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. POr "PROCEDIMIENTO PARA TERIR MATERIAL TEXTIL", & favor de

le firme suiza CIBA SOCIETE ANONYME, residente en BASILER -

(Suiza)

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha propuesto ya le tincién continua de lasg fi-
bras hidréfobes veliéndose de vapores de hidrocarburos ali-
féticos clorados incombustibles, como el tricloroetilenc,

el percloroetileno ¥ el 1,l,l~tricloroetanoc. Sin embargo,
la rapidez de tincidn de las fibras de tereftalato de polie-
tileno con colorantes de dispersidn y su grado de fijacién
son, en este procedimiento (con tricloroetileno), menores

de lo que se ha observado en la tincidn convencionai en

medio acuoso y en pregencia de "carriers" o en condiciones

de temperaturs alta (véase, por ejemplo, Gaerret, D.A.s The
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Continuous Dyeing of Secondary Cellulose hcetaty; Cellulose
Triacetat and Terylene Polvester Fibre by the Vapocol Pro-
cess; Journal Soc. Dyers and Colorists, 1957, 365, vol. T72),
por lo cual este procedimiento no es propio para lograr

5. tinturas profundas,

Sorprendentements se ha descubierto shors gue se
consiguen tinturas profundas sobre las fibres sintéticas
(en partiouler, materieles de poliéster) si el tejido impreg-
nedo con une solucidn de colorante o una disPersién de o~

10, lorente se trate con vapor recalentado de disolventes or-

génicos.

Objeto del invento gue agui se expone es por lo
tanto un procedimiento pere teiiir material textil (en par—
ticular, a base de fibras sintéticas), el cual se caracte-

15, rize por impregnarse, y en particular fulardearse o estam—~
parse, primeramente el material textil con unc solucidn o
dispersién de un colorente a 1o menos y a continuacidn
tratarse con el vapor recalentado de uno o varios disolven-

tes orgénioos el meberial textil impregnado.

20. En calidad de material textil iddneo entran en
ouenta principalmente los tejidos (y respectivemente también
los géneros de punto o ‘taplces epropiados para ello) de toda
clese a base de fibras totalmente sintétices, como, por

8jemplo, fibras de acrilo o acrilonitrilo, fibras de polia—
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crilonitrilo y polimeros mixtos a base de acrilonitrilo ¥
otros compuestos de vinilo, como ésteres acr{licos, amidas
acrilicas, vinilpiridinae, cloruro de wvinilo o cloruro de
vinilideno, polimeros nixtos a bose de dicianoetileno y-
acetato de vinilo, lo mismo gque polimeros mixtos en blogue
de acrilonitrilo, fibras de poliuretano, triacetato y

2 1/2-acetato de celulosa, poliamidas, como nilSn 6, ni-
1én 6,6, Bilon 11, nildn 6,10 (a base de hexametilendiami;
na y 4cido sebdcico) o nildn 6,6/6 (polimerizado mixto de
hexametilendiamina, dcido ad{pico ¥ épsiloncaprolactama);.
¥y en particular fibras de poliésteres aromdticos, como
las de acido tereftdlice y etilenglicol o 1,4-dimetiloloi=
clohexano, y polfmeros mixtos a base de dcido bereftdlise

e isoftdlico v etilenglicol.

BEn calidad de colorantes ubilizables segﬁn este
invento se emplean preferentemente representantes de la
conocida clase, definida en el Color Index, de los colo=
rantes de dispersidn insolubles en agua, como colorentes
monoazoicos vy disazoicos, colorantes antraqxinénicos, colo=-
rantes naftoperinénicos, colorantes quinoftalénicos y co-
lorantes met{nicos, con inclusion de los colorantes estiri-
1icos, azametinicos v amoestir{licos; estdn indicados, ade-
més, 1os colorantes complejos metdlicos del tipo de los
colorantes azoicos y los colgrantes formazénicos. Pero
tembién pueden emplearse otros tipos apropiados de colo-

rantes,
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Log colorantes pueden aplicarse al material tex-

til, o bien en forma de una dispersién acuosa, o0 hien en

forma de una solucidn en un disolvente orgdnico.

In el primer cago suele ser cohnveniente convertir’
antes de la tincidn los coloranies gue e empleen en un
preparado tintoreo gque contenge un dispersante (como l&
1ej{a residual de celulosa sulfitica o un detergente sinté—
tico) o una combinseidn de diversos agentes humectantes
vy dispersantes, mis el colorente finamente dividido, en -
tal forma que, al diluir con ague el preparado tintdrso,
se origine una dispersion fina. Teles preparados tintd-

reos pueden obbtenerse de menera conocida; por ejemploy me=-

diante molturacidn del colorante en forme seca o himeds y
con adicidn o no de agentes dispersantes durante la moltu-
racifn. Ie dispersidn acuosa pusde también estar provista
de agentes espesantes (como alginato sddico, tragacento,
harine de pepitas de algarroba y similares) y de coloides
protectores, sobre todo cuando el coloranite se aplica por

4
estanpacion.

:

. . . . P

Si se impregne el género textil con una solucilon
de un colorante organico en un disolvente orgénico, el
disolvente gue se emplee para el fulardeo o la estampa-—

ciSn del meteriel textil puede ser idéntico al disolven~

te organioco empleado para la fijecion. En este caso no

surgen problemas pere la separacién ¥y se pnede elegir team-
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bién una mescla de ebullicidn aceotrdpica. Si se emplean
dos disolventes distintos, results natural elegir disol-
ventes que, a lo menos después del enfriamiento, formen )
dos fases, o gue por adicidn de agua se puedan separar;é;
una fage hidréfila y una fase hidréfoba, précticamente an-
hidra, o que se puedesn separar fécilmente por destilacidn,
eventualmente por la formacidn de mezclas ecedtropas; QV'
servirse, después de la impregnaaién, de un secado infér~

medio. .

Una ventaja de esta modalidad de realizacion dél,
procedimiento tintdéreo de este invento respecto al empleo
de una dispersion acuosa es la posibilidad de utilizar com
lorantes no acondicionados, mientras que para la prepara-
cidn de un bafio acuoso debe emplearse siempre un preparado
colorante particularmente acondicionado para la facil dis-

persidn en el agua.

En calidad de disolventes cabe sefialar, por ejem—
plo, log hidrdfobos, no miscibles o sblo limitadamente mis-
cibles con el agua, como la acetofenona, el ciclohexanol,
el aloohol bencilico, los &steres (como el acetato de eti-
lo, el acetato de propilo y el acetato de butilo), los
hidrocarburos (como el benceno, el xileno o el ftolueno)

v los hidrocarburos halogenados (como el tetracloruro de

carbono, el cloroformo, el cloruro de metileno, el triclo-
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roetileno, el percloroetilenc, el tricloroetano, el tetra~

cloroetano, el dibromoetileno o el clorobenceno).

Los disolventes hidréfilos miscibles con el agua
constituyen una clase particularmente preferida de disol-

ventes, de los que son ejemplos los zlcoholes alifdticos
(como el metanol, el etanol, el n-propanol y el isoPropé-
nol), las cetonas (como la acetona, la metiletilcetona y
la ciclohexanona), Llos éteres y los acetales (como el éter
diisopropilico, el 6xido de difenileno, el dioxano, el te-
trehidrofurano, el glicerinoformal y el glicolformal), Lo
mismo que el acetonitrilo, el diaza-2,2,2-biciclooctanc,
le piridina, el alcohol diacetdnico, los derivados glico~
licos de punto de ebullicign 21to (como los éteres monome—
t{iico, monoet{lieo y monobutilico de etilenglicol y los
éteres monometilico y monoetilico de dietilenglicol), el
tiodiglicol, los polietilenglicoles, siempre que sean
fliidos a la temperaturs anbiente, el carbonato de etile-
no, la garmabutirolactona y en especial el grupo de los
disolventirs activos miscibles con el agna e hirvientes a
mds de 1202 ¢, oomo la N,i-dimetilformemida, la N,N-dime=
tilacetamida, el fosfato de bis-(dimetilamido)=-metano, el
fosfato de tris-(dimetilamida), la N-~metilpirrolidona, la
1,5~dimetilpirrolidona, la N,N-dimetil-metoxiacetamida,

la N,N,N!',N'-tetrametilurea, la tetrametilensulfona (sul-

folano) y sl 3-metilsulfolano y el sulfoxido de dimetilo.
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Intre los disgolventes hidrSfilos utilizables segﬁn
este invento existen tres subgrupos preferidos, a saber:
1) los aptos para disolver polimerizados o policondensados
lineales totalmente sintéticos, hilables, como por ejemplo
los polimerizados de ascrilonitrilo; 2) el grupo de Los. dis
solventes misclbles con el agua en cualguier proporciéné’
¥y 3) el grupo de los disolventes desprovistos de grupos.

hidrox{iicos.

Se prefieren en perticular las mezclas de hidrbééf—

bures alirdticos clorados con 50 %, a lo simo, de un disol-
vente hidrdfilo, en especial una amida de un dcido graso
de peso molecular bajo, como la dimetilacetamids o la Gi~

metilformamida,

Bl fulardeo o le esbampaci én en medios orginicos
se efectﬁ@ preferentemente sin efiadir dispersantes. Con
egto se logra la ventaja de mayor facilidad en la limpie-
ze. del material textil befidido. Optativamente, sin embargo,
pueden afadirse también tensiuros al bafio de tineidn o Fu-
lerdeo., Cuando se emplean espesantes (como, por ejemplo,
en la estampacién), se eligen de preferencia éteres o éste-
res de celulosa con viscosidad liminar elevaeda, es decir,

granefecto espesante por unidad de peso.

Le impregnacidn en el fular se realiza a la ‘tempe-
rature ambiente o en oaliente. Despuds de peser el mate-~

rial textil por la dispersidn o solucidén de ocolorante, se
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le exprime hasta el contenido deseado de solucidn de impreg-

nacidn, de un 50 a 130 # del peso de fibra en seco,

Despuds de salir del fular o de la miguina estampa=
dora, el material impregnado o estampado, si se quiere,.sé4
seca brevemente en corriente de aire caliente (por ejemplo,
calentado a temperatura de 30 a 902 C) o se descargs de'.
algin otro modo (por ejemplo, mediante centrifugacion) de
1o mayor parte de le dispersidn o solucidn de colorante
que ‘todevie srrastra, o se somete tal oual estd a la fije-

e
ClLOoxn.

La fijacién se realize, segﬁn este invento, pdr 
accldn de vepor de disolvente, inseturado, en una cdmara
an la que se hallan los materiales textiles y gque, o bien
estéd suficientenente aislads, 0 bien, de preferencia, se
caldee complementarismente (por ejemplc, con una camisa
de veper). Ia cémars puede hallarse en comnicacidn con
la atmésfera externa por nedio de un refrigerador de reflujo
en cuyo caso el disolvente condensado se devuelve, a ser

pogible, directamente a le unidad generadors ds vapor.

Adenfs de los disolventes orgénicos indicados ya
antes para servir de disolventes, cabe destacar; la ace-
tilacetona,; el xileno, el etilbenceno, el 2-~etoxietanol,
la etilbutilcetona, la amilmetilcetona, el éter dibutilico,

el n-butanol. el acebato de n~butilo, 12 butilmetilcetona,
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el 2-nmetoxietanol, el ciclohezaiiol, el tolueno, el acido
. - L . . .
formico, el acido acébico, el dcido proplénlco el cloro-
benceno, el tetracloroetileno; el Ll:2-diclorodter y el

l-cloro-2: 3=epoxipropano.

La fijacion se realize a temperaturas de 80 a Edbé
C por lo menos, y en particuler de 110 a 180% C. E1 tiéﬁj
po de fijacion se determina a tenor de la rapidez con QQe‘
le absorcidn de colorante alcanza el estado de equilibrio,
que por lo general no tarda en producirse mids de 30 a 126
segundos., Hay que vigilar que el vapor de disolvente'né‘

se oondense.

» . v L 2 0'
Las condiciones 6pt1mas para la fijacion, que ex~

cluyen el perjuicio de las fibras, se averiguan por simple

engayo previo.

En los ejemplos que siguen, las partes significan,
en tanto no se indique otra cosa, partes en peso, y los
porcentajes, porcentajes en peso. Ias bemperaturas estén
expresadas en grados centigrados.

Edemplo 1.

- t—

En un molino de bolas se molieron hasta una pasta

fina 10 partes del colorante
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con 3 partes del producto de la condensacidn de Acido naf=
talin-2-sulfdnico y formeldehido y 37 partes de agna. qu
partes de la paste es! obtenida se dispersaron en 400 pgntes
de una solucidn de alginato sbdico al 1 % y 60O partes de

agua.

Voo

Gon 1a solucién de batanado resultante se fular;
ded en frid un tejido de *hereftalato de polietilenglicdl,
que luego se exprimid hasta retencidn del 65 » respecto al
peso de la fibre v a contimmeidn se secd a 1209 durante

un minmto.,

Ta fijacidn del colorante se efectud en une cdma-
ra mantenida a temperatura constante, provista de camisa
exberna con l{quido calefactor, por acciln de vapores reca-
lentados de acetilacetona a 1562, durante un minuto, Desg~
pués de enjabonar el tejido y lavarlo, se obtuvo una tintu-

ra rosada; izxmal y brillante.

Ia cantidad de colorante en el tejido despnés del

fulardeo (I) ¥ del enjabonamiento (II) se determina colo~
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rimétricamente por extraccidn con clorobenceno (K.V. Datye,
B.J. Xangle y D. Milicevie, "Textilveredlung", 22 volumen,
pésina 263, 1967). Se halld asi para la cantidad de colo—
rante, en g por kg de tejido:
I = 13,46
IT = 11,27

o sea un grado de fijacidn de 84 %.

_Ejemplo 2

Se fulardes en frio ol mismo tejido de poliéster |
del Ejemplo 1 con una solucion de 40 partes del colorante.

de la formula

0N N=N i %3 '
2" - :'"<<::::>> N
Q CH, CH,, OCH
50,
|
CHy

en 1000 partes de una mezcla de propilenglicol y 2-etoxieta-
nol (relacidn volumétrica, 1l:4), se le seca a temperatura
de 40 a 502 en corriente de aire caliente y a continuscidn
se fija en vapor recalentado de aoido propidnico, a 1619,
durante un minuto. Después del enjabonamiento y el lavados
resulte une btintura violada sélida. Para las cantidades de

colorante se halla, como en el Ejemplo l:
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8,47 /ke
8576 &/kg,

o sea un grado de fijacidn de 95 7.

I
IT

i

Hi

Se fulardea de maenera andloga a la del Ejemplo 2
un tejido de poliéster con el colorante de la fdérmule

OCH 3

H0~C o H 4-0—<::>._N=N_ ..N=N_<:>..'.dﬁ

CH 3

v se le seca. Se obtiene asi une sbsoreidn I de colorante
(véase el Ejemplo 1) de 13 g/ks. ILe fijecidn se realize
lnego, resgpectivamente, por un minuto en vepor saturado (S)
o por un minuto en vapor recalentado (R). Resultan los gra-

. 4 . .
dos de fijacion signientes,

Vapor de fijacidn Temperaturs
BEtilbenceno S 138¢ 27 %
R 1612 . 53 %
Acido propidnico 8 1418 15
R 161¢ T4 %
Acetilacetons S 1398 T b
R 1610 85 %
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Etilbutilcetona S 1474
R 1612
Xileno S 14009
R 1619
2~etoxietanol 8 1358
R 1612
Tetracloroetileno S 1222
R 161°¢

Esta_tabla denuestra el

31 %
65

8 »
60

asoumbroso aumento del gra~

do de fijacidn cuando se emplea vapor recalentado en lugar

de vapor saturado. 8Si se vaporiza con tricloroetileno a

$72, s0lo se obtiene el zrado de Fijacidn de 2,5 %.

Ljemwplo 4

%4 N . . < 2
Tambien pueden emplearse como medio de fijacion va-

pores de mezclas aceotropus. EL tejido del Ejemplo 3, im-

pregnado de colorante 7 secado,

se tratd durante un minuto

» ] - ]
con vepores aceotropos de la comp081016n siguiente:
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Vapor de fijacidn Temperature Grado de fijacidn
Dimetilformenida (18,7 w) 136¢ 60 %

Xileno (81,3 %)

Petracloroetano (32p) L
Acido formico (68 ) 103¢ 68 %

Clorobenceno (82 #)
Acido propidnico (18 7) 130¢ 34 %

Ijemplo 5

.8e fulardean 100 partes de tejido de poliamida (te-
iido de nildn) con una solucidn de 16 partes del colorante

de la formila

cH
3 o
SOH | -
o=N
> ; \N_<_\-sc 3
TN =— =0 —
i { . Cl

| |

HHOOCBr=CH,  OH

y 40 partes de acetato endnico en 1000 volumencs de agua,

se exprime hasta un contenido de humedad del 75 »» del peso

de la fibra y se seca & 1002 durante un minuto en corriente
de aire calliente. ILuego se trata el Hejido durante un mimuto
a 1169 con vapor recalentado de n-propano. El tejido gueda

teiiido de un amearillo profundo.

Si en vez de 16 partes se emplean sdlo 2 partes del
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colorante, se obtiene una tintura débilmente amarilla.

Anbas tinturas estén igualadas.

JBjenplo 6

- , y ] S
Se impregna de manere andloge tejido de nildn oon'
5, 8l colorante de le férmula e

SOBH NHGH3

ClCHZ-'CHGl*COI\THuCS =N=Nm )

HO- 4

SO3H

Después del secado, se fija el tejido durante un minuto 2
10, 1532 gon vapor recalentado de 2—~etoxi-efanol. E1 tejido

queda tefiido con un matiz azul obscuro rojizo.

851 se emplean solamente 2 partes del colorante,
se obtiene una tinturs azul rojiza débil. Ambos tejidos

estén tefiidos con igualdad.

15. Ejemplo 7

Se fulaxrdean 100 pér“aes de tejido de nilén con

une dispersidn de 16 partes del colorante de la formula

L] 7 -, — #
c1 CHZC:IZNHSOZ..Q N..N.“\f_)/ ~I( CH, CH, OH) .
CH
01 5
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y 20 partes de carbonato zbdico en 1000 peries de agna, se
exprime hasta retencidn ds 75 ¥ respecto al peso del tejido
v se fija durante un miuuto a 1532 con vepor recalentado de

2-atoxi-etanol. El tejido queda teiido de e scarlata con.

tonos profundos.,

Si se emplea ol mismo colorante en cantidad de 2
partes, se obliene una tintura rojoescerlata mis débil. '

Ambas tinturas estdn ignaladas.

Ejemplo 8

Se fulerdean 100 partes de un tejido de nildn con
una solucidn de 50 partes del complejo l:2-crémico del

colorante de la fTormula

OH

l ’ OH
Saiant I\a
0}13—1111302) N N i/
1

en 1000 partes de agua, se exprime hasta retencidn del 75 %

respecto al peso de la fibra y se seca durante un mimito

a 1002 en corriente de sire caliente. Iuego se fije la tin-
tura durante nn minuto en vepor recalentado de acetilaceto-

ne, a 1532, El tejido gueda tefiido de azul obscuro.
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Si el colorante gse emples iunicamente en cantidad
de 2 partes, se¢ obbiene una tintura azul débil. Ambas
tinturas estén igneladas.

Ejemplo 9

«

5. Se fulardean 100 partes de tejido de nilén con

una dispersibn de 15 partes del colorvante de la férmula.

10, en 1000 partes de agua, se exprime hasta un contenido de
humedad del 75 52 respecto al peso de la fibra y se seca
durante unvminuto a 1002 en corriente de aire caliente.

Se fija l1ls btintura con vapor recalentado de acetilacetona,
a 1539, durante un nimito. El tejido queda tefiido de rosa—

15. do obscuro.

Si se emplean unicamente 2 partes del colorante,
ge obtiene una btintura rosada débil. Ambas tinturas estén

igﬁaladas.
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-2 o

Se fulardean 100 pertes de tejido de nildn con

« & -
une. solucion de 33 partes del colorante de la formula

5. “\CH,C,H

en 1000 partes de asua, se exprime hasta vetencidn del 75 %
respecto al peso de la fibra v se seca durante un mimito en
corriente de aire caliente, a 1002, Imego se fija la tin-
ture con vapor recalentado de acetilacetona, a 1539, dursn~

10. te 80 segundos,

Si se emplea el mismo colorante en cantidad de 2 g
por litro Unicamente, =0 obbtiene una tintura anaranjada

débil. Anbas tinturas estan ignaladas.

Ejemplo 11

15, Se fnlardean 100 partes de tejido de poliacriloni-
trilo (orlon) con una solucidn de 66 partes del colorante

de la formula 0CHy

(H5 2)2N ..-LI lé—m(c H)
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en 1000 volumenes de agua, 8¢ exprime hasta wn contenido
de humedad del 7% » respecto al peso de la Iibra y se seca
a 1002 durente un minuto en corriente de aire caliente.
Tuego se fija el tejido a 1162 durante un minuto con vap’o’:c""‘
recalentado de acetilacetona a 1402, Se obtiens un tejidbi

tefiido de azul. ' o
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HNOTA

Descrito el objeto del presente invento, se decla—
ren mevas ¥ de propia invencidn las sizmientes reivindicae-

ciones con prioridad de las demandas de patentes suizas

nims, 6998/68 del 10-5-68 y 3404/69 del 6-3-69.

1. Procedimiento para befiir material textil, en

particular a hase de fibras sintéticas, caracterizado por

impregnarse, y en particuler fulardearse o egtamparse, pri-
meramente el materisl ‘bextil con una solucidn o dispersién
de un colorante a lo menos y a continuascidn tratarse con

el vapor recalentado de uno o varios disolventes orgénicos
el material textil impregnado.

2. Procedimiento segin la reivindicaeidn 1, carac-

terizado por tefiirse meterial de polidster.

3. Procedimiento segﬁn las reivindiceciones 1 vy 2,

caracterizado por empleerse vapor recalentado de los disol-

ventes acetilacetona, xileno, etilbenceno, 2~etoxietanol,

etilbutilcetona, amilmetilcetona, éter dibutilico, n~buta-
nol, acetato de n-butilo, butilmetilcetona, 2-metoxietanol,
ciclohexanol, tolueno, Zcido formico, acido acético, &cido

propiénico, clorobenceno, tetracloroetileno, L:2-dicloro-—

etano y l-ecloro-2:3~epoxipropano.
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4. Procediniento segun la reivindicecion 3, carac-
terizado por emplearse, para la produceidn del vapor, clo-

robenceno, scetilacetona y percloroetileno.

5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y.2,.

? »

. 4 o
caracterizado por emplearse, para la produccion del vapor,

14
une mezcla aceotropa.

6. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 5,

caracterizado por impregnarse, i en particuler fulardearse,

. . + 2
o egtamparse, en la primera etape con una dispersion acuoss

de un colorante a Llo menos.

7. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a §,
caracterizado por impregnarse, y en particular fulardearse
. . *
o estamparse, en la primera etapa con uns solucion de un

agolorante 8 lo menos en un disolvente & 1o menos.

8. Procedimiento segin la reivindicacidn 7, carac-
terizado por emplearse también para le produocién de vapor

el medio orsanico de la solucion de impregnacidn.

N ’ o e . o
9, Procedimiento segin las reivindicaciln 1 a 7,

caracterizado por secarse, antes del tratamliento con vapor,

al material textil impregnado.

P (4 o . .
10. Procedimiento segun las reivindicaciones 1 a T,

caracterizado por someberse el material textil impregnedo,

gin secado, al tratamiento con vapor.
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10.

- 22 [ " U:"%“w
*‘\\ L"Ef": E/;‘
ey
1_' MILTIR 1L fi,

11, Procedimiento segin las reivindiceciones 1 a

10, caracterizado por emplearse, en ocalidad de colorantes,

colorantes de dispsrsidn,

12. Procedimiento segin las reivindiceciones Ly 3

& 10, caracterizado por befiirse con colorantes dcidos o con

coloventes de dispersidn materisl textil de fibras de nildn.

13. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 3

a 10, caracterizado por teiiirse con colorantes cuaterharios

material textil de fibras scrilices.

14. Procedimiento pare tefiir material textil.

Segun se describe y reivindica en la presente memo—

Madrid, a 9 de If

P
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