PATENTE DE INVENCION

m———
————

I0I CASE Dd. 25316-SPAIN.

@%emmm @%ﬂ%/&'@@

sothe:
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Py

olicifants: TMPERTAL CHEMTCAT INDUSTRIES LIMITED, entided ingless,
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Londres, S.W.1., Inglaterra,
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Egte invencién se relacions con un procedimiento
para el tefildo disconti{nuo de uniones de materiales texti-
les de poliésteres aromdticos ¥y materiales textiles celu-
1ésicos,

5 R .
) De acuerdo oon la invencién se proporcion2 un
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procedimiento para el tefildo discontinuo de uniones de mate-
riales textiles de poliésteres arométicos y materiales texti-
les celulésicos, que comprende la inmersién de dichas uniones
textiles en un licor acuoso que contiene una sel alcalina de
un colorante disperso que contiene 8l menos un grupo &cido
carboxilico, sulfemoilarilo o ceto-enol tautomérice, pero que
estéd libre de grupos dcido sulfénico, y 1la adicién de un 4ei~
do para rebajar el pH del licor por debsjo de 7, y con un li-
cor acuoso que contiene un colorante reactivo soluble en agua
para la porcidén textil celuldésica de 1a unién que se& capaz de
formar un enlace covalente con la celulosa bajo condiciones
neutras o alcalinas, y un 4lecali.

Bn la realizacién del proceso de la invencién, el
colorante disperso puede aplicarse antes que el colorante
reactivo, ¥y viceversa, o puedsn aplicarse conjuntamente los
dos tipos de colorentes.

De este modo, en la realizacién del proceso de la
invencién mediante el método de tefiido por agotamiento, 12
unién puede sumergirse en un bafio de tefiido acuoso gue con-
tiene una sal alealina del colorente disperso, afiadirse deido
pare rebajar el pH del bafio & un valor inferior a 7 y con
preferencia a 3 - 5, y efectuar el tefildo & una temperatura
de 60 - 1409C pare tefiir la poreidén de poliéster de la unidn.
El tafio de tefiido puede enfrisarse entonces & una temperatura

inferior & 8020, adadirse entonces el colorante reactivo y el

| &lcall y efectuar el tefiido de 1a poreidén celuldsica de la
unidén, opcionalmente en presencia de sales inorgénices. Alter-

nativemente, después de que ha sido tefida la poreidn textil
gintética de la mezcla, la unién puede transferirse & un bafio

de tefiido fresco que contiene el colorante reactivo y el élca~-
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11 y llevar a cabo el tefiido de la porcién celulbsica, Ia
unién tefiide se enjuaga entonces en agua a temperaturas que

oscilen hasta el punto de ebullicién, opcionalmente en pre-

sencia de &leali y/o wn surfactante, secéndose & continuacién, |

|
|
Alternativemente, la unién puede sumergirse en un i
befio de tefildo que contiene la sal alcalina de un colorante
disperso, el colorante reactivo y un dlcali, y efectuarse el |

|

tefiido de la celulosa. Cusndo se ha completado esta operacién,
el pH del bafio de teiiido se reduce & un valor inferior a 7 :
y con preferencia se ajusta & un velor de 3 -~ 5, mediante 12
adicibén de écido, y el tefiido de 1a porcidén textil sintética i
de la mezcla se efectia en la regién de 60 - 1402C, Una vez |
completado el proceso de tefiido, la unién se enjuzga en une
solucidén acuosa de un dlcali & temperaturas que van haste el
punto de ebullicién al objeto de separar el colorante no fi-
jado de la superficie de la unién, se enjuaga en agua y se
seca entonces.,

Otre alternativa congiste en teflir primeramente
la unién con el colorante reactivo bajo condiciones alcalinas,
reduciéndose entonces opclonalmente el pH & un valor de 7
y poniendo en contacto a continuaeién la unién con un licor
que contiene una sal alecalina del colorante disperso, reba-
jéndose el pH & un valor inferior & 7, con preferencia &
3 - 5, mediante la adicién de &cido, y efectuando entonces el
tefiido a 60 - 1402C, Ia unidn tefiida se enjuags entonces en
una solucién acuosa de un &lcali a temperaturas gque van hasta
el punto de ebullicién, opcionalmente en presgencia de un sur-
factente, tras lo cusl se seca.

Los colorantes dispersos que pueden ser empleados

en el proceso de la invencidn, pueden consistir en cualquier



colorante disperso de las series mono- o poliazo, antrequinons,
nitro, metina, azometina, trifenilmeteno, estirilo, naftoesti-
rilo, isoindolina, indofenol, quinoftelons, naftazarina, oxe- |
zina, cumarina, naftoquinona, naftoquinonimina, perinona, i
5, ftaloperinona, bvenzotioxanteno, acridona, benzantrons, antra- |
piridina, antrapirimidine, antrepiridona, antrepirimidona,
pirazolantrona, lsoxezolantironsa, isotiazolantrone o f£taloil-
acridona, que esté libre de grupos dcido sulfénico y que sea
capaz de fomar unea g2l alcalina en virtud de 12 presencia en
10. la molécula de colorante de por lo menos una mitad dcido car-
boxilico, sulfamoilarilo y/o ceto-enol tautomérica (es decir
un grupo ~COCH, enolizable).
El término "sulfamoilarilo" quiere dar & entender

un residuo aromdtico al cual estd unido directamente un grupo
15. -S0,NH,.

Es esencial para la operaclén de la invencidn,por ejem
plo, para evitar cambios en tonalided, que los grupos carboxi, |
hidroxi, sulfamoilo o ceto-enol no se disocien en un grado
sustencial, es decir en no més del 20 %) de la molécula colo-
20, rente durante el proceso de teflido, ya que de otro modo se ob-
tendrian dificultades 2 la hora de separar el colorante sin
fijar de la superficie del material btextil.

Los colorantes dispersos que contienen grupos car-
boxi, de las series azo, antraquinona, nitro, metina y quinaf-
25. talona, que pueden emplearse en el proceso de la invencién, ya
hen sido descritos en la solicitud de patente alemana no
7.,009.377. Adicionalmente, los colorantes andlogos & los des—

critos en la solicitud de patente alemana ne 7,009,377 en don-

de el grupo o grupos dcido carboxi{lico son reemplazados por

30. residuos sulfamoilo ligados con grupos arilo, son también ade-
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xidos de sodlo y potasio, carbonatos de metales alcalinos

cuados para utilizarse en el proceso de 1l& invencidn, & condi-

cién de que sean capaces de formar las sales alcalinaes en vir-;

i
'

tud de 1a presencia de los grupos antes mencionados, En adie-
cién, paras las personas expertas en quimica orgdnica .";%:i.nté'l::l.c:ev.;f
gerdn evidentes otras extructuras relacionadas que contienen
los grupos antes mencionados y que forman sales alcalinas.,

Dichos colorantes pueden obienerse por métodos convencionsles :
a partir de los intemediarios adecuados. :

Los colorantes dispersos preferidos son aquellos queé
contienen uno o més grupos carboxi y sobre todo los colorantes
azbélicos que contienen uno o mas grupos carboxi.

Como ejemplos de 8gentes alcalinos que pueden ser
empleados pare preparar las sales alcsalinas del colorente dis-
perso o que se utilizan ulteriormente para separar el coloran-
te disperso sin fijar de la superficie del material textil,
pueden mencionarse los hidrdéxidos metélicos tales como hidrd-

tales como carbonatos y bicarbonatos de sodio y potasio, sales
alcalinas de dcidos inorgdnicos tales como borato sbédico, si-
licato sédice y fosfato trisédico, amoniaco, aminas orgénicas
tales como dietilaming y trietilamina, hidréxidos de amonie
cuaternario y bases heterociclicas.

Como ejemplos de 4cidos que pueden ser empleados
para rebajar el pH del beilio de tefiido inicialmente alcalino
que contiene el colorante disperso, pueden mencionarse los
4dcidos inorgénicos tales como dcido clorhidrico, édcido sulfi-
rico, dcido fosférico, éeido bérico y dcido sulfémico, seles
dcidas tales como dihidrogenofosfato de sodio o potasio e
hidrogenotertrato de potasio, y &cidos carboxilicos o sulféni-

cos orgénicos, tales como los &cidos fémmico, acético, propié-
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nico, citrico, tertdrico, dicloroacético, monocloroacético,
glieblico, oxAlico, benzéico, selicilico, bencenosulfénico y
naftaleno-mono~ y di-sulfénico.

Aungue la adicién del écido 2l bafio de tefiido ini-

cialmente alcalino precipita normaimente el colorante en una

forma estable finamente dividide, 2 veces ge he encontrado que

el colorente precipitado tiene una tendencia a eristalizar o

a agregarse o flocular en el tafio de tefiido., 81 ésto oourre

se obtendrdn entonces tefildos desigusles y/o un bajo agotamien

$0 del colorente sobre el material textil. Estos inconvenien-
tes pueden salvarse mediante la adieién de una pequefia canti-
dad de un agente dispersante @nibnico y/o no iénico a8l bafio de
tefiido antes de la adicién del dcido ya que la presencia de
dicho agente mantiens a8l colorante precipitado en una forma
egtable finamente dividida. Ia gama preferida de dicho agente
con respecto al colorente, es del orden de 0,1 a 1 parte de
agente por cada parte de colorante.

Los agentes dispersantes no iénicos que pueden usar-
se para esta finalidad, incluyen condensados de 6xido de eti-
leno con a2leoholes, aminas, amidas o fenoles, mientras.que
los agentes dispersantes aniénicos incluyen sales amfnicas o
de metales alcalinos, solubles en agua, de ésteres de 4cido
sulfirico y alcoholes grasos, ésteres de deido sulfiirico de
condensados de éxido de etileno, alquilsulfonatos, alquilaril-
sulfonatos o ésteres de dcidos alquilsulfosuceinicos.

Los colorantes reactivos empleados en el proceso de
la invencién puede ser cuelquier colorante soluble en agua
que contengs al menos un &fomo o grupo que sea capaz de reac-
cionar, bajo condiciones neutras o alcalinas, con los grupos

hidroxi presentes en los materiales textiles celulésicos por

j
!
|
|
i
|
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i mercapto o amino, opcionalmente sustituidos, tales como metoxi,

lo que el colorante llega & unirse & las moléculss de celulosa -
a través de enlaces quimicos covalentes. Dichos colorantes son
con preferencia colorantes de las series azbéica, incluyendo
las series monoazéics y poliazbéica asi como los tintes meta-

lizados, sntraquinénica, formazénica, trifendioxazinica, nitro

y ftalocieniniea, conteniendo uno o mds 4tomos o grupos reac-—

tivos, tales como acriloilamino, vinilsulfonilo, (5 =sulfato-

etil-sulfonilo, (l-bromoetnsulfonilo, (> -cloroetilsulfonilo, ;
(3-( cloro o bromo)etilsulfamoilo, mono- y dihalogenoquinoxalilc{
y més especialmente di~ y tri-(oloro o bromo)pirimidilemino y
sobre todo 4:6~di(cloro o bromo)-1:3:5-triazin-2-ilamino y
4-(cloro o bromo)-1:3:5~triazin-2-ilamino en donde la posi-

cién 6 del anillo triazina estd sustituida por grupos hidroxi,

etoxi, fenoxi, gulfofenoxi, nitrofenoxi, metilmercapto, fenil-
mercgpto, metilamino, dimetilamino, bencilamino, ciclohexile-
amino y anilino, y derivados sulfo y carboxi de los mismos.
Dichos colorantes pueden preparerse por métodos convenciona=-
les, por ejemplo por &cilacién de los correspondientes colo-
rantes que contienen grupos amino con agentes acilantes que
contienen sistemss reactivos, tales como cloruro cianirico,
6-metoxi~2¢~4~dicloro=-1:3:5=-triazina, 2:4s6-tricloropirimidi-
na y 2:4:5:6~tetracloropirimidina,

Ios dlcalis que pueden ser empleados en combinacién
con el colorante reactivo, cuando se tifle el material textil
celulésico, ya han sido totalmente descritos en la téenica an-
terior e incluyen carbonatos, bicarbonatos, hidréxidos y sili=-
catos de metales alcalinos, fosfatos de disodlo y trisodio
y fosfatos de dipotasio y tripotasio.

Si el proceso de la inveneién se efectia de manera
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tal que el colorante disperso se aplica (bajo condiciones 4ci-.
das) después de la aplicacién del colorante reactivo, es esen-g
cial entonces que el material textil asi teflido sea sometido ag
un aclarado en una solucién acuosa de un 4leali, pars eliminaré
cualquier colorante sin fijar de la superficie del material

textil. Sin embargo, cuando el colorante reactivo se aplica

después del colorente disperso, las condiciones alcalinas ne- :
cesarias para fijar el colorente reactivo eliminarén simulta-
neamente cualquier colorante disperso no fijado, de modo que

normalmente no es necesaric un aclarado separado en una solu- !

cién acuosa de un dlcali.

Debido & que los colorantes empleados Segin la pre-
sente invencién son solubles bajo condiciones acuosas alcali-
nas, cualquier particule de colorente que se adhiere a la su-
perficie de 1la fibre o & la mequinaria de tefiido, puede lavar-
se sin dificultad en la solucién alcaline final, Dicha opera-

c¢ién es mis barata, mls rédpida y més eficaz que las operacio~
neg de reduceién por aclarado utilizadas nomalmente para los
colorantes dispersos convencionales.

0 ﬁecho de evitar el aclarado por reduccifn, in-
cluso a fuertes profundidades de colorantes aplicados, se tra-
duce en licores de lavado que no contienen agentes reductores
alcalinos y en consecuencia ninglin fragmento de colorente re-
duecido con sus elevadas demendas de oxigeno biolbgico asocio-
das.

Adicionalmente, la correccién de tefiidos defectuosos
es menos difieil que cuando se emplean colorentes dispersos
convencionales, y& que puede eliminarse una cantidad contro-

lada de colorante del materlial textil mediante un tratamiento

alecalino acuoso de severidad apropiada.
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El proceso de la presente invencién que utiliza
colorentes azbicos dispersos conteniendo grupos que los hacen
solubles en soluciones acuosas de élcalis, posee también laes
ventajas de que dichos colorentes no han de ser formulados con
grendes cantidades de agentes dispersantes tal y como es el
caso con colorantes dispersos convencionales. Dichos coloran~
tes dispersos pueden emplearse en el presente proceso sin la
necesidad de agentes dispersentes, o con solo pequefias canti-
dades de los mismos, treduciéndose ésto en unos tefiidos mejo-

rados y en un menor espumdo de los bafios de tefiido cuando se

! utilizan en mequinaria de tefiido en chorro.

Las uniones textiles que son teflidas por el proceso
de la invencién, son uniones de un msterial textil de pbli—
éster aromdtico, en particular tereftalato de polietileno, con

un material textil celuldsico, por ejemplo algodén o reyén de

. Viscose. Las unliones pueden ger de cualgquler forma, por ejem=

i plo hilos o géneros tejidos o de punto.

Mediante el proceso de la invencién, pueden tefiirse
uniones de polidster aromético/celulosa en una emplia varie-
dad de tonalidades o efectos multicoloreados (es deeir, los
dos tipos de material se tifien en diferentes tonalidades) y
los tefildos resultantes poseen un2 excelente solidez & los
ensayos que normm8lmente se aplican a dichos materiales, por
ejemplo solidez & l2 luz, a los tratamientos en himedo y al
frotado.

Una clase preferida de colorsntes azéicos dispersos
rera utilizarse en el proceso de l& invencién, comprende los
colorantes azbéicos, libres de grupos &cido sulfénico, que

tienen la férmulea:

'
t
!
i
|
i
i
|
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. en la que 4, B y R se definen como anferiormente, R! tiene

en la que A es el radical de un componente diazbéico, el e.nillof
bencénico B puede llevar sustituyentes adicionales (en parti- ‘
cular alquilo inferior, elcoxi inferdior, cloro, bromo o ecil-—
emino), R es hidrégeno o un radicel alquilo, arilo, cicloal- |
quilo, arslquilo o hetercefclico, opclonalmente sustituido

(en particular R es hidrégeno o alquilo inferior opcionalmen=~
te sustitufdo y X es un radical hidroearburo divalente (en
particular un radicasl alquileno o fenileno).

Une segunda clase preferida de colorantes azbéicos
Utiles en el proceso de la invencidn, comprende los colorentes
azbéicos, libres de grupos dcido sulfénico, y que corresponden i

a la f6rmulss

Rl —1— coom

los valores asignados a R y el gmpo ~COOH estd unido directa~-
mente & un Atomo de carbono presente en 4 6 B.

Una tercere clase preferida de colorentes azbicos
Utiles en el proceso de 12 invenclén, comprende los coloran—
tes, libres de grupos &cido sulfénico, que en una de las posi-

bles formas tantoméricas tienen l1a férmulas
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A -~ N=N

| —~ Y - COOH
- z1 i

en la que A se define como anteriormente, 21 es un dtomo de
hidrégeno o un radicel alquilo, arelquilo, arilo, cicloal-
quilo o heterociclico, opcionalmente sustituido, o un grupo
emino opcionelmente sustituido, ¥y 22 y z3 represenian inde-
pendientemente un dtomo de hidrégeno o un redical alguilo,
cicloalquilo, arilo, aralquilo o heterociclico opcionalmente
sustituido o un grupo ciano, carboxilato, carbonamido o acilo,
e Y es un enlace divecto o un grupo de puente divalente,

Una cuarta clase preferida de colorantes azdicos

: Utiles en el procego de la invencidén, comprende los coloren-—

tes azéicos, libres de grupos écido sulfénico, que tienen la
f£6rmulas

AA=N=N~-T-(CH
Y ~ COOH

en la que A e Y se definen como anteriomrmente y T es un resi-
duo bencénico o naftalénico que puede contener sustituyentes
adicionales y en los cuales el grupo hidroxi estéd en pogioién
orto o pare con respecto al grupo azdico.

Una quinta clase preferida de colorentes azbéicos
ttiles en el proceso de le invencién, comprende los colorantes
az61c0s,libres de gmpos &cido sulfénico, que tienen la férmu-

las
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A= N=N - N

—1—Y ~ COOH

en la que 4y ¥, Ry R! se definen como anteriormente, el

grupo -N R1 estd en posicibén orto o para con respecto al

grupo azbéico y el nécleo naftalénico puede llevar sustituyen-

5e tes adicionales & condicién de que cuando - N< 1 esté en po-
R

sioclén orto con respecto al gmpé azbico, Ry R! no son hidré-
geno a menos que esté presente un sustituyente o sustituyentes
adicionales,

Una sexta clase preferida de colorantes azbicos
10. l Utiles en el proceso de la inveneién, comprende los coloren—

i tes azéicos libres de grupos feido sulfénico, de férmula:

I
{ A - N=N

. | —— Y - COCH

|
R

L -

en la que A, R e Y se definen como anteriommente, X es oxi-
geno 6 NH y I es hidrégeno o un redical alquilo o arilo op-
15. cionalmente sustitufdo o un grupo carboxilato, carboxilico o
carbonamido.

Una séptima clase preferida de colorantes azbicos

ttiles en el proceso de la inveneidn, comprende los colorantes

azbéicos, libres de grupos dcido sulfénico, de fémmula:
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A-N=N -CH Y - COOH
“gor2

en la que A e Y se definen como anteriormente, L! es un ra-

dical arilo opcionalmente sustituido (eon preferencia fenilo)

y 12 es un redical alguilo o arilo,

Una octava clase preferide de colorentes azbicos
titiles en el proceso de la invencién, comprende los colorantes

azéicos, libres de grupos écido sulfénico, de férmule:

R

Rl
NH~C0-~X~COOH

en 1a que 4, B, X, Ry R! se definen como anteriormente.
Como ejemplos especificos de clases de colorantes
antraquinénicos dispersos que pueden ser empleados en el pro-

cego de la invenocién, se mencionan los colorentes de lag si-

guientes clages:
a) Los colorentes antraquinénicos de férmulas

yd o
vl __< §
[

en la que x! y x? son, independientemente, hidrégeno, hidroxi,
amino o alquilemino inferior opcionalmente sustituido (es de-

cir, radicales alquilo con 1 & 4 dtomos de carbono), & condi-

cién de que x! vy X% no sean ambas hidrégeno; Yl es <21 GH2-)___

-t
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6 -1l GH2—)—mT2-; donde n &8 un entero positivo de 1 a8 5,
n es un entero positivo de 2a 4 ¥ pl y p2 son, independiente- :
mente, oxigeno o azufre; 74 es hidrégeno, cloro, bromo, alqui- ‘
lo inferior, alquenilo inferior (es decir con 1 a 4 &tomos de :
carbono) o alcoxi inferior (es decir con 1 a 4 Atomos de car~
bono); y M es sulfamoilo o wn grupo 4cido carboxilico.

b) Tos colorentes antraquinénicos de fémulas:

&

en la que M se define como anteriormente; 27 es hidrégeno, .
alquilo inferior, 8lcoxi inferior, cloro o bromo; ¥ 26 es hi-
drégeno o alquilo con 1 & 6 Atomos de carbono.

e) Los colorantes antraquinénicos de férmulas
5
Z

JORE:
M

en la que M y z° se definen como enteriormentes X3 os hidroxi
o aminos y wl y we son, independientemente, hidroxi, amino o
nitro & condicién de que uno de los radicales wl y W2 gea nitro
o amino y el otro hidroxi.

a) Los colorantes antraquinénicos de férmula




OH

I3

75

en la que M y 2% ge definen como enteriormente.

e) Tos colorentes antraquinénicos de férmules
|

' ¥ v

Co0H

|

wt oo w3

5, | en la gue %? ge define como enteriormente; T4 es oxigeno,
| azufre o imino; W3, why W son hidrégeno o dos de los redi-~
oales W3, w4 y W son hidrégeno y el otro es un grupo:

cocH

-+,
- 5

la invencién se ilustra, pero no se limite, por
10. los siguientes ejemplos en los cuales las partes y porcentajes
801N en peso. |
EJEMPLO 1
Se disuelven 0,15 partes de 4-(2'-ciano-4'-nitro-
fenilazo)-N-metil-N-( (> ~carboxietil)anilina en 500 partes de

15. agus conteniez;do 0,4 partes de hidrbéxido sédico, por calente-
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niento 8 402C y se rebaja entonces a 4 el pH de la solucién
mediante la adieidén de dcido fémmico. Se introducen 20 partes :
de une unién tejida de poliéster/algodén conteniendo, 67 % de l
poliéster (tereftalato de polietileno) y 33 % de algodén y se
efectia el tefildo a 1202C durante 1 hora a presién superatmos-g
£érica. |

El bvafio de tefiido se enfria a 802C y se afiaden 0,35
partes de 1a sal tetrasédica del Scido 1-(4"-p-carboxienilino-
6"~cLoro~1": 3115 "~triazin-2"~ilemino) =7~(1'~sulfonaft-2' i1~
azo)-8-naftol=3:6=-disulfénico seguido por 30 partes de cloxuro '
sédico. El bafio de tefiido se mantiene a 802C durante 30 minu- :
tos y el pH se gjusta entonces & 11 por la adicién de carbona-?
to sédico. Después de calentar a 802C durente 60 minutos més,
el material tefiido se extras, se lava bien con agua y se seca. I

Se obtiene un tefiido de color castefio profundo con
excelentes propiedades de solidez, particularmente con buena
solidez 2l secado y solidez & los tratamientos en himedo.

Bn lugar del Acido férmico empleado anteriormente
pare rebgjar el pH de la solucidén colorente a un valor de 4,
se utilizan cualquiera de los siguientes &cidos o sales é.cidas,‘
obteniéndose con ello resultados similares: dcido clorhidrico, '
doido sulfdrico, dcido fosférico, dcido acético, dcido propid-
nico, dcido bbrico, &cido sulfémico, &cido ocitrico, &cido tar-
térico, dcido dicloroacético, doido glicbédlico, &cido oxflico,
dcido benzbico, deido salicilico, dcido bencenosulfénico,
hidrogenotartrato de sodio o potasio.

EJEMPLO 2

Se disuelven 0,1 partes de la sal sbédica de 4-(p~

nitrofenilago ) ~N-etil=N=/B=( /) t-carboxietoxi )etil/anilina en

500 partes de agua conteniendo 0,05 partes de la sal disbdica
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de di(2-sulfonaft-i-il)meteno & 402C y el pH se disminuye en-
tonces a 4 mediante la adicidén de deido férmico. Se afinden en-
tonces 20 partes de una unién de poliéster aromético/algodén
67:33 y se efectia el tefildo durante 1 hore 8 13020 a presién
superatmosférica. Se extrae entonces la unibn del Lafio de te-
fildo y se sumerge en un bafio de tefildo fresco que comprende
una solucidén de 0,2 partes de 18 sal trisédica del dcido
1=(4*36'=dicloro~1':3" ;5 triazin~2" =ilamino ) ~7~(o~sulfofenil-
az0)~8-naftol~3s6~disulfénico en 500 partes de agua, Ia tem~
peratura del bafio de tefiido se eleva & 402C, se afiaden 30
partes de cloruro sédico y se efectia el tefildo durente 30 mi-
nutos & 4020, se afladen entonces 5 partes de carbonato sédico
¥y se continda el teflido durante 30 minutos més a 4090, Ie
unién tefiida se extrae entonces del bafio de tefildo, se enjua-
g8 en ague ¥y se geca.

Se obtiene un tefiido rojo brillante, sélido, uniform
de excelente solidez a la luz, & los tratamientos en himedo y

gl frote.

EJEMPLO 3
En lugar de las 0,2 partes de 12 sal trisédica del

colorante reactivo, empleadas en el ejemplo 2, se utilizen 0,2
partes de las sales sbdicas de los colorentes de férmula:

03H HO X

N=N

38 SO3H

en la que X tiene los valores especificados en la primera co=-

lumna de la Tabla I y la segunde etapa del tefiido se efectia
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& las temperaturas indicadas en la segunde columng de la tabla

en lugar de & 4020 como se emplea en el ejemplo 2, En todos

los casos se obtienen tefildos de color rojo brillente s6lido.

TARLA I

Tempereture
de tefiido

4~cloro=6-(2'—carboxi-4'-sulfoaniling)~1:3:5=
triazin-2-ilamino

2:4-dicloropirimid-6-ilamino
2:4:5~tricloropirimid-6~ilamino

2: 3~dicloroquinozael-6-il-carhonilamino
2-metilsulfonil~4-metil-5-cloropirimid-6-~ilamino
2:4~3ifluor-5-cloropirimid-6-ilamino
acriloilamino
2:4~dicloro~5-cianopirimid-6-ilamine
2:4-dicloropirimid«~h~ilcarbonilamino

/5 —sulfatoetilsulfonilemino

(> =(vencenosulfonil)propionilemine
tetrafluorciclobutanoccarbonilamino
3:6~dicloropiridaz-4-ilcarbonilamine
1:4~dicloroftalaz~6-ilcarbonilamine

4-piridinio-6-(m-sulfoaniline)-1:3:5-triazin-2~
ilamino

4=trimetilemonio=6-(m-sulfoenilino)-1:3:5-
$riazin-2«ilamino

5020

20e¢

EJEMPLO 4

En lugar de las 20 partes de la unién de poliéster

aromitico/algodén empleadas en el ejemplo 2, se utilizan 20

© partes de un género tejido que tiene una trems de tereftalato
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de polietileno y una urdimbre de algodén, con lo cual tanto
los hiloa de la trama como los de la urdimbre se tifien en una

tonalidad roja.

BEJTEMELO 5
Se introducen 20 partes de una unién de poliéster l

aromético/vriscose 50:50 en un bafio de tefiido, & 2020, que com—j
prende una soluclén de 0,2 partes de la sal monosédica de i
1:8-dihidroxi-4~(2'~carboxianilino)-5-nitroantraquinona, 0,15

partes de la sal trisédicae del dcido 1-amino~4-/3'-sulfo-4'-
(4"-cloro-6"-p-sul foanilino=1"s3":5%~triazin-2"~ilamino Jani-
lino/antrequinona-2-sulfénico, 0,1 partes de la sal disbdica |
de di(2-sulfonaft-1-il)metano, 12 partes de sulfato sédico,
0,3 partes de dihidrogenofosfato de sodio y 0,7 partes de fos-
fato trisbédico en 200 partes de agua. Ia temperatura del bafio
de tefiido se eleva a 802C y se mantiene durente 30 minutos.

El pH del bafio de tefildo se disminuye entonces a2 4 mediante

la adicién de &cido férmico y se efectia el tefiido durente 1
hore a 1302C a presién supersimosférica. ILe unibén tefiida se
enjuaga entonces en una solucidén acuosa a8l 0,3 % de carbonato
sbdico a 6020, se enjuage en agua y se seca.

Se obtiene un tefiido azil sélido que posese excelenw
tes propledades de solidez,

En lugar de las 0,15 partes de la gsal sédica del co-
lorente reactivo empleado en el ejemplo anterior, se utilizen
0,15 partes de la sal trisédica del complejo de cobre del
dcido 2-(4"-0loro-6"~metilamino~1":3"e5 "~triazin~2"~ilamino )~
5e(1'~hidroxi-8'-amino=5"':7'~disulfonaft~2"'-ilazo ) -6-naftol-8=-
sulfénico o 0,15 partes de la sal trisédica de cobre—ftelo~
cianina de deido 3-ﬁ-cloroetilsulfmoil-txiﬁ-aulfénico, ob-

teniéndose resultados similares.
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BEn lugar del 0,3 % de la solucién acuosa de carbona- -

to sbédico empleado como bafio de enjuagado en el ejemplo ante-
rior, se empleén soluciones acuosas al 0,3 % de hidrbxido 86~
dico, hidréxido potésico, borato trisédico, fosfato trisédico,
amoniaco, trietilamine o un jabén alcalino, obieniéndose re-
sultados similares.

EJEMPLO 6 '

En luger de las 0,1 partes de la sal s6dica del pri-:
mer colorante azdico usado en el ejemplo 2, se emplean 0,15
partes de una oomposicién colorante obtenida moliendo conjun- ,
tamente soluclones acuosas de la sal s6dica del mismo coloran-— ,
te y de ligninsulfonato de sodio y se seca por aspersién pare
dar un 861ido que contiene 67 % del colorente, 17 % de lignin-
sulfonato y 16 % de cloruro sédico (el cual estaba presente |
inicialmente en el colorante). Se obtiene un tefiido rojo idén-
tico.

EJEMPLO 7

Se repite el procedimiento del ejemplo 1 excepto que
el bafio de tefiido contiene adicionalmente 3 partes de difenilo
y el teiiido se efectliza durente 1 hore a 1002C en lugar de du-
rente 1 hore a 1302C, Se obtiene un teffido de color castafio
gimilar.

EJEMPIO 8

Se prepara un bafio de tefiido disolviendo 0,1 partes
de la gal sédica de 2-ciano-4-nitro-6-bromo-2!-acetilamino-
4'~/F-etil-N=(  ~carboxietil)amino/azobenceno, 0,15 partes de
la sal trisédica del dcido 1-amino=4=/3'~(4"-cloro-6"-p-sulfo=
anilino~1":3"s5"~triazin-2"~ilamino )4 ' ~sulfoaniling /antrequi~
nona-2-sulfénico y 0,1 partes de la sal disbdica de di(2-sul-

fonaft-1-il)metano en 500 partes de agua & 409G, se acidifice
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En el bafio de tefildo se introducen 20 partes de una unidn de
poliéster aromético/algodén 67333 y se efectia el fefiido du-
rente 1 hora a 1002C, El bafio de tefildo se enfri{a entonces a

800C, se afiaden 30 partes de cloruro sédico y suficiente car—
bonato sédico pare dar un pH de 10,2 y se continda el tefiido
durante 1 hore més a 80¢C. Ia unién teiiida se aclara entonces

en agus y se sSeca.
Se obtiene un tefildo azul sélido de excelentes pro—

piedades de solidez.,

BJEMPLO 9
Se tifien 34.000 partes de una unidén de poliédster

aromético/algodén 67:33 con una relacién de licor & articulos

i de 13:1 en una méquina de teflido Gaston County Jet, del si-

guiente modo:

El género se introduce en l2 mdquina junto con
430,000 partes de agua, calenténdose a 802C, y haciéndose
funcionar la méquina durante 2 minutos. Se afiade una solucién

de 95,2 partes de la sal sbdica de 2~-ciano—4-nitro—4'-/N-

| etil-N-( (b ~carboxietil)aming/azobenceno en 10.000 partes de

agua & 802C y se hace circular el licor durente 5 minutos,
Se afiaden 36 partes de 4cido férmico en 1.000 partes de agua,

ge cierra la méquina, se eleva la temperature & 1302C y se

efectia el tefildo durente 30 minutos & 130¢C con una velocided

de carrere del género de 160 metros/minuto. EL licor residusl
se enfria a 802C, se eleva el pH del licor a 7 mediente la
adicién de hidréxide sbédico y se afiaden 40 partes de la sal
tetrasbédioa del complejo de cobre del dcido 2=(4'-cloro-6'-m-
sulfoanilino-1':3':5'~triazin=2'-ilamino ) =6-(2"~hidroxd~5"=

sulfofenilazo)-5-naftol-1:7-disulfébnico. EL licor se hace cir-
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cular durente 15 minutos a 802C, se aifladen 26.500 partes de
cloruro sédico, se hace circular el licor durente 30 minutos
més a 802C, se affiaden 9.000 partes de carbonato sédico y se '
continta el teffido durente 50 minutos mds & 802C, Ia unién te- .
filda me aclare entonces en agut y se seca.

Se obtiene un tefiido de color rojo sangre brillante,
s6lido, de excelentes propiedades de solidez.

No se presenta ningin espumado del licor de tefiido '
mientras funciona la mdquina, evitando de este modo la necesi-
dad de afindir un agente antiespumante, L& méquina se eleva tam—i

bién en un estado limpio libre de colorante depositado y fué ,

capaz de utilizarse para otro tefiido sin la necegidad de reali |

zZar une operacién separada de limpieze.

En luger de los colorantes azbicos dispersos (o las _
correspondientes sales sédicas) empleados en cualquiera de 1osi
ejemplos anteriores, se utilizan los colorantes azéicos (o las
correspondientes sales sbdicas) que se obtienen por diazote-
cién der las aminas indicadas en la segunda columna de 12
Tabla IX y copulacidén con los componentes copulantes indicados
en la tercera columa de la tabla, siendo tefiide la porcidn
de poliéster aromético de las uniones en las tonalidades mos~

tradas en la cuarta columna de la tabla,
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ﬁ' 1 TABLA TII
EJEMPLO AMINA COMPONENTE DE COPULACION TONALIDAD
10 2-cigno-4-nitroanilina N-etil-N-( 4 —carboxietil)- | Rojo san-
anilina gre
11 4-nitroaniline " Rojo
12 2-ciano-4-ni tro=-6-~bromo- u Violeta
anilina
13 2-ciano=4-nitro=-6-cloro- " "
aniline
14 2=-0lopo=f-nitroenilina " Rojo
15 2-cloro~4-nitro~6- " Marrén
bromoaniline
16 2=cloro~4-nitroanilina N—8til=Nw/73 =( 4} ~carboxi- Rojo
n-butilearboniloxi)etil/~
anilina
17 " Ne( A-hidroxietil)-N- Rojo-azula—
(/p =carboxietil)-m=~tolui~ | do
8
18 4-nitroanilina N-etil-N-//5~( Acarboxi- | Rojo
etoxi)etil/anilina
19 6-me t0x1 ~2-8mino- N-( A-hidroxietil)-N-( /4~ n
benzotiazol carboxietil)-m~toluidina
20 2=-0loro~4=nitroanilina N-eti1~N—/7 =( /3'~carboxi "
etilearboniloxi)etil/ani~
lina
21 2~ciano~4-nitroeniline N=( A -cianoetil)-N-(/4 - Rojo-azula—
carboxietil)-m-toluidina do
22 2-cloro-4-nitroanilina N-( /3 ~cianoetil)-Nw/ /2~ Escarlata
(¢ -carboxi-n-butilearbo-
niloxi) e1;iil._7u -m~toluidina
23 2~-cloro=4~cianoanilina 2-metoxi-H-acetilamino-N- Rubd
etil-N~( B~carboxietil)- .
anilina
24 2~ciano-4-nitro=6-bromo- ?-acetilamino%--etil-N- Azl
anilina /% -carboxietil)anilina
25 236-diciano—4-nitroanilinal N-stil-N-(/ ~carboxietil)-| Azul-rojizo
m-toluidina




EJ EMPLO AMINA COMPONENTE DE COPULACION TONALIDAD
26 | 2:4-dinitro-6~-ciancaniling N-etil-N-( /% -carboxietil)-m- | Azul
toluidina
27 |2-amino-3-cieno-5-nitro~ | N-etil-N-(/3-carboxietil)-m-| "
‘tiofeno toluidina
28 2-gmino-3-etoxicarbonil~ | N-etil-N-//4-(carboximetil- "
5-nitrotiofeno t10)etil/~m~toluidina
29 n N-etil-N-/8 -( #1-carboxi- | Aznl-rojizo
etiloarboniloxi)etil/-m~
toluidina
30 " N-otil-N-/ Y =(carboximetil- | ®
+io)propil/-n~toluidina
31 | 2-amino-3:5-dinitro- N-etil-N-( B ~oarboxietil)- | Azul
tiofeno m~toluidina
32 | 2-emino~5-nitrotiazol N-etil=N-/2~(AV~carboxi~ | Azul-rojizo
etoxi)etil/-m~toluidina
" 2-metoxi~5-me til-N=/B=(W = | "
3 carboxi -n-'butilcarbon/;.’loﬁ. )=
etil/anilina
34 2=ciano~4 ~ni tro~6= ’ ?-acetilamino-N—bencil—N—- "
bromoaniling /? =carboxietil)aniline
3% | 2~cloro~4-nitroaniline N-etil~N//8=(4"'~carboxi- Rojo
benzoiloxi)etil/aniline
36 |2-amino-5-nitrobenziso- | N-etil-N-(/Z-carboxietil)- | Azul
tiazol nm=-toluidina
37 1-naftilamina " Rojo
38 | 2-ciano—4-nitroanilina N:N-bis (/A ~carboxietil)- Rojo-azulado
aniline
39 4-aminoazobenceno N-etil-N-(/3 ~carboxietil)- | Marrén
anilina
40 | 2-carboxi-4-nitroanilina | N-etil-N-( (3 -clanoetil)— Bojo
aniline
41 " N:N-dietilaniline Rojo-azulado
42 2~cloro=4~-nitroanilina 3=~carboxi~-NsN~dimetilanilinal Rojo
43 2s4~-Finitro~b-carboxl - 2 e?ogi-’j'-—acetilamino—lq- Azul-rojizo
anilina [2—- '-metoxietoxicarbo-
nil)etil/anilina

L
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IETEIIPLO AMINA GCMPONENTE DE COPULACION | TPONALIDAD
44 3-carboxi -4-nitroanilina 2-metoxi-H~acetilamino~-N- | Azul-roji-
7-( At-metoxietoxicar- | zo
bonil)etil/aniline
45 3i4-~dicarboxianilina N:N-dietilanilina Nerenja
46 |deido 4-aminobenzéico 3-acetilamino-N—(/3 - Rojo
cianoetil)-N=/7B —(w - g
carboxi-n~butilcarbonil-~
oxi)etil/anilina
47 " 2-me toxi-5-acetilamino- "
N-etil~N-(,2 -carboxietil)
enilina
48 " 1-etil~3~ciano~4-metil- amarillo-
6-hidroxipirid-2-ona vexrdoso
49 dcido 2-aminobenzdioco 1-n-butil-3~ciano—4-me~ amarillo-
t1l1-6-hidroxipirid-2-ona | verdoso
50 " 1=-etil=3~ciano=6~hidroxi | Amarillo
pirid-2-ona
51 u m~cresol "
52 dcido 4-aminobenzéico o=-cresol "
53 |2:4~dinitro-6-bromoani- N—[é-( W —carboxi-n-butil | Azul-roji
lina carboniloxi)etil/-1-naf- | 2o
+ilamina
54 2-carboxi-4-nitroanilina {-fenil-3-metil-5~piraze | Amarillo
lona
55 2-cloro-4-nitroanilina acido 1-fenil-5~-pirezolo- "
. na-3-carboxi{lico
56 " 1=( [R=carboxietil)=~3-ne~ "
$il-5-pirazolona
57 4-(carboximetiltio)anilina 1 ~fenil-3~-metil-5~pirazo~ "
ona
58 4-( ﬂ -carboxietoxl)anilina " "
59 acido 4~aminobenzbico acetoacetanilida Amarillo
60 4~cloroaniline dcido acetoacetanilida~d- "

carboxilico
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IFJE!&PI-O AMINA COMPONENTE DE COPULACION | TONALIDAD

61 2-ciano=-4-nitro~6-aniline 3=/N~( 4 ~carboxietil)car-| Azul
bamoil/-N:N-dietilanilina

62 . {4-aminobencenosulfonamida NsN-di-n-~butilanilina Amerillo

63 2-nitroanilina 3~ciano~4-meti1~2:6-dihi~-| Amarillo-
droxipiridina verdoso

64 " 1~ til-3~ciano~4-metil-6- i
hidroxipirid-2-ona

65 " acetoacet-m~foluidide u

En lugar de los colorentes azbicos dispersos (o las

correspondientes sales sédicas) empleados en cualquiere de los

ejemplos 1 & 9, se utilizan los colorentes indicados en la se-

gunda columna de la Tabla III, con lo cugl 12 porcién de poli-

dster aromédtico de lag uniones se tifie en las tonalidades indi-
cadas en la tercere columna de la tabla.

TABLA III
EJ EMPLO COLORANTE TONALIDAD

66 Senitro-4-acetil-4'~carboxidifenilamina Amarillo |

67 2-nitro-4d~sulfamoil -4 '-carboxidifenilamina "

68 2.1 tro-4~carboxi~4t-n-butildifenilamina "

69 2-n1i tr0~4~/N-metil-N~(p-carboxifenil)sul- J
famoil/difentilamina

70 2-nitro-3'-metil-4~(carboxiacetil)difenil- "
amina

71 2-ni tro~4=/N~(p~carboxifenil) carbamoil/- "
4'wetilaminodifenilamina

72 3t<hidroxi-5—carboxi~6~( /4 ~etoxietoxicar— "
bonil)quinoftalona

73 3t-hidroxi-b ~carboxi-6-(n-amiloxicarbo- "
nil)quinoftalona
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BIEMPIO COLORANTE TONALIDAD
74 3'~hidroxi=5 :6~dicarboxiquinoftalona Amarillo
75 3t ~hidroxl 4 ' =bromo-5-carboxi~6=(n-amil "

oxl.carbonil)quinoftalona
76 3'-hidroxi-4=( b-carboxietilamine)- "
quinoftelona
77 3t-hidroxi—4 ' -bromo=3-( (A~carboxietil~ L
amino)~-quinof talona
78 fo—ciano- /4 ~etoxicarbonil—4—/N-metil-N-~ "
( 4 —carboxietil) amino/estireno
79 fA-ciano=/ -gn-»o ctoxicarbonil)-2-netil- "
5-metoxi~4~( 4 ~carboxietil)estireno
80 3-(p-carboxianiline )-1:4-naftoquinona "
81 1-amino=2-(2'—~carboxifenil tio ) =4=hi~- Rogo-azu-'
droxi-antrequinona Jado
82 1:4~diamino-2-(2'~carboxifeniltio)- Azul~roji-
antraquinona 20
83 1whidroxi~2-n~butil—4~-(4"'~carboxiani- Violeta
1lino)antrequinona
84 1:8-dihidroxi-5-nitro-4=~(2~carboxi- Azul
anilino)antragquinona
85 118-dihidroxi -5 ~amino —4=( 2" ~carboxi-~ u
anilino)antraquinona
86 {~hidroxi—4—(4'~carboxibenzoilaming )= Farenja
antraquinona
87 1-anilino—4=( 5 wcarboxietilaming ) 5= Azul-ver—
nitro~-8-hidroxiantraquinona doso
88 1:8-dihidroxi-4-anilino-5~( /3 ~carbo- "
xietilamine )antraquinona
89 1-hi droxdi—4=( (% =carboxietilemino )~ Violeta
antraguinona ,
90 1=( /3 =carboxietilamino ) =4 :8~dihidroxi~ | Azul
5-aminoantraquinona
91 1:4~diamino-2-( /3 =carboxietiltio)~ Violeta
antraquinona
92 1:8=-dihidroxi-4~(4'~sulfemoilaniline)~ | Azul

5-nitroantraquinona
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EJEVPLO COLORANTE

93 1-amino-2-(p~-sulfamoilfenoxi)-4-hidroxi- | Rojo
antrequinona

94 1-amino~2-(p~carvoxifenoxi ) -4-hidroxi- "
antraquinona

SMImIT IR I

Deserite suficientemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarse en la prdctice, debe hacerse :
conster que las disposiciones anteriommente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
su principio fundemental. Tembién se hace constar que el in-
vento corresponde 2 une solicitud de paitente presentada en |
Inglaterra con el n¢ 36.018/‘72 de 2 de agosto de 1,972, acogién
dose por lo tanto & los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo gque constituye la esencis
del referido invento por lo que se solicita Patente de Inven-
cién por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA EL TENIDO
DISCONTINUO DE UNIONES DE MATERIALES TEXTILES DE POLIESTER ARO-
MATICO Y MATERTALES TEXTILES CELULOSICOS; caracterizdndose por
lo sigulentes

1o~ Procedimiento pare el tefiido discontinuo de unipo
nes de materiales textiles de polidster aromdtico y meteriales
textiles celulésicos, caracterizado porque comprende sumergir
dichas uniones textiles en un licor acuoso que contiene una
sal alcalina de un colorante disperso que contiene al menos
un grupo dcido carboxflico, sulfamoilarilo o ceto-enol tauto-
méxico, pero que estd libre de grupos dcido sulfénico; y

afiadir un dcido para rebajar el pH del licor & un valor infe-

M
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rior a 7, y con un licor &cuoso gue contiene un co rea.c-q;
tivo soluble en agua para la poreién textil celuldsice de la !
unién que sea capaz de formar un enlace covalente con 12 celu- {I
lose bajo condiciones neutras o alcalinas, y un &lcali. 1
2.~ Procedimiento segin le reivindicacién 1, carac- ;
terizado porgue la unién se tifie con el colorente disperso &
un pH inferior a 7 y entonces con el colorante reactivo en pre |

i
;
;
|
1
I
|
)
t

gencia de un dleali.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la unién se tifie con el colorente reactivo en
presencia de un 4lcali, y entonces con el colorente disperso
a un pH inferior a 7, déndose a la unidén finslmente un acla-
rado en una golucién acuosa de un &lcali.

4+.= Procedimiento segin cualquiere de l8s reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque el colorente disper-
20 contiene &l menos un grupo dcido carboxilico.

5~ Procedimiento segin cuslquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porgue el colorente disper-

So es un colorante azbico que contiene al menos un grupo &cido

Bom Pmcedimieﬁto pare el tefiido discontinuo de unig
nes de materiales textlles de poliéster aromdtico y materieles
textiles celuldeicos, tal y como queda sustencialmente descri-
t0 en la presente Memoria,

Este Memoria consta de 29 hojas escritas & méquina

Madrid,
IMPERTAL CHEMICAT INDUSERIES LIMITED,

« GOMEZ ATEBS Y MUDER




	Bibliographic data
	Description
	Claims



