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Esta invencibn se refiere a un procedimiento para la
obtencidn de materiales textiles coloreados, particularmente
aquellos de naturaleza hidrof{lica y especialmente materia-
les textiles celuldsicos.

De acuerdo con la invencién se proveen materiales
textiles hidrofflicos coloreados con un colorante de la fér=~

mula
D= N =N = A7

donde D es el residuo de un componente diazoico o tétrazoico,
A es el residuo de un 6-hidroxipirid-2-ona ligada al puente
azoico en posicidn 5 y que lleva en el &tomo de nitrégeno un
grupo alquilo opcionaimente substitufdo que contiene por lo

menos 5 Atomos de carbono o un grupo alquenilo, alquinilo o

alqueninilo y n es un entero que puede ser de 1 a 2.

De preferencia el colorante se deriva de componentes

de copulacién de la férmula

donde Rl es un 4tomo .de hidrdgeno o un alquilo, cloro, aceﬁa—

mido, benzamido, carbamoflo o un carbamoflo en Nesubstitufdo,
por ejemplo ~CONHBr, o, de preferencia un grupo ciano; R2 es
un grupo alquileo, especlalmente metilo, opcionalmente substi=

tuido con un ftomo de cloreo, un grupo fenilo, opcionalmente
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substitufdo con un grupo alquilo o alcoxilo o un fcido cér-
boxflico o un géupo.de &ster de &cido qarboxflico; oRy vy
Rz conjuntamente con él 4tomo de carbono en las posiciones
3= & 4= del anillo de piridona puede formar un sistema Qe
anillo alicfclico o aromitico de modo que por ejemplo Rl y
R2 conjunﬁamente puede ser un grupo tri- o tetrametileno que
forma con piridona un penteno [ ¢/ o hexeno [ ¢/ pirid-2=ona,
o R1 ¥ R2 pueden formar conjuntamente con los Atomos de car-
bono adyacentes del anillo de piridona un anillo de benceno
gue proporciona una beaz [ﬁé7 pirid=-2=ona; R3 €es un grupo ale
quilo que contiene por lo menos 5 4tomos de carbono, especial=

mente 2teetil hexilo, opcionalmente substitufdo con uno o més

" grupos hidroxilo, amino, amino substitufdo o arilo o un alque=-

nilo, por ejemplo alilo, o un grupo alquinilo o alqueninilo;

y R, es un &tomo de hidrédgeno o un grupo carbamoflo.

4
Como ejemplo de los componentes de copulacién pre~

feridos se menciona en particular la l=(2t-etilhexil)=3=~ciano~
4m~metil~6~hidroxipirid~2~ona.

Se apreciari que los componentes de copulacién y
por lo tanto los colorantes usados en la invencidén pueden
existir en gran cantidad de formas tautdmeras. Sin embargo,
por razones de conveniencia, se mostrari dnicamente una for=
mulacién tautémera, y debe entenderse que estamemoria se rew
laciona con colorantes en cualquierarde sus posibles formas
tautémeras.

Cualquier componente diazoico o tetrazoico adecuado
puede ser utilizado en la invencién incluyendo aquellos deri-
vados de aminas de las series de antraquinona y naftaleno y

de aminas heterocfclicas. Son particularmente dtiles sin em=

bargo, los componentes diazoicos y tetrazoicos derivados de
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gminas de la serie de benceno de modo que D es preferible~
mente un radical fenilo que puede estar substitufdo con uno

o miAs &tomos de cloro o bromo, hidroxileo, ciano, nitro, al=
Quilo, especialmente metilo y etilo, trifluoromebilo, aicoxilo,
especialmente metoxilo y etoxilo, éster de fcido carboxf{lico,
fenilo opcionalmente substitufdo, anilino, benzamido, fenilazo
y grupos fenilazo substitufdos, especialmente metilfenilazo,
nitrofenilazo y anilino fenilazo, o D es un radical divalente
derivado de diaminas de la serie del benceno en gue uno de
los grupos amino puede estar adherido a un substituyente dei
anillo bencénico.

Como ejemplos especf{ficos de aminas adecuadas de la
serie del benceno se mencionan J,5-di-trifluorometil-anilina,
2=trifluorometil=4=cloroanilina, 2-cloroaniliné, 3-cloroanilina,
2,5~dicloroanilina, 2-nitro-4-metoxianilina, 2-metoxi-5=-cloro=
anilina, 2,5-dimetoxi=4~ciancanilina, el Bt!-metoxi-f-etoxietil~
égter de fAcido p-~aminobenzoico, 2~rietoxi=4=benzamido=5~metil—
anilina, 2,5-dimetoxi=~4-benzamidoanilina, 2,5~dietoxi-4~benza-
midoanilina,.3-metoxi-4-aminofenilamina, 242V =dimetil~4,4%~
diaminodifenilamina, 4-metoxi~4'~aminodifenilamina, J-metil-
4~(31-metilfenilazo)anilina, 2,5~dimetoxi~4=(4'!~nitrofenilazo)
anilina, 2-metoxi-4=(2!-nitro-4!'-metilfenilazo)=5-metilanilina,
2-etoxi=4=(p~amino-4'-anilinofenilazo)~5-metilanilina y sulfa=
nilamida.

Como ejemplos especf{ficos de aminas adecuadas de las
series de antraquinona-se mencionan, en p;rticular, Igs la y 2-
aminoanﬁraquinonas.

Los materiales textiles hidrofflicos que se colorean
con 165 colorantes azoicos definidog precedentemente pueden es=

tar en la forma de hilos, fibras o telas hiladas o tejidas. De
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preferencia son materiales textiles celulésicos que incluyen
algodén y materiales celul&sicos regenerados tales como vig-
cosa de razén que puede eétar en mezcla con otros tipos de
materialee tales como materiales sintéticos hidréfugos.

De manera conveniente los materiales textiles sé
colorean fbrmandb los colorantes azoicos in situ en la fibfa.

Asf pues de acuerdo con otra caracterfstica de la
invencifn se provee un procedimiento para la coloracién de
materiales textiles hidroff{licos o uniones de ﬁateriales tex-
tiles hidrofflicos e.hidréfugos, que comprende aplicar al ma-
terial textil una solucidn alcalina de una 6~-hidroxipirid=2-—
ona que llevan en el &tomo de nitrégeno un grupo alquilo op-
cionalmente Substitufdo que contiene por lo menos 5 ftomos de
carbono o un grupo alquenilo, alquinilo o algueninilo y a con=-
tinnacidén se copula la piridona con un componente diazoico o
tetrazoico.

Las piridonas preferidas y componentes diazoicos o
tetrazoicos usados en el procedimiento son aquellos ya defi~
nidos en lo que precede.

Cualquier £lcali que tiene un efecto solubilizante
en la hidroxi-piridona puede ser utilizado en el procedimiento
de la invemncién, por ejemplo, hidrdxido de sodio, carbonato de

sodio o acetato de sodio o las sales de potasio equivalentes

‘que proporcionarin la sal metalizada alcalina soluble de

hidroxipiridona. La soluci6n alcalina puede aplicarse al ma-
terial textil por cualquier técnica conocida, por ejemplo,
por ‘estampado" wel material en solucidn caliente que puede
conténer también aditivos que ayudan a la impregnacién tal
como los agentes humectantes comunmente utilizados.

Opcionalmente el material impregnado se seca antes
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?e ser tratado con una solucién, suspenéién o pasta del com-
ponente diazoico o tetrazoico que se halla en la forma de una
sal estable tal como en complejo con cloruro de cinc. Si, por
ejemplo, el material debe ser completamente coloreado en una
tonalidad el secado puede resultar innecesario antes de que
el material impregnado se sumerga en una solucidn diazoicé o
tetrazoiéa. Si,sin embargo, el material debe ser imprimido en
una o més tonalidades usando una pasta diazoica o tetrazoica,
se prefiere el presecado del material.

En otra realizacién del procedimiento el componentg
diazoico o tetrazoico puede convertirse primera a un derivado
estable tal como un combuesto de diazoamino que puede aplicar-
se a un material textil en mezcla con el componente de copula-
cibén, generindose luego el colorante in situ én el material-
por un tratamiento aéidico subsiguiente 6 pof tratamiento con
vapof neutro.

En otra realizacién del procedimiento se aplica la
piridona en conjuncidn con nitrito de §6dio, generindose am~
bos el diazo o tetrazo y el coiorante in _situ en el material
por aplicacién del precursor de amina acidificada.

Cuando la pirid=-2-ona tiene un grupo carbamoflo en
posicién 5, la reaccién de copulacidn ocurre mis lentamente
que con ia correspondiente pirid-2-ona en la que la posicidn
5 esti insubstitufda, tal como se esperaria.

| Finalmente, lelmaterial coloreado se seca y se le
aplica usualmente un tratamiento de clarifiqaciGn en agua pa=-
ra eliminar el colorante suelto de la superficie del material.
| Los componentes de copulacién de la piridona pueden

obtenerse en sf mismosmediante una cantidad de métodos tal

como se han desgcripto, por ejemplo en "Compuestos heterocfcli=
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tos - Piridina & sus derivados - Parte 3" que {u.é dditada por
Klingsberg y publicada por Interscience Publishers en 1962.
Entre los métodos tfpicos se incluyen por ejemplo (i) conden-
sar conjuntamente compuestos de la férmula R2000H2000 aiqﬁilo
y Rlcn2006 alquilo en presencia de una amina de la férmula
R3—NH2; (ii) ciclizacién de una glutaconamida‘aﬁ-disubstitui-
da de laffrmula

R

alquil—OOC.Csz?C, CONHR3

2

que se obtiene por condensacidn conjuntamente en presencia de
un compuesto de catalizacién bisico de la férmula RZCOCHzcoo

alquil y R,CH,CONHR,; o (iii) ciclizacidén de una glutaconamida

1v%2 3
af~disubstitufda de la f8rmula
i‘l
R NHCOCHZ?= . C00=-alquilo que se obtiene

3

Ry

condensando conjuntamente compuestos de la férmula RZCOCHZCONHR3
y RlCH2C00 alquilo. Se preparan de manera conveniente mediante
el procedimiento descripto en nuestra'solicitud briténica co-
pendiente N° 46360/75.

Las benz[f§7 pirid-2-onas pueden prepararse conden=
sando anhidrido homoft4lico con una amina y penteno o hexeno
[¢_7pirid=2=onas haciendo reaccionar conjuntamente 2-carboetoxi
ciclopentanona o hexanona, etilcianoacetato y una amina segui=
do por hidrélisis. Las Smcarbamoil pirid-2-onas se preparan
hidrolizando parcialmente el derivado S—ciaﬁo.

Los componentes diazoicos o tetrazoicos usados en
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Ia invencidén pueden obtenerse répidamente por técnicas convenw=
cionales bien conocidas para la diazoacidén y tetraazoacién dc
aminas primarias del tipo antes definido. Usualmente se forma
primero una sal de clorhidrato de la amina y se agrega luego
nitrito de sodio en presencia de un exceso de &cido clorhfdri~-
co a baja temperatura. Generalmente estos componentes son ines-
tables y se preparan inmediatamente antes de su uso. Sin embar-
go, pueden estabilizarse tal como se ha mencionado previamente-
y en realidad los componentes diazoicos o tetrazoicos estabi-
lizados en forma de polvos son comercialmente asequibles.

La invenciéi provee una gama de materiales textiles
coloréados y ademfs una amplia gama de materiales textiles co-
loreados pueden prepararse a partir de un componente de ocopu-
lacidn de piridona @nico. Asf, por ejemplo, habiéndose impreg-
nado una longitud de tela con la piridona seleccionada, puede
luego imprimirse con diferentes componentes diazoicos.o tetra-
zoicos generando por consiguiente una variedad de colores en
la misma longitud de tela. El procedimiento de la invencién
es particularmente dtil para la coloracién de algodén merceri=
zado, y no mercerizado y caustificado y de viscosa de rayén
caustificado y no caustificado.

Los colorantes de ia invencidén pueden usarse en com=
binacién con otros colorantes para proporcionar una gama adn
mfs amplia de tonalidades; por ejemplo, al tefiir materides
celulésicos puede aplicarse un precursor de ftalocianina con=-
jurb.mante zon el compcnenis i ascico o tatrazoiéo modificande
ia tonalidad del colorante de piridona resultante.

Los colorantes de 1a'invenci6n tifien también materia=
les hidréfugos, tales como poliamida sintética, triacetato ce=-

Luldsico y materiales de poliéster. Esto puede usarse con ven=-
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taja en el tefiido de uniones de materiales hidrofflicos e
hidréfugos, por ejemplo 50:50, 67:33 y 86:20 de tela de
poliéster/algodén. El tefiido puede llevarse a cabo por cual=
quiera de los procedimientos antes descriptos excepto que‘des- !
pués de la generacién del colorante en la fibra, el material
coloreado se seca y luego se somete a un tratamiento de fija~ -
cidn como por ejemplo, termofijacién por calor seco, vapor a
altas tempgraturas o vapor con presién para'"fijarﬂ el pigmento
sobre las fibras hidrdfugas. Luego se somete el maﬁeriél a un
tratamiento de clarificacién con agﬁa de la manera normal. Asf
uno o m&s de los coloranes de la invencién generalos de una
o mis piridonas puede utilizarge pafa tefiir ambos componentes
de una tela mixta. Alternativamente, los colorantes de la in-
vencién pueden utilizarse en combinacidn con otros colorantes
més comunmepte usados para el tefiido de materiales hidréfugos
que pueden ser otros tintes de piridona de tipo azoico. Ast,
por ejemplo,.una f=hidroxipirid=-2=~ona que tiene un substituyen-
te N-alquilb que contiene por lo menos 5 Etomqs de carbono pue=~
de utilizarse en combinacién con una 6~hidroxipirid-2-ona que
tiene un substituyente N~alquilo, de peso molecular inferior,
formande 8sta @ltima colorantes ﬁ&s répidamente sublimables
que exhiben una gran afinidad con las fibras hidréfugas.

La invencién se ilustra pero no se limita mediante
los siguientes ejemplos en los que las partes y porcent;jes
se dan en peso. 7 - 7

Se estampa material de algodén mercerizado en una so=
lucidn caliente gue comprende 20 partes de l-(2!'-etilhexil)-3-

ciano=4~metil~6=~hidrogipirid-2~ona, 20 partes de acetato de

sodio cristalino y 1000 partes de agua, y se seca.
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- Se prepara una pasta de impresidn diazoica o tetra-
zoica a partir de una mezcla que comprende 40 partes de una
de las aminas diazoadas o tetrazoadas enumeradas a continua—
¢ién, y 500 partes de una pasta él 3% de "Indalca PA/L" (mar=-
ca Registrada) que.es un agente espesanté de manogalactano
obtenido a partir de Cesalpinia Spa, Italia, e incluye 45 par=
tes de Acido ac$tico al 40% que se completaré 1000 paftesrcon:
agua fria.

El material textil estampado se imprime luego con
la pasta de impresidn y se seca y se lava. EL color del es=
tampado obtenido se indica mis abajo con la amina en particu-

lar utilizada en la preparacién de la pasta de impresidn.

Amina Color de Tinte Obtenido
3, 5=di~trifluorometil anilina amarillo verdoso brillante
2~trifluorometil=~4~cloroanilina amarillo liméa
2=cloroanilina amarillo mediano o
3=cloroanilina ' ) amarillo 1im8n |
2,5=~dicloroanilina : amarillo limén
l~amincantraquinona . 4 . émarillo hediano
2-nitro-4~-metoxianilina : ;marillo dorado I
z-metoxi—sécloroanilina ) anaranjado
2 45~dimetoxi~=4~cianoanilina anaranjado parduzco
3=metileq~(3t-metilfenilazo)anilina : rojo
2-metoxi-4—bénzamido-S-metilanilina o rojo
2,5=dimetoxi—4=benzamido anilina - . rubf

2 ,5=dietoxi~4~benzamido anilina : "

brillante

252 =dimetil~4,4twdiaminodifenilami~
na_ ) - azul marino rojizo -

4=metoxi=4teaminodifenilamina B ] n
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2-metoxi-4-(2'-nitro-4'-metilfenilazo)- marrédn tostado
S-metilanilina
2-etoxi-4-(gramino-4'-anilinofenilazo)- negro
s=metilanilinas
EJEMPLO 2 - 3

Material de algodén mercerizado se imprime con color
mediante el m&todo descripto en el ejemplo 1 excepto'que se usa
1-alil=3=ciano~4=metil=6~hidroxipirid-2-ona en lugarr de la
1-(2'-etilhexil)-3-ciano~4—metil-6-hidroxipirid-2-ona. Las

aminas utilizadas en la preparaci&n de las pastas de impre-

gifn y el color de la impresién en particular obtenida son las

siguientes:

Amina Color de Tinte Obtenido
2~cloroanilina amarillo
2,5~dicloroanilina . amarillo
2etrifluorometil=4~cloroanilina , amarillo
3,S-di-trifiuorometilanilina amarillo verdoso
2mmetoxi=4=benzamido~5-metilanilina rojo
2-matoxi-4-(2'-nitro—4'-metilfenilazo)- marrdn tostado

r-metilanilina
3imetoxi-4—aminodifenilamina violeta brillante
4;metoxi~4!-aminbdifenilamina violeta
2}2'-dimetil-4,4'-diaminodifeniiamina azul marino

3,31 ~dimetoxi=4,4'~diaminodifenil marrén profundo
. chocolate

EJEMPLOS 3 a §

Un material tejido de 67:33 de polidster/algodén,
re pgtampa er una solucidén caliente que comprende:

20 partes de una de las piridonas o mezclas de piri-
donas tabuladas més abajo:

20 partes de acetato de sodio cristalino; ¥y

1000 partes de agua;
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yv. luege se seca.

Una pasta de impresién diazoica o tetrazoica se
prepara a paftir_de una mezcla que comprende

40 partes de una de las aminas diazoadas o tetrazoa-

5 das tabuladas més sbajo; y

600 partes de una pasta al 9% de "Indalca PA/3"

(Marca Registrada) que es un ‘agente espesante de

manofalactano obtenido en Cesalpinia Spa, Ttalia,

e incluye 5 partes de ﬁcido acético glacial, que se

10 completa con 1000 partes de agua fria.

La tela estampada se imppime con la pasta de impre-
sién, se seca y ya sea (i) en los Ejemplos 3 y 4 se termofija
durante 60 segundos a 210°C; o (ii) en el ejemplo 5 se coloca
en unaVCaldera de alta temperatura durante 6 minutos a 180°C;

15 antes de lavarse finalmente.

El color del estampado obtenido se'inqica en la ta-

blarsgguiente para cada piridona o mezcla de piridonas con la

amina particular utilizada para la prepgracién de 1la pasta de

impresidn.
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Piridona

2~cloro=-
anilina

2,5~-di-
metoxi=4=-

cianoanilinalisfanil
amina

J-metoxi=~
{=amino—

1-(2'-etilhexil)=3=
ciano=4-netil=06~
hidroxipirid—2—-ona

amarillo

anaranjado

MRS

violeta

50:50 mezcla de 1=
alil=3=ciano=4=
metil=6~hidroxi-
pirid=2-ona

Y

1-(27-etilhexil }=3-
ciano=4-metil—6-
hidroxipirid~2-ona

67:33 mezcla de
1-3-buti1—3—ciano-
4=-metili-6-hidroxi-
pirid-2~ona

¥y

1-(2t'~etilhexil)-3~
ciano~-4-metil—-06-
hidroxipirid-2-ona

Descrita suficientemente la naturaleza del

invento, asf{ como la manera de realizarse en la préctica,

debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son suscepéibles de modificaciones de detalle en

cuanto no alteren su principio fundamental.
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1.~ Procedimiento para la obtencibn de ma-

. geriales textiles hidrofilicos coloreados, o uniones de ma-

teriales textiles hidrofilicos o nidrdfugos con un coloramte
de férmula

D/ N=N-4a,

en donde D es el residuo de un componente diazoico o tetra-
azoico, A es el residuo de una 6~hidroxipirid-2-ona ligada al
puente azoico en posicién 5 y que lleva en el Stomo de nitrd-
geno un grupo alquilo opcionalmente sustituido que contiene
por lo menos 5 &tomos de carbono o un grupo alquenilo, alqui-
pilo o alqueninilo y n es un entero que puede ser de 1 6§ 2,
caracterizado porque comprende aplicar al material textil una
solucidn alcalina de una g~hidroxipirid-2-ona que lleva.en el
Stomo de nitrbgeno un grupo alquilo opcionalmente sustituido
que contiene por 1o menos 5 &tomos de carbono © un grupo
alquenilo, alquinilo o alqueninilo y a continuacién copular
la piridéna con wn componente diazoico o tetrazoico.

Q¢ Procedimiento segfin la reivindicacibn
1, caracterizado porque el colorante se deriva del compo-
pente de cqpulaci6n de la fbérmula

R.
r4
R4 l N Rl
HO T (1]
R
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donde Rl es un &tomo de hidrbgenc o un grupo alquilo, ciano,
cloro, acetamido, benzamido, carbamoilo o carbamoilo N-susti-
tuido; R2 es un grupo alquilo opcionalmente sustituido éoﬁ

un &tomo de cloro, un grupo fenilo, opcionalmente sustituido
con un alquilo o un grupo alcoxilo, o un &cido carboxflico o

wn grupo de &ster de &cido carboxilico; & R, ¥ R, conjuntamente
con los &tomos de carbono en las posiciones 3= y 4= del ani-
1lo de piridona pueden formar un sistema de amillo alicfclico

o aromitico; R3 es un grupo alquilo que contiene por lo me-

nos 5 &tomos de carbono opcionalmente sustituido com uno o

més grupos hidroxilo, amino, o amino sustituido o arilo o un

grupo alquenilo, alquinilo o alqueninilo; y R4 es un &tomo

de hidrdgeno o un grupo carbamoilo.

3.~ Procedimiento seglm la reivindicacién
2, caracterizado porque RS es 2'=etilhexilo.

4.~ Procedimiento segfm la reivindicacibn

2, caracterizado porque R3 es alilo.

Se= Procedimiento segfn la reivindicacién
1, caracterizado porque el colorante se deriva de 1-(2'-
etilhexil)=~3=-ciano-4~metil=6~hidroxipirid-2-ona.

6.- Procedimiento segln cualquiera de las
reivindicaciones anferiores, caracterizado porque D es un ra=-
dical fenilo opcionalmente sustituido con uno o més &tomos
de cloro o bromo, hidroxilo.‘ciano. nitro, aiquilo. trifluoro-
metilo, alcoxi, &ster de &cido carboxilico, fenilo opcional-
mente sustituido, anilino, benzamido, grupos fenilazo y
fenilazo sustituido, o D es un radical divalente derivado de
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diaminas de la serie del benceno en las que uno de los gru-
pos amino esti adherido opcionalmente al sustituyente del anillo"

de benceno.

7.= Procedimiento segln la reivindicacibn
1, caracterizado porque el componente diazoico o tetrazoico
esth en 1a forma de un derivado estable que puede aplicarse al
material textil en mezcla con el componente de copulacidn ge-
nerindose luego el colorante in situ en el material por un
tratamiento acidico subsiguiente o por vaporizacibn neutral.

8,- Procedimiento segﬁﬁ'la reivindicacibn
1, caracterizado porque la piridona se aplica en conjuncidn
con nitrito de sodio, generéndose ambos el componente diazoico
o tetrazoico y el colorante in situ en el material por apli-
cacién de un precursor de amina acidificada.

9.~ Procedimiento seglin cualquiera de las
peivindicaciones 1, 7 w 8, caracterizado porque el material
textil hidrofilico es un material celulbsico.

7 10.~ Procedimiento seglin cualquiera de las
reivindicaciones 1, 7 u 8, caracterizado porque la unidn es
50:50, 67:33 § 80:20 de telas de poliéster/algodbn.

11.~ Procedimiento para la obtencibén de ma-
teriales textiles hidrofflicos coloreados, tal y como queda

sustancialmente descrito en la presente Memoria.

BEsta Memoria comsta de 15 hojas escritas

a miquina por una sola carae. - 3 SET. 105"
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