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DESCRIPCION

Los tonos azules de colorido intenso, puros
Yy neutros, con gran resistencia a la luz y al decatizado,
no han sido alcanzables hasta ahora en calidad satisfac-
toria sobre los materiales de poliacrilonit;ilo con los
colorantes.que se ofrecen en el mercado. Segfin la clase
de los colorantes, hay que resignarse a los inconvenien-

tes siguientes:

- los colorantes azoicos no dan ninguna tintura azul

que resista al decatizado;

= los colorantes antraquinénicos tienen un poder
insuficiente de estructuracién; con ellos no es
posible lograr tinturas profundas (més de 1/1

de la intensidad del tipo normativo);

-~ los colorantes oxacinicos tienen por lo general

resistencia a la luz sblo moderada.

Tampoco con las mezclas que hoy se ofrecen es
posible superar estos inconvenientes. Asi, por ejemplo,
una mezcla de un colorante oxacinico y un colorante
trifeniimeténico tiene todavia resistencia insuficiente
a la luz, y las mézclas de oxacinas y antragquinonas

presentan por lo general mala estructuracibén todavia.

Ahora se ha descubierto que se consiguen

tonos azules asombrosamente intensos, puros y neutros,
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con gran resistencia a la luz y al decatizado, sobre los
materiales de poliacrilonitrilo, si se emplea una mezcla

de un colorante oxacinico de la f6rmula

y un colorante naftolactimico de la f6érmula

[~ R Rg
5 N~ ®
=
O \cn-oa z©

(2) @

Y

en la relacibn de mezcla de 1:3 a 3:1. En estas f6rmulas:
R1 Yy R2 significan radicales alquflicos de peso

molecular bajo,

R3 significa un radical alquilico de peso
molecular bajo o un radical arilico,
Ry significa hidrégeno o un radical alquilico

de peso molecular bajo,

R5 y R6 significan sendos radicales alquflicos de peso

molecular bajo,
Y significa un &tomo de halSgeno y

X(D significa un anibn.

Los colorantes que se han indicado son cono-

cidos. Los oxacinicos se obtienen, por ejemplo, por los
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procedimientos descritos en la exposicidn de patente
alemana 1.569.604; y los naftolactémicos, segfin la

solicitud de patente suiza n°® 7806/74.

De preferencia se emplea un colorante oxacinico
de la férmula (1) en que R;r Ry, Ry ¥ R4 significa metilo
o, en particular, etilo, ya que estos colorantes son de
muy £4cil asequibilidad. De las naftolactamas de la fSrmula

(2) se prefieren aquellas en las que-Y es un &tomo de

bromo, RS es metilo o etilo y R6 es etilo.

La relacifn de mezcla se elige preferente-
mente tal que la proporcién de colorante naftolactémico

sea de la mitad a los dos tercios.

La mezcla tintdrea de este invento proporciona
sobre los materiales de acrilonitrilo tinturas gque son de
un azul neutro tanto a la luz del dia como con luz arti-
ficial. En este aspecto es supérior la mezcla a los colo-
rantes individuales. La mezcla tiene adem&s buen poder
de estructuracidn y las tinturas son de buena resistencia
a la luz y al decatizado. Por otra parte, ambos colorantes
tienen indices de combinacién semejantes, por lo gque no
se produce duiante la operacidn tiﬁtérea ningGn cambio

de matiz y se obtienen siempre tinturas bien reproducibles.

Las tinturas presentan ademis buenas propieda-
des generales de solidez, como solidez al lavado, al
sudor, a la sublimacién, al arrugamiento, al decatizado,

a la lixiviacidén, al planchado, al frote, a la carboni-
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zacidén, a los 8cidos, al agua, al agua de cloro, al agua
de mar, a la limpieza en seco, a la sobretincifn y a los
disolventes.

La mezcla tintérea de este invento es apta
tanto para la tincién de fibras de poliacrilonitrilo aca-
badas, que pueden hallarse, por ejemplo, en forma de
copos, hilos, tejidos o géneros de punto, como para la
tincién de masa de hilar o para la tincibn en estado
hidratado, es decir, la tincifn, entre la boquilla hila-
dora y el secador, de material de poliacrilonitrilo
hilado en hGmedo. En esta aplicacidn la nueva mezcla se
distingue especialmente por su buena resistencia al
rodaniuro. »

En los ejemplos que siguen, las partes signi-
fican partes en peso, y los porcentajes, porcentajes en

pesc. Las temperaturas estén expresadas en grados centfi-

_grados.
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Ejemplo 1

Se disuelven en 200 partes de agua 0,228

partes del colorante de la férmuld

C

q\
i :L ©®
(H502)2N/O :o B(CgHg), - | 2

Yy 0;35 partes del colorante de la férmula

Br ..

con aéicién de 4 partes de &cido acético al 40 %, 1 parte
de acetato sédico cristalizado y 10 partes de sulfato
s6édico anhidro. En este bafio tintdreo se introducen a 60°
C 100 partes de hilo seco de hebra de poliacrilonitrilo,
se aumenta la temperatura hasta 100° C en el curso de
media hora y se tifie durante una hora a temperatura de
ebullicidn. Luego se enjuaéa bien la tintura y se la
seca.

Se obtiene una tintura azul neutra, de colorido
intenso y s6lida a la luz, que tiene un buen color crepus-

cular y resiste al decatizado.



Ejenplo 2

Se disuelve en dimetilacetamida al 15 % un
polimerizado mixto de poliacrilonitrilo constitufdo por
v o 93 $ de acrilonitrilo y 7 ¢ de acetato de vinilo. El
5e lfquido para hilar se extruye en un bafio de hilatura
constituido por 40 % de dimetilacetamida y 60 % de agua.
A cqntinuacién se estira el cable hilado resultante y
se le descarga de dimetilacetamida por enjuague con agua

caliente y agua fria.

10, Este cable hilado, hGmedo, se tifie por
sumersién en un bafio que se ha ajustado a pH 4,5 con
Scido acético y que contiene por litro de agua 3 g del

. colorante de la férmula
©
a1 ©

15 0

N
(H5C,)N (Cals)y

Yy 6 g del colorante de la férmula '

C H

/25 @
20. N

AN ©

§ 02H4—0H ClL
Bl tiempo de contacto del cable de fibra con el
bafio tintoreo es de 2 segundos. A continuacidn se exprime el

25, liquido tintdreo sobrante y se conduce el cable al secador.

Resulta un cable de fibra tefiido de un azul profundo, con bue~

nas propiedades de solidez.
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. NOTA
Degerito el objeto del presente invento, se declaran
nueves y de propia invencidn las siguientes reivindicaciones
con prioridad de la solicitud de patentes suizas nfms.
9356/75 del LT~T=T5 y 6856/76 del 1-6-T64

1§ Proocedimiento para tefiir materiales de poliacri-
lonitrilo en tonés azules puros Yy neubros, caracterizado
porque se somete el poliaorilonitrilo a tincidn en masa para
hiler, § en forma de fibra de polimorilonitrilo moabada, o en
forma de material de polimcrilomitrilo hilado en himedo, en
un baflo tintdreo que contiene dcido acdtico y, eventualmente,
upa.sal tampdn que comprende ung composicign mixta de un colo-

rante oxaefnico 'de la férmula

N
Rl\ R . (:)
0 . Z/N/@OD\< ;, O
4

y un colorante naftolactdmico de la fdrmuls

R R
- ?_®J<°ZH4‘H > O

(2)

et

b
en la relacidn porcentual de 133 a 3tl; en ouyas £drmulas

Ry ¥ Ry gignifican radiocales alquilicos de peso mole~
cular bajo,
Ry gignifioca un radical alquilico de peso mole~

cular bajo, o un radical arf{lioco,

;4:}% L NS o
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R4 significa hidrégeno o un radicel alquilico
de peso molecular bajo,
R5 ¥ Rg significan sendos radicales alquflicos de peso
molecular bajo,
Y signifioce un 4tomo de haldgeno y

@sigmﬁca un anidn,

2, Procedimiento sogin la reivindicacién 1, carac-
terizado por seleccionarse para su realizacidn un colorante
oxacfnico de ls férmula expuesta en que Ry Ry Ry ¥y Ry sig-
nifican metilo o etilos

3., Procedimiento segin la reivindicacién 1, cerao-
terizado por selecoionarse para su realizacidn un colorante
ngftolactdmico de la férmula expuesta en que Y es un 4tomo de

bromnos

4. Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado por seleccionarse asimismo un colorante naftolacté~
nico de la férmula expuesta en que R5 es metilo o etilo y Ry
es etilo.

5. Procedimiento segin las reivindicacioues 1 a 4,
caracterizado porque en una forma de realizacién preferente
la relacidén de colorante oxaci{nico a colorante naftolactdnico

ge halla entre 1312 y 1ltl.

6e Procedimiento para tefiir materiales de poliocrilow
nitrilo en tonos azules puros y neutros.

Segin se deseribe y reivindica en la presente memo-

i
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ria descriptiva que congta de L0 hojas foliadas y es—
critas e mdquina por una sola carea.

Madrid, a 16 de Julio 1977
Pels
JAIME loerin
P P ]

Firmada: JESUS PICAZO
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