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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DISPERSIONES
FLUIDAS Y ESTABLES DE COLORANTES ANIONICOS", a favor de
la firma suiza CIBA-GEIGY AG, residente en BASILEA (Suiza).

IEMORTA DESCRIPTIVA

Egte invento se refiere a nuevas dispersio-
nes fl{idas y estables de colorantes anidnicos, & un
procedimiento para su preparacidn y a su empleo pars
tefilr y estempar meterial orgdnico, particularmente
material fibroso de poliamida natural y de poliamida
gintétioa,

La mayoria de los colorantes textiles apa-
recen en el comerco en forma de polvos finemente moli-~
dos, de pulverulencis mds o menos grande., El trabajo.

con tales polvos de colorante, que levantan polvillo,

conduce a une molesta impurificacidn de los alrededo-

res y del personal ocupado en su menejo y exige en
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consecuencia el empleo de dispositivos de proteceidn
adecuadog, como, por ¢jemplo, ingtalaciones de ventila-
cidn. DLa impurificacidn del aire por las particulas de
colorante puede ademds ocasionar el manchemiento de
otros materiales contaminables y hacer asf{ imdtiles,
por ejemplo; géneros textiles incoloros o teiiidos de
un 8olo. color. Por otra parte, los colorantes molidos
muy finamente que se almacensn en etmdsfera humeds
tienden con faecilidad a formar grumos,

Desde hace tiewmpo se han dado a conocer
procedimientos que tienen la finalidad de evitar la
formascidn de polvillo de los polvos colorantes. En la
prdctica se recomlenda con la mayor frecuencia la mix-—
turacidn de los polvos de colorente con aceites mojantes
o grandes cantidades de liquidos higroscdpicos, como
la glicerina, Poro estos métodos son insatisfactorios
porque, sobre todo con polvos de mucho polvillo, redu~
cen ciertamente éste; pero no lo eliminan en absoluto
¥ no implden la formacidn de grumos.

Tio mismo cgbe decir de la simple humectacidn
del polvo de colorante con agua. Tampoco la humectacidn
del polvo, utilizada recientemente, con una combinacidn
de un aleohol alifdtico polivalente de propiedades hi-
groscdpicas y agua proporciona resultados satisfac-
torios. La humectacidn del polvo de colorante con acei-
tes sulfonados y condensacidn consecutiva mediante desw
aireacidn constituye un método complicado y exige ins-
‘talaciones especiales, dado que la condensacidn ulte-

rior se realize en vacio. Por dltimo, la aglomeracidn,
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igualmente conocida, de las particulas de polvo mediante
humectacidn con vapor de agua en una zona de turpulan-
cia lleva solamente & una reduccidn del polvillo, pexo
no lo impide.

De otro lado; los colorantes anidnicos pul-
verulentos tienden, al ajladirles agua o al incorporar-
los al agua, a la formacidn de grumos a causa de humecw~
tarse con dificultad. Ello dificulta la preparacidn de
bafios tintdéreos y suele causar mucha pérdida de tiempo,

Asimismo se ha recomendado ya la preparacidn
de dispersiones acuosas de pigmentos insolubles en agua
o colorantes de dispersidn diffcilmente solubles en agua,
No obstante, la finalidad de osta medida no es solamente
evitar el polvillo de los colovantes en cuestidn, sino
exonerar con ella al tintorero de la preparacidn de las
dispersiones, que es critica en estos procedimientos
tintdreos.,

In cambio; por lo que atafie a la preparacidn
de dispersiones acuosas estables de colorantes anidnis
cos, como son en particular los colorantes complejos
2:1 de metal y sobre todo de cromo o los colorantes dei-
dos para lana, ge habia creido hasta shora que & causa
de la solubilidad de los coloranies en el agus Se Pro-
ducfa una recristalizacidn de las dispersiones, lo que
tenfa por consecuencia que estas dispersiones no fueran
eatables, En la patente suiza 493.242 se dice al res-
pecto, entrc otras cosas: ",.. y principalmente con
logs colorantes que tienen todavia escasa solubilidad

en el agua resulte extraordinariamenite diffecil alcanzor



5e

10.

15,

20,

25,

- 4

406519

un grado de finura determinado, necesario especialmente
para la tincidn en continua, puesto que ya durante la
molturacidn de la pasta a base de ague, colorante y
dispersante puede producirse recristalizacidn, la cual
actdia en contra de la necesaria dispersacidn.”

Paras evitar estos inconvenientes se propuso
por ejemplo, sogin la patente belga 699.733, reprimir
la golubilidad del colorantec, mediante la adicidn de
sales solubles en agua, hasta tal punto que se impidiora
su rocristalizacion. Pero asi se merma la esgtabilidad
quimicocoloidal de la dispersidn y se obtienen disper—
siones floculantes, inestables,

Ahora se ha descubierto sorprendentemente
y en contra del prejuicio expuesto antes que con empleo
de dispersantes anionactivos y eventualmente otros a~
gentes auxiliares pueden prepararse dispersiones scuosas,
perfectements estables y fldidas, de colorantes anidni=-
¢os con un tamafio granular de 5 micras & lo sumo, Las
dispersiones acuosas conformes a este invento no mues-
tran, durante perfodos de almacenamiento de varios
meses, ninguna sedimentacidn ni aumento de la viscosi-
dad.,

Las dispersiones fluidas y estables confor-
mes & este invento se caracterizan por un contenido det

8) colorante snidnico disperso, de un tamafio
granular de¢ 5 micras g lo sumo,

b) un dispersante anionactivo, a lo menos, ¥y
eventualmente humectantes,

¢) eventualmente otros agentes auxiliares, como
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agentes retentores de la humedad, antisedimen-
tadores y/o bactericidas, y
d) agua,

Por colorantes anidnicos deben entenderse
equi aguellos cuys solubilidad en agua a 202 C es del
0,5 % (o sea 5 g/litro) a lo menos, Por solubilidad no
ge asume agui la solubilidad fisica genuina, sino un
valor de filtro usual en cl campo de la Tintoreria.
(Determinacidn de la solubilidad segun Capponi: "La
determinacidn de la solubilidad de los colorantes", en
Textilveredlung 2, 1966, Ne 1, pdeinas 13 a 16).

En concepto de tales colorantes anidnicos

entran en cuenta tanto los colorantes anidnicos reacti-
vos como log no reactivos. Pero sirven particularmente
en este aspecto los colorcntes complejos metdlicos 1:1
o 1:2 de colorantes 0,0'~dihidroxiw, o~hidroxi-o!-cgi-
boxi~ y o-hidroxi-o'~aminoazoicos, de los cuales tie-
nen particular importancia los complejos 1:2 de metal,
¥y especialmente de cromo, de colorantes 0,0'-~dihidroxi-
¥y o-hidroxi-o'~carboxi~azoicos, Los colorentes anidnicos,
eventuzlmente provistos ds un grupo fibrorreactivo, pue—
den por lo demds pertenccor a las mds diversas clages
de colorantes, como los coloranies azoicos, antraqui-
ndnicos o ftalocianinicos.

Prefercntemcente sme trata de colorantes
anidnicos metalizados, cventualmente provistos de un
grupo fibrorreactivo, como Los complejos 1:1 de niguel,
cobelto, cobre o cromo y cn particular L:2 de cobalto

o cromo de colorantes azoicos que contionen en cada
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posicidn gggg regpecto al puente azoico un grupo ligado
en complejo, derivado de un grupo aminico; carboxilico
o hidroxilico; en especial de los complejos 1:2 de
cromo de colorantes O-carboxi-o'~hidroxi- u 0,0'~di-
hidroxi-~azoicos de la serie naftalinazonaftalinica,
bencenazonaftalinica, bencenazopirazdlica o bencenazo-
acctoacetoamidica, o de complejos metdlicos, que even—
tualmente contienon un grupo sulfonemidico N-mono- o
N,N-dialquil~substituido o un grupo alquilsulfonilico
de peso molecular bajo, 1o mismo que de colorantes dci-
dos para lana,

La proporcidn cuantitativa de colorante
acorde con la definicidn en las dispersiones de este
invento debe ser lo mds alta posible e importa a lo
menos wn 10 % y preferentemente de 20 a 50 %. El limite
superior estd establecido por el punto en que los pre-
parados estdn todavia fldidos.

Las disporsiones conformes a este invento
contienen ademds un dispersante anionactivo, a lo me-
nos, pero do preferencia dos dispersantes anionactivos
distintos o bien uno o dos dispersanies anionactivos y
un humectante,

En calidad de dispersantes anionactivos
ubtilizables de acuerdo con este invento cabe citar,
por ejemplo:

1) Tos sulfonatos de lignina, como el sulfonato
sddico o potdsico de lignina, Ia calidad de los
swlfonatos de lignina ompleados cs esencial para

el logro de dispersiones fldidas y estables. De
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2)

3)

4)

preferencia se emplean sus sales sddicas, que
no conticnen azicares o sélo proporciones muy
pequeilas de e¢llos y que con ventaja tienen

un peso molecular entre 5000 y 50000. Es critico
ademds el grado de sulfonacidn de los productos,
o sea el numero de grupos sulfdnicecs por 1000
unidades de pesmo molecular, Los sulfonatos de
lignina preferidos prescntan un grado de sulfo-~
nacidn entre 0,5 y 5. Las propiedades de viscow
sidad de la dispersidn acuosa de colorantes se
determinan fundamentalmentc en virtud de estos
dos pardmetros.,

Tas sales, designadas como jabones, sddicas,
potdsicas, amdnicas, N-alquilicas, N-hidroxi-
alquilicas, N-alcoxialquilicas o N-ciclohexil-
amdnicas, hidracinicas y morfolinicas de dcidos
gragsos con 10 a 20 ditomos de carbono (como el
deido ldurico, el deido palmftico, el deido
estedrico o ¢l deido oleico).

Los alcoholes sulfatados primarios o sccundarios,
puramentc alifdticos, cuya cadens alquilica pre-
senta de 8 a 16 dtomos de carbono; por c¢jomplo,
sulfato sddico de laurilo, sulfato sddico de
alfa-metilestearilo, sulfato sddico de tridecilo,
sulfato sddico de aleilo, sulfato potdsico de
estearilo o las sales sddicas de los sulfatos

de alcohol de grass de coco,

Tios dcidos grasos supseriores insaturados y sulw

fatados o suc dsteres, como ¢l deido oleico, el
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decido elafdico o el Heido ricindlico y respecti-
vamentc sus dsteres alquilicos inferiores (pox
ejemplo, éster etilico; propilico o b ubtilico)

v los aceites que contienen tales deidos grasos
(como el aceite de oliva, el aceite de ricino;

el aceite do colza; cte.),

Los aductos de dxido de etileno sulfatados; como
los productos sulfatados de adicidn de 1 a 10 mo-
les de dxido de etileno a amidas de dcido graso;
mercapbanos o aminas, pero especialmente a deidos
grasos, alcoholes alifdticos o algquilfonoles con
§ a 20 dtomos do carbono en la cadcna alquiliga
(por ejemplo, a deido estedrico, decido oleico,
alcohol ldurico, alcohol miristico, alcohol es-—
tearilico, alcohol oleilico, octilfenol o nonil-
fenol),

Sulfatos de alcanolaminas N-aeiladas; por ejem-
plo, las emidas sulfatadas de deido caprilico,
deido pelargdnico, deido cdprico, deido ladrico,
doido miristico o deido estodrico o de dcidos
grasos inforioves substituidos por grupos do
alquilfenoxilo (como deido octil- o nonil-fenoxi-
acdtico) con mono~ o bis-hidroxialquilaminas
(como la beta-hidroxietilamina, la gamme~hi-
droxipropilamina, la beta,gamme~dihidroxipro-
pilamina y la bis-(bete~hidroxietil)~-amina) o
con N-alguil-N-hidroxieslquilaminas (como la

Nemotile 0 la N-etil-N-(beta-hidroxietil)-smina.,

7) Compuestos polioxilicos esterificados y sulfata-
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10)

11)

dog; por ejemplo, alcoholes polivalentes sulfa~
tados y parcialmente cstorificados (como la sal
sddica del monogliedrido sulfatado del deido
palmitico, En lugar de los sulfatos, pueden em-—
plearse tambidn éstores con otros deidos mine-
rales polivalentes (por ejemplo, fosfatos).
Alquilsulfonatos primarios y secundarios cuya
cadena alquilica contiene de 10 a 20 dtomos de
carbono; por ejemplo; sulfonato sddico de dode-
cilo, hexadecansulfonato-8 sddico y sulfonato
sddico de cstearilo).

Sulfonatos de alquilarilo, como los sulfonatos
de alguilbenceno con cadcna alguilica, lineal

o remificada, de 7 dtomos de carbono a lo menos
(por cjemplo, sulfonato sddico de dodecilben—
ceno, sulfonato de 1,3,5,%~tetramotiloctil—
benceno, sulfonato sddico de octadecilbenceno,
etc,) o como los sulfonabos de algqulnaftelina
(por ejemplo, l-isopropil-naftalin-2~sulfonato
gddico y sulfonato nddico de dibutilnaftalina).
Sulfonatos do dstorcs policarboxilicos; por
ejemplo, sulfosuccinato sddico de dicctilo ¥y
sulfoftalato sddico dec dihexilo,

TLos productos dc condensacidn de deido aril-
sulfdnico con formeldehido, como los metansule-
fonatos do dinafiilo (por cjemplo, la sal di-
sédica del di~(6~sulfonaffil-2)-metano) o los
productos do condensacidn do deido naftelindi~

sulfdénico con formaldehido y cresol.
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De acuerdo con este invento, los dispersan—

tos anionactives que se han citado pueden cmplegrse
tambidn en mozcle con dispersantes no iondgenos; por
ejemplo; con
5, 1) Productos de adicidn de dxido de alquileno (y
en particular dxido de etileno) a dcidos grasos
superiores, amidas de dcido graso, alcoholos
elifdticos o mercaptanos, a algquilfenoles o &
alguiltiofenolos cuyos radicales alquilicos
10, presenten a lo menos 7 dtomos de carbono. Se
prefieron los dtcres mono-slquil-fonilicos de
poliglicol con 2 2 20 unidades de glicol, even~
tualmente substituidas, cuyo grupo alquilico
presenta do 8 a 12 dtomos de carbono, como el
15, dter mono-nonilfenilico de tri-(l;z-propilen-
glicol), el étor mono~octilfenilico de penta-
etilenglicol o el dter mono-nonilfenflico de
decaetilenglicol,
2) Esteros de polialcoholes, en particular mono-
20. glicdridos de deidos grasos con 12 a 18 dtomos
de carbono; por ejemplo, los monoglicdridos de
deido ldurico, estedrico u oleico,
3) Alcenolaminas N-aciladas del mismo tipo que
se menociona en los sulfatos de egstos compuesw
25, toss asi; por ojemplo; las N;N-bis-(omaga-hi—
droxialquil)~amidas de las mezclas de dcides
comprendidas en el concepto coloctivo de"deidos
gragos de aceite de coco“; principalmente lag N;N-

~bis~(beta~hidroxictil)~ o N,N-bis(gamme-hidroxi-
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propil)~-amidas, y ademds los productos de adi~

cidn de dxido dec etilono a ostas aloanolaminas
N-acilades.
4) Productos de rcaccidn de deidos grasos superiores
5, con une alecanolamina en los que la relacidn mo-
leculgr de alcanolamina a deido graso es mayor
que 1 (por ejomplo, 2), En concepto de dcidos
grasos entran en cuenta sobre todo los de 8 a 18
dtomos de carbono, como las mezclas designadas
10, como decidos grasos de aceite de coco; ¥y on cone
cepto de alecanolaminas, en particular la dieta-
nolamina, Estas materias estdn descritas en la
patente nortcamcricana 2,089,212, Estos com~
puestos no son homogdéneos y tienen en parte
15, cardcter‘cationactivo.
Tos dispersantes de dichas clasos que son
ascquibles tdenicamente no constituyen la mayoria de
lag voces productos homogéncos, £ino mezclas de homd-
logos do dichos compuecstos.
20, Se preficren en especial los dispersan-
tos anionactivos, como los sulfonatos sddicos d¢ lignine
y/o los productos do condensacidn de deidos arilsulfdni-
cos y formaldchido (como ol metendisulfonato de dinaftilo),
1o mismo que los sulfatos de alecarolos supcriores o
25. los productos de adicidn de dxido de otileno a alcoho-
les alifdticos superiores o alquilfenoles y mezclas
dc ellos, Muy eficaces son las mozclas de disulfonato
disddico de dinaftilmetano y sulfonato sdédico de lig-

nina,
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La proporcidn cuantitative de dispersante
gnionactivo en lag dispersiones de este invento se ho~
1lla alrededor de 5 % cn peso a lo menos, pero prefow
rentemente de 10 a 80 % en peso, respecto al peso del
colorante.

En muchos casos es convenlente afiedir to-
davia humectantes a las dispersiones de este inventbo,
Bn oalidad de humectantes (con ventaje on cantidades
hasta ¢l 5 % respecto al peso de la disporsidn) son
particularmento aptos: el sulfonato de dibutilnaftalina;
el sulfosucoinato de dioetilo y la monoetanolamida de
deido deciloxiscético (ClOH21~O-CH2—CO-NH-GH2 -GHZGH).
Muy eficaces son las mezeclas de sulfonato sddico de

lignine y monoetanolamids de dcido deciloxiacdtico o

. de disulfonato disddico de dinaftilmetano y sulfosuccina~

to sddico de dioctilo.
Como otros agentes auxiliares las disper-

siones conformes o este invento pueden contoner sobre

" todo agentes antisedimentadores, como alginatos, harina

de pepitas de algarroba, alquilcelulosa (en particular,
carboximetilcelulosa) o goma cristal; antiespumantes,
como por ejemplo alcoholes grasos superiores, dsteres
de doido graso de peso molecular alto o aceites de
siliconas o refinsdores textiles, por ejemplo anties-
tdticos, como los compuestos smdnicos cuaternarios o
los productos de condensacidn de deido graso; bacterie
cidas, como el pentaclorofenolato sddico; y retentores
de la humedad, como la glicerina o el glicel.

Para impedor ¢l desecamienio y asegurar la
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estabilidad de almacenamiento durante meses es muy
ventajoso que las dispersioncs conformes a este invento
contengan, como otros agentes auxiliares, retentores
de la humedad en cantidad de 3 a 30 % on peso reapecto
al peso de la dispersidn acuosa, antisedimentadores
v/0 bactericidas, tanto unos como otros en cantidad de
0,1 a 3 % en peso respecto al poso do la dispersidn
acuoss,

Lag dispersiones conformes a este invento
contienen con ventaja de 20 a 80, y en particular de
40 a 70, % en poso de agua respocto al poso de la dig-
persidn acuosa,

Se las prepara convenientemente introdu~
ciendo por rcmovimiento a lo menos un colorante anidnico
(preferentemente en forma de une torte himeds de pren-—
sa, o tambidn on forma de polvo) on la solucidn o
suspensidn del dispersanto anionactivo, el eventual
humcctante y otros agentes auxiliares eventuales en
agua, a la temperatura del ambicnlc o a temperatura
clevada (de preferencia no suporior a 50¢ C), con em-
pleo de los dispositives de mixturacidn y dispersidn
usuales en la tdenica, como agitadores, homogeneiza-
dores o aparatos de amasar (por cjemplo, agitadores
rdpidos, turbomezcladoras o emssadoras, pero princi-
palmente molinos dc atricidn y otros molinos rdpidos
do arcna o do bolas). Bstos dispositivos tienen la
misidn de desmenuzar los aglomcrados de colorante y
los cristales. El tamefio de particulas de los colorenw~

tos emidnicos utilizados doboe asi rodueirse hesta ol
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punto de que las partioculas se ciernan en virtud del
movimiento molecular de Brown. En el mismo sentido
actde tambidn el 1limite de fluencia; que ¢s establecido
por los aditivos prosentes, En muchos casos resulta
vontajoso quo la cantidad principal del dispersante

se introduzca por removimicnto solemente despuds de la
homogeneizacidn de los domds componontes., La operacidn
de mezcla estd determinada ten pronto como se alcanze la
homogeneizacidn completa, lo cual ocurre ordinarismente
al cabo de 4 2 6 horas,

El tamafio granular de los colorantes de la
dispersidn tan finamente molida no debe ser mayor de 5
micras. De preferencia se halla por debajo de las 3 mi-
cras, y en particular por debajd de 1 micra,

Las dispersiones estables, fldidas y alma-
cenables de este invento pueden guardarse durante varios
meses, adn a tomperaturas de 402 C, sin que muestren
ninguna sedimentscidn, Son ampliamente insensibles
sobre todo a las variaciones de temperatura y el colo-
rante no diswelto que estd distribuido en ellas no se
precipita o se deja distribuir de nuevo homogéneamenﬁe;
con facilidad, por simple removimiento o sacudimiento;
por otrs parte, tampoco muestra tendencia a la forma-
cidn de cristales.

Las dispersiones conformes a este invento
constituyen proparados tintéreos listos pars el uso,
Segun ol tipo de colorante incluido, pueden diluir-
se con agua fria o caliente (con ventaja, en la rela-

cidn de 1:10 a lo menos) o tambidn emplearse sin diluir,
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como liquido pars tefiir o estampar meteriales orsdni~
cos, particularmente matorial de fibre de poliamida
natural (como la lana) o de poliamida sintética. Por
agitacidn de los preparados en agua fria o caliente
v adicidn de espesantes apropiados; se obtienen bafios
tintdreos o pastas de cstampar establos; que se prestan
admirablementc pare la utilizacidn en los procedimiens
tos de tincidn o estampacidn continuos.

Los ejemplos quc siguen ilustran el invenw-

to, =in limitarlo,

Bjemplo 1

A una solucidn constituida por 335 g de
agua, 28 g de sulfonato sddico de lignina y 28 g de
disulfonato do dinaftilmobano se afiladen agitando 279 g

de un polvo colorante de la férmula

Il = W ]7"'»'*‘—?“_01{3
eid L
\ I
OH o
. -’Ltqw
i '
-
R \
Cl

complejo 1:2 de Cr

y se homogenciza biocn la suspensién, Validndose de un
molino dc¢ aracna o de porlas de vidrio se muele la mez=
cla, dispersdndola, hasta que ol temafio de las particu=

las del colorante os infurior s 3 micras. La parte
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principal del colorante, o sea mds del 80 % de él,h‘.
tiene entonces un tamafio de particulas inferior a 1 mi-
cra, A esta disporsidn acuosa fldids se agregan s contie
nuacidn 4;@ de glicerina, 3 g de pentaclorofenolato
sédico; 10 g de carboximetileclulosa, 6 g'de sulfonato
de dibutilnaftalina y 386 h de agua y se homogoneiza
bien la dispersidn,

La dispersidn de colorante preparada de
oste modo es fldida, almaconablo y auvn despuds de va-
rios meses de almacenamicnto no muostra sedimentacién,
Es wtilizeble directamentc y puede emplearse, sin di-
lucidn intormedia, directamonte para la preparzcidn
de bafios tintdrcos. Presenta alta filtrabilidad; de
100 g/litro, determinada por ol método do Gapponi; ) 7
Textilveredlung_z; 1957; ne l; péginas 13 a 16; ¥y des=

puds de dilufda so presta a los procedimientos usuales
de tincidén para la lena y la polizmida, o sea tambidn
para la egtampacidn, y puode utilizarse asimismo en la
tincidn del cuero. En la tincidn de bobinas cruzadas
no se produce ninguna dosfiltracidn ni ensuciamionto

del aparato,
e
frc

y dospuds de 6 moses de almacehamicnto & la temperatura

Ta viscosidad dc la dispersidn es de :

1,26 poises (comportemiento en fluencia de
Casson)

14,2 dinas/em® (1fmito do fluencia)

i

dol ambiente:
= 1,?2 poises _
dfc = 14,2 dinas/enm?,
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Al cabo de este tiempo no se obsexrva tampoco

ningdn sedimonto.

Ejemplo 2

A ung solucidn de 31 g de sulfonato de lig-

" nina ¥ 31 g de disulfonato av dinaftilmotano c¢n 371 g

de agua se afiaden agitando 309 g dc un colorante de la

fdérmula .
- GOOCH, -

—NH

\._./ 000CH 50083

3

y se homogeneiza bien la shispensidn. Validndose de un
molino rdpido de arcna o,de porlas do vidrio sc mucle
hasta que todas las particulas del colorante presentan
un tamafio de inferior a 3 micras y la mayor parte

de cllas os inferior o 1 micra, A csta disporsidn fldida
ge mezclan 51;5 g de glicerina, 6 g de sulfonato de
dibutilnaftalina; 3 g do pentaclorofcnolato sddico y '

320 g de agua. Dospués de homogencizar bien la meszcla,



5.

10.

15,

20.

25,

-18 -

506519

se obtienc una dispersidn estable y fldida, Ie visco~
sidad de dsta no mucstra, avn despuds dc 6 meses de
almacenamiento a la temperatura del ambiente, ningunsa
alteracidn perceptible en el comportamiento de la
fluencia,
Ia viscosidad es des
A@¢='viscosidad segdn Casson = 8,85 contipoises
(= 1fmite de flucncia = 3,34 dinas/bmz
y al cabo de B moses de almacenamiento a la tomperatura
del ambicnte:
/??= viscosidad sesin Cassop = 10,32 centipoises
re= 1fmite de fluoncia = 3,03 dinas/cm?,
Al cabo dec este tiempo no se obscrva tampoco
ningn sedimento. |
Se obtionc una dispersidn estable y fldida
do propicdades semcjantes si se suspenden por removi-
mionto 309 g del colorante de la formula indicada ene
tos en 371 g de agua . en la que sc han disuelto preovia-—
mente 62 g do sulfonato sddico de lignina. So homoge-
neiza bion ests suspensidn rcalizando uns dispersidn
previa por medio de un agitador rdpido, y a continugw
cidn se procede = la dispersidn propiamente dicha en
un molino rdpido do arona o dc perlas de vidrio; hasta
gue las particulas dol colorantc presentan un tamafio
inferior a 3 micras y la parte principsl do las parti-
culas os inferior a 1 micra. A esta dispersidn fldida
y finamente disporss se mezclan 51,5 g deo glioerina;
3 g de pentaclorofenolato sddico y 320 g de agua; se

homogeneiza bicn otra vez la dispersidn y sc la pasa
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lucgo por un tamiz de nildn de 20 micras,

=

ek

Ejemplo 3
5i se procede como en el Ejemplo 1, pero

cmpleando 200 g del colorantc dc la férmula

—~N=5 CH.
Sywh
- )
Z\CO0H ~g
HO

complejo L:2 de Cr

200 g de agua, 20 g de sulfonato sddico de 1ignina; 20
g Qe disulfonato de dinaftilmetano, 40 g de glioerina;
3 g de sulfonato de dibuﬁilnaftalina; 2 g de pentaclo-
rofenolato sddico y 115 g de agua, so obtione una

dispersidn outable y fldida, de propicdades igualmento

buenas,

Ejemplo 4
31 so proccde como ¢n ¢l Ejemplo 2, poro

cmpleando 430 g del coloranic de la férmula

complejo 1l:2 de Cr
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43 g &0 sulfonato sddigo de lignina, 43 g de disulfo-
nato de dinaftilmetano, 86 g de glicerina; 12 g de sul~
fonato de dibutilnaftalina, 6 g de pentaclorofonolato
sédico y 1380 g de agua, so obticne una dispersidn
fldida y estable de colorante, de propiedades igualmente

buenas,

Bgcmplo 5
Agitando, se disuelven en 358 8 de agua

133,3 g de sulfonato sddico de lignina, se deslien en

la suspensidn 333,3 g del colorante azul do la £drmula

O ~——Cu

HO,S /\.,_N N

\N

7 P
N ]

¥ se homogeneizs la mezcla, Luego sc muele por medio .
de un molino de perlas de vidrio la papilla originada,
hasta que el tamafio de las particulas del colorantc se
halla por debajo de 3 micras. A continuacidn se intro-
ducen; agitando; 66;6 g de glicorina; 5 g do sulfonato
de dibutilnaftalina y 3 g de pentaclorofenolato sddicof
Sc obticnen 900 g dc uma dispersidn fldida,
estable; finamentc¢ dispersa y no sedimentante, que

despuds de doluidae sirve para toflir las fibras do oe-
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lulosa por el procedimiento de fulardseo ¥ por el pro-
cedimiento de extraccidn,
Se obtiencen dispersiones estables y fldidas
de propiedades semejantes si, cn lugar de los componen-—
5. . tes enunciados en el Ejemplo 1; sc emplean los compo-
nentes reseilados en la tabla que sigue ¥ en lo demds

se procede igual que en el Ejemplo 1.

PABLA

10,  [Ejempld

6 Colorante 204 g

?l
<if »N=IT
15, o —

Dispersente 81 g de sulfomato sddico de lignina

/ 1?‘@_30311

Cit3

Humectante 2 g de monoctanolamide de dcido decilo-

xlacdtico
20, Bactericide 3 g de pentaclorofenolato sddico
Glicerina 41 g
Agua 669 g
. 7 Colorante 312 g -
25,

N\
—/

s —

2
SO2 — |
PR

L l 50,8

s
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Tabla (continuacidn)

lEj,

Dispersante 125 g de sulfonato sédico de lignina
Humectante ————

Bactericida 3 g de pentaclorofenolato sddico
Glicérina 2 g
Agua’ 498 g
Colorante | 357 g
A, HoN

7\ e

S
\_/ =

SO3H

N\
\-_430 H

Dispersante 143 g de disulfonato de dinaftilmetano

Humentante 4 g de sulfosuccinato sédico de dioctilo
Bactericida 3 g de pentaclorofenolato sddico
Glicerina T &

A gusg, 422 g

Cotorante 250 g

7N . —>—N= ] /“> /CH20H2OH.
: CHZCHQOH

SOBH
\\

i Digpersante 100 g de disulfonato de dinaftilmetano
: Humectante — =m—-

" Bactericida 3 g de pentaclorodenolato sddico
Glicerina 50 g

Agua 597 g




Eiemplo 10
Se disuelven en 350 g de agua, agltando,

66 8 g de deido dinaftilmetandisuwlfdnico y 66,8 g de

sulfonato sddico de lignina y a continuacidn se desw

5 ¢ 1fen en la solucidn 232,7 & del colorante azul de la
férmula
0
| 2 som
% Xy
10 | | CH3
’ AN ” - , |
\
SOZ-NH-CH2~CH2-0H
15,

y se homogeneiza. Iumego se mucle la dispersién por me~
dio de un molino de perlas de vidrio hasta que el ta=-
mefio de las particulas del colorante disperso es infe~-
rior a 3 micras y se afiaden, agitando; 26,5 g de gli-

cerina, 5 g de sulfonato de dibutilnaftalina, 3 g de

20. pentaclorofenolato sddico y 249,1 g de agua., ’
Se obtienen 1000 g de una dispersidn fldida,
estable; finamente dispersa y no scdimentante, que se
presta para la tincidn de poliamida por los procedi-
25[ mientos tintdreos usualcs.

Ejemplo 11

‘Se suspenden 100 g del colorasnte seco de

1la férmula
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en 80 g do agua en la quc se han disuelto previamente
20 g de sulfonato sddico de lignina (sin azdcar; frac-
cionado), Despuds de homogeneizar bien esta suspensidn
para efectuar una dispersidn previe, o sea llevarla
a un tamafio mdximo de particulas de unas 20 micras, se
procede a la dispersacidn propismente dicha en un molino
de arena o de perles dc vidrio. Ten pronto como todas
las particulas del coloramte tienen un tamafio inferior
a 3 micras, la dispersacidn queda terminada. La papilla
fldlda se trata con 29 g de ggua, 20 g de nllcerlnw, y
0, 75 g de pentaclorofenolato sddieo, se mezcla bien,
se homogeneiza y se trasvasa pasdndols por un tamiz de
20 micras,
Ejemplo 12

Despuds de afiadir 34;8 g de disulfonato de
dinaftilmetano y 34,8 g dc sulfonato sdédico de lignina
se licuan mediante agitacidn y se homogeneizan 630 g
de torta de £iltrae que contienen 139 g del coloranic de

la. férmula

Ao




5.

10,

15,

20.

25,

/

Se muele esta lcchada en un molino rdpido de arena o
de perlas de vidrio, Lasta que el tamafio mdximo de las
particulas o8 de 3 micras y ¢ agregen a osta disper—
aidn, agitendo:
2;;8 g do glicol
6;0 g de sulfonato de dibutilnaftalina
3,0 g de pentaclorofenolate sddico y
2;0;0 g do agua,
Degpuds de homogeneizar bien, se filtra, Se obticnen
1000 g de una dispersidn de colorante fldida, fina=
mente dispersa; no sedimentantc y cstable en almaco-
nemiento, que despuds do diluida sirve para teflir
1ana/poliamida por los procoedinmicntos usuales de tin-
cidn, Su viscosidad y su comportamiento de fluencia
muestran, despuds de almacensmicnto prolongado a la
temperatura del ambiente; ten sdlo una pequefifsima
alteracidn:
Dospué§ dc le preparacidn
7(b = 5,4 contipoisces (comportamiento de fluencia

sogin Casson)
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fc = 37,9 dinas/on® (1fmite de Fluencia).
Después’de 5 mesos do elwaconambento a 202 CE
4<E= 4?9'centipoises
}7c = 32,5 dinas/omz.
Este preparado puede diluirse muy bien con
agua fria, de manera que no se necesitan agitadores
especiales de ningune clase pars preparar un bafio tin-

tdreo,

Ejemplo 13

Sin disolucidn previa especial, sec afia~
den 1 cc de decido acdtico a1 80 4 y 2 g de la dis-
persidn fldide de colorante obtonida segin el Ejemplo
1 a 400 cc de agua a 402 C, En este bafio tintdreo se
introducen 100 g de 1ana; se calienta en el curso de
30 minutos hasta ebullicidn y se tifie a esta tempera~
tura (982 C¢) durante 60 minutos. A continuacidn se
aclara bien con agua el género tefildo y se le seca.
Se obbtiene una tintura de lana anaranjada, de muy bue-

nes propiedades de solidez a la luz y a la mojadura,

Ejemplo 14

Sin disolucidn previa especial, se afiaden
a 4000 cc de agua 4 g del preparado tintdreo liguido
obtenido seguin el Ejemplo i; 1 cc de deido acdtico
al 80 % y 2 cc de wn aceite de ricino muy sulfonado.
Se introducen en el bafio tintdreo; calentado a 302 C,
100 g de polismida~6.6, se lleva el bafio en 30 minutos
haste la temperatura de cbullicidn y se tifie durante

45 minutos a esta temperatura. A continuacidn se aclara



con agua el gdnero tefiido y sc lc seca. Se obticne una

tintura verdiazul de poliamlde, de muy buenas propieda-

des de solidez a la luz y a la mojadura:
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RETVINDLCACIONES

Descrito el objeto del presente invento, se de-
claran nuevas y de propia invencidn las siguientes rei-
vindicaciopgs con prioridad de la solicitud de patente
suiza ne 13314/;1 del 10 de Septiembre de 19:71.

1.~ Dispersiones fldidas y estables de coloranw
tes anidnicos, caracterizadas por un contonido de:

a) colorante anidnico disperso, de un tamafio
granular de 5 micras a lo sumo, '

b) un dispersante anionactivo, a lo menos, ¥
eventualuente humectantes,

¢) eventualmente, otros agentes auxiliares y

d) agua. . _

24 Dispersiones estables, segin la reivindica~
¢idn 1, caracterizadas por contener colorantes anidni-
cos metalizados, que eventualmente contienen un grupo
fibrorreactivo, )

3.~ Dispersiones estables, segin la reivindica-
cidn 2, caracterizadas por contencr complejos l:1 de
niquel, cobalto, cobre o cromo, ¥ particularmente 1:2
de cobalto o cromo, d¢ colorantes azoicos que presentan
en cada posicidn orto respecto al puente azoico wn zrupo
ligado en complejo, derivado de un grupo aminico, carw
boxilico o hidroxilico,

4 ,-Dispersiones estables; segin la reivindice=
cidn 3, ceractorizadas por contener complejos 1:2 ord-
micos de colorantes o~carboxieo!~hidroxie~ 1 0,0'~di-

hidroxi-azoicos de la serie naftalinaszonaftalinica,
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bencenazonaftalinica, benccnazopirazélica o bencenazo-
acetoacetamidica,

' 5.~ Dispersioncs estables, segin la reivindica-
cidn 4, caracterizadas en que los colorantes complejos
metdlicos contienen un grupo sulfonamidico, eventual-
mente N-mono~ o N,N-di-alquilsubstituido, o wm grupo
algquilsulfonilico de peso molecular bajo.

6.~ Dispersiones estables, secgin la reivindica-
cidn 1, caracterizadss por conbtencr un colorante geido
para lana,

;.- Dispersiones estables, segun lasreivindica-
clones 1 a‘6, caracterizadas por contcner 10 % en peso
e lo menos, y preferentcmentc 20 a 50 ¢ en peso, de un
colorante enidnico,

8,~ Dispersiones ogtables, segin las reivindi-
cacionos 1 g %, caracterizadas por contencr dos dis—
pérsantes anionactivos diferentes,

9.~ Dispersionecs cgtables, segin la reivindi-
cacidn 8, carscterizadzs por contoner, en calidad de
dispersante anionactivo, una mozela de sulfonato sédico
de lignina y disulfonato disddico de dinaftilmetano,

10,~ Dispersiones estables, segin la reivindi.-
cacidén 1, caractorizadas por contencr una mezcla de
sulfonato sddico de lignina y monoetanolamida de decido
dodeciloxiacdtico o de disulfonato disddico de dinaf-
tilmetano y sulfosuccinato sddico de dioctilo.,

11,~ Dispersiones establos, segin las reivindi-
caciones 1 y 8 & 10, caracterizadas por contener 5 %

en peso a lo menes, y prefercnitenente 10 a 80 % en
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peso; regpecto al peso del colorante, de o dispergante
anionactive, a lo menos; y 0Oa 5’% en peso, respecto
al peso de la disporsidn cstable, de wn humectanto,
12,~ Disporsiones estables, segin la reivine
5e dicacidn 1, caracterizadas por contener, en concepto de
otros agentes suxiliares, agentces retentores de la
humedad; antisedimentadores y/o0 bactericidas,
13,- Procedimiento pars la preparacidn de
dispersiones fldidas y estables de colorantes anidnicos.
10. Segin se describe y reivindica en la presente
memorie descriptive que conste de 30 hojas foliadas ¥
escritas a méquing por una sola cara. )
Mgdrid, a 9 de Septiembre de 19&2.

D.a, JAIME ISERN
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