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Este invencidn se relaciona'con un procedimien-
to mejorado para el teflido de materlales poliméricos,
Ya es conocido el tefilr materiales polirericos
en forma, por a;emplo, de¢ textiles, por tratamiento de

5. *.  los misnmos con soluciones de naterias colorantes en di-
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solventes orgdnicos. Asi, soc conoce el impregnar, pdi egemr
plo, en un proceso continuo, o estanpar matericles textiles
con soluciones de colorantes en un disolvente orgéniéo 0 neg-
cla de tales disolventes, si es necesario conteniendo sapesa-
dores, ssparar, si se desea, una parte sustancial del licor
ﬁe colorante en exceso, y & continuacidn fijar el tefiido o

estampado mediente un tratamiento térmico ulterior. Sin em-

- bargo, la eleccidn de colorantes y disolventes para utili-

zarse en tales procedinmientos se ve sériamente limitada por
la necesidad de solubilidad delAcolorante en el disolvente &
temperatura ambiente o ligéramente superior a la ambiente y
no es corriente enoohtrar solubilidad suficiente para ob-
tener mds que vivezag de color pdlidas o medias. ‘

En particular cuasndo se desea el uso de hidrocar-
bﬁros aliféticos clorados o fluorados ininflamables, como di-
solveﬁtes, muches de los colorantes disponibles tienen una |
sélubilidad tan baja en dichos disolventes que sblamente pueJ
den obtenerse vivezas pélid&s.de color. Las vivezas nediess de:
color pueden obtenerss por tal procediniento si se affnde un
disolvente adicional para incrementar la solubilidad de los
colorantes, pero el uso de los disolventes adicionales se
traduce con frecuencia en una o mds de las siguientes des-
venbajas: costo incremenﬁgdo, peliéro de explosidn, dificul-
tad en la recﬁperacién de los disolventes y un efecto adver-
so sobre las propiedades de las fibras,

Tarbién es conocido el tefiir meteriales texti-
les a partir de soluciones de colorantes en disolventes or-
gdnicos por métodos discontinuos de agotemiento pero en este
caso el grado de agotamiénto es normelmente muy pobre inelu~

so cuando el colorante y el disolvente han sido seleccionados
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para que el colorante tenga la solubilidad minima conpati-
ble con la requerlda para este método de tefiido. Bl ago-
tamiento pusde me jorarse por adicidn gradual, durante el
proceso de tefiido, de w disolvente adicional para reducir
la solﬁbilidad del colorante, pero esta técnica es embara-
zZosa e impracticable como los disolventes mas aceptables,
tales como los hid;ocarburos hélogenadqs ininflarables.

Mediante el procedimiento de lﬁ presente inven-
cidn, puede aplicarse una dmplia variedad de materias co-
lorentes a partir de un medio disolvente orgdnico por pro-
cegos discontinuos o continuos o procesos de estampado pa-
ra dar tonalidades homogéneas y sdlidas qué, si se desesn,
pueden obtenerse en grandes vivezas de color.

Segin la invencidn, se proporciona un procedi-

miento para el tefiido de materiales poliméricos que com-

prende las etapas sucesivas de tratar el material poliné; B
*¥ico con una dispersidn desfloculada estable en un liguido '

orgdnico de una materia colorante en fino tamafio de particuls,

y separar el liquido orgédnico, 6alenténdose el material po-
limérico simulténeamente con o deépués del tratamiento con
la dispersidn o después del mismo,

Por "teflido de materiales polimdricos" se
quiere dar a entender la incorporacidn de mnterigs coléranr
tes dentro del material polimérico que incluye la adsorcidn

sobre la superficie del material pblimérico. No se quiere

dar a entender la unidén mecdnica de materias colorantes a la

superficie del material polimérico nediante agentes agluti-
nantes, como por ejemplo en la estampaciéh con pigmentos.
Los materiales polimdéricos se encuentran en

cualquier forma convenicnte que posea una elevada drea su-
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EX I

perficial por unidad de volumen, por éjemplo,fil&nentos,
fibras, materiales textiles que comprenden tales f£ilenentos
o fibras peliculas, cintas o polvos. Como ejemplos de ma-
teriales poliméricos, pueden mencionmerse a las Tibras ce-
lulé::sicas naturales tales como &lgoddn, lino, cédfiamo, yu-
te, sisal y ramio, fibras celuldsicas regeneradas tales
como rayon de viscosa y de cupramio, fibras de ésteres de
celulosa tales como acetato y triacetato de celulosa, fi-
bras proteinicas naturales tales como lapa, seda y mohair, .
proteinas regeneradas, poliamides sintéticas, por ejemplo,
nylon 66 y 6 y polianidas modificadas, poliésteres, por
o jemplo, tereftalato de polietileno y poliésteres modifi-
cados, poliacrilonitrile y poliacrilonitrilos nodificados, '
poliuretanos y materiales tales .como cueros y pieles. :

Por el término "dispersidn desfloculeda estable"
ge quiere dar a entender una dispersidn en la cual una'praﬁ
poreidn negligible de ataqﬁes entre las particulas de la
fase dispersa se traduce en una adhesidn entre las particu-—
las, '

Las dispersiones que no son dispersiones desfld~;
culadas estables, incluso aunque tengan un.fino tamafio de
particula, dan lugar a unos tefiidos manchados y muy hete-
rogéneos. | |

‘Tas particulas de la materia colorante debe-
rén ser inferior a 25 micras y con preferencid inferio-
res a 10 micras, ddndose a entender con este que en una
nuestra diluida de la dispersidn observada con un micros-
copio, la mayor parte sustancialmente de las particules
deberdn tener un didmetro circular equivalente por deba-

jo del .limite estadblecido.
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El 1fquido orpénico puede ser cualquier maééiial i
orgdnico que a la temperatura usada para el tefiido se en~
cuentre en estado liquido, no se disuelva o afecte en una
extensién indeseable a la composicidén quimica o forma 4.
sica del material polimérico, y que tenga ﬁné solubilidad
limitada para la materia colorante tal que una parte signi- f
ficante de la materia colorante esté en estado no disuelto
por lo menos al comienzo del proceso de tefiido.

Como ejemplos de liquidos orgdnicos que puede uki~ |

‘lizarse, sujetos a su apropiabilidad para cualquier materjal.

polimérico y materia colorante, pueden mencionarse a los al-:
coholes tales oémo netanol, n- e isobutanol, alcohol fur-
furilico y alcohol tetrahidrofurfurilico, cetonas tales como
ciclohexanona, ésteres tal como acetato de butilo, éteres 5
tal como dioxano, etilenglicol-monometlil- y monoetil-éter,
hidrocarburos tales como white spirit y xileno, e hidrocar—.é
buros halogenados, taleé como clorobenceno y l:l:Z-tricloro;f
1:2:2-trifluormetano. Los liquidos orgénicos preferidos son

los hidrocarburos y los hidrocarburos halogenados, especial-

" mente, en vista de su recuperacidén generalmente féeil e in-

combustibilidad, los balo-hidrocarburos alifdticos inferio-
res, tales como cloroformo, tetracloruro de carbono, l:1l:)-
tricloroetano, tricloroetilenc, dibromostileno y, sobhre todo,
tetracloroetileno (percloroetilend). ‘
Si se dosea, pueden emplearse mezcias de estos 1li-
quidos o mezclas de materiales orgdnicos qua sean liquidos
bajo lgs condiciones del pfocedimiento de la invencidn. la
preSancié de liquidos inorgénicos, en particular agua, puedg
tolerarse en taﬁto'en cuanto una parte significativa de la

materia colorante esgté en estado no disuelto en el liquido
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orgdnico al comienzo del procsso de tefii

inorgdnicos no tienen un efecto adverso sobre el muterial
polimérico.
Como materis colorante, puede utilizarse cual-

quier colorante o pigmento orgénico que tenga la solubili-

dad limitada necesaria en el ligquido orgdnico. Como ejem-

plos de estos, se menclonan particularmente a log colorantes'
dispersos y a los colorantes solubles en agua. Estos coloran-
tes pusden ser de cualquiera de las series conocidas de co~- .,
lorantes, por ejemplo, colorantes de diarilmetano, triaril-
metano, xanteno, azina, oxazina o tiazina, especlalmente,
colorantes azo; antréquinona, nitro, ftaloclianina, metina,
estirilo, naftoperinona, quinoftalona o 5-amino-8-hidroxi~
1:4-naftoquinonainina, _ '

Por “"colorantes solubles en agua® se quiere dax
a entender especialmente a los colorantes bdsicos, es de¢ir,;
colorantes que contienen grupos catidnicos y los denominados’
colorantes dcidos y directos.

Los colorantes ézéicos preferidos son los colo-
rantes nmonoazdicos y diazdicos y los derivados metalizandos
de los mismos. Coro sjemplos de estos colorantes azdicos ne~
talizados, puede mencionarss aquellos que contienen un dto-
mo de cobre, croro o cobalio enlazado a una molécula de un
colorante monoazdico y aquellos que contienen un étoro de
cromo o cobalto enlazado a dos moléeulas del mismo o dife-
rente colorante monoazdico. Dichos colorantes metalizados
pueden conteﬁer opcionalmente grupos dcido sulfdnico o dci-
do carboxilico solubilizantes en agua.

Cgalquiera de estos colorantes puede contener

grupos reactivos con la fibra, es decir, grupos que son ca-
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paces de formar un enlace covalente con la fibra u otro sﬁs- j
trato polimérico. ' ‘
Los colorantes doberdn ser seleccionados de mo- |
do que tengan alguna afinidad con respecto al materialvpo—
limérico a tefifr. Los colorantes dispersos son en general
adecuados para el tefildo de poliédsteres, ésteres de celulosa;
nylon y poliacrilonitrilo modificado; los colorantes deidos,.
1oé colorantes dire;tos ¥ los colorantes reactivos pare el
tefildo de materiales celuldsicos y poliamidas naturales y
sintéticas; y los colorantes catidnicos para'el tefiido de pof
lianidas sintéticas y poliacrilonitriloé modificados. Guando’
en el procediniento se emplean mezclas de materiélesrpolimé-u
ricos, por ejemplo, conjuntos de poliéster/algoddn o de po-~
liéster/lana, entonces seArequeriré une mezcla adecuada de
colorantes para el tefildo de los componentes separados do
los conjuntos. Ejenplos de colorantes de estas clases dife~ti
rentes se rencionan en la segunda edicién del Colour Index °
y en los diversos suplementos al mismo,

la dispersién desfloculada requerida para uti-

. lizarse en el procedimiento de la invencién, puede preparar-

se, por ejemplo, moliendo o triturando la materia colorante,
en presencia del lfquido orgdnico y un apente desfloculante
para evitar que.se agreguen las particulas del sdélido. Alter—
nativamente, un polvo autodispersable de la materia colorante
puede agitarse con el liquido orgénico, en presencia de un
agente desfloculante, o la>materia colorante puede ser "inun-
dada" en el 1fquido orgdnico extractando una suspensién o
pasta acuésé de la materia colorante con el 1fquido orgdnico,
en presencia de un agente desfloculante o con ulterior adi~

cién de un agente desfloculante,
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Los agentes desfloculantes usados para preparar las
dispersiones son preferiblemente como minimo parcialmente
solubles en el liquido orgénico. Como agentes desfloculantes

pueden mencionarse & las poliureas esencialmente libres de

grupos amino . -bdaicos v que contienen por lo menos dos grupos

urea y al menos dos grupos alquilo, alquenilc o alcapolie~
nilo cada uno de los cuales contiene como minimo 8 Adtomos
de carbono, tales como los descritos en nuestra solicitud
de patente britdnica copendiente I?. 41058/69 (MN2. de se-
rie ) ¥ los compuestos de férmula:
0 RR
"o
- Ar-—(CH=oH)n«o~c—g~g-on
R R

en la que Ar es un grupo arondtico, nes 06 1, de 22 3 _
grupos R son individualmente hidrégeno, metilo y etilo ¥ el :
grupo o grupos R restante, individualmente, o la combinacidn
del grupe R-C-C-R restante, proporciona un componente simi-
lar a una cadena solvatable de al menos 12 enlaces, los cua-
les ge describen en la memoria briténica We¢ 1,108.261.

La cantidad de mﬂteria'colorante dependeréd por
sjemplo de la viveza de color requerida y de la resistencia
tintorial y afinidad de la materia colorante, pero normal-
mente es satisfactorio wn 0,2 & un 5% de nmateria colorante,
basado en el peso de material polimérico, aunque si se desea
puede utilizarse més o menos cantidad.

la centidad de agente desfloculante usada depsnderd
de la eficacia desfloculante del agente en cuestidn qus se
aplice sobre la materia colorante, pero en general serdn satis

factorias las cantidades comprendides entre 5 y 50%, basado
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en el peso de la materia colorante, aunque si se desea pue- |

den emplearde cantidades fuera de esta gama.

El procedinmiento de la invencidn pueds realizarse
mediante cualquier procedimiento convencional para el te-
fiido de materiales polinméricos por tratamiento con un me-
dio liquido. Por ejenplo, en el tefiido discontinuo, el ma-
terial polimérico se agita en 1a dispersién, la cual puede
conveniéntemente, fero no necesariamente, tener de 5 a 50
partes de liquido orgénico por cada parte de material po-
linérico, a una temperatura conveniéntemente entre 50 y '
1759C. Cuando se obtiens la viveza de teffido desoada o cuanc
do el agoﬁamienfo es prdecticamente completo, el matorial PO~

limérico se separa de la dispersidn y se seca, opcionalmen-

te a temperatura elevada para separar el liquido orgénico en'

~exceso. Si se desea, antes del secado puede emplearse una

etapa de enjuagado en liquido orgdnico fresco,

Fn un procesb de tefiido continuo, el material
polimérico puede hacerse pasar, por ejemplo, a través de la
dispersidn y a continuacidn a.través de rodillos para sepa-
rar la dispersidn en exceso, secarse y calentarse a una tem-
peratura, por ejemplo, de 80 a 220°%¢,

Similarmente, la dispersidén puede aplicarse al

material textil por téenicas de pulverizacidn o de estam-

pacidn.,

Cuando un material textil de celulosa se tifie
con colorantes reactivos por el proceso de la invencidn, el
teffido se lleva a cabo norrialmente en pregsencia de un agente
alecalino, en cuyo caso el'agente alealino se emnplea también
en forma de una dispgrsién estable en un liquido orgdnico.

81 se desea, pueden estar presentes otros auxi-
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liares del tefiido, especialmente auxiliares

bles o dispersables en el liquido orgdnico. In el cas0 de
dispersiones aplicadas por nétodos de estampacidn o impreg-

nacidén, & veces es conveniente incluir espesantes, especisl

mente aquellos que tienen ésteres de celulosa, ésteres po-

livinilicos o alcohol polivinilico como base.

" EI uso de liguidos orgdnicos, en particular hi-
drocarburos alifdticos halogenados en lugar de agua coro
medio liquido para los procedimientos de tefildo, confiers
cierto nimero de ventajas; el tefildo es mds rdpido en los
piocedimientos de agotamiento y la humectacidn del textil
es mds fdcil y la absorcidn superior en los procedimientos
de impregnacidn; los, liquidos orgdnicos poseen calores es-
pecificos y calores latentes de evaporacién mds bajos que
el agua, reducléndose asi los costos de calentamiento y se-
cado y permitiendo también lear recuperacidn econdmica del

1l{quido orgénico para volverlo a emplear, lo cugl evite las

dificultades incrementddamente severas que se dan en el tra-

tamiento de efluentes acuosos; adicionalmenﬁe, se realiza
un nlmero de tratamientos de lavado y acabado en-un medio
no acuoso y en casos adecuados estos pheden integrarse con
la operacidn de tefiido. '

La invencién se ilustra pero no se limita por
los siguienteé ejemplos, en los cuales todas las partes y
porcentajos se indican en peso & menos que se diga lo con-
trario,
EIRELO 1

Tres plezas de género, pesando cada una 2 g

(cada una de ellas de tereftalato de polietileno, triacetato

de celulosa y de nylon 66), se colocan en una mezcla de G,6 -
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cc de una dispersidén de azdl disperso C.I. 26 y 120 cc de perff

clorostileno a 20°C. La tempsratura se eleva al punto de ebu-

|
i

1licidn y se mantiene durante 1 hora. Despuds de enjuagar con
perclorootilenc y de secar, los gdéneros se tiffen fuértenenta.
La dispersidn usade anteriormente se prepara por el .
siguiente procedimiento: ’
Una mezcla,de 10 partes de l:5~dihidroxi-4:8-di(me-
tilamino)antraquinona (azil disperso C,I. 26), 5 partes del
producto de poliurea preparado como se describe mds abajo y
163 partes de percloroetileno, se moltura con bolas, durante i
16 horas, para dar una dispersién bien desfloculada finamentei
dividide. ’
E1l polinmero usado anteriormsnte se prepara aladien-
do gradualmente una solucidn de 17,4 partes de una nezcla '
80:20 de 2,4~ y 2,6-telilen~diisocianatos en 59,5 partes de
acetona a uné solucidn de 37,2 partes de una alquilpropilen—AE
-diamina de férmula R-NH-(CHp)z-WHz en la que R representa un .
grupo alquilo derivado de sebo, comercialmente disponidble bajo
ol nombre comercial Duomeen T. (Duormcen es una marca registrada,
on 158 partes de acetona a 48°C, separdndose la acetona por
destilacién & una temperatura de 100°C bajo presién reducida.
EJRMPLO 2 o
Se repite el procedimiento‘del ¢ Jemplo 1 uwsando
dispersiones de l;m@tilamino~4-lg ~hidroxietilaminoantraqui-
nona (azil disperso ¢,I. 3) y l:4—dihidroxi—5}8-di(/9 hidro~
xietilamino)antraquinona (azul disperso C.I. 7), en lugar
de la dispersidn de l:5-dihidroxi-4:8-di(metilamine)antragui-
nona. Los géneros se tiffen fudrtemente.
cada una de las dispersiones usadas anteriormcnte'

se prepara por los sipguientes procedinientos:

e
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Una mezcla de 10 partes de colorante, 5 partes del npro-
ducto de poliurea preparado como se describe més abajo y 163
parteé de percloroetileno, se moltura con bolas, durante 16
horas, para dar una dispersidén bien desfloculada finamente
dividida. ‘
) El producto de poliurea usado anteriormente se pre-
pare afiadiendo gradualmente una solucidén de 73,7 partes de
una solucidn al 409 en acetato de butilo de 2:4~ y 2:6-to-
1il en diisocianatos nmezclados polimerizados, conteniendo
5,7% de grupos isocianato y menos do 0,5% de tolilen-diiso-
cianato libre, en 32 partes de acetona, a una solucidn agi-
tada de 53,5 parfes de una amine secundarie grasa derivada
de soja comercialments disponible bajo sl nombre comercial -~ '

de Armeen 25 (Armeen es una narca registrada) en 118 partes {

de acetona a 50-55°C., La acetona ss sepora entonces por des-~

tilacién hasta una temperatura de 100°C bajo presidn reducida.l

Se obtienen resultedos similares si el producto de

poliurea anterior usado en la preparacién de las dispersiohes ,5

de colorante se reemplaza por el producto de poliurea obte-
nido como se describe a continuacidn:

IEgte producto de poliurea se prepara afiadiendo gra-
dualmente una solucidn de 37,5 partes de una solucién al 50¢,
en acetato de etilo, de tolilen-diisocianatos mezclados poli-
nmerizados de un bajo grado de polimerizacidn conteniendo 8,5¢
de tolilen-diilsocianato libre y 11,2% de grupos isocianato
en 15,8 partes de acetona, a una solucién agitade de 31,5 par-
tes de una mezéla de eminas insaturadas, oleilaminma larga,
comercialmente disponible bajo el nombre comercial Armeen O,
en 87 partes de acetona y separando entonces la acetona por

destilacidn hasta una temperatura de 100°C a presién reducida.
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BITMPLO 3
Una pieza de género'de tereftalato de polieﬁileno
(6 partes en peso) se tiffe, durante 1 hora a ebullicidn, en }
wia mezcla de 1,07 partes de la dispersién de l:5-dihidvoxi-
4:8-di(metilamino)antraquinona usada en el ejemplo 1 y 195
partes de percloroetileno. Se obtiene un tefiido del génoro
muy uniforme. Guandp este prooédimiento se repite vero usan—:
do una dispersidn preparada sin el uso del producto de po-
liurea se obtiene un teflido muy desigual puesto que la dis-
persidn no estd desfloculada, »
Se obtlene un teflido similar muy uniforme al re-
petir el proeedimiento anterior usando una dispersidn ds '
1:4-diamino-5~-nitroantraquinona (violeta C.I.B) preparada
por el procedinmiento descrito en el e jemplo 2 para la pre-
paracién de wnd aispersién de l-motilemino-4- /g ~hidroxietil-
anminoantraguinona. 'g
Una pleza de géne;o de tercftalato de polieti;
leno (& partes en peso) se tiﬁe.durante 1 hora a ebullicidn
(16006) en wa mezcla de 92 partes de white spirit y 0,78
partes de una dispersidn de l:4~diamino-5-nitroantraquinonsa.
Se obtiene un tefildo muy uniforme.
La disbersién usada anteriormente se prepara por
el siguiente procedimiento: '
Una mezcla de 10 partes del colorants, 5 par-
tes del producto de poliurea preparado & partir do Armesn
28, como se describe en el ejemplo 2, y 77 partes de white
spirit, se moltura con bolas, durante 16 horas, para dar
una dispersidn desfloculada finamente dividida,

EIMPLO 5

B
'r.
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Una pieza de género de tereftalato de polietileno
se impregna a través de una mezcla de 10 partes de la dis-
persidn de Ll:5~dihidroxi-4:8-di-(metilanino)antraguinona usa-
da en el sjemplo 1 y 90 partes de percloroetileno. Después
de secar y de vaporizaer durante 2 nminutos a 1809¢C & cocer du-
rante 1 minuto a 200°C, sge obtiene un tefiido muy uniforms
golido al lavado.

Se obtienen tefildos similares muy uniformes por
este procediniento usando las dispersiones de colorante oh-
tenidas como se describe en el ejemplo 2.

EJEMEFLO 6

' Se raﬁite el procedinmiento del e jemplo 5 usando
una mezcla de 20 partes de una dispersidn de 2:4-dinitro-4'-
hidroxidifenilamina (amarillo disperso C.I. 1), preparada
como se déscribe mds abajo, y 80 partes de percloroetilsno.
Se obtiene un tefiido muy uniforme, sdélido al lavado.

Una mezcla dé 10 partes de colorante, 1 parte
del producto de poliurea preparado a partir de Armeen 23,co-
mo se describe en el ejemplo 2, y 163 partes de percloroeti-
leno, se moltura con bolas, durante 16 horas, para dar una
dispersidén bien desfloculada finamente dividida.

TIRPLO 7

Se repite el procedimiento del ejemplo 5 usando
una mezcla de 10 partes de una dlgpersidn de 4:8—diamino~.'
1:5-dihidroxiantraquinona, preparade como se describe més
abajo, y 90 partes de percloroetileno y empleando un trata-
miento de cocido durante 2 minutos en lugar de 1 minuto a
2000C. Se obbtiene un tefiido muy uniforme, sdélido al lavado.

La dispersién usada anteriormente se obtiene por

el procedimiento descrito en el ejemplo 1 usando 4:8-dlamino-
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1:5-dihidroxiantraquinona en lugar de azil disperso C.I. &6,
IJRIPLO 8
6 partes de género voluminoso de nylon 66 se co-'
locan en un bafio de tinte que contiene 0,736 partes de una
dispersidn de la sal sddica del écidoAl-amino-4~anilinoan~ :
traquinona-2-sulfénico, preparada como se describe més aba-;
jo, 0,8 partes de 1a sal de isopropilamina del deido dodecil-
bencenosulfdénico y 192 partes de percloroetileno. El bailo
de tinte se calienta sl punto de ebullicidén durante 1 hora,
Durante este tiempo el baflo de tinte se agota de tinte ca- ..
si complétamente, El género se extrae entonces, se enjuaga )
en percloroetileno y se seca. Se obtiene un tefiido azdl
fuerte.

La dispersidn usada anteriormente se prepara mo-
liendo con bolas una nezola de 10 partes de la sal sddica .“
del deido l~anino-4-anilinoantraguinona-2-sulfdnico, 5 paréé
tes del producto de poliurea preparado como se deseribe mési
abajo y 163 partes de percloroetileno, durante 16 horas,

Bl producto de poliurea usado anteriormente so
prepara afiadiendo gradvalmente una solucidn de 29,8 partes
de una solucidn al 75% en acetato de etilo, comercialmente
disponible, de un aducto de tolilen-diisocianatos mozcla-
dos y polioles y conteniendo 14,1% de grupos isocianato re-
siduales en 16 partes de acetona, a una solucidn apitada
de 53,5 partes de Armeen 23 en 118 partes de acetona, &
50-550GC, separdndose entonces la acetona por destilacidn
a una temperatura de hasﬁg'loooc, bajo presidn redueide.
BITMPLO 9

6 partos de un género voluninoso de nylon 66

se colocan en un bafio de tinte que contiene 0,64 partes de .
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una dispersién de dcido l-amino-4-anilinoantraquinona-2-

sulfénico, preparada coro se deseribe més abajo, y 192

- partes de percloroectileno. El bafio de tinte se calienta

entonces al punto de ebullicidn durante 1 hora. El gé-
nero, que es tefildo en una tonalidad azul brillante, se
extrae entonces, se enjuaga en percloroetilenc y se seca,

‘ La dispersidn usade anteriormsnite se obtiene
molturando con bolas una nezcla de 10 partes de dcido 1-
anino-4-anilino-antraquinona-2-sulfénico, 5 partes del
producto de poliurea usado en el ejemplo 8 y 163 partes
de percloroetileno durante 16 horas.
EJEMPLO _ 10 ‘

3 partes de un género de poliacrilenitrilo

modificado disponible bajo el nombre comercial. de Cour-

'telle (Courtélle es una marca registrada) y 3 partes de

un género voluminoso de nyleon 66, se colocan en un bafio
de tinte que contiene 0,96 partes de una dispersién, pre-
parada como se describe mds abajo, ¥y 192 partes de perclo-
roetileno y se efectia el téﬁido al punfo de ebullicién
durante 1 hora. Los géneros, que son tefiidos en tonali-
dades amarillas se extraen entonces; se enjuagan en psr-
cloroetileno y se secan,

La dispersidn uséda'anteriormente se preyara
moliendo con bolas una rezcle de 10 partes del colorante
de formula I, 5 partes del producto de poliurea usado en

el ejemplo 8 y 163 partes de percloroetileno durante 16

horasg.
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ETRPLO 11
Se colocan 6 partes de género voluminoso de nylon

66 en wn bhafio de tinte que contiene 0,64 partes de una disper-.
gidn de la sal sdédica del deido 1-(2'-sulfon-MN-metilanilido- ’
fonilazo)=2-anino-8-naftol-6~sulfénico, preparado como mds aba;
jo se describe, 0,2 partes de la sal de isopropilamina del dci-~
do dodecilbencenosulfdnico y 192 partes de perclorocetileno. EL .
bafo de tefiido se calienta entonces léntaments y se mantiene
on el punto de ebullicidén durante 1 hora. A continuacidn se
oxtrae el género, se enjuaga en vercloroetilenoc y se seca, Se
obtiene un tefildo rojo~azulado brillante,

" la dispersidén usada anteriormente se prepara mo-
liendo con bolas una mezcla de 10 partes del colorante, 85
partes de percloroetileno y 5 partes del producto de poliurea

preparado a partir de Armeen 23 como se dedcribe en el ejem~

plo 2.
EJRPLO 12

Se tiffen 10 partes de género de tereftalato de
polietileno, durante 1 hora, a ebpllicién, én una mezcla de
1,6 partes do una disversidn de l:4-bis{3'-netil-4'-hidroxife-
nilazo)bcncend y 192 partes de percloroetileno. El género se
enjuaga,luego en porcloroetileno y se seca. Se obtiene una to-

nalidad amarilla unifornme,.

I ]

‘r,
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La dispersidén de colorante usada en este ejemplo se '
obtiene moliendo con bolas, durante 14 horas, 10 partes del
colorante, 5 partes del producto de poliure2 preparado a par-
tir @e Armeen 238, como se describe en el ejemplo 2, y 145
partes de perc}oroetil@nq.

EJMPLO 13

Se tifien 6 partes de género de tereftalato de po-
lietileno, durante 1 hora, a ebullicidén (1600C), en una mez-
cla de 48 partes de white spirit y 0,6 partes de une disper-
sién de B-metil-é—(di-_ﬁ ~hidroxietilamine)=21—cloromda! - (1~
/3 —cloroetilsulfonamido)azobenceno. Se obtiene un tefiido
profundo y uniforme de escarlata,

La dispersidn de colorante usada en este ejemplo
se obtiene moliendo con bolasg, durante 16 horas, una mezcla
de 10 partes del colorante, 5 partes del producto de poliurea ‘
preparado & partir de Armeen 23, cono se describe en el ejem- j

plo 2, y 85 partes de whiﬁe gpirit.
BIMMPLO 14

En luger de las 0,6 ﬁartes de la dispersién de co-
lorante usada en el ejemplo 13, se utilizan 0,96 partes de

una dispersidn de 8-netil~4n(di-/3»hidroxietilamino)-é'-ni—

troazobenceno, con lo cual se obtiene un tefiido profundo y

uniforme de color rojo.

Esta dispersidn de colorante se prepara moliendo
con bolas, durante 16 horas, una mezcla de 10 partes dsl co-
lorante, 5 partes del producto de poliurea preparado a partir
de Armeen 23, como se describe en el ejemplo 2, y 145 partes
de percloroetileno,

BITMPLO 15

- Be tifien 10 partes de género voluninoso de nylon



382823

66, durante 1 hora, a-ebullicidn, en una rezela de 160 partesﬁ

de percloroetileno y 1,6 partes de una dispersidn de 2-metil-
[

lO. o

A5,

20.

30.

4=(di- ;'5" -hidroxietilamino)=-2t~cloro~4"'-(N- /4,' -~éloroetilful— !

fonamido)azobenceno, Se obtiene un tefiido profundo y uniforme

de color escarlata,

boles, durante 16 horas, una mezela de 10 partes del colo-
rante, 5 partes del producto de poliurea preparado a partir

de Armeen 23, como ge describe en el ejemplo 2, y 145 partes

La dispersidn de colorante se prepara moliendo con

t

de percloroetileno, : .

Similarmente, puede teﬁirge un género de teref-
talato de polietileno en tonalidades escarlata mediante el
procediniento de teffido anterior.

BIEMPLO 16

. Una pieza de género de punto de nylon 866 se im-
pregna a través de una mezcla de 115 partes de una disper-
sidn de B-motil—é-(di-fg-hidroetilamino)~2'~oloro-é'~(H~/8

'
h
'

-cloroetilsulfonanido)azobeneeno y 885 partes de perclorosti-

leno, y el género se pasa entonces entre rodillo, El género
ge geca y se trata con vaﬁor entonces durente 15 minutos a
100°C o se cuece durante 2 minutos a 2000C. Bl género se on-
juage luego en percloroetileno, secdndose finalmente. In cada
caso, se obtiene un tefiido escarlate uniforme de buenas pro-
piedades 4e solidez en himedo.

La dispersidn de colorante se ﬁrepara molicndo
con bolas, durante 16 horas,. una mezcla de 10 partes del co-
lorante, 1l parte del producto de poliurea preparado a partir
de Armeen 23, cono se describe en ol ejenplo 2, y 150 partes

de percloroetileno.

8i el colorante anterior se recnplaza por una -
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cantidad igual de 2-hidroxi-5-metil-at~/"2—cloro-4"-(ai-/’
~hidroxietilamino)-l":5":5"-tri&zin—6"—ilamino_7hzobenceno,
se obtliene un tefiido uniforre anarillo de buenas propieda;
des de solidez en himedo. |
LITMPLO 17 |

En lugar de las 1,6 partes de la dispersidn
de colorante empleada en el eJemplo 15, se emplean l,é par-
tes do uma dispersidn de l:4-bis (Y ~cloro-/3-hidroxipro-
pilamino)antraquinona, con lo cual se obtiene un tefildo uni-
forne azdil, Si el proceso de teiildo se efectta durante 1 ho-
ra a 15°C en un recipiente cerrado en 1ﬁgar de durante 1 ho-
ra a ebullicidn (121°C), se obtiene entonces un £eﬁido nas
profundo. . '

La digpersidn de coiorgnte empleada en este ejem-
plo se obtiene por el método descrito en el ejemplo 15, usan-
do una cantidad ipgual del colorante agzuil. ’ i
EJEMPLO 18 ' - !

Una pleza de género de algoddn Indian Head blan~
queado s¢ impregna a través de una mezcla que comprende:

Dispersidn de la sal disddice del doido
1-(diclorotriazinilamino)?-fenilazo~8-

" naftol-3:6-disuliénico 10 partes
Dispersidén de bicarbonato sbddico 10 partes
Percloroetileno : ' 80 pértes

. 100 partes

¥y ol género se pasa entonces a través de rodillos. Bl género
se saeca, se trata luego con vapor durante 15 minutos a 1000C
y finalmente se lava en una solﬁcién acuose diluida de jabén
a 1009C. Se obtiene un tefildo uniforme rojo de excelentes

propiedades de solidez en hdmedo.
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la dispersiéﬁ de colorante se obtiene moliendo;con .J
bolas, éprdqte 16 horas, uné mezela de 10 partes dol éolorante,
0,75 partes del producto de poliurea preperado & partir de }
Armsen 23, como se describe on el ejemplo 2, y 90 partes de
percloroetileno, :

La dispersidén de bicarboneto sédico se obtiene mo-
liendo con bolas, durante 16 hdras, una mezcla del producto :
de poliurea prepara&o coro se describe en el ejemplo 8 y 868
partes de percloroetileno. '

En lugar de las 10 partes de la dispersidn de bi-
carbonato sédico empleada en el ejemplo 18, se utilizan 10
partes de ura dispersidn de carbonato sédico o 10 partes de "
una dispersidn de hidrdxido sddico, obteniéndose unes te-
flidos rojos similares. 7

. Las éispersiones de carbonato sédico o hidrdxi~"

do sddico sé preparan de foma andloga a la dispersién de bi-

carbonato sddico.
EJEMPLO 19
Una pieza de género de algeddn Indian ¥ead blan-

queada, ge impregna a través de una mezcla que comprendo:

Dispersidn des colorante del ejemplosls 16 partes
Dispersidn de carbonato sddico del ejem~ c

plo 18 S ' 36,4 partes
Dispersién de urea 291 partes
Percloroetileﬁo . 20 partes

363,4 partes

y el género se pasa entonces entre rodillos, de modo que
aquél retiene 1,6 veces su peso de la riezcla anterior. Il
género se gseca y se cuece entonces durante 1 minuto a 200°C.°

Il género se lava luego en una solucidn acuosa diluida de
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jabon y se seca ulteiiormsnte. Sa obtiene un tefiido ﬁni—
forne escai;ata de excelcnfes propledades de solidez-eﬁ
hinedo, A

La dispersidn de urea se obtiene moliendo

con bolas, durante 16 horas una mezcla de 200 partes de

urea, 12 partes del producto de poliurea preparado & par-

tir de Armeen 23, cormo se describe en el ejemplo 2, y 538
partes de percloroetilené.
EJEMPLO 20

Una pieza de género de tereftalato de polieti-
leno se inpregna a través de una mpzcla de 25 partes de una
dispersidn de S-metiiwéﬂiﬁe'—tiocianobenzotiazol—Z'~ilazq;7~
WiN-di( [5 -aceto:ciet;ll)anilina y 475 partes de percloroeti-~
leno. El género se seca y se cuecs luego durante 1 minuto a !
200°C, EL génefo se enjuaga entonces en una emulsidn que '
comprende 10 partes de agua, 10 partes de Gielanolamida de j

|
acelte de coco y 980 partes de psrcloroetileno, secédndose '

finalmente. Se obbtiene un tefiide uniforme rojo sélido al

lavado, al roce y & 16 horas una mezcla de 100 partes del
colorante, 6,25 partes del producto de poliurea preparade
como se describe en el ejemplo 1 y 894 partes de percloro-
etileno,

So obtiene un teffido azdl si el coloramte usa
do en este sjemplo se reemplaza por una cantidad ipcual de
z-acetilamino~4—£fﬁ—/5 ~metoxietoxicarbonil)etilamino /-5~
moetboxi~2* :4'-dinitro-6*-cloroazobenceno.

BIEMPLO 21

Una pieza de género de punto de nylon 66 se

impregne a través de una nezcle de 16,7 partes de una dis-

persién de la sal sédica del dcido l-fenil-3-metil-d-/ 2'-
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dcido p-aminobenzdico por el procediniento descrito en sl .l
ejemplo 9 de la.memoria britdnica N? 1.108.261, excopto qus
el deido p-nitrobenzdico se reemplaza por una cantidad equi-
valente de dcido p-aminobenzdico. Se optione un tefiido azul
uniforme.

NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del inven-

~to, asi como la manera de realizarlo en la préctica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indico-
das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto:'
no alteren su principio fundamental, También se hace constar’
que el invento corresponde a und solicitud de Patente pre- |
sentada en Inglaterra con fecha y ninmero siguientes: 18 de
agosto de 1969, n¢ 41059/69; acogiéndose por lo tanto a los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales en Vi?'
gor. Siendo lo que constituye la esencia del referido inven;t
to y por lo que se soliéita Patente de Invencidn por 20 affon .
en Espafla sobre: Procedimiento para tefifr materiales poli-
néricos; caracterizdndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para tefiir materiales polimé-
ricos, caracterlzado porque comprende las etapas sucesivasg
de tratar el material polimérico con una dispersidén des-
floculada estable en un liquido orgdnico de una materia co-
lorante en fino tamafio de particula-y separar el liquido or-

dnico, calentdndose el material polimérico‘simultdneamente

con el tratamiento con la dispersidn o despuds de éste.

2.~ Procediniento segin la reivindicacién 1, ca~-
racterizado porque el liquido orgdnico es un hidrocarburo
alifdtico halogenado.

3.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1 6 2,
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caracterizado porque el liquido orgénicé es percloroetileno.

4,- Procediniento segin cualquiera de las reivindica

ciones anteriores, caracterizado porque la dispersidn des-
floculada estable de la‘materia colorante en el liquido or-
génico'contiene un agente desfloculante que es al menos par-
Eialmente soluble en el liquido orgdnico.

‘ 5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 4, ca-
racterizado porque el agente desfloculante es una poliurea
que estd esencialmente libre de grupos amino bédsicos ¥y que
contlene al menos dos grupos urea y al menos dos grupos al-
quilo, alquenilo o alcapolienilo cada uno de los cuales con-
tiene como minimo 8 dbomos de carbono.

6.- Procediniento seglin cualquiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado porque el material
poliméricd es acetato de celulosa, triacetato de celulosa,
material sinﬁético de poliamida o polidster y la matoria co~
lorante es un colorante disperso.

Ve Procedimignto_segdn cualquiera de las rei-

vindicaciones 1 a 5, caracterizado porque el material po-

i

t
i

linérico es un material do poliacrilonitrilo modificado v la ;

materia colorante es un colorante catidnico.
8.~ Procediniento seglin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 & 5, cardcterizado porque el material poli-

mérico es una celulosa, poliamida natural o poliémida gin-

/ tética, y la materia colorante es un colorante dcido, colo~

rante directo o colorante reactivo,

9.~ Procediniento seglin cualquiera de las rai-~
vimdicaciones anteriores, caracterizado porqus el proceso
de tefiido ss lleva a cabo por tefildo discontinuo.

10,~ Procedimiento para teflir materiales po-



- B0 -

liméricos; tal y como queda descrito sustancialmente en
la presente lMemoria,
Tsta Memoria consta de 26 hojas escritas a

miquina por una solp

THMPERIAL CHEY
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