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IRVENCION

por "UN PROCEDIMIENTO PARA IA COLORACION DE PIBRAS DE POLLA-
CRILONITRIIO", ‘& favor de la firme suize CIBA-GEIGY AG rosi-
dente en E.A.SIIEA(Suiza).
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MENMORIA DESCRIPTIVA

Bl presente invento se refiere a wn procedimi_eh—
to nuevo y mejorado para el estempado y o fulardeo por va=
porizacibén de Pibras ecrilices.

En la patente briténica n2 1.285.983 se deascribe
wn procedimiento para el estampado o fularieo por veporiza-
cién do fibras de poliserilonitrilo on presencia de coadyu-

ventos tintorcos quo ticnen la fémula

R-(OOH20HX) n—OH

en la que

R es una agrupacidén de fonilo o fonilo substituido
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por cloro,

X cs hidrfgono o un grupo metilico y

n  es w nimoro ontoro comprendido entre 1y 3.

Un ojomplo de un coadyuvente tintéroo do osgte
tipo os monoclorofonoxietanol que se ubiliza on el ostampa-—
do comercial apropiado do fibras do poliscrilonitrilo, Exis—
to ehora la nccesidad de poder disponor de un coasdyuvanto
tintérco quo proporcionc afin mayorcs rondimicntos do coloxr
de los colorantes que han dec obtonorse en los procedimione
tos de cetampado ¥ fulardoo por veporizecidn,

Soglin ol presonto invonto so proporcicna un proce=-
dimionto para colorcar fibras do poliacrilonitrilo que com-
prende ogbampar o fulardear por vaporizacién dichas fibras
con un colorsntc catidnico on prosencis dc un compuesto o

mozcla dc compucstos que tionc la fémula

Y-(GHZCHZO)mCHQCHQCN (1)

en dondo

Y os un étomo dc oxfgeno o do mzufro y

m c¢s un nimero comprondido cntrc 1y 2.

Las composicioncs utilizades cn el procodimicne
to quodan también comprendidaes dentro dol eslcence dol in-
vento.

. Cuemdo so proparen los compuostos de le £érmula

(1) pucde obtonorsc una mozcla que comprende ciortos compucse—
08 on donde m os 1 y ciortos compucstos on dondo m os 2.

Por consiguicate, dobc hacersc constar quo m pucdc toner un
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valor medio entre 1l y 2, por sjemplo de 1 & 1,9. Jm ea‘he
caso Y eg, de preferencia, un étomo de oxigeno y m tiene,
de preferencis, wn valor medio comprendido entre 1y 1,5.

Se obtienen resultedos especialmente satisfacio-
rios de émplia eplicacifn a una gren veriedad do coloren-
tos con equellos compuestos de la fémula (1) en donde m
es 1l o 2,

Bjemplos de los compuestos do la fémula (1)
gon 3-(2'-fonoxiotoxi)propionitrilo, 3=L2'-(2"-~Fonoxi-
otoxi)-otoxilpropionitrilo y 3-L2'=(foniltio)otoxilpropio-
nitrilo,

Ia centided dcl compucsto quo tionc la férmule
(1) pucdo cstar comprondida, convenicntomontc, dontro do
le game do 0,5% & 10# on peso y, do proforcneias, ontre
¥ y 5% on poso, bagado on ol pcso total do la pasta do ocs~-
tampado o ol poso total dol liquido timtdroo.

So obtienen resultados particularmente ventajo-
808 cuendo la colorscién de las fibras de poliacriloni-
trilo so lleva a cabo medisnte un proccdimicnto do estempa-
do.

Ias fibras acrilicas guo pueden colorearsc con
¢l procodimicnto dol proesente invento incluyen los tipos
comorcialmonte conocidos do acrilonitrilo polimérico o
copolimérico. kn ol caso,do copolimcros do acrilonitrilo,
le proporcidn do acrilonitrilo cs ventajosamento de, por
lo monos, el 80 % on poso, basado on ol poso del copolimoro,.
Ademés, estas fibras acrilicas poseen suficientes puntos co-
lorentes pare impartir a las fibras un valor de seturacibn

de color de, por lo menos, 1l y, especialmente en la gama
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de alrededor de 1,1 a 3,5. ILas comondmeros aprOpiadoé ine

cluyen otros cdmpuestos vinflicos, por ejemplo, cloruro
de vinilideno, ¢ienuro de vinilideno, cloruro de vinilo,
metacrlilato, metilvinilpiridine, N~vinilpirrolidona, aco-
tato de vinilo, aleohol vinilico o écido cstirensulfbnico.

Los grupos &cidcs de copolimoro que producen la
efinidad del colorantc son, prinecipelmente, ol 4cido carbo-
x{lico, la amiéa do 4eido carboxflico o grupos hidroxili-
cos, esl como ol grupo de feido sulfénico.

Las fibras comercialmente disponibles del fipo ame
tos indicedo se oxponen, por ojomplo, on la publicacidn do
R, Rokohl, Tenside 2 (1965), 76 “Ketilontenside als Egélisier—
nittel fiir das Farben von enionischen Polyscrylnitrilfasexm®
¢ inecluyon, por ojemplo Dralon, Orlon 42, Acrilen 16 o Coux
telle.

Los materiales spropiados gquo comprenden fibras
de poliacrilonitrilo quo pucden cclorcarse con 6l procodie
mionto dol prosente invento incluyon alfombrss y otras cu-
briciones doel suclo como ficltro de crizo, hilos pare alw—
fombras, hilos pare otros usos, por cjomplo, tejidos sin
tojor y conjuntos do fibras como ostopa y mechas.

41 colorante catidnico que puede utilizarse
en el presente invento puede ser, convenientemente, uno
que contenga grupos de smonio, sulfonio o fosfonio.

Por ejemplo, pucden utilizerse las sales usuales
de los colorentes catidnicos, como los haluros, sulfestos,
alquil-sulfetos, aril-sulfonstos o, cspecialmente, sales
dobles de haluro metdlico como sales dobles de cloruro do

zinc, de una amplia variedad de colorantes catiénicos. En .~
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parbticnlar puodon ubilizarse les salocg de motina, azemeti~-
na 0, ¢spociglmente, salos coloranjes do cielamonio-~poliaw
zenotina, salcs colorantes azo 4o ciclosmonio o salos colo-
rentes de clelemonic-triezono. Altornetivamento puoden ubi:
lizersc sogin el prosonto invento colorsnites bésicos do
las sorics dol difoenilmoteno, trifonilmetano, oxezina o tia-
zgine. Como eltermativa adicional pucde ubtilizerse coloran-
tos bdsicos do 1gs scries arilazo o antraguinona con un gru~
po do amonio extemo, por ojemplo un grupo do alquilamonio
0 piridinio y las sales colorantcs de bonzo-l,2-pireno
quc contionon un grupo de ciclamonio, oespocialmente un gru-
po €¢ boneimidazolio.

Particularmonto gpropiade on ol procedimiento
do osgtempedo o tofildo por veporizacidn, scgim ol invento,
08 ol cmplco dc gales colorentos azo do ciclamonio que

corrospondon a la f£érmule

[A—N=N—B]@An@ (2)

En osta férmula los simbolos tionen ol signie-
ficedo siguicntos

A ropregonta ¢l, radicel de un anillo do azol o
azing N-cuatornizado opcionalmentc benzocondone
sado, 4o proforencie un redical de triazolio,
bongotiezolio, imidezolio, boncimidazolio, pi-
ridinio, quinolinio, pirazolio, indazolio, tria-
zolio o tiediezolio,

B ropreaonta ol redical do un compononte dG @coe

plemiento oxonto do grupos hidroxflicos on ¢l
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nlicloo y grupos ceto gnolizablos, e9pocialmo
t¢ un radical p-sminofonflico o wn redical
naftilico, un radical do 3-inéazolilo, 3~in-
dolilo, 2,4,6-triamino=~5-pirimidilo 0 5-gmi-
no-4~pirazolilo, y
An@ ropresonta ol cquivalento do dcido emidnico.’.
Ia centidad de colormtbo que so utiliza pucdo
variar sogin los ecircunstencias, por cjomplo, la intonsidad
del tono roquorido, y pucde sor una cantidad de hasta ol
107 on poso basado on ol peso do le pasta do estampado o
liguido de fulardeo,
ILa coloracibn se lleva a cabo aplicando el colox
a una temperatura inferior a la temperatura de fijmoidn del
colorante, de preferencia a la temperaturas del ambiente, se-
guido de veporizacién y wnlterior lavado y secado. ILa pasta
de estempado o liguido de fulardeo puede contener los otros
auxiliares tintéreos utilizaedos normalumente.
Cuendo la coloracién se llava & cabo mediente
un procedimiento de estampado se gplica una pasta do estamw-
pado, por medio de un método convencional, por ejemplo por
medio de¢ estarcldos giretorios o planos o mediante un Vigo-
roux u otra méquina de estampado., Ia paste puede contener
los componcntes usualcs en adicién al colorente, por ejemplo,
un agonte humectante o un sgente espesante tal como un algi~
nato, goma do tragacento, almidén do maiz eterificed o, cau-
cho crisielizado, caucho briténico o algfm otro mucilago.
Otros posibles agentes espesentos so describen en ol manual
"Printing of Textiles" de Welter Bemard, publicado por Sprin-
ger, Berlin, Heidelberg, New Yoxrk 1969.
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La veporizacién puede llevarse a cabo a une 'hem
ratura de heste 120:C, y de preferencia entre 100&C y 110:C
utilizemdo, por ejemplo, vepor saturado o ligeremente superw
saturedo a la presidén etmosférice. Si se desea puede utili-
zarse una prosidn de hasta 0,5 étmésferas superior & la pre-
sién atmosférica.

La veporizacidn puede lleverse a cabo durente
un perfodo de tiempo variable, por ojemplo de hasta 2
horas en vaporizacién por partidas. En la olaborscidn on
continuo la veporizecién se lleva a cabo con poriodos mucho
menos prolongados del orxden de 2 a 20 minubos. ”

Después do la vaporizacién el meterial pucde la-
varse a fondo y secarse siguiondo métodos convencionales.

Los coedyuventog tintdroos utbilizados en el
procedimiento do esto invento son supcriores a otros con-
pucstos cstrochemoente rclecionados con solo diforencias so-
cundarias on la ostructura quimica, particularmonte con
regpocto a la solidoz frentc el lavado.

Los cjomplos quo siguon eamplion la ilustracién
del prosontc invonto. Los porcontgjes y les partos se oxe
prosan on pcso.

EJ Q1.

Se prepare una pasta de estampado a partir de
(a) 600 partes de goma de algarroba al 47 en éter
(b) 5 partes de colorente que tiene la fémmlas
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(¢) 10 partes de dcido acético al 8G%
(&) 15 partes de 3-(2'-fenoxietoxi)propionitrilo
¥ se completa hasta 1000 partes con agua;

La pasta anterior se aplica por medio de estar—
cido de estampado a slfombras acrilicaes a 15¢C con una
gdicién del 30074 y luego se somete a vapor durante 5 minu-
tos a 100zC. Luego se lava a fondo la alfombra eshtampada
en asgua fria y se seca. Se obticne un estampado bien defini-
do con un tono rojo intenso y sin mesnchar la alfombra blan-
ca conbigua. &1 sgua de lavado contiene una cantidad ina~
preciable de colore
EJEMPIO 2

Siguionde un procedimionto similar gl desecrito
on el ejemplo 1, pero utilizendo 5 partes de un coloremte

que tione la foéruunla

o1 1®

\‘ / 23 @

N, Cl

0 c1
e \CH20H2—- @ (4)
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con un tonc de color pardo~smarillicento intensa y éin mane
char la slfombra blemca contigua. 31 ggua de lavédo cone:
tione una cemtidad inaprocisble do colox,.

BEIBMPIO _ 3.

S¢ propara una pasta de cstampado a partir de
(a) :600 partos de goma do algarroba al 47 on Stor
(v) 5 partos do un colorante de la fémule (3)

(¢) 10 partos do deido amcético al 807
(a) 30 partos do 3-[2'-(2"-fonoxiotoxi)otoxijpropio-
nitrilo.

Ig pasta anterior sc aplica por medio de estar—
cido do cstempado a elfombra scrilica, a 15%C, con una adi=-
eién dol 300F y veporizecién a 100%C durente 5 minutos.
Iucgo s0 leva a fondo la alfombra cstampada on egua fria
¥y 80 scca. Se obtlene un estampado bion definido con un
tono rojo intonso y sin que se mencho lz alfombra blanca
contigua. Bl agua de lavado contionc una cantidad inapro-
ciablo de colox.

BJENPIO 4,

Siguiendo un procedimionto similar al descrito
on ol ojomplo 3, poro utilizendo 30 partes do 3-L2'=(fonile
tio0)otoxd Jpropionitrilo on lugar dol compononte (d) y wn

W e
3N UK = N=N- @0, |
N 5/ L™ 0 (5)
) -

CH 3

colorente de la fémuls
™ g "
CH
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intenso sin que sé menche la 2lfombre blenca contigua. Bl

agua de lavado contiono una cantidad inaprecisble de colon
Bl 3-[2'-(foniltio)otoxilpropionitrilo utilizado
cono coadyuvan%é de estampado cn ol Ejemplo 4 amterior s©
prepara cOmo sigucs
Se sgifta 2 la temperatura del ambiento 15,4 g
de 2-(foniltio)etenol y 0,3 g do una mozela acuose conccnw
treda do hidréxidos sddico y potdsico y sc trate con 6,0
& de scrilonitrilo dursnte un porfodo do 2 horas, No se por-
mite que la tomporstura se eleve por cncima Go 42¢C. Deg-
puds do la adicibén sc prosiguc la egitacidn dursnte 2 horas
més. Iucgo sc noutraliza ol catalizedor alcalino con Acido
sulfirico diluido, sc disuclvo ol producto orgénico on aco-
tato de etilo, se¢ lava con agua, s¢ sopsra ¥y sS6 scca sobre
sulfato do magnosio. Despuds de la dostilacién dol acotato

do otilo quodan 18,3 g de 3~[2'=(foniltio)-ctoxilpropioni~

trilo.

Andlisis

Medido C= 63,96#; H= 6,37/; N = 6,75%; 8 = 15,38%
Calenlado C= 63,7Tt; H= 6,28%3 N = 6,764 S = 15,5%.
BJEMPIO 5,

Siguiondo un procedimicnto similar el doscrito
én el c¢jemplo 1, poro ubtilizando, on luger dol colorantc on

dsto utilizado, un coloramtc do la fémula
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se¢ obtionc un ostempado bicn dofinido con un tono ro0jo
intenso y sin quo so memche la slfombre blenca adyscontcs
Bl egua do lavado conticnc una cemtidad ineprociablo de co-
lor.
EJEMPIO 6.

Siguiondo un proccdimionto similar el doserito
en ol ojomplo 1, poro utilizendo, on lugar dol colorento
on dsto omplosdo, 30 partos dol componontc (d) y un colo-

rente quo ticno la fémula

®

()
u NH / \~CH2-N(GH3)3 01@

f—

—

sc obticno un estempado bion dofinido con un tono azul ine
tonso y sin quo s8¢ manche la alfombra blenca contigua. Bl
egua do lavedo conticno una cantidad ineprociable do color,
WEBMPIO T,

80 llova o cabo una tincidn en foulsrd sobro un
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tojido do jorsoy doble acrilico para obtencr una aplicacién

del 100# con rospoeto al peso é¢ la fibra.

. La constitucidn dol befio de fulardeo 63 como sigucs

a) 200 partos de gome de algarroba al 3 on Ster

b)
c)
a)

10 partes de un colorantc que ticno la fémula (4)
10 partcs do dcido acbtico al 8G#

20 partos do 3-(2'-fenoxictoxi)propionitrilo y

so cocmplota hasta 1000 parbtecs oon egua.

Bl $ecjido acrilico so somote a vapor durantc 3

minutos a presién atmosférica. Bl rondimicnto os oxecolon-

to y ol agua Q¢ lavado contiono una cantidad inepreciablc do

color.

BIEMPIO 8.

So licve a cabo una tineidn cn foulard sobrs una

memta dec modo enélogo al doscrito on ol ejomplo 7. Bl rondi-

micnto es oxcoelento y el sgue Ac lavade conbtienc une cantie

dad inaprcciablo de color.

EIEMPLIO 9.,

So llova 2 cabo un procedimionto do tincidn Yslop=

-pad" sobro una alfombra con un pelo do fibra dc polimcrilow

nitrilo pare obtonor una aplicacién dol 1005 sobre ol poso

de las fibras.

a)
b)
c)
a)

Ie constitucidn decl bafio do tinture os como sigucs
100 partes dc goma do algarroba al 3% on dtor
2,5 partes de un colorente do la féxmula (4)
10 partos de écido acético al 80%
20 partes do 3-(2'-fonoxictoxi)propionitrilo
¥ sc complete hasta 1000 pertecs con sgua.

La alfombra se somete a vepor duranto 7 minutos
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& la prosifn atmosférica. Bl rondimicnto os oxcolonto ¥ ol |
agua do levado oontione una centicded inapreciable do colox,
Eiemplo compgrativo

Con la ropoticidén dol proccdimionto doserito on
ol o;}Aomp.‘Lo 1, poro utilizendo 3=(2'~fonilotoxi)=propionitrie
lo on luger dol componento (d4) utilizado on ésto, ol agua
do lavado contiono cantidades considorables de color y =0
produco un manchado eprocigble do la alfombra acrilica sin
ostampar contigua.

RCIVINDICACIGNES

. .Doserito ol objoté dol prosonto invonto sce de-
clarar!n nucvas y de propla invencién las giguiontos reivindi-
cacioncs con pricrided do solicitud do patontec inglosa nt
2468/74 dol 18 Enoro do 1974 '

le Procodimionto para la coloracidn do fibres do
poliacrilenitrilo, caractorizedo porgue compronde ostomper
o fulardoar por vaporizacién dichas fibras con un coloranto
catidnico on prosoncia de un compuosto o mozela dc compucs—

t0 quo ticnen la £érmulae

/ \ Y(OﬂecHzo)mCHZCH CN (1)

2

——

cn donde
Y o¢s un édtomo deroxigono o do azufro y
n o8 un nfmoro comprondido ontro 1y 2.
2. Un proccdimiento, do conformidad con la reie
vindicecién 1, caractorizedo porguo las fibras dc policcrie

lonitrilo go colorcan modiamto un procodimionto do cetempado,
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vindiocacibén 1 o 2, caracterizado porgue Y os oxfgono y m
tiono un valor medio comprendido ontro 1 y 1,5.
4, Un procedimicnto, do confommided con la roie
5. vindicacidn 1 o 2, caractorizaedo porque mes 1 o 2,

5 Un procedimicnto, dc conformidad con la roi-
vindicacidn 1 o 2, caracterizado porguo cl compuosto de
la fémula (1) os 3-(2'-fonoxiotoxi)propionitrilo.

6. Un procedimionto, do conformidad con la rei-

10, vindicecibn 1 o 2, caracterizado porque el compuesto do
la féxmula (1) os 3-[2'-(2%-fonoxioctoxi)etoxilpropionitrilo.

T. Un procédimionto, dc confomidad con la rcivine
dicacién 1 o 2, caracterizado porgue ol compucstc do la
férmula (1) os 3-[2' -(foniltio)etoxi]propionitrilo.

15. 8. Un procedimiento, dc confomided con cualquicra
de las reivindicacionos procedonics, ceracterizado porguo
la centidad wtilizeda dol compucsto que tione la £6mula
(1) esté comprendida enbre 0,57 y 10# on peso basado on ol
peso totel do la pasta do estampado o 6l lfguido do fular-

20, d.eo.

9. Qn procedimiento, do conformidad con la reie-
vindicacién 8, caracterizedo porgue la centidad utilizada
del compuosto que tiene la fémula (1) ostd comprendida en-
tre el 1% y 5 en peso basado en ol peso total de la pasta

25, do estampado o liguido de fulardeo.

10, Un procedimiento para le coloracién de fibras

de poliscrilonitrilo.

Sogln se describe y reivindica en la prosente mo—



433883 7>

moria doscriptiva que consta do 15 phginaes foliedas ¥y escrie’
tas a mféguina por una sgola de sus caras.
Medrid, a 17 de de 1975

4

Pe o /I;/ /




	Bibliographic data
	Description
	Claims



