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Constituye el objeto de la presente inven-
cidn un procedimiento para tefiir materiales de fibras
sintéticas o de mezclas que cantengan fibras sintdti-~
cas con colorantes aprépiados para ello, segln el

procedimiento de impregnacidn con subsiguiente trata-



5,

10.

15,

20,

25,

30,

25 , :S 23 é% () - 5 ADATEN
miento térmico; el procedimiento osta caracterizado
porque el bafio acuoso destinado para la impregnacidn

contisne, ademds de los colorantes, compuestos de

fésforo de la formula

en la cual X, Y y Z independiente uno de otro signi-
fican un resto alguilo, arilo, aralquilo, aroxi y/o
aralcoxi eventualmente sustituido por, por ejemplo,
halégeno, clano o grupos amino, pudiendo dos de los
tres simbolos X, Y y Z formar también con sl dtomo
de fosforo un anillo heterociclico de cinco o seis
miembros,.

Como compuestos de fdsforo de la citada
formula sean mencionados, a tftulo de ejemplo:s Oxidos
fosfinicos, tales como oxido tributilfosfinico u dxi-
do dietilfenilfosfinico; ademds, fosfolinas, tales
como 1=-oxo=1=gtil=3-metil=~fosfolina-3, 1-oxo~l-metoxi-
fasfolina=-3, 1-oxo~1-etoxi~fosfolina-3, 1-oxo-1-butg
xi-fosfolina=3, 1-oxo-1-estearoxXi-fosfolina-3, 1-oxo-
1={B~cloropropixi-fosfolina=3, o 1-oxo-1-metoxi-3~
cloro-fosfolina-3; ademds fdsfatos tales como metan-
fosfonato dimetilico, bencenofosfonato dimetilico,
B-cianoetanfosfonato dimetilico o dibutilico y final=-

mente fosfatos tales como fosfato de trietilo, fosfato

de tributilo o Ffosfato de difeniloctilo.
Los compuestas de fdsforo a aplicar segin
la invencidn son conocideos, pudiendoc citarse, por ejem—

plo, Houben-Weyl, Methoden der organischen Chemie, 43
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edicion, tomo XII, partes la y 2a (1963).

Las fibras sintéticas, de las cuales ple-
den constar total o parcialmente los materiales 2
teMir segln la invencién, pueden tener como base dis-
tintos productos, por ejemplo triacetato de ceihiosa
o poliacrilonitrilo y los copplimerizados de acrilo-
nitrilo con otros compuestes de vinilo, tales cumd
cloruro de vinilo, cloruro de vinilideno, fluoruro
de vinilo, acetato de vinilo, cloroacetato de vipi-
lo, alcohol vinilico, dcido acrilico, dcido metacri-
lico, acrilatos y acrilamidas o metacrilatos y meta=-
crilamidas, cloroacetato de alilo o compuestos bdsi-
cos de vinilo, tales como vinilimidazol, vinilbenzi-
midazol, vinilmetilpiridina o vinilpirimidina, siempre
que la proporcion de estos comondmeros no asciendan
a mas de un 20% en peso; ademds poliamidas, tales
como policaprolactama, hexametilendiamida de dcido
poliaditivo, dcido poli-w-amino-undecanoico; ademds
poliésteres, por ejemplo, tales de dcido tereftalico
y etilenglicol o de dcido tereftdlico y 1,4~dimetilol-
ciclohexanc, o tambien poliuretanos, por ejemplo ta=-
les preparados de poliésteres o poliéteres que con~
tienen grupos hidroxilo en la posicion final y de
diisocianatos alifdticos o aromdticos,

Como fibras que pueden estar presentes en
los materiales a tafiir en mezcla con las fibras sin-
téticas, pueden mencionarse lana, algoddn y fibras
de celulosa regenerada,

Los materiales a tefiir pusden ser cables

de filamentos hilados, hilos, copos, materiales pei-
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nados, hilados, tejidos o tejidos de punte,

A los colorantes que pueden entrar en consi-
deracidn para el procedimiento de la presente invencidn,
pertenscen por sjemplo, colorantes de dispersiéﬁ; Eolo—
rgntes de tina, colorantes acidos de lana, color;ntes
de complejos metdlicos o colorantes bésicps, tales co=
mo colorantes de difenilmetanc, trifenilmetanc, roda-
mina, triazina, oxazina, metina y azometina, |

Materiales de diferentes tipos de fibres
puseden ser tefiidos en varias etapas o tambien en ﬁna
sola stapa segdn los colorantes elegidos,

Relaciones cuantitativas convenientes entre
los colorantes y los compuestos de fosforo a aplicar
seglin la invencidn pueden determinarse facilmente me—
diante ensayos previos; por lo general, los compues=—
tos de fdésforo has de aplicarse en una cantidad ds un
20% hasta un 200% aproximadamente, calculado sobre el
peso de los colorantes empleados,

Es recomendable agregar al bafio de impregna-
cidn un espesativo, por ejemplo, harina de granos de
algarroba sterificados o goma briténica,

Le impregnacidn puede ser sfectuada por trata
miento en el Fouland, por rociado, por revestimiento o
por impresidn y el tratamiento térmico puede ser reali
zado en forma continua o discontinua de tal manera quse
se calienten los materiales durante 20 a 90 segundos =2
170~2209C o bien de tal manera que se expongan los matg
riales durante 1 a 30 minutos a 100-1302C a la aceidn
de vapor saturade neutro; puede procederse tambien de

tal manera que se calienten los materiales impregnados
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en estado todavia himedo en un recinto cerrado durante va
rias horas a 1004C, )

Por medio del procedimiento segln la invencién,r
se lobra tefiir uniformemente y en matices intensogffos ma
teriales de fibras sintéticas o de mezclas que contienen
fibras sintéticas,

Una forma de realizacion especial del procedi-
miento de la presente invencion, consiste en que elbbaﬁo
destinado para la impregnacidn contiens, ademas de los com
puestos de fésforo, carboxilamidas y/o poliglicoleééres
superficialmente activos. Como carboxilamidas sean_mencio-
nadas, a titulo de ejemplo, las carboxilamidas aliféticas
de bajo y elevado peso molecular, tales como formamidas,
acétamidas, lduramidas, estéaramidas y oléamidas, ademds
las mono y dialquilamidas de los mismos acidos y las mono
y dialcanolamidas de estos dcidos, ademds lactamas, tales
como =-caprolactama, pirrolidona y polivinilpirrolidona,

y Urea y sus derivas alquilicos, y como poliglicoléteres
entran en consideracicn, por ejemppo los productos de la
accidn de 6 a 20 moles de 6xido de etileno sobre 1 mol de
un alcohol graso, de una amina grasa, de un acido graso,
de una amida de dcido graso o de un fencl alquilico que
contiene un resto de hidrocarburo alifdtico con 9 a 18 dto
mos de carbono. La relacion en peso entre las carboxilami-
das y/o los poliglicoléteres superficialmente activos, par
un lado, y los compuestos de fosforo, por otro lado, conve
nientemente es de 1l:l1 hasta 1,5:1, Graclas al'empleo con-
comitante de las carboxilamidas o de los poliglicoléteres
superficialmente activos pueden ser mejoradas todavia la

intensidad y la uniformidad de los tefiidos.
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En los casos en que materialss de fibras que

constan de poliacrilonitrilo o de copolimerizados de acri
lonitrilo, son tefiidos de acuerdo con el procedimiento sg
gdn la invencidn con colorantes basicos se ha comprobado
que es particularmente ventajoso gque el hafo acucso de te
Nir destinado para la impregnacidén, ademds de los compues
tos de fdsforo y, en el caso dado, ademds de las carboxi-
lamidas y/o de los poliglicoléteres superficialmente acti
vos, contengan todavia productos de cianostilacién de po-
lioles, respectivamente sus hidroximetileteres, Ce este mg
do se logra aumentar considerablemsnte el rendimients del
tefildo. Productos apropiados ae ciancetilacion de polioles,
respectivamente de sus hidroximetileteres, son sobre tode
los productos que se obtiensn, si compuestos gque contengan
por lo menos, dos grupos hidroxi, tales colo glicol, glice
rina, pentaetitrita, trihidroxineopentano, sacarosa, sorbi
ta; o polioles conteniendo grupos =0w,=5=~,=S07= y =N-, ta-
les como dietilenglicol, tiodietilenglicol, bis—(2-hidroxi
gtil)-sulfona, tris-(2-hidroxietil)~amina y dimetilaminc-
etanol, respectivaments los hidroximetileteres de ellos
formados por la accidn de formaldehido, paraformaldehido o
trioxano, en presencia de cantidades cataliticas de com-
puestos de reaccidn alcalina, tales como Gxidos alcalinos,
hidroxidos alcalinos y carbonatos alcalinaos o compuestos
cuaternarios de amonio, se hacen reaccionar con acriloni-
trilo a temperaturas de 20 a 1002C, eventualmente en disol
ventes, tales como agua, dimetilformamida o metilsulfoxido;
compédrese al respecto la Patente alemana n0 842,194, las
Patentes norteamericanas Neos. 2.401.607 y 2,437,905, asi

como la Patente francesa No., 1,443,280, La relacidn en ps~

Ay
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s0 entre los productses de cianoetilacidn y los compuestos de
fdsforo convenientemente es de l:l.

Las partes indicadas en los siguientes ejemhlos
son partes en peso; los nimeros indicados se refieﬁéﬁ.é los
datos de Colour Index, tomo 3, 28 edicion. o
Ejemplo 1 el

Un bilado peinado ds poliacrilonitrilo es impregna
do con un bafio acuoso que se habia preparado de tal mansra
que una mezcla de 30 partes de colorante No. 48040, 30 partes
de l-oxo-l-butoxi=fosfolina de la fdrmula o

oo p !
TT~CHp~CH
0C4Hg
y 120 partes de un espesativo, corriente en el comercio, cong
tituido a base de harina de granos de algarroba, con un con=
tenido en sblidos de un 5%, se completd por adicidn de agua a
1000 partes. Subsiguientemente se exprimid el hilado peinado
hasta un incremento de peso de un 90%, se lo tratd durante 25
minutos con vapor neutro saturado a 1032C, a continuacidn se
lo enjuago con agua y entonces se lo secd., El hilado peinado
qgyeda asi tefildo de color anaranjado luminiscente. El compues
to de fésforo empleado fué preparado de la sigﬁiente maneras

117,7 partes de Z-oxo-l=-cloro-fosfolina-3, obtenido
por la accidn de pentacloruro de fosforo sobre l-oxo-l-(ef~
metil-B-coloretoxi)-fosfolina~3 segln las indicacionss en
Journal of the General Chemistry of the USSR in English Trang
lation, tomo 33, pdgina 775 (1963), fueron agregadas paulati-
namente a 400 partes de n-butanol, manteniendose la temperaty
ra de la mezcla de reaccidn por enfriamiento a 02 hasta -54C,

Una vez terminada la reaccidn, en la mezcla de resaccidn
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fué introducida a 02C una suspensidn de 76 partes de
carbonato de sodio hidrogenade en 200 partes de agua
y subsiguientemente fué extraida con cleruro de me-
tileno. Entonces sl cloruro de metileno conjuntamsn—
te con el butanol en exceso fué eliminado por evapo-
racidn y la l-oxo-l-butoxi-fosfolina-3 fué purifica-
da por destilaeidn fraccionada (Pegaq 849C).
Ejemplo 2 ‘ ’

Se proceds de acuerdo con las indicaciones
del ejemplo 1, paro se aplica un bafo que, en lugar
del colorante ahi indicado, contiene 30 partes del
colorante No, 42040'y, e&n lugar de 30 partes, con-
tiene tan solo 15 partes del compuesto de fdsforo
ahi aplicado y ademds contiene una msezcla que cons-—
ta de 5 partes de etanolamida de dcido oléico, de
5 partes dsl producto de accidn de 20 moles de oxido
de etileno sobre 1 mol de alecohol oleilice, de 2,5
partes del producto de accidn de 7 moles de Oxido
de stileno sobre 1 mol de nonilfenol y de 5§ partes
de (rea, Se obtiens un tefido verds intenso.

Ejemplo 3

Se impregna un tejido de poliacrilonitrilo
en el Foulard can un bafio acuoso que se prepard de
30 partes del colorante No. 48013, de 15 partes de
metansulfonato dimetilico de la fdrmula

’/,,,cuz

OCHg

\\\‘\ocus

de 17,5 partes de la mezcla indicada en el sjemplo 2,

0=P

de 120 partes del espesativo indicado en el Ejemplo 1
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y de 8l7,5 partes de agua., Despues de exprimirse el
tejido hasta un incremento de peso de un 80%, se tra-
ta el tejido durante 30 minutos con vapor neutgd{?a-
turado, subsiguientemente se lo enjuaga con agua y en-
tonces se lo seca, El tejido queda ahora tefiido Ha
color vicleta rojizo luminiscente.

El compuesto de fdsforo aplicado Fuévpré—
parado de la siguisnte manera: -

Segln las indicacicnes en Houben~meyi?-Me—
thoden der organischen Chemie, tomo XII, 1, pagina
434, se mezclaron 320 partes de fosfito de trimetilo
con 7 partes de yoduro de metilo. Una vez terminada
la reaccion exotérmice, se somstio el metanfosfonato
dimet{lico a destilacidn fraccionada (P.s.qqi 668C),
Ejemplo 4 .

Se impregna un tejido de poliacrilonitrile
con un bafio que se preparc de 15 partes del coloran-
te No. 48015, de 10 partes de fosfato de trietilo, de
10 partes de la mezcla indicada en el ejemplo 2, de
120 partes del espesativo indicado en el ejemplo 1 y
de 845 partes de agua. Entonces se exprime el tejido
hasta un incremento de peso de un 100%, subsiguiente-
mente se lo seco y finalmente se lo calienta durante
30 segundos a 1902C, Se obtiens un tefiido rojo lumi-

niscente.

Ejemplo 5

Se procede de acuerdo con las indicaciones
del Ejemplo 1, pero en lugar del colorante ahi indica-
do, se aplican 20 partes del colorante No, 51005 y,

en lugar del compuesto de fdsforo ahi indicado, se
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aplican 20 partes de l-oxo-l-metoxi=3Zcioro-fosfolina~

-3 de la férmula

CHz"C"'Cl

]

CHo=CH

OCH<
Se obtiene un tefiido uniforme de azul,

El compuesto de fdsforo aplicado fué prepara
do de la siguiente manera:

85,4 partes de l-oxo-l,3-dicloro-fosfolina~3,
obtenida por la accion de pentacloruro de fésforo sobrs
l-oxo—S-clﬁro-l—C#hmatil-B—cloroetoxi)-Fosfolina-S se=
gln las indicaciones en Journal of the General Chemis-
try of the USSR in English Translation, tomo 33, péd-
gina 775 (1963), fueron agregadas paulatinamente a
800 partes de metanol, menteniendoss la tempsratura
por enfriamiento a 02 hasta -52C. Subsiguientemente
se elabord la mezcla de reaccidn conforme a las indi-
caciones dadas en el Ejemplo 1 (P.e.12 de la l-oxo-
l-metoxi-3-cloro~fosfolina-3: 1322C),

Ejemplo 6 .

Se¢ impregna un tejido de poliacrilonitrilo
con un bafo acuoso preparado de 20 partes del coloran-
te No. 42025, de 30 partes de B-cianoetanfosfdnato
dimet{lico de la fdrmula

CHpCHoCN
0 = P&—0OCH3
OCHz
de 120 partes del espesativo indicado en el ejemplo 1

y de 830 partes de agua, Subsiguientemente se exprime



gl tejido hasta un incremento de peso de'un 100%,
subsiguientemente ssglin el procedimiento de teffir
con rodillos entintados (sistema Rydboholm-Artﬁs);
se lo calienta en paso continuo por una zona déf:
5. calefaccion infrarroja a aproximadamente 8829C,
luego se lo arrolla sin tension en una cdmara de
tefiir y en ella se lo calienta a 1002C, Finalmente
se enjuaga y se seca el tejido. Se oEtiene un téﬁi—
do azul de buenas propiedades de resistencia.
la. El compuesto de fosfore aplicado fué-ﬁfa—
parado de la siguiente manera:
En una mezcla de 1245 partes de fosfito
de dimetilo y de 600 partes de acrilonitrile rscien=-
temente destilado se introdujo bajo agitacion paula-
15, tinamente una solucion de metilato de sodio en meta-
nol que ss prepard de 8,6 partes de sodio y de 100
partes de metanol. Subsiguientemente se calento la
mezcla de reaccion durante aproximadamente 30 minu-
tos a 60~702C. Entonces se purifico el B-cianoetanfog
20. fonato dimetilico formado por destilacidn fraccio-
nada (P.e.qqp: 1609C),
Ejempla 7 -
Se estampa un tejido de triacetato de cselu-

losa con una pasta preparada de 100 partes del colo-

28, rante
g
g 0
1 1 CGHS
0 NHp

30, de 100 partes de un espesativo, corriente en el comer-—
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cio preparado 2 base de goma britdnica con un conte-

gy mzz s QM
o

%

nido en sdlidos de un 5%, de 50 partes de B-ciancetan
fosfdnato dibutilico de la fdrmula .
CHo~CHo~CN
5. 0 = P ——0C4Hg
0C4Hg
y de 750 partes des agua. Subsiguientemente se tratéd
el tejido con vapor durante 20 minutos a 1002C en un
aparato estrella a vapor, luego se lo lavd y se lo
10, secd. Se obtiens un estampado violeta rojizo brillante.
El compuesto de fésforo aplicado fué prepa=
rado de la siguiente manera:
En una mezcla de 1647 partses de fosfito de
di~n~butilo ¥ de 448 partes de acrilonitrilo recien-
15, temente destilado se introdujo bajo agitacidn paula-
tinamente una solucidn de butilate de sodio que se
prepard de 3,5 partes de sodio en 100 partes de buta-
nol. Subsiguientemente se calentd la mezecla de reac-
cidn durante sproximadamente 30 minutos a 6§0-702C,
20, Entonces se purifico B-ciancetanfosfdnato dibutilico
por destilacidn fraccionada (P.e. ot 1949C),
Ejemplo 8
Se impregna un tejido de policaprolactama
can una bafio preparade de 50 partes del complejo de
25, cromo del compussto

gH HO

[J
Srer- >
e P

S02CHa EODCH
3

30, de 15 partes de l-oxo~l-etil=3-metil-fosfolin-3 de la
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pérmula 3 !}3 8 8 O CHy~C~CH
0= P/ ‘
‘\cHZ-CH

C2H5
de 15 partes del producto de adicidn de 20 moles de

3

oxido de etileno a 1 mol de aleohol oleflico, de 15
partes de Urea y de 905 partes de agua. Una vez ex-
primido hasta un incremento de peso de un 80%, =l teji
do es secado a 1009C, subsiguientemente es calentado
durante 60 segundos a una temperatura de 1902C y en~
tonces enjuagado y secado. Se obtiene un tefiido uni-
forme de gris de buenas propiedades de resistencia,

El compuesto de fdsforo aplicado fué prepa-
rado ds la siguiente manera:

Se calentd una mezcla de 137,7 partes de
etil~dicloro-fosfina y de 75 partes de isopreno, se-
gln las indicaciones del ejemplo 23 de la Patente nor
te-americana No. 2,663,737, en presencia de 1 parte
de estsarato de cobre durante 11 dias a 609C; subsi-
guientemente se dejo la mezcla de reaccidn en reposo
durante 6 dias a la temperatura ambiente y luego se la
mezcld con éter de petrélec. Entonces se decantd la
solucién que estd arriba, se lavd el producto de re-
accién que queda, con éter de petrdlec y se lo induce
en una mezcla de hielo y agua, Se neutralizd la solu-
cidn formada con lejfa sédica al 30% a la condicidn
parcialmente neutra y se la ajustd con carbonato de
sodio hidrogenado a un valor pH de 8, se la saturd

can cloruro de sodio y se la extrajo con cloroformo,
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Entonces se elavord el extracto de la forma usual
(Poe.O’S de la l-oxo-l-ptil=-3-metil-fosfolina-3 for-
mada: 116-1178C),
Ejemplo 9

5. Se impregna un tejido de poliéster con'ﬁn
bafio preparado de 100 partes de una pasta acuosa al
50% corriente en el comercio del colorante

OH g NH2
1

10, O‘I© o

NH, 0  OH
de 50 partes de drea, de 50 partes de bencenofosfonato
dimetilico de la fdrmula

////

15, 0 = P=—0CHx

\\\\DCHg

de 100 partes del espesativo indicado en el ejemplo 3

CeHg

y 700 partes de agua. Una vez exprimido el tejido has-
ta un incremento de peso de un B0%, se lo trata con

20, vapor nsutro saturado en un aparato a presidon durante
15 minutos a 127-1308C; luego se lo lava y se lo se-
ca, El tefiido asi obtenido es de color azul intenso,

El compuesto de Fdsforo aplicado fué prepa-
rado de la siguiente manera:

25, 108,7 partes de dicloruro bencenofosfdnilo
obtenido por cloracion de fenil-dicloro-fosfina y
subsiguiente reaccidn del tetracloruro fenilico de
fdsforo formado con didxide de azufre, segin las inw
dicaciones en Houben-Weyl, 1.c., tomo XII, 1, pdgi-

30, na 392, fueron agregados paulatinamente a 530 partes
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de metanol, manteniendose la temperatura pbf enf;ia—
misnto a 0% hasta ~582C. Subsiguientemente se neutra-
1izé la mezcla de reaccidn con una solucidn acuosa de
100 partes de carbonate de sodio hidrogenado vy sé;la
elabord conforme a las indicaciones dadas en el 2jem-

plo 1 (P.e.,, del bencencsulfdnato dimetilico formado:

1
978eC),
Ejemplo 10

Se impregna un hilado peinado de poliacri-
lonitrilo con un bafio acuoso preparado de tal manera
que una mezcla de 20 partes del colorants No. 48013,
presente como metosulfato, de 10 partes de fosfato
de trietilo, 10 partes de la sacarosa cianoetilada
descrita mds adelante, 10 partes del producto de a-
dicién de 10 moles de dxido de etileno a 1 mol de
nonilfenol y 120 partes del espesativeo indicado en
el ejemplo 1, se completd por adicidn de agua a 1000
partes, Subsiguientemente el hilado peinado es sexpri-
mido hasta (n incremento de peso de un 90% y es tra-
tado durante 10 minutos con vapor neutro saturado a
1032C, luego es enjuagado con agua y secado. Se obtig
ne un tefiido color violeta rojizo luminiscente.

La sacarosa cianocetilada aplicada fué pre-
parada de la siguiente mansra:

£n una solucidn preparada de 410 partes de
sacarosa, de 1,6 partes de hidrdxido de sodio y de
600 partes de agua se introdujeron a 60-~702C gota a
gota 382 partes de acrilonitrilo, Subsiguiéntemente
se agitd la solucidn todavia durante 3 horas a 60=

708C, entonces se la neutralizd con dcido clorhidrico
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ot
y a continuacion se la mezclo cag f\,ﬁﬁr partes de agua.

La fass superior que durante el reposo se separd dq la
solucidn enturbiada y que contania el producto de rnia-
noatiiacién, fué aislada y liberada del agua en el va-
5, cio a 70-802C, '
Ejemplo 1l A
Se impregna un tejido de poliacrilonitrilo
con un bafo preparado de 30 partes del colorante No.
48040, presente como metosulfato, de 10 partes del
10, etilenglicol-bis~(2-cianoetileter) de 120 partes del
espesativo indicado en el ejemplo 1 y de 830 partes
de agua., Subsiguientemente se exprime el tejido hasta
un incrementoc de peso de un 90%, se lo trata durante
25 minutos con vapor neutro saturado a 1032C, a con-
15, tinuacidn se lo enjuaga con @gua y entonces ss lo Se-

ca. Se obtiene un tefildo color anaranjado luminiscen-

te,
Ejemplg 12
Se impregna un hilado peinado de poliacrilg
20. nitrilo con un bafio preparado de 30 partes del colo~

rante obtenido por cuaternizacidn de l-metilamino=4-—

dimetilaminopropilamino-antraquinona, 10 partes del

producto de adicidn de 10 moles de dxido de etilena

a 1 mol de nonilfenol, de 10 partes de 2-cianostanfos
25, fénato metilico, de 10 partes del producto de reaccion

més adelante descrito de 1 mol de sacarosa con 8 moles

de oxido de propileno y 8 moles de acrilonitrilo, de

90 partes del espesativo indicado en el ejemplo 1l y

de B50 partes de agua. Subsiguientemente el hilado pei-

30, nado 28 exXprimido hasta un incremento de peso de un lOD%,
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tratado dirants lgmmuoos con vapor neutro saturado
a una temperatura de 10240, entonces es enjuaggqpu
con agua y finalmente secado., Se obtiene un teffico
azul luminiscents. o

El producto de reaccidn de sacarosa cﬁﬁ_éxi
do de propileno fué preparado de la siguiente mangra:

403 partes del producto de reacci6n de 1 mol
de sacarosa con 8 molss de oxido de propileno, qus
fue preparado de acuerdo con el ejemplo 1 ds la. Pa~
tente norteamericana No, 2,902.478, fueron mezcladas
con 4 partes de hidroxide de sodio pulverizado y.
subsiguientemente en la mezcla fueron introducidas
gota a gota a 50~602C, 280 partes de acrilonitrilo,
La mezcla de reaccion fué agitada durante 4 horas a
50-608C, luego acidulada con dcido clorhidrico diluie-
do vy calentada durante una hora en el vacio a 60~702C
y finalmente filtrada. A
Ejemplo 13

Se impregna un hilado de poliacrilonitrilo
can un bafio preparado de 15 partes del colorante azéi
co por copulacion de p-nitroanilina diazotada con
Nwptil—-N-dimetilamino-~etilanilina y subsiguiente cua-
ternizacion con sulfato de dimetilo, de 8 partes de
cianoetanfosfdnato dimet{lico, de 7 partes del tiodig
tilenglicol-bis~(2-ciancetileter), de 5 partes del
producto de adicidn de 10 moles de d6xido de etileno
a 1 mol de nonilfencl, de 90 partes del espesativo
indicado en el ejemplo 1 y de 874 partes de agua.
Subsiguientemente el hilado peinado es exprimido has-

ta un incremento de peso de un l00% y tratado durante
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lml; '
15 minutos con vapor neutro sg&ﬁﬂ£§§,

lﬁégﬁies enjua~
gado con agua y secado. Se obtiene un tefiido rojo
fuerts.
N 0 T A
5, Descrite suficientemente la naturaleza“del
invento, asi como la manera de realizarlo en la prdc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones antg
riormente indicadas son susceptibles de modificaciones
de detalle en cuanto no alteren su principio fundamep
10, tal. Tambien se hace constar gue el invento se refie-
re a una solicitud de patentes presentadas en Alema-
nia, con facha 6 de agosto de 1966, bajo el nimero
F 49 896 IVUc/8m y de fecha 22 de marzo de 1967, bajo
el nimero F 51 905 IVc/8m, acogiendose por lo tanto
15, a los bensficios que conceden los Convenios Interna-
cionales en vigor, siendo lo que constituye la esen-—
cia del referido invento y por lo que se solicita
Patente de Invencidn por 20 afies en Espafia, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA TENIR MATERIALES DE FIBRAS SINTE-
20, TICAS; caracterizandose por lo siguiente:
. l8,~- Procedimiento para tefiir materiales
de fibras sintéticas y mezclas que contienen fibres
sintéticas  con colorantes para ello apropiados segun
el procedimiento de impregnacidn con subsiguiente..
25, tratamiento térmico, caracterizado porque el bafio acuo-
so para la impregnacion que contiene el colorante; se

incorpora un compuesto de fésforo de la formula

X
0= P/Y
30, \z




en la cual X, Y y Z independientementes uno de otro
representan un reste alquilo, arilo, aralquilo, al-
coxi, aroxi y/o aralcoxi eventualmente sustituido,
pudiendo dos de los tres simbolos X, Y y Z fcrma:”
tambisn con el dtomo de fdsfora un anillo heteroéi-
clico de cinco o seis miembros,

22,~ Procedimiento segin la reiuindiqacéén
12, caracterizado porque el bafic para la impregnacion,
ademds de los compuestas de fdsforo, contiene todavia
carboxilamidas y/o poliglicoléteres superficialméhte
activos.

32,- Procedimiento segin las reivindicacio-
nes 18 y 28, para tefiir materiales de fibras de poli-
acrilonitrilo o copolimerizados contenienda acriloni~
trilo con colorantes bdsicos, caracterizado porque el
bafio para la impregnacidn, ademas de los compuestos
de fdsforo, respectivamente de los compuestos de fos—
foro y de las carboxilamidas y/o de los poliglicoléte
res superficialmente activos, contiene todavia produc
tos de cianoetilacidn de polioles o sus hidroximetil-
eteres.

42, ,~ Procedimiento para tefir materiales de

fibras gintebicas, tal/y como queda sustancialmente

5, GOMEZ ACGEBO Y MODEr
b« pe Firmado: F. Hernfindor Ralx
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