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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA TENIR EN LA MASA UNA POLIAMIDA LINEAL
SINTETICA", a favor de la firme suiza CIBA SOCIETE ANONYME
residente en BASILEA (Suiza)e.

-— -
-~ L] hand

MEMORTIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un procedimiento para
tefilr poliamidas lineales sintéticas (como, por ejemplo,
polihexametilenadipamida, policaprolactama y polimeros

| del dcido aminoundecan-carboxflico) en la mase para hilar,

5. Se sabe que las polismidas lineales sinté-
ticas pueden tefiirse en la masa si, en cualquier fase del
procedimiento antes de la hilatura definitiva o la elabo-
racidn en objetos sélidos, se incorpora un colorante que
sea suficientemente estable. A causa de la accidn fuerte-

10, mente redﬁctora de las poliamidas lineales sintéticas fun-

didas, para tefiir éstas en la masa unicamente son satisfac-
torios algunos colorantes orgénicos; por ejemplo, los pig-

mentos ftalocianinicos y los complejos 1l:2-metdlicos de
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colorantes monoazoicos desprovistos de grupoéﬂéﬂlfénicos.
Ahora se ha descubierto que para la tincidn

de las poliémidas sintéticas en la masa para hilar tie-

nen excelente aptitud los complejos 1:1¢cr6micos de

colorantes monocazoicos que presentan uno o dos gfhpos

de dcido sulfdénico y, eventualmeﬁte, otros substituyentes

no hidrosolubilizantes.,

" En el procediﬁiento de este invento pueden
emplearse como colorantes, por ejemplo, los complejos
crémicos de colorantes monoazoicos que presentan, en ambas

poéiciones vecinas &l enlace azoico, grupos hidrox{licos
o un grupo carboxilico y un grupo hidroxilico o respecti-
vamente un grupo hidroxilico y un grupo aminico primario

o secundario; y asimismo pueden emplearse sus sales

con bases orgdnicas, con cardcter o no de colorantes,

como la rodamina, Tales complejos metalicos son solubles
en agua y, si el complejo presenta naturaleza dcida, puede
utilizarse en forma de una sal (como, por ejemplo, une

sal sddica, potdsica o amdnica) o en forma del dcido libre.

Cos

Sin embargo, es ventajoso que los complejos presenten grupos

no hidrosubilizantes en las otras posiciones que no sean

estas posiciones orto respecto al grupo azoico. En calidad

de substituyentes, los colorantes monoazoicos deben conte~
ner uno o dos grupos de deido sulfdénico y eventualmente

otro: substituyente mds, no hidrosolubilizante, que esté
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unido a un nfcleo aromgtico de la molécula de colorante. A ti-
tulo de tales substituyentes entran en cuenta sobre todo los
grupos alifdticos, como los grupos de metilo, etilo e iso-
propilo, y también los dtomos de haldgeno (como el cloro),

Se los grupos nitro o los grupos CH -SO2 ¥y los grupos acila-

3

minicos.
“ Los colorantes pertenecen preferentemente a
la serie pirazulénica o nafténica.
Un crecido numero de los complejos de cromo
10, utilizables son ya conocidos; por ejemplo, por las paten~
tes francesas n® 1 083 982 (Caso 3029/E), n? 570 995
(Caso 527), n® 981.117 (Caso 2524/08), n2 834,236 (Caso
1602), n? 756,136 (Caso 1110), n¢ 758,263 (Caso 1123/E),
ne 908,655 (Caso 2176) y n? 707.441 (Caso 898). |
,15. Dichos complejos crdémicos de colorante pue-
den incorporarse a la poliamida lineal sintética por
cualquiera de los procedimientos conocidos para tefiir
en la masa; por ejemplo, incorporédndolos a los mondmeros
o prepolfmeros durante la polimerizacidn o embutiéne
20, dolos en la fusién durante el proceso de hilatura. Més
conveniente es el método segin el cual los complejos
crdmicos de colorante seraplican por volteo a recortes
‘de la poliamida lineal o sintdética y luego se funden
los recortes tefiidos y con la fusién se hacen hilos u

25, objetos sdlidos. Eventualmente, el volteo puede
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efectuarse con una dispersiéh del colorante en un disolven—
te voldtil (como, por ejemplo, agua © alcohol) o con una
dispersidn estable obtenida moliendo el colorante con agua
y una poliamida lineal sintética finamente dividida.

El invento puede llevarse a cabo ventajosamente

tifiendo recortes de poliamida lineal sintética y emplean-

‘do para ello, como bafio tintdreo, una solucidn o dispersidn

acuosa, eventualmente estabilizada con un dispersante y que
contenga a 1o menos uno de los complejos 1:1-crdmicos que se
han mencionado. Para sumentar la rapides de prensidn pueden
afiadirse al bafio tintdreo también sales, como, por ejemplo,
acetato aménico o sddico o fosfato monosddico,

Se logra excelente agotamiento del bafio tintd-
reo si la tincidn se realiza bajo presidn y a unos 1302C.
Este procedimiento tiene valor especial cuando se aplica
a recortes de poliamide lineal sintética a los que se
ha incorporado un pigmento durante la preparacidn por poli-
merizacidn., De este modo pueden modificarse los tonos funda-
mentales, con lo cual se obtienen los diversos matices y tam~
bien "tonos de moda".

Después de tefiidos, los recortes se funden
¥ se hilan para formar fibras o filamentos. También exis-
te la posibilidad de emplear los recortes tefiidos no
sélo para la preparacidn de fibras textiles, sino también

para tefiir masas de fundicidn inyectada (cierre de cre-
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mallera, auriculares telefdnicos, etcétera).

Las tinturas logradas por el procedimiento
de este invento tienen excelente solidez, tanto frente al
lavado como al frote, a la limpieza en seco ¥y a la lugz.
Particular interds tienen en el procedimiento

de este invento los complejos l:l-crdmicos de colorantes de

la férmula

g
C-N=-
R =N-c'4§f SO3H)n—1
| e ,
(50.H), 4 éH3

en la que

R signifieca un radical naftilico con un grupo
hidroxilico en posicidn vecina al puente azoi-
co 0 es un radical o-carboxi~ u o-hidroxi-bencé-
nico, que puede contener un dtomo de e¢loro u otro
grupo mas de &cido sulfdnico;
y los simbolos

significen cada uno un nimero entero, posi-

1=
g
I8

tivo, por valor de 2 a lo sumo.
Otro grupo interesante de complejos de
cromo que pueden emplearse ventajosamente en el procedimien-

to de este invento lo constituyen los compuestos complejos
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l:l-crdémicos de dcidos o-hidroxi-fenilazo~beta-naften-sulfdni-
cos.

Dado que los complejos empleados en el procedimiento
de este invento son solubles en las poliamidas fundidas, la

dispersidn por toda la masa no congtituye ningin problema y

‘durante el proceso consecutivo de hilatura no se presen-

ta dificultad ninguna por atascamiento de la placa de hi-
leras. A pesar de su solubilidad, los colorantes no emigran
hacia la superficie durante el plisado de los géneros textiles,
por lo cual los colores de los géneros textiles plisados pre-
sentan excelente solidez al frote.

La tincidn en la hilaturs presénta ventajas sobre
la tincidn de las fibras de poliamida ya formedas; es mds
barata, requiere instalaciones més pequefias por la posibili-
dad de emplear bafios extremadamente breves y frece sorprenden~
temente, eh muchos caéos, un recurso para cubrir el barrado.
Respecto al procedimiento conocido en que se emplean pigmentos
orgénicos o inorgdnicos, el procedimiento agqui expuesto ofrece
tembidn ventajas en parte inesperadas, como exclusidn de las
roturas de fibrillas, garantizacidn inmediate de la homogenei-
dad ( sin tedioso amasamiento o molturacidn de la poliamida
con el pigmento), exclusidn de la purificacidn de los colo-
rantes, etcétera,

En los ejemplos que siguen, en tanto no se
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advierta otra cosa, las partes significan partes en peso y
los porcentajes significan porcentajes en peSo; las tempera-

turas estdn expresadas en grados centigrados.
EJEMPLO 1

Se agitan 2 partes del complejo 1l:l-crdmico

del colorante de la fdrmula

H
C~N=- -50,H

HO., S | -N--N—C( \ ?

OH

3

\
CH

c1 . 3

y alrededor de 10 partes de agua con 98 partes de polihexa-
metilenadipamida en forma de recortes, hasta que se

ha formado un depdsito uniforme del complejo colorante
sobre la superficie de los recortes. Se secan éstos y
luego se funden y se hila la fusidn en un aparato corrien-
te, con 1o cﬁal se obtienen hilos de matiz rojo que pre-
senta excelente solidez al lavado, al frote, a la limpieza

en seco y a la luz.



EJEMPIO 2

Se mezele 1 parte del complejo l:l-crdmico

del colorante de 1z férmula

5e
10.‘ con 4 partes de agua, lo que da una papilla acuosa, que
se mézcla con 1 parte de polihexametilenadipamida en
forma de una pasta acuosa finamente dividida, Se muele
la mezcla en el secador de tambor con 98 partes de péli-
hexametilendipamida en forma de recortes, hasta que el agua
15. estd evapor;da. Luego se funden los recortes recubiertos y se

hila la fusidn en un aparato corriente, lo que da filamentos
de color morado profundo, de excelente solidez al lavado,

al frote, a la limpieza en seco y g la luz.
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EJEMPLO 3

Se disuelven 2 partes del complejo l:l-

crémico del colorante de la fdrmula

o

OH "o,
aut
| . 'J\‘vN:N—C < { I p

C=
s |
HO3S CH3

N

en 250 partes de agua. En este bafio tintdéreo se introducen
100 partes de recortes de superpoliamida y se lleva todo
6llo a ebullicidn. Al cabo de 30 minutos, se afiade
con ventaja 1 parte de acido acético glacial y se
prosigue la tincidn durante tres horas (en luger de acido
acético glacial pueden utilizarse también otros acidos,
como el deido fdérmico, o aUn sales, como por e¢jemplo el
acetato amdénico o sddico o el fosfato sddico, para aumentar
la rapidez y el grado de prensidn o afinidad del colo-
rante). .

A continuacidn se lavan con agua los recortes

tefiidos y se los seca como de ordinario o¢n vacfo. Sin



mds, se los puede hilar en filamentos de color rojo rosado.

Si con el procedimiento que se ha indicado se
emplean los compuestos complejos l:l-crdmicos resefiados en la
columna I de la tabla que sigue, se obtienen fibras de superpo-
liamide tefiidas on hilatura en fusidn con los matices que se

exponen en la columna IT,
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REIVINDICACIONES.

Deserito el objeto del presentc invento, sé de-
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes reivin-
dicaciones, con prioridad de la solicitud de patente suiza

n? 6560/69 del 29 de Abril de 1969,

5. 1. Procedimiento para tefiir en la masga una
poliamida lineal sintética, caracterizado por emplear-
se, en calidad de colorantes, complejos l:l-crdmicos de
colorantes monoazoicos que presentan un grupo de acido

sulfdnico.

10, 2. Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizedo por emplearse colorantes o-carboxi~o'-
oxi- u o,0'~dioxinonoazoicos, en particular colorantes

pirazoldnicos de esta fndole.

3. Procedimiento segin una de las reivindica-
15. ciones 1 o 2, caracterizado por emplearse complejos

1tl-crdmicos de colorantes de la fdrmula

B é_ _ ( '
4;? I::E}__+SO H)n—l
20, % NéN;C\\\ l 3
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R significa un radieal naftilico con un grupo
hidrox{lico en posicidn vecina al puente azoi-
co o bien es un radical o-carboxi- u o-hidroxi-
bencénico,'el cual puede contener un dtomo de
cloro u otro grupo mds de deido sulfdnico;

y los simbolos
mnyn significan cada uno un nimero entero, positivo,

por valor de 2 a lo sumo,

4, Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por emplearse compuestos complejos l:l-crd-

micos de o-hidroxibencen-azo-beta-naftenos.

5. Procedimiento segin las reivindicaciones
1l a 4, caracterizado por realizarse aplicando el comple~
jo 1l:l-crémico sobre recortes de la poliamida lineal
sintética, fundiendo a continuacidn los recortes tefiidos
¢ hilando la fusidn en filamentos o elaborindola en

objetos sdlidos.

6. Procedimiento segin una de las reivindica-
ciones anteriores, caracterizado por efectuarse tifiendo
recortes de poliamida lineal sintética y empleando como

bafio tintdreo una solucidn o dispersidn acuosa.

7. Procedimiento segin una de las reivindica-
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de poliamida linecal sintética, la polihexame...enadipamida.
8. Procedimiento segin una de las reivindicacionss
anteriores, caracterizado por emplearse, en calidad de
5. poliamida lineal sintética, un polfmero de la epsilon-

~caprolactama,

9+ Procedimiento segin una do las reivindicacio-
nes 1, 2 y 5 a 8, caracterizado por emplearse compuestos
comple jos 1l:l-crdémicos uniformes de colorantos que presen-

10. tan uno o dos grupos de dcido sulfdénico.

10,Procedimiento para teflir en’l. mesa una poliami~

ds, lineal sintoetica.

Segin se describe y reivindica en la presente
nemoria descriptiva que consta de 15 hojas foliadas y escri-

154 tas a méquina por una sola cara,

Madrid, a 28 de Abril de 1970

Pele
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