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PATENTE
DE
INVENCION

por WPROCEDIMIENTO PARA TENIR MATERIALES QUE CONTIENEN FIBRAS
SINTETICAS", & favor de la firma suiza CIBA-GEFGY AG” g-és:.-

dente en BASILEA (Suiza)e

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se reflere a un nuevo procedimiento
pera teflir materisles que contienen fibras sintéticas, al
bafio tintéreo apto para la realizacién de este procedimien—
to y & los materiales de fibrg tefiidos por este procedimien~

5e to o por medio de dicho bafio Hintéreo.

Al tefiir materiales textiles oon colorentes inso-
lubles en el agua 0 dificilmente golubles en ella; por &jem=
plo gegﬁn ol método llemado de circulacién g temperatura
alta, suelen surgir dificultades de dispersidn; atribuiblea

10. g uwna distridbucibn insuficientemente fine de los colorantes
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en los bafios 4intéreos, Resulten asi tiﬁtur?s deslguales ¥
sin solides, sobre todo sin solidez frente al frote. Tales
defectos se hacgn noter entre otros casos cusndo se tifien @;-
bras sintétioas, principelments lag de polidsteres linegles,
con colorantes de dispersidn. _ _

Sebido es que para la estabilidad de las dispersio~
nes de colqrantes diffcilmente solubles en agua puedenwaﬁa~ '
dirge a los bafios tintdreos ciertos agentes auxiliares, eomo,
por ejemplo, productos de condensaoidn de éci@o neftalingule
fénico con formgldeh{do 0 sus sales alcalinag, elcoholes gra=—
gos oxletilados o sulﬁonatos de ligninge _

Sin embargo, estos productos tienen propiedades
solamente_diqursantes o solamente lgualantes. Ambos efectos
a la vez s6lo se pueden conseguir pues casi exclusivamente
por utilizaoiég de mezclas de diveggos agentes auxilisres,
Por otra parte,‘muchos dispersantes, por su fuerte tendencis
o la espumgoién, perjudican el proceso de dispergién y el
tintdreo.

‘ Se ha desoublerto shora un nueve procedimiento que
permite, on la tincién de materiales que contengan fibrag
gintétioas oon colorentes diffoilmente golubles hasta insolus
bles en agua, obtener tinturas lgueles y resistentes al from
te.

El nuevo procedimie?tg oongiste en tefiir las flbrag
en presencia'ae un poliaducto, soluble en agua y provisto de
grupos sulfo; de 6xido de propileno a un gleohol alifético
polivalente que pregente 2 4tomos de carbono a 1o menos y Pre~
ferentemente de 3 a 6 4tomos de oarbono.

4

Oon syuds de los poliaductos anidnicos citados ane
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tes es posible elimingr shora los inoconvenientes expuestos
al prinoipio que aparecen al tefiir fib?as gintéticas orgé:_lir
oas, en partioular fibras de polidster, con los colorantes
de'diqursi6n gin adicién de sgentes auxiliares 0. con 1os
aditivos actuales. EL,progreso $éonico congeguido Gon esgte
invento ge basa sobre todo en la excelente accibn estabiliza-
dore de la dispersidn que ejercen los poliaductos sobre el 00—
lorente, por lo que durante todo el proceso tintdreo no se
produce ni agregacidn ni pteoipitagidn del colorante.

Otre ventaja mids de estog oompuestos utilizados co-
mo lgualadores y dispergantes gadica en la escasa tendencia
& la espumaoién. No existe pues ningdn'riesgo de que se for-
men menchas de espuma en las tinturas y por lo tanto estd ase-
gurade una penetracién mds répida en el género y un gumento
de la velocidad de circulacidn en los sparatos tintbreos.

_ Ios poliaductos que hallen empleo segin este inven—
to son, por ejemplo, productos de adicidn (transformebles en
un dgter 4eido oon ayuda de un 4oido monocarboxflico o dicar-
box{lico orginico sulfonado, de preferencis alifdtico, ocon
3 a 6 4fomos de carbono, como, por ejemplo, el deido propid-—
nico 0 el guccinico; pero prefergntemente con ayuda de un
egente de sulfatecidn inorgénico, en particular &cido sulf i
rico o gulfeminico) de Sxido de propileno e alcoholes aliféti-
cog polivalentes que presenten a lo menos 2, y preferentemon
te 3 a 6 &tomos de carbonos ‘

En concepto de alcoholes polivaelentes conformes &
la definioidn entran en cuenta los que presentan g lommenog
dos grupos hidrox{licos; por ejemplo, losg alquilepdioles oon

un radicel alquildnico de 2 g 6 Atomos de cerbono, como el
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etilenglicol, ol 1,3~ o 1,2-propilenglicol o el 1,5~penten
diol, la glicerina o el trimetilolpropanc. Se utilizan prefe-
rontemente elooholes elifdticos que presenten tres &tomos de
carbono y dos 0 tres grupos hidroxilicos.

Para el ugo segln este invento se han aoredltado,
por ojemplo, los productos de adicidn conformes a le definiw
¢ién sulfonados en que el poliaducto tiene un peso moleoular
medio de 1000 a 6000, y preferentemente de 2000 & 3500. De
ellos resultan especialmente aproplados los productos de adi-
cién que se deriven del propilengliool o la glioerina; )

Los poliaductos provistos de grupos gsulfo que se
han de emplear segin egte invento pueden utilizarse como doi-
dos libres o de preferencia en forma de sus salss elcalinas
o aménicas. En calidad de sales alcalinas cebe seflalar paxti-
culgrmente las sbdicas y potédsicass y en calided de seles
aménicas, las de emonio, trimetilemonio, monoetenolamonio,
dietanolemonio y trietanolaminio: De preferencia log polie-
duotos se utilizan en forma de salos de sulfato de amonio-. )

Representantes t{picos de los poliaductos provigtos
de grupos sulfo que hallan empleo gogin este invento son el
producto de reaccidén obtenido de la reaceidn de polipropilen-
glicol y doido sulfamfnieo en que ol polipropilenglicol tiew~
ne un pego mo%ecular medio de 1000 a_3500, ¥y p;eferentemgnﬁe
de 2000, y los productos de adicidn sulfatados, obtenidos de
glicerina o trmmetllolpropano y 8xido de propilenoc, en que
los poliaductos tienen un pesgo molecular medio de 2000 a 6000,
y preferentemente de 3000 & 2500+ ’

0tro representante provistc de grupos sulfo és el

semidster de dcido sulfo—suocinico de un poliaducto obtenido
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por adioibn de 6xido de propileno & glicerina, gsenidster que
tiene un peso,molecular medio de 4000 aproximadamentes

Las oantidedes inclufdas de los aductos de éxido
de polipropileno provistos de grupos sulfo oscilan segﬁn e
t9 invento entre 0,1 y 5 g, y preferentemente entre 0,5 y 2
gy por litro del baflo tintéreo aonoso.

Suele ser deseeble incorporar a la solucidn acuoss
del polisduoto un antiegpumente, pera mejorar las propieda-
des del bafio tintérec al que se agrega el dispersante y mu
chas veces tamblén pare incrementar la migraecién del coloran-
tes Un tipo satisfactorio de antiespumante es una emulgién
de silicgna; por ejemplo, una emulsién acuosa de silicona gl
5 a 10 #, que tombién puede inoluirge en combinacién con aloo-
holeg superiores de 4 a 22 Atomos de ocarbono, en particular
con 2-otil-hexenol. Sin embargo; lo més apto pars sntiegpuman-
te son los aduotos insolubles en agua de éxido de slquileno
a alcoholes superiores; por ejemplo, el aducto de alcohol eg-
tearflico y 1 mol de éxido de etileno, lo mismo que los Sg-
teres de doidos dicarboxflicos aliféticos y alcoholes superio-
res o los slcoholes superiores solos (por ejemplo, alcohol
but{lico o0 2~etil~hexanol).

Sumemente apropiado ha demostrado ser el éstor
di=2=etil~hex{lico del 4cido adfpico, lo mismo que el motil-
polisiloxanog

' La antidad.inoluida do antiespumante puede ser
ye, por ejemplo, de 0,5 % en peso, pero con ventaja de 10 9’
en peso a lo menos, y preferentemente de 15 a 60 % en peso,
regpecto al pego del poliaducto;

Tembidn pueden afiadirse e la solucibén del polie-

ducto alcoholes miscibles en egua. De dstos son aptos en par-



5

10.

15.

20.

25.

les (por ejemplo, aleohol et{lico, aloohol n-propflico, aloo=

hol isopropflico y alcohol butilico tergiario), los alquilen-
glicoles (por ejemplo, etilenglicol y 2,5-hexsndiol) y sus
&teres monoalquilicos inferiores, lo mismo que sus mezolags
Por oclorantes insolubles en agua o diffeilmente
golubles en ella se enﬁienden en el sentido de este invento
los colorantes de tina, los cglorantes pigmentarios ¥ sobre‘
todo los colorantes de dispersién que son afines a le fibra,
o sea los que prenden a los meterlgles textiles de fibra sin-
tética. i )

_ Estos colorantes pueden pertenscer a las clases nés
diversas ¥ ser, por ejemplo, cg}oranﬁes acridénicos, oolq?anw
teg nitro, colorantes metinicos, colorantes polimetinicos,
coloranteglestirilicos, ooloranteg azoestir{licos, colorantes
xanténigos} colorantes oxacinicos, colorantes eminonaftoqui-
nénicos, colorantes cumarinicos y en'particular colorentes
antraquigénioo; y colorantes azoicos, como los colorantes mo-
noazoicos y disazoicos. .

 Tembién puede utilizarse gogln egte invento mezclas
de tales colorantess

EL procedimiento de este invento se presta tamb%§n
parg dar tonalidad blance a materiales textiles no tefiidosg,
por medio de acleradores dpinOS de diffecil solubilidad en
agua. Estos pueden pertenecer a cualquier olasemde aclgrado-
Trese En'particular ge trata de oompuestos estilbénicos, ou-
marinas, Penzooumarinas, piracinas, pirazo}inas, oxacines,
compuestos triazolflicos, bengoxazolflicos, benzofurénicos o

bencimidazoli{licos y smidas de doido naftélico.
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Lo pantided de los colorantes sfladidos al bafio en
el procedimienio de este invento se determina gegin la inten—
sidad de colorido deseada; en general, han dado buenos resul-
tados cantidades de 0,01 a 10 % en peso respecto al material
de fibre inolufdo. _

Como materisles de fibra que pueden tefiirse seg@n
egte invento ogbe citer las fibras de doteres de celulosa,
como lag fibras de 2 l{?—aoetaﬁo deo celulose y‘de triacetato
de eelulosa; lag fibres de poliemids sintética, como las de
épsilon-caprolactema, las de deido adipico ¥y hexametilendie-
mina; y las de doido omega~a~minoundecdnioo, lag fibras: de
poliureﬁapo; lag fibbag de poliglefina; como lag de polipro?i—
leno y las de poliscrilonitrilo, inelufdas las de modsorilomp
y sobre todo las fibras de polidstores linscales. Por fibras
de polidstores linegles deben entenderse aqui las fibras gin-
tdticas que se obticnen por cgndensaci6n de 4Zcido tereftdlioco
con etilenglicol o de doido isofﬁé}ioo o tereftdlico con
1;4ubis~(hidreximetil)-cielohexano, asf como los polfmeros
mixtos de 4cido tereftdlico y doido isoftdlico con etilengli-
cole. qu mategiales de fibra pugden emplearse tembiédn como
tejidos mixtos mezelados entre sf o oon otras fibras; por
sjemplo, mezclas de poliscrilonitrilo y polidster, de polia-
mida y polidster, de polidster y viscosa y de poliéster y
lena.

El materiel de fibre puede hallarse pars el;o en
los més diversos estadios de elaboracién; por ejemplo, on for-
me 4o 0OPOs, género on piezas (como tejidos ¥ géneros de pun~-
t0), medejas de hiloj ouerpos devanados, vellones de fibga;

revdastimientos textiles para el suelo o taplces afelpados}
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so; por el procedimiento de extraocibn. Ias fibras de polide—
teres lineeles se tifien preferentemente por el método llama-
do "de temperaturs alta", en apgratcs cerrados y pare mayor
conveniencig tambidn resigtentes a la presién; a temperaturas
superiores a 1002 C, preferentemente de 110 a 1402 G, y even—
tualmgnie con pres§6nQ En cglidad de recipientes cerradog son
eptos, por ejemplo, log aparatos de circulacién;.como los
equipos para“teﬁir bobinag oruzadas o plegadores, las tings
de aspas, las miquinas teftidoras de boquillas o de tambor, los
paddels y los jiggers. La relacidn de 1{quido puede elegirge
en conseouencig dentro de un amplio intervalo; por ejemplo,
de 1:1 a l:lQO, v preferentemente de 1:10 g 1:50. Ia tinoidn
de lag fibras de polidsteres linegles puede efectuarse tam-
bidn g temperaturas inferiores a 1002 ¢ (por ejemplo, en"el
intervalo de 75 a 98¢ C) en'presencia de los trensmisores
de color (garg;ers) usuales, como fenilfenoles, policloroben—
cenos, xilenos, toluenos, naftalinas o difenilo. Las fibras
de 2 1/2-acetato de celulosa se Pifien de preferencia a fem-
pergturas de 80 a 852 C, mientras que las fibras de triace—
tato de celulosa se tifien con ventaja al punto de ebullicidn
(982 ¢) del bafio acuoso. | i

' Para tefiir las fibras de 2 1/2~acetato de oelulosa
o de poliamida huelga o6l empleo de transmisores de color.

En la preparacién de log bafios tintéreos se parte

de conveniencia de las soluciones acuosas del poliaducto y
se afiaden a ollag los agentes auxiliares apropiedos, oomo
antlespumantes y alcoholes inferiorgs; Los befios pueden con-

tener dcidos minerales (como 4cido sulfdrico o, de preferensw
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oia; fosfbrico), éoidos orgénioos_{de conveniencia, écido§
carboxflicos aliféticos inferiores, como el &cido f&rmiog,”

el acdtico o el oxélico) y/o sales (como acetato eménico, sul-
fato amdnicq o acetato sddieo}; Iog 4eidos sirven sobre todo
pere ol ajuste del PH de los bafios ubilizebles seglin este in-
vgnto, gl cual es normalmente de 4 a 8, y preferentemente de
4,5 & 6,54 '

_Be introduce el meterial textil en el bafio, que
puede presentar una temperaturs de 40 a 702 O, y se le trata
a ests tempersturs durante 5 o 15 minutos. Iuego se afiade el
colorante y eyentualmente el carrier y se eleve la temperag-—
ture del bafioy Pare tefiir qurente 50 & 100 mimitos en el inter-
valo de temperature que se ha indicado.

A continuecién se enjuaga y seca como es costumbre
el material tefildo. No hay neceslded normelmente de trate~
miento reductivo ulterior. Por lo general el género pars ?eﬁir
reposa en el equipo tintdreo y el 1fquido circula & travds
del gépero: Es importante, nolsélo que exista al principio una
dispersgibn fing del colorante, sino que el grado de disper-—
sién ge mentengs durante todo ¢l proceso tintdreo.

~ Como es sabido, ciertos oolorantes de dispersién
tienden, sobre todo en las condiciones de la tinoién & tempe-
returs alta; e agumir une forms monos fina. Ia congecusncla
de ello es que el colorante no prende ya a la fibra y se depo-
glta en lg guperficie del género pars tefiir. Teles aglomeraw
ciones y sedimentaciones pueden evitarse muy bien con los
polisductos anidnicos utilizables sggﬁn este invento.

De acuerdo con el invento, el material de fib?a

gintétioca puede tefiirse tambidn oontinvemente, eg declr, por
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impregnaocién oon una preparacién aouosa'que contenga un Qo=
lorente de dispersidn, wn poliaduoto anidnico conforme 2 la
definicidn y eventualmente un espesante y deido y exp?esidn
hesta el contenido deseado de liqgido de impregnacién, de 60
a 120 % respecto al puso de fibra, oon tratamiento térmioco
congecutivo, como, pPor e¢jemplo, Yaporizacidn a tempergturas
de 98 a 1052 C oon vapor neutro saturado o bien termofijacidn
a temperatufas de 180 a 2102 C.

Por el procedimiento de este inventq se obtienen
sobre el material de fibra orgénico sintétioo,.y particular—
mente sobre las fibras de po;iésteres linegles, tinturas uni-
formes y de oolorido intenso, que ademés se distinguen_por
buenas pyopiedades de resistenclia al frote y por buenos ren-
dimientos en color.

~ En las recetes de preparaoidn y los ejemplos que
slguen, lgg porcentajes significen porccntajes on pesoy ¥
las partes, partes en peso.
RECETAS DE PREPARACION

A, Se oglientan a 609 C 100 g de polipropilenglicol

puro de peso molecular medio 2900} Agitendo, se introducen
luego en el ourso do 30 minutos 20 g de urea y 20 g de &oido
sulfamin;oql Se continus la agitaoidn por 30 minutos mésy &
60-652 0, se¢ calienta luego hasta 952 0 y se mantiene por 10
horas la temperatura a 95-1008 Cs Se obtiene un producto ama=
rillento y visqoso; soluble con limpidez en agua y que oontie-
ne 80 % do la sal ambnica del diéster de 4cido sulfdrico.

B. 62 g del producto de oondensecién de peso molesoular

!
medio 3100 obtenido o base de glicerina y éxido de propileno



se traten oomec se he deserito en A con 6,4 g de wrea y 6;4
g de 4cido gu;faminico y se egterifiosn. Se’obtiéne UN PLO=
ducto viscoso, de buens solubilidad en agus, que contiene 92 %
de la sel eménica dol dster de doido sulfdrico.

5¢ Ce 75 g del producto de adicidn & bage de trimetilolpfb~
Yano y §x;do de propileno, que tiene un peso molecular medio
de 2540, se hacen reaccionar de la manera desorita en A oon
96 g de doldo sulfaminico en prgsego;é de 9,6 g de urea. Se
obtiene un producto sulfatado visocos0y de buena solubilidad

10.  en agua.

D. 100 g de wn semidster de &cidomaleico de la férmu~
la
0Hé~0" 9H-GHé—0-~COCH = CHCOOH
CH
15D . bue 3 L nl

CH «0Ot- CH-CH,~0 ~ COCH = CH ~ COOH

1 2
CH
g 3 ey
- - T
20,
CHZ-O- ?H#CHa—O -+ COCH = CH -~ COOH
CH
=7 3 "'n3
(n1+n2+né = 63 aproximedemente; peso molecu-
25, lar = 4000 eproximademente)

se agiten en reflujo durante 9 horas en 400 cc de agusy oon
adicidn de 7,12 g de metebisulfito sdico y mientras s6 man-
tieng el pH de la mezcla reacolonal entre 5,5 y 6,5 por medio

de 7,5 oc do una solucién mcuosa de hidrdxido sédico el 10 %.
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Se origina una solucidn opalina, ligeremente amarillente,

que presenta un grado de adicién;loaloulado respeoto & la
poroidn de sulfito no ;eaccionada} de 100 %. Degpués de la
evaporaoi@n a 40-508 0, ge obtienen 109 g de la sal a6diga
del semister de doido sulfosucoinico en forma de une mesa
pegajose, fuertemente higroscdpilos. .
B, 100 g del producto de oondensgcidn de peso moleous
lar medio 4000 obtenido de gliocering y 8xido de propileno
ge celientan a 602 C y se introducen en eljos 10 g de ures
en el ourso de 15 minutos y 10 g de 4oido sulfamfnico en ol
curgo de 30 minutos. Después de agltar a 60-652 O qurante 30
minutos, se calienta o 1002 U y se mantisne la temperatura
por una hors g 100¢ ¢ y por nueve horas mds a 1052 C. E&‘pro-
ducto de sulfataoién obtenido es soluble l{mpidemente en
o |
F, Se procede segin la receta de preparacidn E, péro
empleando 100 g @e un producto de ocondensacién de peso mole-
cular medio: 6000, obtenido de glicerina y 6xido de propilenoc.
Ge

De la mismg manera que en la regeta de Dpreparaoidn
E se egberifican 100 g de polipropi%englicol dg Peso mole—
oular medio 1000 ocon 40 g de 4oido sulfaminico, en presenocie
de 40 g de ureg; T1 producto de“reaocidn regultante contige
ne 66 % de la sel aménica del éster deido del écido sulfiri-
00 ¥ 6s soluble lfmpidemente en agua.
H. De la misma menera que en la receta de preparaoiln
E se'esteréfioan 47,6 g del aducto de peso molecular medio
2380, 2 base de 1 mol de etilenglicol y 40 moles de $xido de

propilenc, oon 8 g de decido sulfaminioo en presencia de 8 g
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de wrea. . )
1; A 602 C, se mezclen 40 g del producto obtenido se-
gln la receta de preparacién B ocon 10 g de dster di~2-etil-
~hex{lioo de doldo edipico y luego con 0;5 g del aducto de
1 mol de aceite de riecino y 40 moles de Sxido de etileno, 3
g de agua ¥ 2,5 g de isopropanol. Se obtiene un producto 14~
quido homogéneo, en el que despuds de disolucién en agua el
dater de Aoido adfpico se hallg en emulsién fina.
K. Se mezclan 37 g del producto obtenido segin la re-
ceta de preparacidén B con 3 g de monoetanolamina.y Juego oon
50 g de benceno, Se expulsaen en vacfo el benceo y el amonfa-
co y se obtienen asi la sal monoetanolaminicea del Sster doido
de doido sulfférico del condengado de glicerina y éxido do
Propileno de peso molecular medio 5100. '
L Se procede segin la receta de preparacién K, pero
empleando en lugar de la monoetanolaming 5 g de trietanolas
mine. Se obtiene la gal trietanolamfnica correspondiente.
M. Se tratan con 50 g de agua 50 g del producto obieni-
do segin la recetae de preparacién B. A la solueién 1{mpida
obtenida se mezolan 0,8 g de una emulsién acuoss de metilpoli-
siloxano.
Ejemplo 1

Se traten a 60% C durante 10 minutos 25 g de un
ggnero de punto a base d4 tereftalato de polietilenglicol en
wa aperato tintéreo de oirculacién ocon un befio que contienc
en 300 oc de agua 0;6 g de su%fato eménico ¥y 0,3 g de una mesz—
ola de agentes auxilieres congtitufde por 55 partes del éste;

de 4cido sulfdrico obtenido segin la receta de preparacidn 3B,
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10 partes de dster di—2—etil—he;11100'de deido adfpico y 35

pertes de agus e isopropanol (1:l) y que estd ajusbado a PH

5;5 con dcido £érmico al 85 %. Inego ge afiaden gl bafio 1,35

g de una mezcla de colorantgs 6gnstituida por 0,875 g de un
5a colorante de la férmula .

(1)
10.
vy 0,475 g de un colorante de la férmula
15
(2)
P~ -

y se calienta el bafio tintéreo hasta 1302 ¢ en ¢l curso de
20. 30 minutos. Se tifie a esta temperctura durante 60 minutos ¥
ge enfria el bafio hasta 902 Ce. Iusgo se enjuaga ¥ seca la
tintura yesultante. Se obtiene una tintura roja brillante,
igual y sblida al frote.
Ejemplo 2 -
Se tratan a 60% C durante 10 minutos 400 g de un

25.

cuerpo devanado de fibras de tereftslato de polietilenglicol
en un gparato tintéreo de circuleoilén oon un bafio quescontie-

ne disueltos en 8 litros de agua 16 g de sulfato aménico y
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8 g del didstor de deido sulfdrico obtenido egﬁn la receta
de preperaclén A y que estd ajustado e pH 5;5 con foido £6r—
mico al 85 %. Iuego se aﬁade;al bafio 1 g de una mezcla de
colorantes osongtitufda por 0,4 g de un colorante de la fér-
mula

(3) N02~< | \§}-N=N;</fii?>>~N(cﬁchZCN)a
— /\Gl |

0,2 g de un oolorante de le férmuls

(4) 3

(5)

' " :_5
NH 0 OH

y se calients a 1302 ¢ durante 30 minutose. Se tifie a esta tem-
peratura durante 50 minutos y luego se enfria el befio hasta
908 C, se enjuage lg tintura resultante y se la seca. Se ob-
tiene una tinturs gris igual.
Ejemplo 3 ‘

Si en el Ejemplo 1 o en el 2 ge recmplaze cada vez
el agente auxilier g11f indicado por las mismag centidades
de otro agente auxiliar constitufdo por 80 partes del éster
de deido pulflrico obtenido segln la receta de preparacidén B
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¥ 20 partes del producto de condensacidn resultante de aloo~
hol estearflico y 1 mol de 6xido de etileno y se progede en
lo demés ocomo en el Ejemplo 1 o respectivamente 2, sé obtie~
nen assimismo tinturas igueles.

Ejemplo 4 B )
Si en el Ejemplo 1 & 2 se reemplazan cada vez los

agentes auxiliares 1l indiocados por las mismag ¢antidades
de otro agente auxilier congtituido por 60 partes del §sten
de foido sulffirico obtenido seglin la receta de preparacidn.
B y 40 partes de alcohol butflioco y se procede en:-demés gomo
en el Ejemplo 1 o respectivamente 2, se obtienen esfimismo
tinturas iguales. |

Fjemplo 5

Si en el Ejemplo 1 4 2 so reemplazen cada vez los
agentes auxiliares allf indiceados por'las nismes cagntidades
de un agente guxiliar congtitufdo por 80 partes del &ster de
deido sulfdirico obtenido segin la receta de preparacién B y
20 partes de une mezola de 5 %d aceite de silicona y 95 %
de 2-etil-hexenol y se procede en lo demds como en el Ejemplo
1 o regpectivamente 2, se obtienen iguslmente tinturas iguales;

Ejemplo 6

Si en el Ejemplo 1 se regmplaza lg mezcla de agen-
tes auxiliares allf indicada por 2,2 g del éster de deido eule
fhrioco obtenido segin la recets de preperacidn C y 0,13 g de
éster 2-etil-hexflico de doido adfpico ¥ se procede en Lo de-
nds tal ocomo se ha indicado en el Ejemplo 1, se obtiene agfm
mismo une tinture igual. )

Se 1llege a resultados semejantes si en lugar,delw

agente auxilier obtenidq segfn la receta de preparacién ¢ se
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utiliza el semiéster de deoildo sulfosuooinloo obtenido aagﬁn
le recete de Preperacién D.
Ejemplo i )
_Se obtienen tembién tinturas iguales y resigtentes
el frote sl en el Ejemplo 2 se resmplaza el producto gegén
la recete de Preparao;6n 4 por 8 g del producto segfn la reow
ceta de preparaci6n'1, 0 por 16 g del producto segin la rece~
te de preparzoiln M, o si en el Ejemplo 1 se reemplaze la mez-
cle de agentes auxiliares allf oitada por 0,3 g del producto
segin la recets de preparacidén I o por 0,6 g del producto se-
gén la receta de preparacidn.
' Ejemplo 8
_ Se obtienen tembidn tinturas igugles oon los pro-
ductos segin las recetas de preparacién E, P, Gy H, Ky L gl
se emplean 8stos en la centidad correspondiente en luger del
producto seglin la receta de preparscién B ¥ se procede oomo
en el Ejemplo 1.
Ej emplg 9
Se tifien g 1308 ¢, oon movimiento y durante 16 mis
mitos 40 g de un tejido de fibras de hebra de tereftalaio de
polietileno on un aparato tintéreo con un befio, en la rele-
eibn do Lfquido de 1:9, que contiene 0,5 % (respecto el peso
del género) de una dispersidn acuosa el 20 % del solarsdor
éptico de la férmula
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¥y 5 & por litro del preparado segin lg receta de preparacién
I. Se suelta el bafio a 1302 C. EL tejido, despuds de enjuaga~
do y seoado de la maners ordingria, muegtra un efecto de a—
claracién brillante y muy elto, con matlz neutro y perfeota
igualda;; Uns tinture pars le que en lugar de 0,5 g dgl Pre-
parado segln la recets de preparaoién I se utilizan 4,0 g de
une soluoidn acuosa gl 25 % del sgente igusledor de la férmu-
la

017H350H20—(CH2~CH20)35—H

‘

por litro, da, actuando en lo @emés en las mismas condicio-
nes, una aclarscidn mucho peor, de iguelded inguficiente.
Inolugo eparecen en ciertos lugares en el género tratado de—
coloragiones verdes debidas gl aclarador no revelado.

Eiemplo 10

Se fulardea un tejido de hebra de tereftalato de )
polietileno en un bafio que contiene por litre 5 g de una dige

persibn acuoss gl 20 % del aclarsdor éptico de la férmula

: ) /N\/.\T/C(CHB)é
Neoor \o? V7P
& @4\0&L

| (7)
¥ 245 g del preparado seglin la reoceta de preparacidn I;
(Efecto de expresidn: 50 %), Tuego se seca a 602 0 y g con=

tinuacibén se fija durante 30 segundos a 1909 C. Se obtiene
un efecto de acleracién brillante y muy elto.
Una tintura iguel, pero sin adicibn del prepgredo

segin la receta de preparacién I, resulta de un tejido que a
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oause del aclarador 6ptico incompletamente revelado 8610 esbé
aclerado insufioientemente y con un tinte verdoso. Ian 88lo a
2108 C de temperatura de fijacidn se revela plenamente @l
aclarador, aungue gin alcanzar el efecto de una acleracién
5, efectuada oon el producto seglin la receta de preparescién I y

fijada igualmente g 21092 C.

De la misma meners puede rebajarse; por el empleo
del producto segin la receta de preparascién I, la temperatu~
re de fijacidn de una combinaocidén de los aclaradores Sptiocos

10. de las férmulas

154

20
de 1902 C a 17)2 C,

Bjemplo 11
Se tratan a 602 C durante 10 minutog 25 g de un

género de punto de tereftalato de polietilenglicol, enrolle=

25. do sobre unnsoporte metdlico perforado, en un sparato tinté-

reo de circulaclén con wn befio que contiene en 300 cc de agua
0,6 g de sulfato eménico y 0;3 g de una mezcla de agentes
suxiliares constitufda por 55 partes del dster de.écido sul-
férico obtenido segln la receta de preparacién B; lO partes
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de ésteridi-2~etil-hexil;co de éoido adipico y 35 partes de
ague. ¢ isopropanol (1:1), més 1,5 g de un carrier del tipo
de triolorobenoeno/difenilo, y que estéd ajustado a PH 5,5
oon deido £érmico el 85 %. Luego se afladen al bafio 0,625 g

de un colorante de la férmula

(10)
; .

¥y se calienta el bafio a 982 C durante 30 minutos. Se tiie
durante 60 minutos a esta tempersturs y luego se enfris el
bafio hasta 902 C. Se enjuaga la tintura resl}ltante Yy se lg.
seca. Se obtiepe ma tintura roja brillante, igual y resisg-
tente el frote, que no muestra ninguna deposicién de coloran-
te en la oars interns del soporte de enrollamiento.
Ejemplo 12

Se traten a 602 ¢ durante 10 minutos 10 g de un
tejido de polimcrilonitrilo en un aparato tintéreo con un
bafio que contiene en 400 cec de agua 0,8 g de una mezole de
agentes auxiliares constituida'por 55 partes del éster de
foido sulflirico obtenido segiin la receta de preparsocién B,
10 partes de 4ster di—2—etil~hexilioo de dcido adfpico y 35
Partes de agua e isopropenol (1t1) v que esté ajustado a pH
545 con 4oido asdtico al 80 %, Iuego se afiaden al bafio 0,05
g de wn oolorante de la férmula
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(11)

0 NH~CH CH_OH
2 2

¥ se calienta el bafio -tintéreo hasté 9682 ¢ en ol curso de

30 minutos. Se tifie durante 60 minutos é dicha temperatura
¥ se enfris el bafio hagta 602 C. Degpués de enjuagar y se-
car; regulta una tintura azul olara, igual y resistente al

frote.

Ejemplo 13

En un aspergto pare tefiir a temperaturs glta se
introducen‘E g de un tejido de trlacetato en un bafio que
contieﬁe 0,2 g de une mezcla de agentes auxiliares consgti-
tufda por 55 partes del égter de deido sulfirico obtenido
seg&n la recets de preparacién B, 10 partes de dster dim-2-
-etil~hexilico‘de égido edipico ¥ 35 partes de ague e iso~
propenol (1:1), en 200 cc de ague, y que egtéd ajustedo 8
PH 5,5 oon dcido acético al 80 %, egte bafio contiene ademés
0405 g del oolorente de la férmula (12) utilizedo en el Ejem-
plo 12, Se oalienta el baflo en el curso de 45 minutos haste
1258 C, se tiffe durante 30 minutos a esta temperestura y
luego se enfria el bafio heste 808 C. La tintura obtenida se
enjuage y seca oomo de costumbra. Resulta una bintura azul
brillente, igual y sélide al frote.

~ _Ejemplo 14
Se deslfe 0,1 g de un colorante de dispersién de
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1la £érmuls
N, 9, 13H2
(12) \.

HO 0 NH—GH3

en 300 cc de agua que contlene 0,15 g de una mezola de agen—
tos auxilisres constitufda por 55 partes del deter de £Loido
sulfﬁricp obtenido segin la receta de preparscién B; 10 par~
tes de ésteg di=2-etil~hex{lico de écido adfpico y 35 parteé
de sgua e isopropancl (1;1). Iuego se calienta el baﬁo; como
es costumbre en el tinte, en el ourso de 30 minutos hagta 98¢
¢ ¥ se le mentiene durante 10 minutos a ests temperaturs. Deé-
puds del enfriemiento se hace pasar el bafio tintéreo por un
filtro redondo, Para asverigusr si exlsten aglomeraciones de
colorante. La dispereién de colorante se mantiene inteocta
ain después de este tratemiento, sin yue se produzcen depogi-
ciones de colorante ocasionadas por aglomeracién.
Ejemplo 1§w

10 g de un tejido constitufdo por une mezcle de te-
reftalato de polietilenglicol y lana (50350) se tratan en un
bafio $intéreo que contisne 0;8 g de sulfato aménico y 0,8 g
de una mezole de agentes auxiliares compuesta de 55 partes
del dster de doido sulfdérico obtenido segin la receta do DPreo-—
Paracibn B, 10 partes de dster gi—2—etil~hexilioo de 4cido
adfpico y 35 partes de agua e isopropancl (1:1) en 400 oc de
agua; asl como 0,2 g del colorante de dispersidn de la fér-
mule {



5e

10.

15,

20.

25

HO~CH,~CH,, -</ \}-N:-.N..

6
(13)

y que estd gjustedo a pH 5,5 con Aoido acético al 80 %.
Iuego se oalienta el bafio tintéreo hagta 982 C en el curso
de'30 minutos; mientras se remveve constantémente el tejim
do, se tifie durante 60 minutos a dicha temperatura y se
enjuage y seca oomo de costubre.

El tejido asf tratado muestra une tineidén viva
de la porcibn de poliéster y una manifiegte reserva de ls
poroiln de lana.

Ejemplo 16

Se impregna en el fular género en piezag de pow '
liacrilonitrilo,,con absorcidn de 1liguido del 100 % en peso,
empleando un bafio acuoso que oontiene por litro:

5 g del oolorante de dispersi§n’de la férmula (11)
empleado en el Ejemplo 12,

6 g de dter de almidén y

5 g de la mezeola de agentes auxiliares constitufda
por 55 partes del dster de doido sulfﬁriog
obtenido gegin la recets de preparacién B, 10
partes de éster di~2~etil-hex{lico y 35 partes
de agua e isopropenol (1tl1)

¥y cuyo pH estd ajustado & 5,5 ocon doido acético.

L gbnero asii tratedo so trata luego, sin gecedo
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intermedio, a 1052 C (vapor saturado) durante 30 minutog
en una veporizedora. A continumoiln se enjuaga ¥ seoa el gée

nero de la maners ordinaris.

Se obtiene as{ una finturs szul clera, brillante,
igual y registente gl frote.

- Ejemplo 17

En un‘apapato tintéreo con un bafio que eontiene
en 120 oc de agua 0,24 g de sulfato aménico y 0,24 g del
agente auxiliar‘segﬁn le receta de preperacién I y que estd
ajustada a DH 5,5 oon 4eido férmico al 85 %, se tratan a
602 C durante 10 minutos 10 g de un tejido de tereftalato de
polietileno fexturizaedo. Tuego se calienta el bafio en el our-
g0 de 35 minutos hasts 1352 C y se le afiaden entonces 0,018

g de un colorante de la férmula

R /AN
(14) R—OQS—{ \.-N=N.-<\;ﬁlv <.::/
“:(No GH ’

2 3
R = GH3 ha 02H5 (1:1)
0,015 g de un colorante de la fémula

/4 \\ / \ H,CH '
(15) O f=(/  \}=Nal- "\ 110808, -0~CH 08, ON
a1

y 0,015 g de un colorante de la férmula
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N0, 00y
0, N~ \\ —NaN—{// \\~“NH~GH CHZOCH CH ON
(16) 2 2 2 2

ey

20H3

\ ;

c1 NHCOCH
Se tifie durante 30 minutos a dicha temperatura y se enfrias
luego hasta 902 ¢, ge enjuaga la tintura y se la seca. Se
obtiene wna binturs gris iguale

Ejemplo 18
Oon un bafic de impregnacién que contiene 29 g

por litro de un golorante de la £érmula

\\ —SOZNH-GHé
10 g por litro ds un agante euxiliar seglin la receta

de preparacién I, '
2'g por litro de un egpesante de alginato,
0,5 g por 1litro de sodio elquilnaftalinsulfdnico y
2 g por litro de fosfato monosddioo
v que estd ajustedo e pH 6,5 eon 4eido acético, ge impregne
a temperature de 20 g 30¢ ¢ tejido de tereftelato de polie~
tileno texturizado. A oontinuaqidn ge le exprime hasta el
98 % respecto al pPeso en geco del género; so le geoa & 1202
C'durante 3 minutos y se le termofije a 1902 ¢ durante 45 ‘
segundOS} Se lava la tintura con sgus frfe y se la aeoa;
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tuarge tombidn, despuds del enjusgue, la limpieza reductors
ac0stumbrada;

REIVINDICACIONES

Desorito el objeto del presente invento, se doola-
ran nuevas y de propia invencién las siguientes reivindica-
ciones, con prioridad de lg solicitud de patente suiza n®

6722/74 del 16 de Mayo de 1974 ‘

1;7 Procedimiento pars tefiir materiales que con-—
tienen fibraswgintéticas Y en particular fibrag de polids-
tereg lineales, con colorantes de tincién dificilmente 80—
lubleg en agua © ingolubles en ella; oaracterigado por tra—
tarse las flbregs con un baﬁoAtintoreo, que comprende, Jjunto
g un oo}oranto dificilmente soluble en agua hagta insoluble
en ella, un sgente dispersante e igualador de la tincibn
constituido por un poliaducto provisto de grupos sulfo y so—
luble en aguas de 6xido de propileno a un alcohol alifdtioco
polivalente que presente a lq menos dos &tomos de car@ono:

2.- Procedimiento segtin la reivindicacién 1, oarac-
terizado por seleccionarse para su reaiizacién un polisdusto,
provisto de grupos sulfo y soluble en agua, de bxido de pro-
pileno a un aloohol polivalente que presente de 3 a 6 &tomos
de oarbono.

'5Q~ Procedimiento segin une de las reivindicacio-
nes 1 y 2, garagterizado en que espeoialmente el poliaducto
provisto de grupos sulfo es un éster de dcido sulfﬁricq de

un producto de adicién de xido de propileno a un alcohol
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polivalente que pregente de 3 g 6 Atomos de carbono.
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“4:- Procedimiento segin una de las reivindicaciom
nes 1 a 3, garaoterizado en que particulermente el polia~
ducto presenta un peso molecular medio de 1000 a 6000, ¥y
preferentemente de 2000 a 3500;

"5;— Procedimiento seglin una de las reivindicaecio~
neg 1 a 4, garaoterizado en que el poliaducto se deriva de
propilenglicol o de glicering.

'6Q~ Procedimiento segﬁn ung de las reivindicaciow
nes 1 a 5, garacterizado porgue, en su reslizacién, el polia~
dgoto proyisto de grupos sulfo se'encuent;a en proporeidn de
0,1 a 5 g y preferentemente ds 0;5 a 2 g por litro del bgw
fio tintbreo A

'7;— Procedimiento gegln una de las reivindicacio-—
nes 1 a 6, oaracterizado en que preferentemente se utiliza
el poliaducto combinado con un antiespumante. '

8.~ Procedimiento gegin la reivindicecidén 7, oarao~
terizado porque en oalided de antiespumante se prefiere el

8ster @e2-otil-hexflico de deido adfpico.
9.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a

8, caraoterizado en que la tincidn se efeotda por el pro-

cedimiento do extraccidn. i
10.~ Procedimiento segin una de las reivindicgoio-

nes 1 & 9, pargoterizado por efecotuarse la tincidn a tempe-

ratura de 110 a 1408 C.
ll;~uProoedimiento para befiir materiales que cone

tienen fibras sintéticas.
Segln se desoribe y reivindica en la Presente memo-

rie desoriptiva que consta de 28 péginas foliades y esoritas
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a mAguina por una sola de sug oexras.
Madrid, a 15 de Mayo de 1975
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