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- 1g purificacidn y el reciclado de los bafios que contienen

- de origen muy diverso . Estos son, por ejemplo, los de los

410409

Esta invencidn se refilere a un nuevo procedimien—
to para el feﬁido en pleno bafio, por agotamiento, de las
fibras y materiales textiles de cardcter bésico con los co=
lorantes anibnicos en un medio disolvente,

Cuendo el tefildo se realiza con bafios puramente
aocuosos, €s habitual agregar un dcido mineral u orgdnico al
bafio de tefiido para llevar el colorante a subir sobre las
fibras y favorecer el agotamiento del bafio.

Cuando el tefiido se realiza por el contrario en
medio disolvente puro, la adicién de 4cido no permite gene-

ralmente obtener un agotamian’cd com;:oleto. Por otra parte, -

dcido plantean problemas.de gran complejidad.

Ia invencidn tiene por objeto apoftar ung solucidm
ventajosa a las exigencias relativas al agotamiento de los
baﬁos'y a la recuperacion de estos dltimos.

El procedimiento de la invencidn para el tefiido
de fibras textiles de caracter bdsico con los coloranfes
anidnicos en un medio disolvente que contiene eventualmente
agua, seo caracterizes porque el bafio de tefiido utilizado es
un medio liquido ionizante homogéneo y porque los cationes

de este bafio son reemplazados por protones H' durante el

tefiidoe.

Un bafio de tefiido contiene habitualmente cationes

colorantes anibnicos, cuyos grupos sulfdnicos o carboxili-
cos estdn salificados por dtomos de metales alcalinos, los
de los productos de corte, como sulfato sédico, cloruro g6
dico, cuando el colorante no se ha suministrado en estado

puro, y los de los elecitrolitos que impregnan las £ibras.

-
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_ da y eficaz, al fin buscado.

‘vinilbenceno sulfonado, deido m-hidroxibenzosulféhico + for

- récter bdsico ya la constitucién del colorante anidnico a-

- aplicar.-

. na con agotamiento completo, se selecciona de preferencia

Se ha fncontrado que sustituyendo estos cationes
por protones durante la propia operacién de tefiido, es de-
cir a medida que se produce la subida del colorante:.anidni-
co, es posible obtener un agotamiento completo de los bafios
de tefildo y, por otra parte, bafios agotados directamente
utilizables para una operacién posteriors

Esta sustitucidn puede ser efectuada por medios
diversos tales como: empleo de resinas cambladoras de ca—-
tiones, didlisis, electrodidlisis, electromigracién. EL enm

pleo de resinas perﬁite llegar simplemente, de forma cémo-

Ias resinas cambisdoras de cationes, utilizables
pare la realizacibén del procedimiento de la invencién, pue-

den ser de tipos muy diversos: copolimeros de estireno + di

maldehido, polimetacrilato, poliacrilato, poliestireno. ami
nodiacetato, polialquilfosfonato o fosfato. Estas resinas
son conocidas en el mercgdo con los nombres de "Amberlite",
"Dowex", "Duaolite", "Lewat;t", "Permutite", "Wofatit",
nzéo-Karb". ’- V:

Ia gren variedad de resinas catibnicas permite

elegir la resina cargada de protén H' que mejor convenga

teniendo en cuenta la neturaleza de la fibra textil de ca~

Asf, con los colorantes écidos que necesitan en

medio acuoso la adicién de dcido sulfdrico para tefiir la la

para el.tefiido en medio disolvente homogéneo una resina con

’

un grupo funcional sulfoneto cargada de protén ",
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dez muy débil, se utiliza. preferiblemente para el tefiido

_mencionar los hidrocarburos alifdticos halogenados. El tefii

80%¢c, . , .

Con los colorantes dcidos que no necesitan para

el tefiido de la lana en medio acuoso nada mis que una aci-

en medio disolvente homogéneo una resina de grupo funcional
carboxilato o aminodiacetato, cargéda de protones Bt

" Ios bafios 46 tefildo del procedimiento de la inven
cifn son de forma general los medios orgénicos homogéneos
que poseen propiedades ionizantes. Pueden estar constituldop
por disolventes polares, por mezclas de disolventes polares
y disolventes no polares, por mezclas de agua y de diéolvenn
tes polares y finalmente por mezclas ternarias de agua, di-

solvente polar y disolvente no polar. Ias proporciones que

conviene seleccionar son'aquéllas para las que los constitud
yentes son miscibles entre sf. Como disolventes polares po-
demos citar, en particular, los pleoholes alifdticos de 1 a

7 étomos de cerbonos Como disolventes no polares podemos
do puede ser efectuado desde la temperaturs ambiente hasta

Por colorantes anidnicos se entiende de una forma
general, en el marco de la invencidn, los colorantes que po
seen en éu molécula uno o varios grupos dcidos, como los
grupos sulfdénicos, carboxilicos o fosfénicos, en estado 4ci-
do o salificados con un metal alcalino. Eg ventajoso utili-
zar colorantes no cortados, dado que los agentes de corte
son insolubles en los disolventes y que, por otra partey la
saturacién de las resimas se produce més»répidaﬁente en su
presencia. \

Ias fibras textiles de cardcter basico suscepti-

bles de ser tefiidas segin el nuevo procedimiento son, por
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ejemplo, las fibras naturales como la lana y la seda, las

ek 76 |

fibras sintéticas como las fibras a base de poliamidas, de

poliuretanos y de polialquilenos basificados y las fibras

nodacrilicas. Pueden presentarse en formes tandiversas.como
borra, mecha, hilo, tejido, tricot. o no tejidos.

El procedimiento de la invencién permite igualmen
te, con mezclas de fibras de afinidad diferenciada (diffe-
rential dyeing =-tefiido diferencial), realizar efectos de
contraste o de reserva muy superiores a los que S8 obtiew
nen generalmente en el tgﬁido por agotamiento en medio di=-
solvente. |

El utillaje que permite le utilizacién del tefiido

‘en las condiciones del procedimiento de la invencién Com=

prende esen01a1mente los elementos sigulentes: un recinto
de teiiido para tefiir con los dlsolventes, un circuito para
saoar el baﬁg de tetiido en forma continua o por fracciones;
un medio para sustitulr los cationes del_baﬁo por protones
H+; un circuito de reciclado gque garﬁntice la reiniroduoc-
cién, en el recinto de tefiido, del bafio desprovisto de la
totalidad o de parte de sus: cationes. Accesoriamente, se
pueden agregar dlsp051t1vos que permitan regular la tempera
ture y el caudal del baflo retirado del recinto.

El dibujo del apéndice da, & titulo de ejemplo,
un esquems de instalacibne

El recint§ de tefiido (1) estd provisto de elemen-
tos de calefacéi6n o de refrigeracibén asi como de aparatos
de control y regulacién térmica (2). Es seleccionado tenien
do en cuenta la materia textil a tefilr (méquina de tambores

de peletas, barca, autoclave).
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.permiten reglar el caudel retirado, registrarlo y regularlo.

"los catlones.

das de "resina fija" o las columnas llamadas "de resine mé-

" que sale del cambiador (8) estd constituido por una cenali-

 del bafio, delante o detrds de la bomba o aquélla en qﬁe el

" rectamente sobre ol circuito de circulacidn del bafio; la to-

Sobre el recinto se fija une canalizacidén para la

retirada del baflo de tefiido (3). Un diafregma de medide de
candal (4) y una vélvula de regulacién (5) y un mando (6)

Un cambizdor térmico (7) permite enfriar eventualmente el
bafio de tefildo y una alcachofa apropiada conduce el 1{guido

a la cabege del dispositivo garantizandd el intercambio de

Cuando se utilizan resines cambiadores de cationes

el dispositivo puede comprender las columnas clésicas llame-

vil" que traebajan en contracorriente. También puede consis-
tir en cartuchos intercembiables que es suficiente reempla-
zgr cuando la regine estd saturada. De forma general, hay
que prever‘para cada tiﬁo de resina una bateria de dos co-
lumnas de las que una estd en servicio mientras que la otra

estd en regeneracién. El circuito de reciclado del ligquido

zacién (11) provista de una bomba (9) y eventualmente de un
recalenfador (10}~ : : :

Pueden utilizarse variantes del montaje que cons-
tituye el objeto del dibujo, por ejemplo la que coﬁprende
una desviacién de caudal regulado,fijadas no sob;e el recin;

to de tefiido sino sobre el circuito cldsico de circulacién
cambiador de cationes estd situado no en derivacién sino did
talidad del bafio en circulacidn pasa entonces de forma con-

tinua por el cembiador de cationes. Se opera giguiendo esta

variante en casos particulares como teflido a baja tempere-
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. clave de circulacidén de bafio que contiene 40 partes de poli-

de 4,24 miliequivalentes por gfamo de resina seca en forme

| multdneamente a través de la materia textil y de la colwma

‘ro sin hacer pasar el bafio por la columna de resina, conduce

tura o fefiido con Eolorantes gque en medio acuoso requisren
una gran acideze .

Los ejemplos siguientes donde, salvo indicacidn en
contrario, las partes se entiernden en peso, se dan a titulo

no limitativo.
EJEMPLO 1

Se disuelven 0,3 partes del colorante rojo cons-
titufdo por la sal de sodio del dcido (N-fenil-N-etil-2'esul
fonamido -1-fenilazo-z-aminoQS-Hidroxi;naftalen-6-sulfénico

en 1000 partes de metanol. Este bafio se introduce en un autg

amida 6-6 en forma de hilado de fibras. Un circuito andlogo
al del disefio permite hacer pasar eventualmente el bafio &

una columna cilindrica, que contiene’ cuatro partes en volu-
men de copolimero de estireno~divinilbenceno sulfonado, 6on

un grado de puenteo del-8 % y una capacidad de intercambio

Hf. Egta resina es previamente hinchade en metanol. la albtu~
ra de relleno de la columna es cinco veces superior & su

didmetro interno-. EL bafio llevado a 55°C es impulsado si-

de resina. Al cabo de una hora de tefiido, el 86 % del colo-
rante se ha fijado sobre la fibra.

El teifiido efectuado en lag mismas condiciones, pe-

a fijar solamente 7 % del colorante sobre la materia textil.
EJENMPLO 2
B Se opera en las condiciones del Ejemplo 1, con un

bafio que comprende 100 partes en yolumen de metanol en el

que previamente se ha disuelto el colorante y 900 partes en
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_ce pasar el bafio por la resina. El grado de fijacidn del co-

fdo, se obtiene un grado de fijacidn del 62,2 %. Sin este pa-

de sodio del deido 2 ,4',6'~trimetile4-fenilemino-1-amino-

| paso del bafio por la resine se encuentran en la Tabla I.

TABIA T T -

Temperaturas
, 559¢ _40%°¢c _25°%¢
Sin paso sobre resina, GF 1é,2’% 3% 1,5 %
‘Con paso por la resina GF 9; % 'Qﬁ % 92;3 %

-8 -

£10409

volumen de percloroetilenoc. El tefiido se realiza a una temps

raturs constante de 55°C durante 30 minutos.

A 1o largo de toda la operacién de tefiido, se ha-

lorante es 98,3 %. El tefiido efectuado sin paso sobre la re-

sina conduce a un -grado de fijacién del 36,4 % soiamente.v
EJEMPLO 3

‘ Eﬁ las condiéiones indicadas en el Ejemplo 2, se

tiflen 40 partes de lana previamente deshidratada. Haciendo

pasar el bafio por la resina durante todo el periodo de tefii~

80, €l grado de flaaclén es solamente del 5 5 %

EJEMPLOS 4 a 6

Se tifien 40 partes de lana previamente deshidrata-
das; se opera siguiendo el procedimiento deliEﬁemplo 2 uti-

lizando 0,6 partes del colorante azul.constituido por la sal

antraquinonnz—sulfonlco. Se efectian tefiidos de una duraclén
de media hora a las tres temperaturas siguientes: 550, 40°

2§ C. Ios grados de fijacién (GF) del colorante con y sin

Egtas cifras indican que el paso del bafio por la
resina permite reducir sensiblemente la temperatura de fefild
por lo tanto'manejar nejor la lana, sin disminucidén noteble

del grado de agdtamiento, lo que mo ocurre cuando se suprime

w“
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durante una hora a la temperatura ambiente, con y sin paso

'sobre resina: N |

d -~ 40 partes de lana.

Con paso sobre resina GP. 97,1% 54,5 % 63 % 7T8,6%

la circulacién del baiio sobre la resina. Ias solideces de

los tefiidos efectuados a 25, 40y 55°C en presencia de resi-

nag son, por otra parte, pricticemente idénticas entre si.
EJEMPLOS 7 & 10

Se disuelven 0,6 partes del ‘colorante del Ejemplo

1 en el ballo de la composicidn ponderal sigulente:

netanol ' ' 450 partes
agua de condensecibn 440 partes
cloruro de metileno 110 partes

Con el utillaje descrito en el Ejemplo 1, se tifle

e

. .
Y

& - 40 partes de poliamida 6-6 en forma de hilado de fibras
b = 40 partes de poliemida 6~6 en forma de hilo continuo
¢ = 40 partes de poliamida 6-6 en forma de hilado para al~

- fombras

Bl grado de fijacién (GF) del colorante sobre las
fibras al f£inal del tefiido estd indicado en la Tabls II.

TABLA II

Poliamida 6-6

Hilado Hilo con Hilado pa
d&fibra _tinuo rg glfombras lang

Sin paso sobre resina GF 50 % 946 % 1209 % 3,54%

- EJEMPLO 12 ‘

Se utiliza el ntillaje descrito en el'Ejemplq 1,
sustituyendo la resina de copolimero de egtireno~divinilbenw
ceno sulfonado por la cantidad equivalente de resina de poli

acrilato con un grupo funcional carboxilato, con una capaci-
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>c1a de 900 partes en volumen de percloroetileno y 100 par-.

| peratura embiente a través de la resina, ge introducen 40

partes de lana en forma ‘de bobina y se eleva 1a temperatura

V76,2 % del colorante.

 Ejemplo 1 y se hace pasar el bafio por la resina alternati- -

cuatro veces consecutivas y dGSPuéS 12 mlnutos de clrcula—

 410409"

dad de intercamblo de 9,5 mlllequivalentes por gramo de re-

sina seca en forma E*. Este resina es previamente hinchada

en metanol. El bafio de tefiido estéd constituf{do por una mez~|

tes en volumen de metanol, en el gue preyiamentg se han di-
suelto 6,15 partes del colorante azul constituido,por ls

sal Qi;édica de 4,4f~bis(4famin9f5—sulfo~antraquinonilamino)'
3,3',5,S'ftetrametil—difeni}metano.

Se hace pasar el bafio durante 15 minutos a la tem-

a 55°C. Se tifie durdante una hora a-esta temperatura sin ce-
sar de hacer circular el bafio por la resina. Entonces se
fija sobre las fibras el 92,5 % del colorante utilizado. Un
tefiido test;go efectuado en condiciones idénticas pero sin

paso del bafio por la resina conduce a una fijacién del

EJEMPLO 13
En el procedimiento del Ejemplo.12, se sustituye

la resina carboxilica utilizada por la resina sulfdénica del

vamentes al cabo de 10 minutos de circulacidn normal del bae~

ﬁo, vienen dos mznutos de circulaclén sobre resina, esto

cién normal sin paso sobre resina para terminar el tefido.
Se obtiene un grado de fijacién del 92,5 %.
7 EJEMPLO 14 .
Se disuelven 0,3 pertes del colorante azul directo
constitufdo por la sal disédiga de 3,10-bis(4-clorofenilami~

N0)=2,9~disulfo~6,13~dicloro-trifenodioxazina en 400 partes
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 de percloroetileno. El bafio se introduce en el aparato auto

'Se introducen 40 partes de polismida 6-6 en forma de hilado

grado de fijacidn del colorante del 66 %.

‘Hible profundo~normal y bdsico) y el bafio se introduce en

 tas en el Ejemplo 1. Pasando ya el bafio por la resina,lel

circulta le resina y se prosigue el tefiido asceridiendo en 10 mi

) 8a Ilg 20088.0810 ,

en volumen de metanole Se- diluye con 600 partes en volumen

clave del Ejemplo 1 provisto del mismo cambiador de iones.

de fibra, se tifie durante 15 minutos a la temperafura ambien

te, se calienta en 15 minutos hasta 55°C y se mantiene duran-

te 30 minutos a esta temperatura, pasando el bafio por la re-

gina durante todo el periodo de tefiido. El grado de fijacién
del co}orante sobre la fibra es del 95 %. El mismO'égsayo

efectugdo sin paso del bafio sobre la resina conduce a un

X EIEMPLO EJEMPLO 15 B . B

Se disuelven 0,1 partes del colorante azul dcido
40 C. T, n? 62.125 en 100 partes de metanol que a.continuacibn
se diluyen con 900 partes en volumen de percloroetilenc. Se
arrollan en enjulio 40 partes de materia constituida por un

tapiz de hilo de polismida 6-6 de afinidad diferenciada (te-

el aparato de clrculaclén. Un dlspos1t1vo permite hacer pa-—~
sar el baﬁo, durante la primere fage de teﬁldo, por une Cco-

lumqa de resina con caracteristicas idéntices a las descri-

teflido se inicie & 30% y se prosigue durante 15 minutos a

egta temperatura. A continuacién se eleva progresivemente la

temperatura hasta 60°C en 25 minutos. En ests fase, se corto]

nutos & 70°C. Encontrdndose éntdﬁces'ﬁajo presidn el recinto
de teﬁido,Vse elimina progresivemente el metanol del bafio set

gin la técnica descrita en el Ejemplo 1 de la patente frence
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A continuacidén se repite exactamente la misma mani-
pulacidn pero sin paso del bafio por la columna de resina al
iniciar el teniido.

En ambos casos, el agotamiento final del colorante
es total pero mientras que en el primer caso el nylon "tefii-
ble basico" es perfectamente mantenido en blanco puro, en el
segundo esté bastante manchado d& azul, disminuyendo muy sen-
siblemente el efecto de contraste especialmente apreciadp
para este género de articulo.

En resumen, la Patente de Invencidn que se soliclta
deberéd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento y su correspondiente dispositi-
vo para el tefiido en pleno bapo de fibras textiles de carac-
ter basico con los colorantes anidénicos en un medio disolven
te que contiene eventualmente agha, cuyo procedimiento esta
caracterizado porque el bafio de tefiido es un medio liquido
ionizante homogéneo y porque los cationes de este bafio son
reemplazados por protones durante el tefiido, efectuéndoge
éste a una temperatura igual o inferior a 802C.

2. Un procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el que los cationes son reemplezados por protones mediante
una resina cambiédora de cationes.

3. Un procgdimiento segln la reivindicacidn 1, en
el que el medic*ionizante homogéneo es un medio anhidro
constituido por disolvéntes polares.

‘ 4. Un procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el que el medio ionizante homogéneo es un medio anhidro
constituido por una mezcla de disolventes polares y no po-

lares.

U

1]

NS
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‘|de regulacién de la temperatura.

5. Un procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el que el medio ionizante homogéneo es un medio formado por
agua~disolvente polar.

6. Un procedimiento seglin la reivindicacién 1, en
el que el medio ionizante homogéneo es un medio formado por
agua~disolvente polar-disolvente no polar,

7. Un procedimiento segin la reivindicacién 4, en
el que el medio ionizante homogéneo anhidro estéd constitui-
do por una mezcla gue comprende de 60 a 99% de percloroeti-
leno y de 40 a 1%d metanol.

8. Un procedimiento segin la reivindicacibn 6, en
el que el medio ionizante homogéneo esté constituido por
una mezcla tefnaria agua-metanol-cloruro de metileno.

9. Un dispositivo para llevar a cabo el procedimien-
to de la reivindicacibn 1, caracterizado parcomprender un
recinto de teflido y, sobre el circuito de circulacibdn del ba<
flo que parte de este recinto y vuelve al mismo, un cambiador

de cationes, un medio de regulacidn del caudal y un medio

- 10, Be reivindica pof Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la patente de invencidn que se solicita por:
UN PROCEDIMIENTO Y SU CORRESPONDIENTE DISPOSITIVO PARA EL
TENIDO EN PLENO BARO DE FIBRAS TEXTILES.




1 Todo conforme queda descrito y reivindicado en la

mecanografiadas.
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presente memoria descriptiva que consta de catorce paginas

Madrid, 5 de enero de 1.973%
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