Mi:~ 10 DE INDUSTRIA [ @ Al
REGISTRO UE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL : ES@OD T 452,324 ©
- @ FECHA DE PRESENTAGION
11.10.76

PATENTE DE INVENCION

ESPANA

. PRIORIDADES:

@NUMERO . @ FECHA ) @ PAIS
633%.239 19.11.75 _ ' EE.UU.

e

‘47) FECHA DE PUBLICIDAD @CLASIFICACION INTERNACIONAL PATENTE DE LA QUE ES DIVISIONARIA

DocP

@TITULO DE LA INVENCION

"UN PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA TEFIR FIBRAS TEXTILES DX ALGODON
‘O DE CELULOGA REGENERADA"

@ BOLICITANTE (8}

OLIN CORPORATION ’ (USSK 633%.239)

DOMICILIO DEL SOLICITANTE

275 w:Lchester Avenue, New :Idven, Connecticut 06504, m:Lados
Unidos de América. _

. @ INVENTOR (ES}

Richard Lyman Doerr

@ TITUL'AR (ES)

@ REPRESENTANTE

D. ALBERTO DE ELZABURU MARQUEZ (P.- 64.067)

UNE A-4 MOD, 3106 ' - UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA

BAD ORIGINAL

. IFG



Pc"‘ 64’-067

\n

fot
(3]

30

“feriforme de lo: apa
£

Hojn n\’u.n. 2 .0.8.10.6

Z1 presente invento ce refiere a la téénica de
tediir tejidos con tintes de tina o al azufre. Nde parti-
culermente, el invento re refiere a nuevas composiciones
¥ 2l emvleo de ectars compnoricione: en un procedimienﬁo
e jorado vara oxidar tintes de tina o al azufre que es-
tén nresenter en formm reducida sobre una tela o tejido
con el fin de deserrollar :y:-uejorar las caracteriesticas
¥ solider del color ¥ retardarﬁia corrosidn de tivo cra-

ratos eunleados en las bperaciones
cde fijacidn. ifs verticuleruente, el invento imvlica una
nusva composicidin cuc commrende une solucidn acuosa que
conticne: (&) uns 21 bromato o yoéato soluble en agua;
(b) una sal vensdsto coluble on czussy y (e) un nitrato

soluble en sgus e imnlics el ewnlec ds lo couposicidn en

i)

31 orocediziento de oxidescidn.,

It

- 7f una ordctics convencionsl anlicar un tinte

-

&4

6]
ck

ins o el azufre 2 uas tele y & continuacidén poner en
contzevo el tinte enr su Toram reducida o leuco con un a-
gente oridente odecusdc nars fijer el misno sobre la te-
1a. Se han eavnleadc o sugerido un ndnero de agenbes oxi-
dentes en la téemice de tefiido pera oxider y por lo tan-
to fijar los tintes de tina o al azufre. De los oxidan-—
tes analizados a continuacidén, colauente el crowo y dci-
do han sido empleados zunliamente 2 ercala comercisl. E1
2gente oxidénte tradicional vera los tintes de bina y al
azufre ec una,mezclé de dicromato de sodio y decido acdtbi-

-

co, denouinada general ente "cromo y deido". La desventa-
ja vrincipal de em»lear crowmo y #cido es aue produce con-
tewinacidn de metalss nesados en las corrientes del e~

fluente. Debido al creciente control gubernamentsl sobre
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dichos eflue: ter, los ususrics se ven forzedos = linoisr
diches corrienter de efluentes o a inberrwavir compleba-
mente el empleo de cromo y dcido. Como resultado, el di-
cromato de t£odio pierde rdpidamente su nosicidn de orefe-
rencia en la industris del +tefido,

Aungue el tratzmiento con cromo y deido 1mnar~
te generaluente ca Cucri icag excelentes de color y so-

lidez de color a los teji@os en los que se emplea, tiene

ciertar desventajar adeuds del problema de conbaminscidn

o &

ado. Los tejldoe tratados con cromo y dcido ge-
neraluente no son fdeilusute rehumcctzbles v esto necesi-
ta el eanleo de azentes unectontes en oporaciones de scon-]

bado rubsisulentes. ma bidn el oromo residusl es &iF:

de eliuinsl de log tejiics reauiridndocse »or lo tanto un

lratenicnto de enjebon~’c antes de cus sz comnleis el nro-
ceno, encontrar zgznser adecuados gus sustituyan cro-

N0y ﬁoido,rla icndustriz del teillido 1= vuelto g los oxi-
Gawbes cue contiencn halé;enos.,Por e¢jieunlo, la nzgtente
de BIT.UU. n? 2,382.188 ¢e Vicent y otros, decorive.y rei-
vindice el eapleo de clorito de sodio como oxidante pera
lou tinftes de tina o al azufre, Sin v.brnr'g,o, el clorito

de sodio no ha conseguicdo aceptacidn comercial principal-

o

1~

n

)

mente debido a que se lemostrado que el clorito de so-
dio no oxida o fija algunos de log tinmtes de Hina o'mu—
chos tintes aliazufre en un gredo comercicslmente acepla-
ble.,

Le natente de 27.UU. 3,716,325 enzeiia el eupleo
de una solucidn acuose de bromibo de'sodio couo oxidante
para los tintes al azufre. Bl browmito de sodio ha encon-

trado wucha meyor aceptzcidn aque el clorito de sodio de-
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10 e que er sustencislmente nds eficaz vara
Ljar tintesr de tina y al asufre que el clorito de so-
dio. Sin embargo, el brounito de scdio reacciona con la
celuloza originando un consuno indessadoe de oxidante.
Taabidn, el brouito de rodio puede emnlearse
20lo en condicione:r zlezlinne que tiende a hacer desfe-

Ziir los tintes.

(o)

La. patente de ZE.UJ. 3.7/5.047 describe que
ntes al azufre una
solucidn zcuona fcide de yodmsto de sodio o notasio. Sin
e:bafgo, ni los yodator ni loc bromastos son eficaces na-
rag oxider todos los tinter de tine o al azufre y esto es
una seria desventeja en uns oacracién de tefildo comer-

0 @mnleo conodeids Ge los brouator o
veGztos wue deseritc en 1z netente britdnica 657.273 que
se‘refiere a2 un matode de artanmur Hscta con dsteres de
dcido sulfdrico de tinter de tins lesuco wor el mébodo de
derarrollo de vajor. inz paita gquo conticne el dster del

deido gulftirico de un tinte e tine leuco, un disgrega-—

-

dor dcido, un bromweto, un venadato y ofros varios ingre-
dientes se aplicd nrimero a una telas. Decpués de la apli-
cacidn, la tela ee tretd con vanor con el fin de liberar
el dcido del dster y liberar el tinte de tina leuco. éuag
do e liberd el tinte de tina leuco, se oxidd por el va-
por y los oxidantes prerantes en la pasta. Esta patente
ensefla él ertawmsado con vasta en lugar de una oxidaciéﬁ'
con una solucién oxidente acuosa ¥ sélo por esta razmén
es un procediniento comercialuente inaceptable.

Se describe en la golicitud de patente de EE.

UU. cde.continuacidn en parte pendiente e 468.703, pre-
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sentadz ol 10 de Mayo de 1.974, vor el inventor de la vre-
gente, oue la eficacie de loo brometos y yodstos se mejo-
ra rustancialmente enplezndo una sal vanadato junto con
hromatos o yodatos en una.sblucidn oxidante acuosa. Ac-
tualunente se ha descubierto gue la corrosidn de los apa-
ratos de las operaciones de Tfijacidn pusde retardarse

ustancialuente por ls inclusidn de una sal nitrato en

ErS

la solucidn oxidante wcuosz. De acusrdo con este descu-

briniento se proporciona unz mejora. en el vrocedimiento

para oxidar tintes de tins o el azufre vresentes en for-
ms reducida sobre fibras vextiles de =2l1goddn o de celulo-
ga regenerada nor el nusve nrocedimiento ¥y con la nueva
commoricidn el srecents invento. ‘

De acuerdo con 1z: etanas seguides generaluente
cuzndoe se tifle con un Hinvs de tins o »l azulre, se apli-
ce uﬁ teno desezdo Ge Tinte s unae tels odecuada. Rl tin-
e nuede tratarse prsviasants con wr cfente reductor an-—

ter de 1a anlicacidn o ls tels 0 desvuds de la enlicacidn

c
sero. cnter de la etape de oxidacidn. Zete etepa de reduc-
cidn pusde rsalizarse 1or'cuglquiera Ge lom nediog cono-—
cidos, por cjeunlo, nssando el lejido tefiido a través de
unz solucidn acuora de un agenbte reductor apropisdo tal
como hidrosulfito de sodio o sulfuro de sodio. EL propd-
sito de la etapa de reduceidn es cénvertir el binte a su
forma reduciaa?oJieuco ¥ por lo tanto solubilizar comple-
tanente el tinte con el fin de hacer mdxime la venetra-
cidn en el tejido.
Despuds de la reduccidn, el tejido se somete

zeneralmente a uno o nds lavados con agua para eliminar

el tinte en exceso y el agente reductor sin reacciloner.
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nor verios lavaedos adicionzles, secado y obras etapas de
acabadordeéeablesa‘ ,

El presente invento se dirige 2 una uejora en
la etapa de oxidacidn del vrocedimiento antes descrito

-

in de la etapa de oxidaciébn es al

+h

de modo general. Bl
menos doble. Prlﬂero, la oxidacidn derarrolla el color

gel tinte wvuesto que el color 551 tinfe reducido es por
1o génefél sustancialmente diferente del color del tinte

oxidado. ¢egundo, re reoulere le oridecidn completa con

el fin de hacer méxing lavado de la sela

]
m
™
Q
—
.
o
@
N
m
=
—

giiida. Le eficacis del oxidente en le etana de oxidacidn

'

ce eritiez en el nrocadiniento de teliido “umesgto que el

«

color finzl de lz tels cewenderd ds lz eyor werte del
srado de oxidacidn. Jt,l.snoo un oridente adecuado, se e-
vitan ajus costosos <e color.

n el »resente »nrocediziento, cozc en lz técni-
e Sﬁterior fe emnlez uns qolucién scuoss de un agente
oxidente como bafio oxidenie y lu tels teilda, con el tin~
te en forma reducidz scbrs ella, se vpasa a su través o
de oftro modo se vone en contacto con la solucidn acuosa
del aszente oxidante. Sin eubargo, de acuerdo con el pre-
sente invento, la solucidn scuosa del agente oxidante ‘con-
tiene un oy1dante de bromato o yodato as I como una sal
vanedeto que Tunc¢onq couo catalizador en la oxidacibn ¥y
un nitrato que acLua cono un innibidor de la corrosiénm.

En las comnosiclones del vresente invento, el
oxidante es una sal broumeto o yodato soluble en agua y
los otros dos componentes esenciales son una sal vanadato

soluble en agua y una s2l nitrato soluble en agua. Como
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ge emnlesn en esla neoria, lzg eXpresiones Ysoluble en
égua" y "reles solubles en agua' e refieren tanto a sa-
les inorgdnices como = sales orgénicas que son-solubles;
en soluciones oridantes acuosas e incluyen sales de ue-
tales alcalinotérreos, sales de metales alcalinos, sales
de snonio, y sus equivalentes, asi comoc sales orgénidas
+$al como sales de dietznolanine y similares. Desde el
vunto de vista econdénico, son desezbles las sales de me-
lae seles de awonlo. Se wrefieren les sales de nmetales
alcalinos y -las sales ce amonio, ecnecialmente las sales
de sodio, potesio y aonlo.

Zn el nrocediciento del presente invento, los
brouases o yodatos, uvilizados couo oxidantes en una S0~
lucidn mcuoge, ce ennlean on concentraclones desde &pro-—

xincdamente 0,01 & snrorimadsmente 10% en neco, Se vre—
b i - 2

(0]

[N

]

]

®

5
i
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fisre eunlesr bajzs concentracioners dentro de est
valo en interéds de la economis vy nor lo tanbo eg nreferi-
bls una concentracidén de aprovimecamente 0,01 a avroxime-—
danente 5% en peso. Adexnds de acuerdo con el presente in-
vento, btawbién se emnlea un venadato en la solucidn oxi-
dente acuosa. Le s=2l vanadato ce emplea nreferiblemente
en centidades nds vequediss que el oxidente y a una con-
centracién en el intervalo de aproximadamente 0,005 a a~
proximadamente 5% en peso, pﬁede etolearse nreferiblemen-—
te désde aprovimedamente 0,01 a eproximedamente 2%. La
cenbtidad de vanadato »uede bararse tauabidn en la cantided
de oxidante empleado =i se desea.y, cuando asi se mide,
une relacidn en veso adecuade de oxidante a vanadabto es

desde 1:1 a 100:1, oreferiblemente l:1l a 25:1. Aunque
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Bl recanismo de 2ccidn de la sal vanadato en
las caracteristicas oxvidantes de la solucidén oxidante
cuendo se refiere a tintes de tinz o al azufre no es co-
nocido actualmente. Se~ cualzf¥?re el mecenismo, la pre-

sencia’de vanadeto en la solucidn oxidante potencia el

‘efecto oxidante de lz solucibn sobre los tintes de tins

0 a2l azufre couo re umuestra en los ejemplos que se scom-

ko)

ailen. mxtraiamente sin eabargo, este efecto potencizdor
no aumentz sustancialuente el efecto oxidente de los clo-
ratos en un inmbervele de pll adecuzds »ara la mayoria de

loz procedimientos dc Felido. isi los cloratos permane-

cenu inadecuados neéra cusleo al wenos con los tintes que
han sido enseyados. Tanbidn re hz cbservado que el vana—

ato noe votencia el efecto de los brozitos ¥ cloritos de
12 técnice anbterior en los tiuntes oxidsntes de tine o ai
azuire. -

Adeads del bromato o yodato oxidante seleccio-
nado y de los componentes de vanzdato, las nuevas compo-
iciones del presente invento contienen un componenﬁe in~
hibidor de la corrogidén en la solucidn acuosa que es o
nitrato. En la solucibn el nitrato actda como wn inhibi-
dor de la corrosidn cuendo e ewplez en los aparatos de

operaciones de fijacidn, por ejemnlo, en equipos de acero

“inoxidable, y es narticularmente ventajoso en inhibir la

corrosidn de tipo crateriforme. En general, la cantidad
de nitrato emvleada nuede besarse en el peso-total de la

solucidn acuosa y en genseral se eunlea decde aproximada-
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»

zente 0,05 nasta anroxinadamente 1C%, nreferiblewente
decde C,1 a aproxinmcGenxenie 5: de nitrato en peso de la
solucidn. '

Zn le préctica del presente invenbto, como en
la técnica anterior ec deseable que la solucidn oxidan-—
te sea ligeramente écida. Bl grado deseado de aoidez'sc

proporeiona preferibleiiente ubilizanio una cantidad ade-

ot

cuada de dcido acético en. el bafio oxidante como es bien

1 wiswno, no tiene ua efecto oxideaubte evidenbe como ge
miestra en los ejemplos que se acowmmaien. Evidentemente,

nocrian tarbidn eunlearse otros 4cidos ddbiles ¥ varios

en exceso puesto gque -uede merjudicer & los tcjidos. Por
ejennlo, nc es deseable utilizar un oH menor que aproxi-
weczuente 3 ni weyor cue aovroxinedanente 6 y se nrefiere

un pHi desde anroxinsdc.uente 3 & avroxinzdanente 4.

Le solucidn oxidente ,acuosa del presente inven-

ada actualaente por los tintoreros. Las temperaturas uds
adecuadas verian derde avroximedemente 162C hasta aproxi-
madaﬁente 962C o asf y pueden emplearse preferiblemente
desde 24 e eproxiumadzmente 942C. Con %élas que son‘meﬁos
suéceptiblegﬂa la coloraciébn, por ejeﬁplo nylon, acrili-
cas y acetato @ecelulosa, se prefiere utilizar la solu-
cién de oxidacién a une teaperstura en la parbe superior
dei intervalo preferido, por ejemrlo desde aproximadamnen-
te 602C haste eproxinedsmente 9490, .
E1 procedimiento del prerente invento puede em-

plearse en la fijacidn de tinbes de tina o al azufre que
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son bien conocidos nara los expertos en la técnica. Sin
embargo con fines de ilustracién, los tintes de tina ade-
cuados ‘incluyen pero no estdn limitados é Vat'Orange 15
(C.I. 69025), Vat Green 1 (C.I. 59825), Vat Red 1 (C.I.
73360), Vat Violet 13 (C.I. 68700), Vat Blue 20 (C.I.
59800), Vat Yellow 13 (C.I. 65425), Los tintes al azufre
similarmente adecuados incluyen pero no estdn limitados

a Sulfir Yellow 2 (C.I. 53120), Sulfur Red 10 (C.I.

'53228),"Sulfur Blue 7 (C.I. 53440), Sulfur Green 2 (C.I.

53571), Sulfur Brown 10 (C.I. 53055), y Sulfur Rlack 2
(C.I..53195)w Los c6digos de color dados entre parénte-
gis indicen nairones Hara los coloreé recogidos en "CO—~
LCTR IEDEM, Segundz zZdieidn, suplemsnto 1973, publica-

la nor Thne Socliety of Dyers =nd Colourists, Yorkshire,

- Tl pnrocedimziento vy couapozicidén del presente in-
vento puede euplesree nara el teiido de todos_los teji~
dos qua son suscentivles de colorszcidn vor tinter de ti-
ne o al azufre. Por ejemnlo, el alsoddn y la celulosa re-
generada son log materieles textiles principales sobre
los que ce emplean generalmente los tintes de tina o al
azufre. Sin ewbargo, puede emplearss cualquier tejido
que tenga slgoddn o celulora regenerada en combinacidn
con fibras que no son fdcilmente tefiidas con tintes de
tina o al azufre =i la parte de algoddn o la celulosa re-—
generaca del tejido'constituye més que uné pequefia parte,
por ejemnlo, mds del 20¢ de las fibvres presentes:en la
tela. Les telas de algoddn/volidster, por ejemplo, bie-
nen generalmente 2lrededor de 25 a 50% de algoddén y pue-

den teflirse adecuadamente con los tintes de tina o al
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con 2ls0dén o celulosa regenerada pueden tambidn tefiirse
con tintes de tina o =21 aszufre, por ejemplo, CHEMSTRAID'S
ACRILON(R) y Dow's Zeohran(ﬂ). Tinelumente, pueden tefilrse
con estog tintes el nylon o rus combinaciones con otres
fibras cusceptibles, Por lo tanto se prefiere utilizar
tejidos de algoddn o celulosa regeneradz o combinaciones

de fibrac en las que el algoddn o la celulosa regenerada

EL procediuiento del prerente invento es apli-
cable el tefiido de las fibres antes identificadas o com-
binaciones de fibres independiente-eqse de la formd. Por
ejeuple, »ueden ennlesrse de acuerdo con el presente in-

-

venbo hilos, telas tejidas o no tejidas. Bl presente in-

2

vento puede suplearse imelunente bien con diversos méto-
dor. de tefiido. Se recouienda emmlesr en los vnrocedimien—
tos de tellido en bobine, tefido countinuo y befiido discon-~
tInuo en jigser., Puede ser necegsrio gin embargo en el
tefiido en bobins ajusier la concentracidn de oxidante nor
encima de los minimor vreferidos pefo no ge requieren ge-
neralmente otros ajustes. .

Cuando se pracvica de scuerdo con los princi-
pios anves expuestos, el presente nrocpdlmleﬁto jeyale)sTexai
ciona el tinte con un oxidante paraz bintes de tina & al
azufre que fiéﬁeﬁ?caracteristicas oxidantes inesperada-
mente wmejoradas, no es caro y es eficaz con tintes de bi-
na o'al azufre que fueron dlf’C lae de oxidar en un gra-
do acevtable con yodatos o bromatos solos y se rebarda
sustancialuente la corrosidn de los aparatos de las opera-

ciones de fijacidn.
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Hebiendo oues deccrito completamente el presen-
te invento, los ejemnlos siguientes ilustrardn la prdcti-
ca y rus ventajas. ¥n estos ejeuplos, se emplea SODYESUL
LIOUID Brovm TRCF como tinte en el que se demuestra el
efecto de vansdato en el bafio oxidante. Es uno de los tin
tes que origina dificultades con los bromitos, cloritos,
bromatos y yodatos, y experimegta un cambio de color de-

Finidd durante la oxidacidn que hace fdcil determinar el

flectancia. Los éjeﬂplos decde el 1 a 35 ilustren el pro-
cediniento ae fijecidn y los ejesnlos 36 a 47 mestran la
ventzjora inhibicidn de la corrosidn lograda.
_Zjeuolo 1 .
“Una formulacidn de tinte que contiene 90 g/l.
de SODYESULVLiquid Erovm TRCEF, 30URIERY Dyestuff Co., Di-

vision Yartin Earietta'Cornoration, (Sulfur Red 10, C.I.

FIDE B (tewbidn Southern Dyesiuff Co) se prepara y anli-
ca & una muestra de tele de cruzado de a2lgoddn al-100%
finanente tejida emplezndo una iuvregnadors de laborato-

rio. La tela se trata con vanor durante un wminuto y lue-

de tinte y se eccurre para eliminar el exceso de agua:
La-tela £ sumerge luegeo dos veces en una solucién oxi-
dante acuosa que contiene 7,5 &1 de dicromato .de sodib
v 7,5 8/1 de 4cido acético, se aclara v se seca con la
nlancha. La oxidacidn narece ecencialuente coupleta des-
puds de dos inmersiones por observecién visual. Ia reflec
toneia de la tela secada resultante se nide (despuds de

10 inmersiones) y sge ajurta a una lectura de 50+ 5 en
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una escals dé 1-1C0 couo patrdn para los ejemplos si- '
’"’U.l entes.
_Ejemnlo 2
Se repite en el Ejemplo 1 excepto que se in-
cluyen 1,5 g/1 de HaN03 en la solucidn oxidante acuosa
¥y se euncuentra que la fefleotancia es idéntica al pa-
trén, estableciendo qué la =2l nitrato no tiene efecto

oergud1c1al sobre las propiedades reflectantes obteni—

_DBjemnlo 3
Se renite el Ejemplo 1 utilizando una solucidn
oxidante acuosa qua comvrende 0,45 &/1 de bromato de so-
dio, 0,1 &/1 de vanadato de =o0dio ¥y 7,5 &/l de 4cido a-
cético. Desnudr de 2 6 4 imaersiones aparece la oxidacidéul

conristentecente couvleta, Una lectura de reflectancis

[a)
@

5345 e cbtiene despuds de 10 inmersiones confirman-
do laz obeervacidn visual.

Se renite el Lgemolo 3 excento que se iuncluye
1,5 &/1 de FeNO,

cuentra una reflectancia de 55% 5, confirmando la obser—

en la solucidn oxidante acuosa. Se en-

vacidén vicual de oxidacidn completa.

0

Ejeunlos 5 v 6

Se repite dos veces el Egemﬁ]o 3 reeuplazando
el vansa dauo ds .spdio por vanadato de anonio una vez y
una vez sin estar presente HaNO3 (1,5 /1) en la solucidén
oxidante pararlos Ejemplos 5 y 6 respectiva mﬁnbe. La oxi-
decibn se completa de nuevo después de 3 6 4 inmersiones
y ect0 ge confirna desoude de 10 inmersiones por lectu-

ras de reflectancia de 52% y 53% 2 para los Ejeunlos 5
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1 ¥y 6 rerpecivivenente.

Tjewnlos 7y 8

Se repite el Rjemnlo 1 empleando un agente oxi-

dante acuoso que comdrende 0,45 g/l de clorato de sadlo

)
e

-ﬂ
Ul

£/1 de dcido acdbico, con v sin 1,5 &/1 de Neli0,

parse los Bjemplos 7 y 8 respectivamente. Después de 10
inmersiones la oxidacidn ee-incomnleta en ambos ejemplos,
Se obtienen lecturar de reflecgéncia de 100-¥para ambos
Ejemnloé; confirmando las observaclones visuales.

10 Ejemmlos 9 y 10

Se renite el Ejennlo 1 ubilizando una solucidn
oridante scuosa que covinrende 0,45 g/l de clorato de so-
dio, 0,1 /1 de vanadato de codio y 7,5 &/l de decido acé-

tico, con o £in 1,5 g/l de ¥al0, para lor ejemplos 9 y 10
<

—
1

resnectivamente. Despuds de 7 inmersiones parecé que ha

tenido lugar poca, o ninsuna oxidacidu. Se obbtienen lec—
turas de reflectancia de 98 y 100+ desouésrde 10 inmer-

sioner confirzandc esta observacidn visuel para zmbos

| Ejeamplos 9 y 10.

20 Ljeunlos 11 y 12

‘Se reﬁite el Ejennlo 1 utilizando una solucién
oxidanbte que comnrende 0,45 g/l de yodato de sodio y 7,5
/1 de dcido acético, con y sin 1,5 &/l de NalO, para los
Ejeuplos 11 y 12 respectivamente. Después de 10 inmersio-
25 | mnes la oxidacidn ce comnleta gblo parcialmente en ambos
ejeunlos. Se obtienén lecturas de reflectancia de 90 y 85
parse los Ljenplos 11 y 12 rerncctivamente, confir@ando
las observaciones visuales. ' ‘

_EBjemplos 13 y 14

30 . Se repite el Tjemplo 1 eumpleando una solucidn
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3

oxidawnte zcuosa cue cousrende 0,45 g/1 de yodsto de so-
dio, 0,1 &/1 de venzdato de sodio ¥ 7,5 &/1 de dcido e~
cético, con y =in 1,5 &/1 de HaNO3 pera esbos dos ¢ jem—

ploz. Despuér de 5 a 6 inmersiones warece que la oxida-

tienen lecturar de reflectancia de 77 y 74 despuds de
10 inmersiones confirmande les observaciones visuales.

Bjemvlos 15 a 35

Se renite el Tjemplo 1 empleando soluciones
oxidantes @cuoras aue contienen 7,5 /1 de £cido acdti-
co y otros comvonenbes como se muestra en la Tabla I,
vara los ejesplos 15 a 35. Les lecturar de reflectancia

correcpondientes obbenidas de acusrdo con el nrocedimien~
o}

to ernussto en el Zjeanlo 1 se dan en la Table I gigulen~
ve:
~
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Ejemnlo 36

Se prevara uns colucidn acuosa gue contiene

6% en veco de Nadr(C. (oxidsnte), 12% en veso de NaCl
7 S 3 b £ B

(componente corrosivo), 0,5% en peso de Nav0, sin estar

3.
presente nitrato. Bstae solucidn que contiene oxidante
se comblna subsiguientenente con 4cido acético glacial
v agua para former una ;ur3u13016n de oxidacidn de tinte
gue conbleae 8 gramos por 11Lro de dcido. La formulacidn
o8 ensaya en cusnto a las propiedzdes de corrosidn como
se discute mée adelante.

Zjemnlos 37 a 41

Se repite el Tjemplo 36 exceplo gue se afiaden

aproxinadamente 5%, 1C%, 156, 20% y 25% de H2E03 a la so-
b

lucidn que contiene oxidente cnterior = le formulaciébn

vara lof Bjemnlos 37 o 41 rerpecuivaiente.
_Zjeunlor 42 a 47
Se repiten loc ZTjemplos 36 al 41 para los e-

jewnlos 42 21 47 excecto regwectivanente que

o

emnlean

formilaciones gue contisne 32 g por litro de 1

j0]

solueidn
que contiene oxidente ¥y 32 gramos por litro del écido,

. Las formulacioner anteriore: de los Ejewplos
36 a 47 se ensayan como sigue: muestras para pruebas de
gcero inoxidable 304 y acero inoxidable 316 para el me=

terial del anarato de le

w

operaciones de fijacidn se su-

nergen totalmente en cads FTorrulacién a aproximadamente

- 609C y se observan én cuento a signos de corrosidn a un

nivel macroscdédpico. Se znota el intervalo de tlempo en
el que ocurre la aparicidén visual de la corrosién y las
tuestres para pruebas se rebtiran después de 60 minutos.

La TeblaIl siguiente muestra los resultados del ensayo
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e ilustra el cardcter inhibidor de la corrosidén de la

precencia de nitrato en el sistena:

08106
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva qué se prg
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente deg
Invencidn en Espafia, por VEINTE aflos, son los gue se reco-
gen en las reivﬁndicaciones siguiéntes:

18, Un procedimiento mejorado para tefiir fibras
textiles de algoddn o de celulosa regenerada, que compren-
de las operaciones de: aplicar un tinte de tina o al azu-
fre de un color deseado a las fibras textiles; convertir
el tinte en su forma leuco soluble para hacer mdxima la pe

netracion en los textiles tratendo las fibras textiles te-

fiidas con un agente reductor; y voner en contacto las fibra:

textiles que contienen el tinte de tina o al azufre reduci
do con una solucidn oxidante acuosa que contiene (a) apro-
ximadamente 0,01% a aproximadamente 10% en peso de un oxi~
dante seleccionado de sales yodato solubles en agua y sa-

les bromato solubles en agua; (b) aovroximadamente 0,005% a
aproximadamente 5% en peso de una sal vanadato soluble en

agua; y (c) aproximadamente 0,05% a aproximadamente 10% en
peso de una sal nitrato soluble en agua.

22.- El procedimiento de la reivindicacidén 18,
en el que dichas sales solubles en agua se seleccionan de
sales de metales alcalinotérreos, sales de metales alcali-
nos, sales de amonio y sus eguivalentes.

. 32,- El procedimiento de la reivindicacidn-128,
en el gue dichas sales solubles en agua se seleccionan de

sales de metales alcalinos y sales de amonio.
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48,- El procedimiento de la reivindicacidn 38,
en el que dicho oxidante se selecciona de yodato o bromato
de sodio, de potasio y de amonio.

.58/~ E1 procedimiento de la reivindicacidén 4%,
en el que!dicha sal nitrato se selecclona de nitrato de so
dio, de potasio y de amonio.

. 68,- E1 procedimiento de la reivindicacién 52,
en el quefdicha sal vanadato se selecciona de vanadato de
sodio, de potasio y de amonioc.

78,~ E1l procedimiento de la reivindicacidn 18,
en ellque dicha solucidn acuosé contiene: (a) avroximada-
mente 0,0l a aproximadamente 5% en peso de dicho oxidante;
(b) aproximadamente 0,01 a aproximadamente 2% en peso de
dicha szl vanadato; y (c¢) anroximadamente 0,1 a aproximada
mente 5% en peso de dicha sal nitrato. '

8a,. E1 procedimiento de la reivindicacién 72,
en el que dichas sales solubles en ague se seleccilonan de
sales de metales alcalinotérreos, sales de metales alcalil
nos, sales de amonio y sus equivalentes.

8,- El procedimiento de la reivindicacidn 72,
en el gue dichas sales solubles en égua se seleccionan de
sales de metales alcalinos y sales de amonio.

108.~ E1 procedimiento de la rg;vindicacién ge,
en el gue dicho oxidante se selecciona de yodato ¢ broma-
to de sodio, de potasio y de amonio.

118.- El procedimiento de la reivindicacidén 108,
en el gue dichaléalknitrato se selecciona de nitrato de sQ
dio, de potasic y de amonio.

128,- E1l procedimiento de la reivindicacidén 112,

en el que dicha sal venadato se selecciona de vanadato de
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.- sodio, de potasio y de amonio.

132,- Un procedimiento mejorado vara tefiir fibras
textiles de algoddn o de celulosa regenerada.

'lﬁ}al' y como se ha descrito en la Memoria gque ante
cede y cor;i los fines que se han eépecificado. '

Esta Memoria consta de veinticuatro hojas escri-

tas a mdquina por una sola cara.

Medrid,?h. SEL18TT

P.A.
Alberto de Elzabury
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