-_*
/1 /i
I

—

24 gramos de cloruro sddico y 216 gromos de agua y se homogelnl
za durante 5 horas. A continuacidn sc adicionan todavia 27 grom~
mos de éter do poliglicol de alecohol graso arriba citado y se
agita durante una hora. El preparado @c color asi obtonido cs
muy estable; el colorante no disuwclto, no sedimenta y en el al-
macencdd tampoco muestre ninguno tondencio a la precipitacidn
por cristalizacidn., Mediante vertido del colorante enll,OOO

veces la dosis de agua fria se obticnc un bafio directomente uti-~

L
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lizable para tefilr fibras acrilicas en gran baifio. ; o
Se obticnen otr&s preparcdos de color cuando se f%a—

baja segin las indicaciones del Ejemplo 41, pero sin embapgo sc

utiliza en lugor de %5 gremos de cloruro sddico, 180 graméé‘

de cloruro potésicp, 80 gramos dc cloruro amdénico, 65 gréﬁés

de nitrato sddico, 110 gramos de sulfato sédico, 150 gramos

de acetato sédico, 40 gramos de tartroto potdsico sédico, 89

gramos d¢ cloruro magndésico, 75 gramos dec sulfato de ziné;

40 gramos de sulfoto aluminico, 60 gramos de partrato poiﬁéico,

70 gramos de citrato potdsico, 65 gramos de oxalato amdnico y

se procede usuolnente como se describe cn el Ejemplo
EJEMPLO 42

36 gromos de cloruro sédico, 5 gramos de deido f£ér-
nico y 30 grenos de un éter de poliglicdl, obtenido mediante -
condensacidn de una mezela de aleoholes grasos que muestran de
11 o 18 dtomos de carbono con la dosis doble de 6xido de eti-
leno,sc disuclven en 410 gramos dc agua. A este solucidn se
odicionan 200 granos de perlas de vidrio con un didmetre de
aproxinadamente 1,5 milimetros y & continmacidn bajs agitacidn

120 gramos del coleorante de la férmula
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y la suspensidn deo colorante se agito durante 30 horas o~ ten-
peratura ambiente, A continuacidn se odicionan 200 gremos de
agua y se separan las perlas de vidrio del colorante finamentc
dividido, no disuwelbo mediante filtrocidn del género del mollno
sobre un tamiz de cobre cuyo ancho de mallas asciende a 0,5
milimetros. Se obti?ne de este forma vn preparcado de color
1iguido, concentrado, cstable y honogdéneo. Tras cl vertido

del preparado sobre 1000 veces la dosis de agua y tras adicidn
de los agentes auxiliarcs usuales ocn la tintoreria, se obtiene
un bafio directancnbte utilizable para teilir fibras de acriloni-

trilo polimero y copolimero.
EJEMPLO 43
8 gramos del preparado do color preparado segun ol

Ejemplo 1, asi como 40 gramos de deido acdtico (£0%), 50 gra-

mos de sulfato sddico y 10 gramos de un producto de adicidn
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cuaternizado con sulfato qimetilioo, de 15 a 20 squivalepfes

v a?

de dxido de cbileno en N-octadecil-dictilentriomina, se dis

-
”

suelven en 5.000 cc de agua, Sc introduccp a 602, 100 grémos
de hilos de polimcrilonitrilo ("ORLON" 42 ), ol bafio se.ca-
lienta en el término de 10 minutos a 80¢, lucgo se eleva ié
temperatura del bado 3 grado por minuto hasta ¢l punto @c_!:
cbullicién y se doja ol material a csta tomperstura en el -
baflo durante 2 horas. Se deja enfriar cl bafio en el cursd de
30 minutos a 602. El matcrial asi tefiido se rotira 1ueg5 f a
continuacidn sc cnjuagn con aguz tomplada y fria. So obtiene
hilos de poliacrilonitrilo tefiidos dc color azul muy uniforme.
Los preparados de color relacionados en los ofros ejemplos
don siguicndo lo antorior proscripeidn, tinciones de igual

calidad sobre fibras de poliacrilonitrilo.

EJEMPLO 44

Tejido de poliacrilonitrilo, como "ORLON" 42—, sc
impregnen cn un fular 4 409 con un hafio de la composicidn si-
guiente:

S¢ disuclven 20 gramos del preparado de color obteni
do segun ¢l Ejcmplo 42 cn una solucidn cspesante, que consta @o
5 gramos de- espesante de harina de algarroba y 885 cc de agua,
¥y lucgo so trata la solucidn con 50 gramos de deido acético
(@1 80%) y 30 gromos de dictonolamida del deido graso de

aceito de coco;
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El tejido cxprimido a aproximedamente el 120% se oy

porize durante 30 minutos o 1022, E1 gdénero tefiido se enjuaga
con agua, sc saponifica y se scca., Se obtiene bajo estas condie
Nty "

ciones una tineidn amarilla muy homogénea, K

R
ES

Si se utiliza en el Ejemplo anterior en lugar de tejido

de poliacrilonitrilo, tejido de acctato de celulosa y se prccede

b -
«a”

usualmente como sc¢ indica en el Ejomplo, se obtiene una tineidn

a4 N

amarilla especialmente ruy hormegénoa.

9
KA
. »

.
Los proparados de color descritos en los otros Ejcmplos

da, segin cste rocedimiento, tinciones de igwal calidad.



P TR SN,

5e

10,

15,

20.

FOTA ,

Deserilo el objeto del presente invento, se declaran

mievas y de propic inveneidn, las siguientes reivindicacio-

nes, con prioridad de la solicitud de patente suiza num.

8417/66 decl 9 de Junio de 1966,

1., Procodimiento para la obtencidn de preparuados
P Tl

de color fluidos, concentrados, caracterizado por que se

honogeiniza une sal de colorante catidnico o bien un colo-

rante catidnico con

b)

c)

d)
e)

por lo menos una sal acuosoluble, que consta del

anidn do un deido nono o polibdsico, inorgdnico u or—
génico, cuyo decido libre ruesbra un valor de pKé de 4,9
a lo sumo, v del catidn de una base meno o polidcida,
inorginica, cuya base libre rmestra un valor de pKy de
4,8 & lo sumo,

por lo monos un 4cido nono ¢ polibdsico, inorgdnico u
orgdnico, cuyc valor de pXg ascicnde a 4,8 a lo suno,

por lo nenos un estabilizador catidn activo o no iondgenc

agua

y oventualmontc otros agentes suxiliares, con lo cual se

clige elevada la concentracidn Ge sal, de forma que el colo-

rente es en ¢scneia insoluble,
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2. Procedimiento, segin la reivindicacidn 1,--

L ®

a

. .(!"
caracterizado por comprender un contenido en .

- oaY

a) sal de color catidnica,

b) por lo menos una sal acuosoluble, que consta del aﬁi&h
de un dcido mono o polibdsico inorgdnico u orgénico, cu~
yo deido libre muestra un valor do pKy de 4,8 a 1& *s{m?,
y del catidn de una base mono o polibdsica, inorgﬁﬁléa,
cuya base libre muestra un valor de pKé‘de 4,8 a lé:%umo,

¢) por lo menos un dcido mono o polibdsico, inorgéniéﬁ{é
orginico, cuyo valor pKy asciende o 4,8 s lo sumo,

d) por lo menos un estabilizador catidn active o no iond-
geno,

8) agua

y eventualmente otros agentes auxiliares, con lo cual se

elige elevada la concentracidn de sal, de forma que el

colorante es en esencia insoluble,

3. Procedimiento, segin b reivindicacidn 2,
caracterizado por un contenido de una sal alcalino metdli-
aa o aménica, neutra, acuosoluble, de un deido mono o poli-

bdsico, inorgdnico.

4. Procedimiento, semin la reivindicacidn 2,
caracterizade por un contenido en deido férmico o dcido

acético.,

5. Procedimiento, sogin la reivindicacidn 2,
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2 3 4
coracterizado por un contenido de un estabilizador no iono-

geno, )
6. Procedimiento, gegin las reivindicaciones

2 a 5, caricterizado por un contenido en cloruro sédico

como sal acuosoluble (b), decido acdtico como deido (e) y

un éter dc poliglicoro de alcohol graso como estabilizador
no iondgeno (d). : o

7. Procedimiento para lo obtencidn de prepdrafos

de color fluidos, concentrados.

Segin sc deseribe y reivindice en la presente
memoria descriptiva que consto de 31 hojas foliadas y eg—-

critas & mdguina por una sola cara.

Mndrid, a 9

Do

bumedo JOME RODRIGUEL
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