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Al tefiir filamentos de poliamida con colorantes
fcidos se obtienen, por regla general, diferentes intensi-
dades de color, 0 bién diferentes matices de color sobre
cade hilo que se debe a la diferente afinidad de estos hi-

5a los - a rafz de su fabricacidén - para con los colorantes
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cacidn de solicitud de patente alemana DOS 2.166.560, puede

empleados. Estas diferencias son auin mds marcadas en los ¢0lo=-
rantes mds estables a la humedad que en aquellos que son menos
estables a la humedad. Estas diferencias conducen a la forma-
cidn de barrados y perjudican, al tefiir tejidos o tricotados

terminados, el aspecto del articulo.

Se sabe que mediante la adicidn de sustancias tensiobc-

tivas puede lograrse una disminucidn de esta desigualdad. Es—
tas sustancias tensioactivas poseen, generalmente, grupos sul-
fo y penetran en forma andloga a los colorantes en las fibras
de poliamida, siendo al mismo tiempo capaces de contrarrestar,
contrario a los colorantes, las diferencias de afinidad exis-
tentes.

Es conocido de la publicacidén de solicitud de paten-
te alemang DAS 1.919.120, que determinadas sustancias tensioac
tivas conteniendo grupos sulfo pueden emplearse conjuntamente
poliglicoliteres catidn activos conteniendo radicales alifdti-
cos con 10 a 18 4tomos de carbono, para tefiir fibras de polia-
mide con colorantes en si poco igualadores, obteniéndose de
esta forma tefiidos iguales y sin barrados. Se ha visto, sin
embargo, que los productos de oxetilacidn catidn activoes des-
plazan el equilibrio de distribucidén de los colorantes entre
la fibra y el bafio en favor del bafio, es decir se presenta un
efecto retardador. En casos especiales, en particuiar, cuando
se %trata de alquilfenoles sulfatados en los que el grupo fend-
lico estd unido con una molécula de glicol o glicerina median-

te un compuesto eténico, tal y como se describe en la publi-

perjudicarse el efecto contra la formacidn de barrados, al

emplear mayores cantidades en productos de oxetilacidn catidn

con

activos, lo que también implica un retardamiento del 4cido sul

T



5

10.

15.

20.

25.

30.

fénico anidén activo debido al agente auxiliar catidn activo.
Efectos andlogos se notan asimismo en las combinaciones de
otros deidos sulfdnicos anidn activos con productos de oxeti~-
lacidn catidén activos, sunque este efecto varfa en grado de
producto & producto.

El objeto de la invencidn consiste en obtener una
combinacidn de agentes auxiliares de igualacidn, con la que se
puede evitar estos inconvenientes y que, sobre todo, no pre-
senta efectos retardadores. Otro objeto de la invenciédn consis
te en aumentar la accidn de las sustancias tensioactivas con-
teniendo grupos de dcido sulfdnico de tal forma que se puedan
emplear cantidades menores en sustancia.

Este cometido se logra con los nuevos agentes auxi-
liares de igualacidn a base de sales de sustancias tensioacti-
vas conteniendo grupos de dcido sulfdnico para teflir materia—
les fivrosos conteniendo fibras de poliamida o consistiendo en
estas fibras, con colorantes dcidos en la zona pH 4cida, si el
agente auxiliar igualador estéd caracterizado por contener
-~ referido & las sustanciass sdlidas contenidas en el agente
igualador - un 30 a 90 % en peso de una sustancia tensioacti-
va conteniendo grupos de dcido sulfdénico y un 10 a 70 # en pe-
g0 de una poliamide oxetilida obtenida por reaccidn de una
parte en peso de poliamida con 2,5 a 3,5 partes en peso de
éxido etilénico,

De la publicacidén de solicitud de patente alemana
1.298.713 se conoce un procedimiento para la obtencidn de so-
luciones coloidales de tales poliamidas oxetiladas en agua.

Esta publicacidn ya alude a la posibilidad de emplear tales

polismidas oxetiladas, entre otras, como agentes auxiliares i

de encolado, de apresto, de dispersién, para la proteccidn de’
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la fibra y para la tinture, asi como para lograr un efecto
antiestdtico. Esta publicacidn hace especial referencia a que
mediante estos agentes se pueda mejorar la capacidad de absor-]
cién de agua de las Tibras sintéticas de poliamidas y poliéste
res. No contiene, sin embargo, referencia alguna, de la cual
puede concluirse que precisamente en combinacién con sustan-
cias tensioactivas puede lograrse un considerable aumento del
efecto de dichos agentes, a saber la disminucidén de la forma-
cidn de barrados en la tintura con colorantes 4cidos.

Estas preparaciones no muestran, por ejemplo, ningdﬂ
efecto retardador y el agotamiento del bafio es 6ptimo y consi-
derablemente me jor que en el caso de tefiir con tan sdlo las
sustancias tensioactivas, anién activas.

Ios compuestos anidnicos que entran en consideracién
parae la obtencién de los agentes auxiliares igualadores, son,
por regla general aquellos que conbtienen grupos de 4cido sulfd
nico y que presentan, ademds, las propiedades tensioactivas
necegarias, por contener um radical hidréfobo largoe. Entran
en consideracidn, sobre todo,los productos gue contienen en
cada grupo de molécula, como minimo, 14 a 24 dtomos de carbono
preferentemente 16 a 22 dtomos de carbono, unidos en enlace
alifdtico y/o aromdtico. Estos grupos moleculares pueden estan
unidos con varios otros grupos por via de los dtomos héteros d
oxigeno o nitrdégeno, pudiendo contener estos grupos entre 2 y
24 4tomos de carbono en enlace alifdtico y/o aromdtico.

Los compuestos conteniendo grupos de 4cido sulfénicd
se emplean en los bafios de tintura en forma de sales sdéddicas
o sales de aminas orgdnicos, tales como mono, di o trietanolad

mina. Sean mencionados, por ejemplo, los dcidos alquilbencenod

sulfdnicos con cadenas laterales alifdticas con 10 a 16 dtomos
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de carbono, tales como los nonilbenceno, decilbenceno o dode~ |
cilbenceno-sulfonatos. Ademds pueden mencionarse los glicerin%
éteres o fenoléteres del dcido dodecilfenolsulfdnico o el ;
l-propilenglicoléter del dcido dodecilfenolsulfdnico, tal y f
como se describen, p.ej., en la publicacidén de solicitud de
patente alemana DOS 2,116.560. Otros agentes adecuados son,
por ejemplo, el aceite de ricino sulfonado cue se obtiene por
la accidn de deido sulfdrico, éleo o 4cido clorosulfénico
sobre aceite de ricino. Otros ejemplos son la butilamida de
dcido o0léico sulfonada, que se obtiene por condensacién de la
butilamida de deido oléico con formaldehido y bisulfito sédi-
CO.

Normalmente se emplea por una parte de compuestos
conteniendo grupos sulfo 0,1 a 3 partes, preferentemente 0,25
a 1 parte de poliamida oxetilada.

la poliamida oxetiiada puede obtenerse, por ejemplo,
segin lag indicaciones de la DAS 1.208.713, & partir de polia-+
midas, tales como Nylon-6 o Nylon-6,6 del peso molar de 5000
e 30,000, preferentemente 10.000 a 25.000 y teniendo alrede-
dor de 3 a 5 moles de dxido etilénico por grupo amida en la
poliamida, y se emplea, tal y como se desprende de esta publi-
cacidén, en forma de solucién coloidal.

Esto se logra disolviendo el producto de reaccidn
de éxido etilénico y poliamida, que normalmente se obtiene
haciendo reaccionar la poliamida a 80 a 1009°C con dxido eti-
lénico = presiones de entre 2 atmésferas de sobrepresidén y la

presidén de saturacidén del éxido etilénico, y disolviéndolo a

90 a 150¢C en agua.

Las nueveas preparaciones de agente auxiliar iguala—|

|
dor son adecuadas para tefiir la poliamida o un material conte-~
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niendo poliamida con colorantes dcidos. Los colorantes capa-
ces de teflir las poliamidas en forma especialmente igual con
los muevos agentes auxiliares igualadores son, por ejemplo,
aquellos que se describen en los ejemplos de la publicacidn
de solicitud de patente alemans DAS 1.935.004 o bidn en la
publicacidén de patente alemana 1.244,102, Ademds, entran en
congsideracién los colorantes, tales como el colorante azul
C.I. 26,360 (C.I. = Indice de color), el colorante amarillo
C.I. 18.835, as{ como combinaciones de estos colorantes.

Las partes indicadas en los ejemplos son partes en
peso.

EJEWMPLOS

Instrucciones generales de trabajo

Para el tefiido de 100 partes de Perlon poroso (gé-
nero tricotado a partir de fibras de filamento de PA-6) en
3000 partes de agua se necesitan los siguientes colorantes:

Combinacidn at

0,1 parte de un colorante amarillo de la férmula

/SO3Na . _
HO —©-N=N.</;\>_ CH=CH_</’:‘>« II:I\I./\/:‘/\—OH
505K

0,325 partes del colorante anaranjado de la férmulas

0,12 partes de un colorante azul C.I. 26,360.
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Combinacidn b:
0,3 partes de un colorante azul C.I. 26 360
1,0 partes de un colorante amarillo C.I. 18 835.
A cada baflo de tintura se agrega 1 g/l de fosfato
monosddico, asi como los agentes auxiliares indicados en
cada ejemplo y los colorantes arriba indicados. Salve indica-
¢idén contraria, se calienta por 30 minutos de 8092C a tempera-
tura de ebullicidn y se efectia el tefiido durante una hora
a la temperatura de ebullicidn.
A. Tinturas con la combinacidn as
Ejemplo 1

Preparaciones de agente auxiliar:

2 partes de una amida de dcido o0léico sulfometilada

sal de Na

1 parte de un producto de adicidn de 3 partes de 4x;

do etilénico a 1 parte de policaprolactama del pe:
so molar de 19 000 en solucidén acuosa, coloidal cq
un contenido en sustancias sdélidas de un 40 % en
peso (caleulado como sustancia sdlida)

Resultado:

Buena igusldad del tefiido y buen cubrimiento de bar:
dos. Tintura comparative sin la adicidn de la poliamida oxeti:
da: tefiido bastante desigual y barrado.

Ejemplo 2
2 partes de aceite de ricino sulfonado (sal de Na)
1 parte del producto de adicién de 2,9 partes de
6xido etilénico a 1 parte de policaprolactame del
peso molar de 19 000 (como solucidn acuosa, €010i;

dal al 40 %).

la

y
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Resultado:



Buena igualdad del tefiido y buen cubrimiento de bafrados.

Tintura comparativa sin la adicién de la poliamida oxetiladas

tefiido bastante desigual y barrado.

Ejemplo 3

5e 1 parte de glicerinéter del 4cido dodecilsulfénico,
sal de Na

1 parte del producto de adicién de 3,2 partes de
éxido etilénico a 1 parte de poliamida a partir
del dcido adipinico y la hexametilendiamina del

10. peso molar de 16 000 (como solucién acuosa y co-

loidal al 40 %)
Resultado:

Muy buena igualdad del tefiido y muy buen cubrimiento de barra;

dos.

15. Pintura comparativa sin la adicidn de la poliamida oxetilada:

teflido desigual y barrado.

Ejemplo 4
1,5 partes de sal de dietanolamina del 4cido dodecil
bencenosulfénico
20. 1,0 parte en peso del producto de adicién de 3,5 par

tes de 6xido etilénico a 1 parte de policapro-
lactama del p.m. de 19 000 (como solucidén acuosg,
coloidal segin el €jemplo 1)
Resultados
25, Muy buena igusaldad del tefildo y buen cubrimiento de barrados.
Tinture comparativa sin ls sdiecidén de la polismida oxetiladas
tefildo sumamente desigual y barrado.
Ejemplo 5

1,5 partes de butilamida de 4cido o0ldico sulfonada.

30. 1,2 partes del producto de adicién de 3 partes de
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éxido etilénico a 1 parte de policaprolactama del

p.m. de 19 000 (como solucidén acuosa, coloidal se~ |

gin el ejemplo 1)
Resultado:
Tefiido igual, prdcticamente sin barrados.
Tintura comparativa sin la adicién de la poliamida oxetilada:
tefiido algo desigual, barrado.
Ejemplo 6
1,0 partes de monopropilenglicoléter de la sal sdé-
dica del 4cido dodecilfenolsulfénico
1,5 partes del producto de adicidn de 3,5 partes de
éxido etilénico a 1l parte de policaprolactama
del p.m. de 19 000 (como solucidn acuosa, coloi.
dal segin el ejemplo 1)
Resultado:
Tefildo igual, prédcticamente sin barrados.
Tintura comparativa sin la adicidén de la poliamida oxetilada:
teflido algo desigual, barrado.
Al tefiir tricotados a partir de fibras de poliami-
da~-6,6 texturados, segdn las indicaciones de los ejemplos 1 g
6 se obtienen resultados andlogos.
B, Tinturas con las combinaciones de colorante bs

Ejemplo 7

2 partes de aceite de ricino sulfonado (sal de Na)

1 parte del producto de adicidén de 3,1 partes de
6xido etilénico a 1 parte de policaprolactama
de p.m. de 19 000 (como solucién coloidal, acuosg

con un contenido en sustancias sélidas de un 45%)

Resultado:

Tefiido igual, prdcticamente sin barrados. !
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Pintura comparativa sin la adicidén de la poliamida oxetilada:
tefiido algo desigual, barrado.
Ejemplo 8
1 parte de la sal sddica del glicerinéter del dcido
dodecilfenolsulfénico
1 parte del producto de adicidén de 2,8 partes de
6xido etilénico a 1 parte de policaprolactama del
p.m. de 19 000 (como solucidén acuosa, coloidal
segin el ejemplo 7)
Resultado:
Tefiido igual, précticamente sin barrados.
Tintura comparativa sin la adicién de la poliamida oxetilada:
tefiido algo desigual, ba;rado.
Ejemplo 9
1 parte de la sal de dietanolamina del 4cido dodeci
bencenosulfdénico
1 parte del producto de adicién de 3 partes de 4xid
etilénico a 1 parte de policaprolactams (como so-
lucidn acuosa, coloidal segin el ejemplo 1)
Resultado:
Teflido igual, prédcticamente sin barrados.
Tintura comparativa sin la adicidén de la poliamida oxetilada:
teilido desigual, muy barrado.
Ejemplo 10
1 parte de la sal sddica de la butilamida del 4cido
0léico sulfonado ‘
1 parte del producto de adicidn de 3 partes de dxi-
do etildnico a 1 parte de policaprolactama (como
golucidn acuosa, coloidal segin el ejemplo 1)

Ia tinturs se efectud durante 1 1/2 horas a 1152C.
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Resultado:
Tefildo igual, sin barrados.
Sin la adicién de la policaprolactamo se obtuvo un teiiido
considerablemente inferior.
NOTA

Deserita suficiéntemente la naturaleza del invento,
as{ como la manera de realizarlo en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteres
su prinecipio fundamental. También se hace constar que el in-
vento corresponde a una Solicitud de Patente, presentada en
Alemaniaz, con fecha 29 de agosto de 1.973, bajo el mimero
P 23 43 418.6; acogiéndose por lo tanto a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo qu
constituye la esencia del referido invento y por lo que se
gsolicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafis, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA TEFIR MATERIALES FIBROSOS; caracterizdndo-
se por lo siguientes

1.~ Procedimiento para tefiir materiales fibrosos,
conteniendo fibras de poliamida o consistiendo en ellas, con
colorantes 4cidos en la zona pH 4cida, caracterizado porague
ge tifie en presencia de una mezcla de asgentes auxiliares de
igualacidn que contienen, referido a las sustancias sdlidas
respectivamente, un 30 a 90 % en peso de una sustancia tensio
tiva conteniendo grupos de 4cido sulfénico, y un 10 a 70 %
en peso de una poliamida oxetilada, obtenida por reaccidn
de 1 parte en peso de poliamida con 2,5 a 3,5 partes en peso
de dxido etilénico.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-

o

8.C

terizado porque como sustancias tensioactivas se emplean las
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sales alcalinas o de amina de aceite de ricino sulfonado, 4ci-
dos alquilbencenosulfdnicos, glicol, propilenglicol o glicerin
éteres de 4cidos alquilfenolsulfénicos, 4eidos alquilnaftalin-
sulfénicos o butilaminas de 4cido oléico sulfonadas.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porgue la poliamida oxetilada tiene un peso mo-~
lar de 5.000 a 30,000, y contiene por grupo amido 3 a 5 moles
de dxido etilénico.

4.~ Procedimiento para teflir materiales fibrosos,
tal y como queda sustancialmente descrito en la presente MNe-
moria.

Esta Memoria consta de 12 hojas escritas a mdquina

por una sola cara.
S Y. Y-

Madrid,
BASF AKTIMNGESELISTHAFT.-
LBRES foee, s 1, )
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