Palbiily Ds NVENCLON
SEmmoooousisosemiroes
Cupe 19%-3144

1090,/C6 /ke/ Lk

SECCION TECNICA

CLASIFCACION I, P, C.
CLASE & @9

J

S!XZCLASE;% » ’389368
@/ {mﬂw@m @edc—zyzﬁm

aaﬁze:

Frocedimiento pura la obtencidn de soluciones adecuadas

como agentes auxiliares de fijacidn para colorantes wnidnicos.

e N
Halicilante:  SaNU0B AdGe,
entadad suiza, residente en

Busilee, Sulzg.
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La patente elemuns n¥ 855.001 describe
un procedimisntc para la obteneidn ue groductes da
condensacibn orgdnicos nitrogenudos, solubles &n
egRa, 0o potialyuilenpoliaminas y cawiumidas v 528

aerivacos. Los proauctos de conusnsacidn son lgui~
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dog blwicou, on Lormu do Jurube, cusi incolorow, o
sustuncius sblidas, que con ayudu de Acidos mono~ ©
polibdsicos, orghnicos o inorgdnicos, se pueden traus-—
fofmar<en sales.

Los productos bAsicos, o sus sales hidro-
golubles, son adecuados como tales, o juanto con come
puestos hidrosolubles de los metales polivalentes,
tales como cobre, para mejorar las propiedades de
solidez de los teiiidos con colorantes susbantivos
sobre celulosa. kntran en consideracidn por ejemplo,
los productos de condensacidn de polietilenpoliaminae
¥y diciandiemida, por ejemplo, aquellos>de trietilen~
tetranina y diciandiamida, tetruetilonpentaminag y
diciandiamide y especialmente aguellos de dietilea-
friaming y diciandiamiuae. Sorgrendentemente, se ha
demogtrudo yue los productos de condensacibn, con ra-
lacibn 4 la fijecidn. pura los colorzates uirectos,
no repultan unitarios; un 7 a8 2V de los productos
de condensacidn existentes en lu aoluqlén 50, COmo
agentes auxilisres para la fijacidn de colorantes
directos, poco o0 nafa activos. Lediante medidas s~
cuudas se pusdsen cbiener fracciones en lus cunales
esté pricticamente contenido todo el erfeccto Lajudonr,

mientras al lado existen fracclopes con muy poce o

_ning@n efecto fijador.

Bl objeto de la inveueirdn ©s un proene.
dimiento para la obtencidn de soluciones que son ade-
cuadés como egente auxiliar de fijasidn pare colo-
rentes anibdnicos, y que se curacteriza porgue de lug

soluciones acuosus,; que contienen los productos de
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condensacidn (A) de polislquilenpolisminas y clae

amidas, 0 sales hidrosclubles de estos productos e
condenéaolén, se precipitan los componentes hidro-iil
solubles y se retirane

Segln la presente invencibn, las solu~
ciones asi obtenidas contienen afin, como miximo,
un 15% en peso (referido al contenido total de ma~
teria seca) de los productos secundarioé insolubles
en ngua (sustanciss de carga) formadas en la preps-
racién de los productos de condensacibn 4, y que couo
agentes auxiliares para le fijacadn de coloruntes
anidnicos y en especial pure los colorantes dirsctos
tiensn poca 0 ninguns efilcaclid.

La solucifn acuosa de la cuul se han
de geperar ias materius sblidus precipitavas se pue-
den cbtener de distintus formas. wl producto de Lon-
densacidn en bruto se puede, por ejemplo, G.:uiver en
agua a temperatura mfs elevuud, con lo cual ss forua
una solucidn clara. Pero tawbibén se puedan dJigolver
en sgua las sales hidrosolubles de 1og productos de
condensacibn o disolver los productos de condepsa-
cidn en un fcico preperudo. & continuacibn se dejen
reposar las soiuciones, veatsjosaments a temperaturas
no superiores & 30%; en caso dudo uurante varios dias,
hasta que de ellas se hayan separzdo las materias
sdlidas. kn cuso dudo se pusde acselersar la précipita-
cadn introduciendo gérmenes. Luz materias sdlidas for-
nadas se componen de las purtes poce 0 nada ade .alas
como agentes do fijacidn. asl, por ojomplo ss tumbiin

pesible agitar a temperatura wiblente 1os pri.ucton



de condensucibén prusentws en tiozos, Jjunto con wpus,
por &jemplo, durante 3 = 20.hora9. lus matersus wbli-
das que se precipitan primeramente en foruma fina se
transforman asi en una forma més baste y filtrable.
5e Sexln el presente procedimiento se separan segln mé-
‘todos conocidos, por ejemplo, por filtracibn, por
decantacibn o por centrifugacibn o pqﬁ el empleo
combinado de tales métodos de separacibn. Queda una
solucidu acuoma clara, empobrecida en produétos Be-

10 cundarios. '

Ia cantidad de los productos secunde~
rios ineficaces gue se obtienen en la condensacién
depende dé las condiciones de reuccidn en la prepe~
racibén de ls buse. Ascienden aproximedemente a un

. 15. 7 - 207 en peso de la base en pruto.

Purg el presenie procedimiento son ade-
cuadas las soluciones que contienen aproximadumente
an 10 - 70% de materia seca, especialmente un 3V - &0k
de materia sece. .

20, Las soluciones obtenidas muestran, en
comparacibn con las soluciones de 1los productos de
condensacidn en bruto, uau estabilidad &l almucens-
miento mejorade.

Ies soluciones de la presente inven~

25, cibdn son muy sdecuadas para fijar colorantes anid~

N nicos y, especialmente, colorantes.difectos, por
ejemplo, sobre materiel fibroso o fibras de celiulo-
gsa natural o regenersda y especialmente tambaéin esn
la preparscibn de papel tenido. Son tamoién adecua-

30, das, por ejemplo, solas o junto con compuestos hidvo-
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goluvles de metales polivalentes, tales co&éwcobre,
paras mejorer las propieaédes de solidez de los teni-
dos con colorantes sustantivos, para la obtencidn de
fibres. Poseen ademés la propiedad de precipiter co-
lorentes Acidos de sus soluciones acuoséa.

Los teiidos obtenidos poseen una mejo-
rada golidez al alcohol que los teflidos obtenidos
con los productos de condensacidn en bruto.

En los ejemplos siguientes las purtes
significan partes en peso y los porcientos % en peso,
las temperaturas se indican en grados centigrados.
Ljemplo 1 -

500 purtes del producto de condonsa-
cidén de dieclandiamids y dietilentriamina, éeeﬁn el
ejeumplo 4 de la putente alemana 855.001 se pulveri-
zan y se introducen en 500 purtes de ggua « tewpe-
ratura ambilente. Todo sllo s» ugita durante’ 5 horus
a 15-30% y desynds se Jdeja repopar durante T2 aorus
o temperatura ambiente. Se obtiene asi un precipi=
tudo gue se separa por filtrucibn. Asciende, despuéds
de secar, a 47 partes.
biamp?o 2 -

Bz oun natraz con agitaddr ¥ refrizera-
dor de reflujo se prepurun 450 partes de dietilen~

rigmina y 378 purtes de diciandiamida. Todo ello
ge mantiene durante 6~8 horas g una temparatura ds
107 - 1572, sc aniria y se moliura. ‘

135 partes del producto obtenido sé

gisuelven en bWV partes Jde aguu. Yespuds se geutrali-

24 con whus B1 puries de &Lciwo clorhldrico al 3u,5e
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y con agua se ajusta a 1000 partes. La solucabn se

pasa & un embudo de puntu en el que se deja durante
lO.dias 8 cerc grados. Despuds se decanta a través
de un f£iltro. Se obtiene una solucidn clara ademis
de un residuo blanco, pulverulento despuds de secar,

que se desecha.

Ejemplo 3 -

1000 partes del producto de condensa~

cibn obtenido seyrln el ejemplo 4 dé la patente ulemana

855.001, de dicianuismida y dietilentriamina ge Ln-
troducen en el plazo de 60~Y0 minutus, bajo agita-
cidn, on 860 partes de agusm.

Ia Vemperatura se mantiene aqul por zn-
bajo de los 302, 4 =~ 5 horas después de la adicids
sa na formado unra solucidn turbia. Bajo fuerts en-
friumiento @s vierten enioncec 730 partes de Acido
clorhidrico al 30% ce mansrs gue mediante refrige-
rueidn con ggua la temperaturs se mantenga siexpre
por debajo de 508. Medianie ulterior adicidn us 60
partes de &cido clorhidrico al 30% se ajustn el pH
a 7,0 (el pH se mwidid en unm solucibdn diluida 10
veces con el medidor del pH).

Porminade la nauiiralizacibn se agresan
20 partes de tierra de diatomeas v la mozcle se 8i-
gue ggitando durente 15 horas. Usspuds se calienta
& TO ¢52 y se mantiene durente 60 -~ 90 minutos a
esta temperatura y & continuwcidén se filtra, sin
enfriar, a través de un £iltro en espiral. la tempe-
rature Optima de filirado ascleude a 50-702. nl re-

gaduo ce faltrecidn asciends a TU purtes, del cual 20
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partue son tilerrda de dimtomeas.
bjemplo 4 -
600 parfes del producto de condensa-
cibn obtenido segln el ejewplo 11 de lg patente ale-
mana 855.001 se mantienen con 350 partes de agua bu-
jo agitacibn a 60 ~ 702 hasta que el producto de con~
densucifn se haye disuelto. Se deja reposar durante
5 dias a 30 y a continuucibén se sepura por riltra-
cidn.
Kjemplo 5 -~
Un trozo de aigodén terdido con un 2 de

Solurviolewt 8L / Schults, rurbstofftabellen (Wablus
de colorantes) 7% ed. krp. Tomo 1, pig. 133 (1934)7
ge pasd durante 20 minutos por un baiio con una longi-
tud de flota de 1:40 gque, referido al peso de celulo~
sa, contlene un 3 de una solucidn segin 21 ejerplo 3.
Despuds se enjuara y se sccd. Lag splideces al mojudo
g8 han mejorado considerublemente en compuracibn con
el teifiido sun fratar.
Eieumplo 6 -

A 100U partes de celulosa de papel (ce-
lulosa de pinos, blanquesda al sulfito) gue sc en-
cuantra en la tina con uuwm densidad de la materia
de un 4» y uan grado de moltursceidn de 20R3% se I¢

agregen 20 partes del coloranve anidnico de [érmula
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Despuds de un tiempo @6 mezcla de 10 mi~
nutos se agregen 20 partes de la solucidén obtonida
segin ol ejemplo 3. La mezcla asi obtenide se si- |
gue elaborando a papel. Bl tefiido a 2% obtenido =

e . tiene una solidez al mojado mejorada, especizlmen~
 té una solidrz al aleochol me jorada,

N O T A

Descrita suticientemente la naturalew.
del invento, asf como la manera de realizeric ::

10. la prdctica, debe hacerse constar gue las dispo-

silciones anteriormente indicadas son susceptibl:s
de modificaciones de detalle en cuanto no alier::n
su principio fundamental. Tambidn se haco conulerp
que el invento corresponde a dos Solicitudes de

15, - Patente presentadas en Suize, mimeros 4258/70 da

20 de marzo de 1970 y 4779/70 de 1 de abril de

1970, acogiéndose, por lo tanto, & los beneficios
que conceden los Convenios Internacionales on vigor,
siendo lo que constituys 1B esencia del referido

20, invento y por lo que se solicita Pateﬁte de Inven-

¢ién por 20 aflos en Espafla, sobre: PROCHEDINISNTO

PARA LA OBTENCION DE SOLUCIONES ADECUADAS COMO AGEXN

TES AUXILIARES DE FLJACION PARA COLORANTAS ANIOKI-

COS; caracterizéndose por lo siguiente:

25, _ 12,~ Procedimiento péra la obtencidn de
soluciones adecuzdas como agentes auxiliares de
fijaeién para colorontes anidnicos, caracterizado
porque comprende mezclar ol producto de condensa—
cién de una polialquileno~polismine y une cignemi-

30, de, que contiene entre 7 y 20 % en poso de compo-
? b b
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nentés ineficaces, con figus, preferiblemente acidi-
ca, para @iéolver los componentéé golubles el agua
del producto de condensaéidn- permitir'el envejeci- 
miento de la mezcla resultante durante un perlodo
suficiente para permltlr la pr901p1tacidn de por lo
menoé 85 % de los componentes ineficacées de 1la so-
lucidn resultante, preferiblemente durante un perio
do de por lo menos 15 horag; separar el precipitado;
¥ reouperar una solucidn acuosa de dicho producto
de oondénsacidn gue no contiene mes de 3 %4en peso-A
de componentes ineficaces, ‘
28,~ Proéedimiento pare la obtencién de

soluclones adscuadas como agentes auxiliares de
fijacién para colorantes aniénicos, tal y como que=-
de sustancialmente descrito en la presente MemoriA.J

_ Esta Memorie consta de nueve hojas, es-

eritas 2 mdquina por una sola cara.

Madrid,
SANDQZ A.G, '

i
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