<.

_MINISTERIO DE INDUSTRA.  ~~ e - -
.nzcssrgbnmﬁm’mmmwsrm - ' ES% 440,726 @Al

'“@ FEGHA DE PRESENTACION

IPATENTE BE INVENCIGN

" "ESPANA’

@ PRIGNMIDADES:

@szm:ao . . T i @recm . . - ’ . @ma

P2442 42137 ° | 5.9.7T4~ . - Rep. Fedsral Alemama

%

(9 recna ox pusLicioan’ (E)CLASIMCACION INTERNACIONAL . | €D pavira-o 1A aue £s ovisionaRia

NNAS

@mw"ox -ui ﬁﬁdou' o
mocznmmmo PARL PREPARAR mzcms ma mms IE Pox.mnm Y Pom
’ ca:rmnmn.o mﬁrms EN FORMA ‘SOLIDA i m m;sxon. ‘

@:oucmmz m ‘ B ,

BASF AKTIENGESEI&SCHAFT

nouwluo -1 1% IOLIQITANTI

6700 mdwigahai’en, Reptfbl:i.ca raaeral Alemana |

@IWINTOR(tll . . ) . - .
' HETNZ HEISSLER., o/ ERHARD nmo:na., Dr. mms mm., WAI‘-TER | -
' e ;.‘,m' o s ., '; o

@ wrvtanen -

@3 rernesenTante

D. JAIEE GOIIEZ- AOEBO b4 uom

UNE A-4  MOD, swoe UT!L{C‘ESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA -

[ oAD ORGINAL




g T

AR

10

15

Cam—— ~———-

20

_-colorantes de complejo metalico 1 2 contenlendo grupobsul

La 1nvon016n oe refiere a un nrocedlmlento para tenlr mezclao ’

de zlbras de pollamlda N pol" crllo en una sbla etapa con .

"ﬁ
f

"
LY

y colorantes CatLﬂleDS en unﬁbénn“acuoso en- prenenc:a dn un
/. Vlag

agente auXillar de tenldo. ' - -1' - f“;\p{j'i1

Ly s

Es- con001do tenlr lana segtn: el proceso de agotam¢ento cona ;

colorantes de complejo metalico 1:2 y conten;endo orupmysdlf'

-.--\""
.

Plbras de lana de diferente. cqllaad se tlnen aqui con una*muy:f
dlstlnta 1nten~rdad de color. Tara 10ﬂrar tenldos 1guale~ yav‘
se adicionanon aminas grasas o bien alcoholes rasos oxet i;:
dos al bafo. Hasta la Jecha se tiflen las mezclas de flbras de

lana y pollacrllonltrllo en un solo bafio en dos etapas ¥y en

-presencma de un agente auxiliar. Je procede de tal forma quey -

se tihe primero, por edemgla, las fibras de 1ana .con un colo-'
rante de compleao metallco 1:2 y dejando abotar el bano ca51
por completo antes de adiclonarle. deapues de enfrlado un colo~
rante catlonlco, se calienta el bano nuevamente y se tlnen-:,

las fibras de polldcrllonltrlﬁo. Este metodo procesual resulta
fcompllcado. '

. N . N ' ) . '. .V ‘7:-.‘.. ,'.' -
Tinendo uezclas de fibras de lana y poliacrilonitrilo con co-
lorantes de complejo methlico 1:2 y colorantes catidnicos en
preusencia de una amlum uLasz 9 bion alcoliol graso oxetilados

resultan tefiidos inestable:s al frote.




El éometido de .la presente invencibn consiste en mejorar el -
procediniento arriba descrito de tal forma que se obteagan -
tehidos egtables al frote, especialusente en caso de matices

'oscurou, y elevada solidez a la luz y en mojado.

'51 Bl cometidb se soiuoiona, sorprendientemente,'éuando 1000?’
partes en peso del baflo contienen pomo a%ente auxiliar de‘;'
tenido una mezcla a partir de 0,1 v O;S'partes en peso de-uxn”

; producto de adicadn de & a 18 moles de bxido etilénico a ﬁha7

amlna grasa con ‘16 a 20 ato‘og de oarbono y 0,2 & 1 5 payte

:10 _en peso de un producto de adlclon da 20 a 90 noles de oxido-+

etilénzco a un a;cohol graso con 14 a 26 &towos de carbons,’
‘Se -obtienen tehidcs especialiiente estables al frobe cuando el
~ bado dontiene adicionalmente C,71 a 0,5 partes de una sal alca-

: lina 0 défamina de-un semi~éster de écido sulfﬁriCO'delpro—

19 - ducto de ad1c1on de 4 a 40 molcs de oxlao etllenlco a alqull-

o ffenoles con 6 a 10 atomos de carbono en 1a ‘cadena alquilo y/o

'_;de un producto do adicidn de 10 a i) nolc de Oxido etiléunico

’gg‘qna,am;na grasa con 14 a 20 Atowos de carbono.

evun 1a 1nyenc10n se tlnen mezcla de iroras a partir de po—

R o i

' 2o.l'llamlda ¥y pol;ac 1lon1tr110. Porf lbpas,de pollamlda se en~

'n-s‘.. Vauy

tenderan flbras nafﬁraies Y s1ntetlcas, por egemplo, lana y
seda, asi COLLO f-bras a partlr de lactamas, tales €010, la
,<¢caprolactama ¥y productos de condensac1on a partlr de acidos
'dlcarboxillcos y dlam1n¢s, tales como el acido adipico y la

25 hexametllendlamlna. £l procedinienzo conforie a la invencibdn
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se puedo llevar a cabo con fibras en todos los estados de
elaboracidn, por ejemplo, con cintas peinadas, “hilos, trico-

tados y tejidos. Loz hilos pueden tener la forma de madejas,

-rollos © bobinas cruzadas. La progorcidn de lana en la mezcla

de fibras puede vuriar en un amplio wargen. La mezcla contiene,

preferentemente, un 20 a 40 por cienhto en peso de poliamida.

e R LT
RN P bl 1Y .-.:,: .
Cowo coloréntes de complejo metdlica ;2 entran en considera-

.
W - ~

cibn los complejos contenienio cromo o cobalto o sus mezclasg”
en los cuales el idn de metel se halla ligado como couplejo-a

PN

dos weléculas de un colorantz azo. EL complejo puede estar

.

lo-

Qi ¢

coumpuesto de dos colorantes azo iguales o desiguales. Los ¢

.

rantes de complejo methlico contiencn, como minimo, un Zrugo

sulfo, preferentemente dos | 2uyos sulflo, . . AR
La proporcidn de poiiacriloritrilo en la mezcla de fibras se
tine con los colorantes catidnicds conocidos que se derivan,

por ejemplo, de las siguientes clases de coupuestos: corpuestos

- azo, derivados de antraguinona, derivado de fenoxazona, azo-

metinos .y estilbenos, pudienio pertenccer el grupo catidnico

al sistema crowdforo o enconsrarse separado de el.

O N D o S S TR L TR

For bafio acuoso se entiende la mezdla de égua, colofante ¥y
agente auxiliar. Las mezclas us {ibras se tifien seghn el pro-
ceso de agotamlienio en el cuzl ei colorante disuelto o dispei-
sado en el bano pasa, debidc & su afinidad con la.fibra, del

bano sobre la fibra. &1 proczuiniento tiene una velocidad

.satislactdria ten sdlo cuanss se trabaja a tewperaturas mis
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elefadas. For regla general, se tine en un bnﬁo hirviente, *
lana, sin embgrgo, a temperaturas no superiores a 10506

lezclas de [ibras a partir de poliauidas sintéticas y jpoli--
acrilonifrilo Se pueden tenir a teuperaturas de hasta 20%C.
Por lo general, la temperatuvd ainima durante el tefiido ascien~
de ai90 a 95°. e tine, por.ejemplo, en barcas de torniqugto,
mAquinas de behido de toberas, aparatos de tehido de bobinés.

El vpaflo contiene, en la mayoria de los casos, agentes auxili—

ares, tales cono sales, reticulantes, dispersantes, emulal

canteg, agentes antlespumante y agentes de igualacidn o bien

dos o varios de las sustancias auxiliares mencionadas.

L . . w . e
Sexln la‘invencidn, 1000 partes del bano conticnen una mezcla

de 0,1 a 0,5 partes en peso ue vn producto de adicidn de 7 a 18
ioles de dxido etilénico a una amnina grasa con 16 a 20 Atownos
de carbono ¥y C,2 a 1,5 purtes en peso de unAproducto de adiuf

s
cidn de 20 a Y0 moles de Oxida etilénico a un alcohol graso
con 14 a 20 atomos de carbono. A las” amlnas srasas que entran
en consideracibn se } adlclonan,.preferenpemente, 5 a 15
molesyde,éxido,etilénico;,Preferentemente, se uliliza como
amina grasa la plgilamina. - ) e i

"‘"v Fe TN

;n,'\;,cl ,/'

Los alcoholes grasos que se emplean de preferenCLa pruserLan

16 a 18 &tounos de carbono. Preferentemente, se les adicionan
25 a 50 moles de dxido etilénico. 1000 partes en peso del baio
de tehido contienen, preferentewente, 0,2 a 0,4 partes de una

amina grasa oxetilada asl comn 0,4 a 1,2 partes en peso e un

-5 =
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alcohol graso apropiado. Clurco esth que -también se pueden

utilizar wezclas de dirferoni s amlpas grasas o: etiladas, apro

piadas, asl como diferentes alcoholes grasos oxetilados.

Ios banos de teflido pueden contener adicionalmente las sales. ..

LN

alcalinas 0 sales de aminas de los'semlesterca de acldo ou‘

Lo |~“ S
fhrico de productos -de adLCLon'dé Lya 40 moles de ox1do etl-

- ~

- Vd \“;"

lenlco afalgullf noles con 6 a 1C a~o¢os de carbono en ld

-,, R

cadena lateral de alquilo y/o de productos de adicibn de 10
a 80 moles de hxido etilénico & alcoholes grasos con 14 a EQV'
atoimos de carbonc. we utiliza 0,1 @« 0,5 partes en peso deﬁuﬁo,

N

 de los productos mencionados o tasvifén una mezcla de- varios’™

%A

"de los semiésteres de fcido sulflirico apropiados. Se obtlenen:f

_resultados especialuente favorables cuendo se utilizen los";

agentes auxiliares de tenico a utilizar conforme a la inven-
cidn en forma de mezclas gue contienen un 5 a 15 por ciento
en peso de una amina grasa, oxetilada, un 20 a 50 por ciento-
en peso dé un alcouol grase oxetilado y un O a 15 por ciento
en peso de sal alcalina o de amina de los semiésteres mencio-
nados, asi como un 20 a 50 por ciento en peso de agua y un 0

a 20 por ciento en keso e un co .puesto hidroxilo, hidrosolu~

¢ AL cMomtsbsanits Salent R AL ntwu\w.- rArn ey

ble, de bajo peso moleculdr. Compuestos hidroxilo solubles
en agua, aproplaaos son a2lcoioles con 2 a &4 atouos de caroono, -

alcoholes polivalentes, diglicoles monoalcoxilados, en los-

cuales el ETUL0 alcoxi prese:ta 1 a 4 ato..os de carbono,:asi

comxo dietilen licol, dipropilenglicol y glicerina.



10

15°

25

-6 - S 0.7, 50 792

Para tenir meszclas a partir de (ibras de poliamida y poli- |
acrilonitrilo en una-sola etupa se prepara el bano disol-

viendo los agentes awriliuarcs de tehido a ubtilizar conforué

" a la invencibn en agua, adicionando, primero, a tomperatura -

mas elevada el colorante de complejo metdlico 1:2 contenlendo
grupo sulfo y luego un colorante catidnico o una mezcla dé'
varios colorantes catiénicoa. ¥l valor pH del baro se aJuSﬁa
con un &cido, por regla geﬁeral, acido abétiéo'b férmico y,

en caso dado, con la ayuda de una sustancia tampdn a un valer

determinado, por ejemplo, a.5,5 hasta 5,5. A continuacidn, se

introduce la mezcla de fibras a tehir en el bafio y se tife a

temperaturas de entre S5y 160°C. 3¢ obtienen tenidos exceién*

r.teMente estables al frote, a la luz y al lavado, tewbién en

> o - I A ~ > -
matices oscuros y aln con tenidos negros.

.

Las partes indicadas en los ejeni:los son parbtes en peso.

Qenplo ﬁ

100 partes ‘de tejido a partir de 50 partes de.lana y 50 partes
de fibras de ﬁéliacriloﬁitrilo settiﬁen en una barca de torni-
quete con 200G partes de un-baho que contlene Q,2 partes ; Qel

producto de adlClon de 10 moles de.oxido etllenlco a oleila~

. _,u ,4

nina, 0,4 partes’dellﬁroducto de - ad¢c¢on de %0 moles de dxido
etilénico a estearllalcohol 0,3 parteg de acmdo acético, 0,5
partes del colorante A, 0,5 partes del colorante B, 0,7 partes'
dei coldraﬁte Cy 2,% partes del coiorante de conplejo mebili-

co a partir de 2 woles del coiorante Colour Index Ko. 15 710

- -
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¥y 1 mol de crowo. El bano de tenido se prepara disolviendo,
prigero, a una temperatura de 6000 los agentes auxilidroes

menclonados en agua, adicionaudo, luego el colorante de com-

" plejo crduico y al cabo de 10 minutos los colorantes A hasta C.

Ahora se introduce el tejido en el bano y se calienta en %0 ™
. N ,.\'1,."

minutos a tesperstura de ebullicibn y se tifie el tegido por
‘ Lo ST e N

90 minutos ‘a esta téuwperatura. DEsHués de enfriar el bano y. .
.3 of 7 "_ ) 3t
enjuagac-ton'agus caliente 7 fsia#esulta un tehido negro prow

fundo de una excelente solidez al frote, en mojado y al vépof.

Colorante A ' S

GH. cH, - NN - cH

> 3 i 3 f
. 8 o
Colorante B
"N -N-CH CH
[T D N’/ >
ogoniuf Y7
I;I : CH2 - C6H5 : )
o] . )
By - |
Colorante C E . ,..n......,..m.........,....;..,.;.:.'.M.»-'n»--» -

: : -9 _CHA.H
. N 2 .
. W2
\021{5 ,

CH :

>
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amina ¥ 10 partes de la sal sddica del sewmiéster sulflrico |
de un producto de adicidn ue 2G woles de Oxido etilénico a
nonilfenol. e obtiene un 1%iyuido que ze disuclve uapontancq~

wente en agua.

§ 3 pactes de dicho liquidd se disuslven como agente auxiliar-
de teﬁido‘en 1000 partes ve agua, se mezclan con 0,5 partes
de 4cido acético, asi cowo con-los colorantes indicados en
el ejemylo 1, introduciendo, priiero los colorantes cabidni-

'cos A hasta C a una temperﬁtura-de 60°C yiadicionando al ‘
10 . cabo de S minutos el colorante de coumplejo crbmico. En el
bafio de teifido asi obtenido se vife un hilo consistiendo en_:'
‘una mezcla de fibras de lana y de poliacrilonitrilo dﬁfante
1 1/2 hofas a una témpératura de 100°C. Después de enfriar
el baﬁo, en;uagar el matérial tefiido con aguaiy'sécar; resul-~
15 . ta'uh{hilo cén una excelente solidez a la luz, en mojado y

e

.al frote.

Ejenp EQ;E

Se disuelven 3 partes de la mezcla de'agentes auxiliares indi-

cada en el eaemplp '3 en 1000 partes de agua rse-aﬁade 1 parfe

r"u'/’ s v|~,»~-'-- BT LR

P "20 de Acido acetlcqual 60 %y 0,3 pautes de sulfafo amonlco, 0, 4
»«,u_},-l;"" :
partes de colorante -de couplejo metdllco a partlr de 1 mol de

o

. eromo, 1 mol de colorante C.I. No. 15 710 y ﬂ mol de colorante .
' " C.I. Ho. 18 744,

0,5 partes de colorante D

25 N—N-CHp 1 z
) | , R
B 6C - N=N=C__ C1 :
\,.# o ] .
N C :
. 1 N7 . A .

CH, - " - S '

- ! - 3 - 3 . , ' ’ - 0 -
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a una températura de 60°C y se introduce este baho en un
aparato de teﬁido de bobinas cruzacas que esta cargado con
100 partes de un hilo que consta de 35 partes de poliamida 6
y.65. partes de fibrés de poliacrilenitrilo. Se calienta en
30 minutos a 102%¢ 7 se tine gor 1 hora-a esta temperatura.
ée'obfieneaun hiio tefido de color pardo oSCUro con una ex-

celente solidez &l lavado y al frote.

Ejewplo 2

Se disuelven C,4 partes de#producto e adicibn ue 9 molesc de
bxido etilénico &« oleilawnina, C,5 artes de producto de adi-

cion de 30 moles de dxido etiiénico a una mezcla de 10 partés

-1 -
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de mirisfilaloohol, 30 pértés de palmitialcohol ¥ 60 partes.
de estearilaloohol en 2000 partes de agua y se agrega 1 par
te de doido acético, 1 parte de colorantes C.I, No. 15 707,
0,2 partes de colorantes C.I. No. 18 762, 1 pante de coloran
te ¥, 0,3 partes de colorante D y O,1 parte de colorante E,
asi como 100 partes de tejid6 mizto cuya urdimbre consta de

'PA 6.6 texturado y cuya trama consta de una mezcla de 20

partes de fibras de PA 6.6 y 80 partes de fibras de PAC § se
tifle en una barca de tormiquete por 1 1/2 hors a 98 = 10000.
Se obtiene un tefildo agul marino con excelente igualdad y
sblidéz. ‘ | ' -
Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
aBI‘como la manera de realizaflo gﬁ la prdctica, debe hdcerse
constar queolas digposiciones anteiiormepte indicadas son sus-

ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren

gu principio fundamental.
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REIVINDIGACTONES
1.~ Procedimiento para preparar mezclas de. fibras,
de poliamida y poliacrilonitrilo tefildas en forma .s6lida a la

. abrasidn, don altas solideces a la luz ¥ al mojado, caracte~

rizado porque mezclas de Pibras de poliamida ¥ de poliacrilo- :

'nitrilo se. tratan a emperaturaa- de 90 a 120°C con un baﬁo

acuoso aue’ contiene colorantea complejoa metélicos l 2, con '
teniendo érﬁpos sulfo, colorantes oatidnicoa Ty referido a
1000 partes en peso del bafio una mezcla de 0,1 a 0,5 partes .
en peso‘de un producto de adicién de 7 a 18 moles de oxido _
etildnico a una amina grasa con 16 haata 20 étomos de carbo—
noy O 2 8 1 5 partes en peso de un producto de adicidn de -
20 a 90 moles de Sxido etilénioo a un alcohol graso con 4 a'
20 dtomos de carbono.

2, Proaedimiento segdn 1ls reivindicacidn 1, carae-
terizado porque el bafio contiena adioionalmente 0,1 & 0,5 par— _

tes de una'sal elcalina o de amina de un semiéster de dcido .

gulfurico de un.producto de adiocidn de 4 a 40 moles de éxido
etilénico a alquilfenoles con 6 a 10 gtomos de carbono en la

cadena lateral de aiquilo y/o de un producto de adicién de

" 10 a 80 moles de dxido etilénico a un aloohol graso con 14

a 20 £tomos de carbono.

3¢~ Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 a 2,
caracterizado porque el baflo contiene adicionalmente 1 parte
en peso de un compuesto hidrdxilo, goluble en agua, de bajo
peso molecular. ‘ ‘

4o Procedimiento pars preparar mezclas de fibras
de poliamida y poliacrilonitrilo tefiidas en forma sélida a la
abrasién, tal y como queds sustancialmente deserito en la pre

sente Nenmoria.
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Estu “emoria sonstag de 13 hojas escrites a mdquina

por una s80la cara.

Madrid, e
. HER. 1977
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