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Caso 150-3844

PERFECCIONAMIENTOS EN O RELACIONADOS cbu COMPUESTOS
3 : o ' ORGANICOS

La presente invenciln se refiere a un procedimiento
Ppara el blanqueo Sptico.
5 : . De acuerdo con la presente invencidn, se proporciona
un procedimiento para el blanqueo Gptico de substratos de poli-
amida sint@tica sola o en mezcla; en dicho procedimiento, el blan-

i : queador se aplica al substrato por impregnacidn y siguiente tra-

tamiento t&rmico y, ademi3s, se aplica dicho blanqueador Sptico en

10 presencia de un compuesto o de una mezcla de compuestos de f8rmu-
A la I,
h\
; RNH 1
v - 2 X
"
z en la que R significa -OH, —NR1R2 o ~NHC~NHR,

X significa 0, S o NH,
. : y Rl y RZ' cada una independientemente de la otra,
15 significan hidrdgeno, alquilo que contiene
de 1 a 6 atomos de carbono o hidroxialquilo

que contiene de 2 a 4 Atomos de carbono,

los compuestos de £3rmula I son en forma de bases libres o en for-
ma de sales de adicidn de Acidos o, cuando R significa un grupo
20 hidroxi, en forma de Acido 0-sulfénico.
,En los compuestos de férmula I, el substituyente R
significa preferentemente ~0H o -NRIRZ.
Cuando, en los compuestos de £6rmula I, los substitu=-

yentes R1 ylo R, significan alquile C,=Cqs se trata preferentemen-
3 25 te de un grupo alquilo que contiene de 1 a 4 Atomos de carbone, en
particular de un grupo metilo o etilo. Cuando Rl ylo R, significan
vn grupe hidroxialquilo, se trata preferentemente del grupo B=

4 hidroxietilo o B-hidroxipropilo. Rl v R, significan,de preferencia,

hidrBgeno. R significa, de preferencia, un grupo hidroxi o amino.
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Los compuéstos de férmula I se utilizan de preferencia
en forma de sales de adicidn de &cidos o, cuando R significa un
gr’pq_hidroxi, en forma del Zcido O-sulfdnico. Las formas de sales
de/ adicidn de 3cidos son particularmente preferidas.
i R Cuando los compuestos de fOrmula I son en forma de
siles de adicidn de 4cidos, el 3cido utilizado es, de preferencia,

uro de los habitualmente empleados para transformar aminas en sus

. sales de adicidn de &cidos, por ejemplo un dcido mineral, tal como

el 4cido sulffirico, el Acido fosférico y el &cide clorhidrico, un
2cido orginico carboxilico, tal como el Acido acftico, el dcido
formico y el dcido benzoico, y un &cido orgénico sulfdnico, tal
comb el deido p~toluenosulf8nico; los icidos preferidos son el aci~
do sulfﬁrico:‘el dcido fosflrico, el &cido clorhidrico y el &cido
acético. 0. A '

‘ Como compuestos de f£8rmula I apropiados segiin la inven-

-

.cijn, se puede citar la hidroxilamina, el hidrogenosulfato de

hidroxilamina, el sulfato de hidroxilamina, el clorhidrato de
hiéroxilamina, el 3cido hidroxilamina-0-sulfdnico, el acetato de
hidroxilamonio, la hidracina, el sulfato de hidracina, el clor-
hidrato de hidracina, la semicarbacida y el clorhidrato de semi-
carbacida. , '

Si se efectfia el procedimiento de blanqueo Bptico en
medio Acido y se utiliza un compuesto de £3rmula I en forma de
base libre, conviene convertir este filtimo en una sal de adicidn
de &cido. . , ‘
De acuerdo con el procedimiento de la invencidn, se
impregna el substrato a una temperatura comprendida entre 10 y
40°C, preferentemente entre 15 y 30°C con un bafio de blanqueo
Sptico mediante métodos usuales hasta obtener la absorcidn dese-
ada. Es preferible adoptar el método por fulardado. El siguiente
tratamiento t@rmico puede, asimismo, llevarse a cabo de manera
convencional, a una temperatura elevada que permita la fijacidn
del blanqueador y, eventualmente, también la fijacidn de las fi-

bras cuando se trate de una materia textil. Conviene trabajar a
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95°C como_minimo} El tratamiento térmico puede realizarse, por

ejemplo, por choque ﬁcido, es decir, efectuando la fijacidn en

medig Zcido, a la temperatura de ebullicidn aproximadamente, uti-

lizando vabor saturado, en particular vapor recalentado o bien ) »
calor seco. De preferencia gse emplea el tratamiento termosol. El
procedimiento de la invencidn es particularmente apropiado para

el blanqueo 8ptico a la continua, especiilmente para el procedi-

miento termosol que asegura blanqueos Opticos excelentes y muy

rentables.

Las poliamidas sintéticas apropiadas son las poliamidas
11, 6,6 y 6; pueden estar presentes en cualquier forma convencional,
por ejemplo en forma de fibras, de filamentos, de hilados de teji-
dos, de napas tejidas o sin tejer, asl como de alfombras.

De acuerdo con el procedimiento de la invencidn, el
blanqueador Gétié; puede utilizarse en cantiQades habituales, por
ejemplo entre un 0,001%7 y un 5%, preferentemente entre un 0,017 y
un 27, calculado sobre el peso del substra£; a blanquear, La can-
tidad Optima depende, desde luego, del blanqueador particular uti-
lizado y de las condiciones del procedimiento adoptado.

La cantidad de compuesto de fdrmula I a utilizar, cal-
culada sobre la cantidad de blanqueador, puede variar dentro de
amplios 1imites, pero ser? generalmente entre 0,1 y 20 partes en
peso por parte en peso del blanqueador Sptico, ventajosamente entre
0,15 y 10 partes y, de preferencia, entre 0,2 y 5 partes por parte
de blanqueador Sptico. ] -

‘ La concentracidn del compuesto de foérmula I en el
bafio de impregnaciBn que contiene el blanqueador dptico es pre-~
ferentemente entre 0,1 y 40 gramos/litro, en particular entre 1y
10 gramos/litro y, en especial, de 3 a 7 gramos/litro; la concen-
tracidn Gltimamente mencionada es particularmente preferida para
los casos en los que la absorcidn de bafio es del 80%Z al 1007, cal-
culado sobre el peso del substrato seco.

El compuesto de férmula I se emplea generalmente a un

0,01% como minimo, de preferencia entre un 0,0l y un 2Z, en parti-
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cnlér entre un 0,1 y un 1Z y, en especial, entre un 0,3 y un 0,7Z,
calculado sobre el peso del substrato.

Seglin un modo de ejecucidn preferido de la invencidn,
se impregna un substrato con un bafio que contiene el blanqueador
dptico y el o los compuesto(s) de férmula I. Se ajusta el pH del.
baflo con un 3cido o con un generador de Acido seglin métodos habi~
tualmente utilizados para el blanqueo Gptico de poliamidas'sintér
ticas; el pH del bafio de impregnacidn es ventajosamente entre 2,5
y 5, de preferencia entre 3 y 4, en particular entre 3 y 3,5. La
fijacidn se efectila tratando.el substrato, pof ejemplo, con vapor
saturado, por ejemplo a una temperatﬂra comprendida entre 100° y
102°C, con vapor recalentado, por ejemplo a una temperatura entre
120° y 140°C o, de preferencia, con calor seco, por ejemplo a una
temperatura comprendida entre 140° y 200°C, preferentemente entre
150° y 180°C, dependiendo de la naturaleza del substrato a tratar.
Los substratos tratados de este modo pueden Iuego aclararse y se-

carse segln procesos habituales.

Como blanqueador Sptico puede utilizarse cualquier blan=-

queador Optico apropiado para el blanqueo Sptico de poliamidas sin-

téticas; dicho blanqueador puede ser soluble o insoluble en agua.
De este modo pueden utilizarse los blanqueadores dpticos llamados
"blanqueadores dpticos para poliamidas™ y los llaéﬁdos "blanquea-
dores universales”, prefiriéndose, sin embargo, los blanqueadores
Spticos exentos de grupos fuertemente b3sicos o de grupos amino
primarios, secundarios o terciarios fijados sobre un radical de
la s-triacina. Los blanqueadores &pticos ﬁarticularmenté péefeti—
dos son los que pertenecen a la serie del estilbeno, del estireno,
de la pirrazolina o del triazol, em particular los blanqueadores
Spticos descritos en las Solicitudes de patente alemanas N°
2,145,019; 2,011,552; 2,142,564; 1,279,636; 1,619,0463
2,248,820; 2,524,927; 2,345,159; 2,212,480; 2,423,091 y
2,534,185; en las Solicitudes de patente francesas N° 1,576,0183
1,583,595 y 1,354,629; en las Patentes alemanas N° 923,267 y
1,080,963; en las Patentes belgas N° 721,754 y 666,139, en 1la
Solicitud de patente holandesa N° 6605212, en la.Patente estado-

B vl
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unidense N° 1,108,416 y en la Patente del Reino Unido N° 712,764,
SE obtienen resultados particularmente satisfactorios con los
blanqueadores Opticos de la serie del naftotriazolil-(2)-estil-
beno que llevan grupos sulfo y con los blanqueadores Spticos de
la serie de.la 1,3-difenilpirrazolina, en partiéular'aquellos en
los que'el grupo fenilo situado en la posicidn 1 del resto pirra-
zolinico estd substituido por un grupo acilo y el grupo fenilo _
] . fijado en la posicifn 3 esti eventualmente substituido por un &-
‘ | tomo de cloro y/o por un grupo metilo, pudiendo el resto pirrazo-
10 1inico llevar los substituyentes habituales.

Como ejemplos de otros blanqueadores Opticos preferi~ -

dos para la utilizacidn en el procedimiento de la invencidn, pue-

5 . . :den citarse, en particular, los compuestos de £6rmula (3),

0y -~
w7 Ry -cH=CH

en la que R21 significa un radical . s

. R ’R
o
\N/

10 o h22 significa hidrSgeno o —SO3M,

Rys3

n° significa 13 2; ) .

significa hidrSgeno, cloro o -SO3M y

)

los compuestos de £6rmula (bi

31 . R

31
CH,.CH_@ (b)
n
15 en la que las R

31 significan, cada una independientemente

A
1

M o un grupo

de la otra, hidrGgeno, --SO3
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alquilsulfonilo que contiene de 1 a
4 3tomos de carbono, y
n es tal como definida anteriormente,
! ’ ‘ los cgmpuestos de las férmulas (a) y (b) son preferentemente
; 5 _ simétricos, .
1. . ) y los compuestos de las f3rmulas (c), (d) o (e) siguientes v ;

-

- Ry . 50 *10
R N ~N -
40 ! H=CH ) (e)
N7 —/ SN ' '
_ S0_M gy
. 3 :
"1 ' - R .
‘ R 4) :
; Rgo— Ny 4L SOM AN R0
N
; _ .- @NL@CH=CH N/_@ (@) -
3 s )
, \ §O3M N .
y .
~ . R . < .
R § > SNANENN Ny R '
40 , g N—@-cz{-scxi N 12 R
: R,/ N7 SNANAN 40
L A 4%
Lo . 3 R,y/N7
_ . (e)
! \
en las que las Rao son idénticas y significan hidrdgeno o
-50,4, '
las R41 son idénticas y significan hidrSgeno,
10 - metilo o é¢loro, y
y las Raz Y Ryas cada una independientemente de las
otras, significan hidrdgeno o metilo
; -~ los compuestos de las f8rmulas (c), (d) y (e) son preferente~

mente simétricos.
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En las £6rmulas arriba indicadas, el simbolo M signi-
fica hidr8geno o un catidn no cromoférico. Cuando M representa
un catifn no cromofdrico, se trata de preferencia de un catidn

de metal alcalino, del catidn amonio o de un catién amonio sub-

stituido, como por ejemplo los cationes mono-, di- o trialquil-
amonio en los que el grupo alquilo contiene de 1 a 4 Atomos de
carbono, y los cationes mono-, di- y tri-alcanolamenio en los que
rel grupo aleanol contiene de 2 a & dtomos de carbono. M represen-
ta preferentemente un itomo de sodio.

Los blanqueadores Gpticos particularmente preferidos.
para la utilizacifn en el procedimiento de la invencidn son los
compuestos que corresponden a una de las formulas (i) a fii) si-

) guientes: ’ _
. ‘ .
N c1 . . R _
& @—CN‘@‘S°2C32CH2503Na (1)
c .
H3 ~
Cl "y $0.CH.CH,50_Na (i)
. 2772772773
3 |
SOZCHZ-?—SO3Na . !lii)
CH
3

~4c1-@>—(N:N_@_ SOZCHB. ' (iv)
D




(vi)

ROV WAL ST YO

(vii)

SO lma

oG
c1—@— cn-cn—@—cn =cH-\
@-cn— H-.—.—cn cxr@ (ix)
O Na

S0 Na

CH’CH
@ (x)
(:::]/[f S()lﬁa

y . .‘ ' - . . . ) ' .
. N*\ .
@@ w
\1g4r .

De acuerdo con el procedimiento de la invencidn, se

caad £ e et

utilizan preferentemente los blanqueadores Spticos anidnicos.
Cuando los blanqueadores Spticos anidnicos estin contaminados

por sales, tales como el carbonato de sodio, el cloruro de sodio

PP O e P I
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0 el sulfato de sodio, se prefiere, para la utilizacidn en el
pfocedimiénto de 1a invenci®n, que dichos blanqueadores Gpti-

cos contengan una cantidad mfnima de sal, por ejemplo un O a2 20%,
preferentemente un 0 a 107, calculado sobre el peso del blanquea-
dor. :

En adicibn al(los) compuesto(s) de fGrmulf Iy al blan~
queador Sptico, el bafio de impregnacidn puede contener tambifn
otros aditivos convencionalmente utilizados bara el blanqueo Spti-
co. de poliamidas sint@ticas. De este modo, al bafio de impregnacifn
pueden afiadirsele amidas, en particular urea. La cantidad de tal
amida puede variar.dentro de amplios limites, por ejemplo entre O
y 100 partes por parte de blanqueador Sptico. Sin embargo, por lo

general se utiliza la amida en cantidades comprendidas entre O y

'20, de preferencia entre 0,2 y 10, en particular entre 0,3 y-7 par-

tes por parte de blanqueador Sptico. El baflo de impregnacibn pue-

_ de contener asimismo los &teres poliglicSlicos habitualmente uti-

lizados para el blanqueo Bptico de poliamid;s sintéticas. Tales
€teres tienen preferentemente pesos moleculares de 200 a 1200, de
preferencia entre 300 y 600 y son de preferencia &teres polialqui-
lenoglicblicos o pfoductos de condensacidn de oxidos de alquileno,
tales como el &xido de etileno, de propileno o de butilenq, con
alcohoies, tioalcoholes o fenoles o bien tiofenoles eventualmente
substituidos por grupos alquilo, o mezclas de tales cbmpuestos. Los
productos de condensacifn obtenidos a partir de alcoholes o de fe-
noles substituidos por grupos alquilo son_preferidos a los deriva-
dos tio y‘a los compuestos preparados a partir de fenoles no sub-
stituidos. El gxido de alquileno preferido es el 6xido de etileno;
los alcoholes y tioalcoholes preferidos son los que contienen de 8
a 18 Atomos de carbono y los fenoles y tio-fenoles preferidos son

los que llevan uno o dos grupos alquilo que contienen, cada uno, de

4 a 9 3tomos de carbono. Los &teres polialquilenoglicBlicos obteni~"

dos por condensacidn con alcoholes. o con tio-alcoholes contienen
preferentemente de 5 & 18 moles, en particular 10 moles de dxido de
alquileno por mol de alcohol o de tio-alcohol y aquellos formados

con fenoles o tio-fenoles, contienen, de preferencia, de 4 a 20,
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en particular de 8 a 10 moles de 8xido de alquileno. Como ejem-
plos de tales productos de condensacibn, pueden citarse el iso-
i "~ octil-0 —{C,H, 05— H, el 2-etilhexil-0—C,H 0)—H, el 3,5,5
trimétilhexil-o-—4C2H£}5—-H, el 1auril-0-—£CZH£9§—-ﬁ, en donde | )
5 P significa-un nfimero de'5 a 10 inclusive, el’ n-—Cl3H27-0-(CZH40}5H,
] ‘ . el iso-cl3H27-0——éczﬂao)g—fu, el estearil—O-—{CZH4O}3—-H, el
’ . oleil—O—-£C2H40}3—-H, o el mono o dinonilfgnil—o-{czﬂao);r—ﬂ,
el mono- o di-iso-octilfenol-0-£czﬁbo§af-H, el 2,4~di~terc.~amil-
fenil—O-—%Czﬂaéﬁr—H o el 2,4—di~terc.-butilfenil-o-—{czﬂao)gr-ﬁ,

10 en donde m significa un nlimero de 8 a 12 inclusive, de preferen-

A e o

cia 10.

Como mencionado m3s arriba, el &ter poliglicdlico a

utilizar puede ser un producto puro o una mezcla de productos; asi,
por ejemplo, se puede utilizar un &ter polietilenoglic8lico o una

15 mezcla de 8ter poliglicdlico de alquilfenol. Sin embargo, se utili-

Eed

zan de .preferencia las mezclas, en particular las mezclas que con—
tienen del 607% al 857 8ter polietilenoglicdlicou otro &ter poli-
alquilenoglicblico, y del 15%-al 407 de un producto de condensa-
¢idn segln los descritos anterioremente., Sin embargo, la cantidad
© 20 del producto de condensacidn a utilizar es generalmente inferior ,
por ejemplo entre el 107 y el 20% cuando el bafio contiene otros adi-
tivos,'tales como agentes antiespumantes, generalmente &steres, por
ejemplo @steres orglnicos tales como los benzoatos de bencilo y los
ésteres del 3cido alcanocarboxilico tales como el acetato de butilo
25- o el 2-etil-hexanoato de 2-etilbutilo, o &steres de dcidos minera-
les,'taléb como el fosfato de tri-iscbutilo. Cuando el bafio de im-
pregnacidn contiene un agente antiespumante, la cantidad de este
agente antiespumante puede alcanzar un 25%, de preferencia entre un
5% y un 10Z calculado sobre el peso del &ter poliglicdlico.

30 Cuando al bafio de impregnacidn se le afiade un &ter poli-

glicdlico, se utilizardgeneralmente de 0,2 a 40 partes en peso

| de &ter poliglicSlico por parte de blanqueador Sptico, de preferen—

T

cia de 0,5 a 25 partes, en particular de 2 a 10 partes en peso por

parte de blanqueador 8ptico.

s g

>
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. De acuerdo con el procedimiento de la invencibn, se
utilizan baflos de impregnacin cuya composicifn en compuestos

de £0rmula I, en &ter poliglicSlico y en urea es la siguiente:

LY

2 a 10 partes en peso, de preferencia, 2 a 8 partes em peso

de un compuesto de f&rmula I,

0 a 35 partes en peso, de preferenc{a, 10 a 35 partes en pe~
so de &ter poliglicélico o de una mezcla de Zteres
: poliglicSlicos, y
0 a 20 partes en peso, ventajosamente 1 a 26, de preferncia,

1,3 a 14 partes en peso de urea,

La presente invencifn se refiere asimismo a prepara~
ciones sBlidas, en especial 1iquidas, apropiadas para la prepara-
cidn de bafios de impregnacidn para el blanqueo Sptico segiin el
nuevo procedimiento, Tales preparaciones liquidas contienen, de
preferencia, un blanqueador dptico, un compuesto de f£ormula I, un
Eter poiiglicﬁlico o una mezcla de Bteres poliglic@licos (eventual-
mente en presencia de un agente anti-espumante) y, eventualmente,
una amida, tal como la urea. Por lo general, tales prepara;iones

1fquidas seé componen como sigue:

0,1 a 10 partes en peso de blanqueador Bptico, de preferencia
i 0,2 a 5 partes,

0,1 a 10 partés en peso de un compuesto de f£8rmula I, de
preferencia 0,1 a 2 partes, '

0,0 a 10 partes. en peso de urea, de preferencia 0,1 a 2_partes,

0,2 a iS partes en peso de un &ter poliglicBlico o de una mez-=
cla de &teres poliglicdlicos conteniendo, eventualmen~—
te,un agente anti-espumante, de preferencia 0,6 a 12
partes en peso de &ter poliglicdlico, vy

hasta 50 partes en peso de agua, de preferencia 0,9 a 20 par-

tes. X

Las preparaciones 1iquidas segin la invencidn tienen

ventajosamente la composicidn siguiente:
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1 parte en peso de blanqueador &ptico,

»
ft

0,1 a 20 partes en peso de un compuesto de £8rmula I,

"0 a 20 partes en peso de urea,

»e
]

0,2 a 40 partes en peso de &ter poliglicdlico o de una

ta
»

mezcla de @teres poliglicSlicos, conteniendo, even-
tualmente un agente anti-espumante, y
X_ =Y partes en peso de agua para obtener una dispersidn
estable o una solucidn} se utilizar3 una cantidad de
agua mis minima posible.
En las preparaciones arriba indicadas,

significa de preferencia Xé » es decir, 0,15 a 10 partes en

peso de compuesto de £8rmula I, de mayor preferencia significa

X,

Xg, es decir, 0,2 a 5 partes en peso de compuesto de f8rmula I.

X, significa de preferencia Xé, es decir, 0,5 a 25 partes de peso

3 .
de urea, de preferencia representa Xg,.es decir, 0,3 a 7 partes

s

en peso de urea,

x4 répresenta de preferencia xz, es decir, 0,5 a 25 partes en peso
de &ter(es) poliglicdlico(s), de preferencia significa X

decir, 2 a 10 partes en peso de 8ter poliglic8lico,

2’ es

De este modo, las preparaciones preferidas tiemen la

composicidn siguiente: Xl + Xé + X5_+ Xz + Xg3 las preparaciones

particularmente preferidas son de composicidn: X, + X; + Xg + Xz +
o ! ' ’ ~
S
Otras preparaciones liquidas apropiadas son las si-
guientes:

a) blanqueadores Opticos, uno o varios compuestos de £Srmula
I, agua, y eventualmente urea,
b) . blanqueadores Bpticos, un Eter poliglicdlico, agua y even~

tualmente urea. .
¢) compuesto(s) de fdrmula I, un &ter poliglicSlico, agua y

eventualmente urea,

R
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X!+ Xs, en particular X

~ 14 =
Las preparaciones liquidas del tipo a) tienmen la com~
. . ”» - . '] '

posicidn siguiente: x1 + x2 + x3 + xs, de preferencia X1 + X2 +

] 11 1t , -
X3{+~X5, en particular xl X R XA X;. 51 a partir de tal pre
paracidn se prepara el bafio de impregnacidn, conviene affadir un

E'ef'poliglicalico seglin descrito mis arriba,

Las preparaciones liquidas del tipo b) tienen la com-

L3 X3 + X

+ X

posicidn siguiente: X + X, de preferencia, X, + Xé *

1 4

4 1 g + XZ + xs. Estas preparaciones pue-
den presentarse en forma de dispersifn o, de preferencia, en forma
de una auténtica solucidn. En la preparacifn del tipo b), el &ter
poliglicBlico utilizado es de preferencia una mezela constituida
en un 60 a 857 de &ter polietilenoglicﬁlicb y en un 15 a 407 de
un éte; poli%iicdlico de un alcohol o, de preferencia, de un al-
quiifenol, como’ descrito mis arriba. Si a partir de tal prepara- -
ciﬁh se prepara el baflo de impregnacibn para el blanqueo Gptico
se %n la invencian, se aflade uno o varios compuestos de £3rmula I.
Las preparaciones liquidas dellt{po ¢) tienen la com-
posiciln siguiente: X, + X, + X, + X., de preferencia X) + X! +

2 3 4 5° 2 3
Xz + X%, en particular XU + xg + X"+ Xg. Las preparaciones pre-

2 4

feridas de este tipo son las que se presentan en forma de auténti-
cas soluciones. Si, a partir de tal preparacidn se prepara el bafio
de impregnaci®n, conviene afiadirle a €ste un blanqueador dptico.

En.caso dado, las preparaciones liquidas pueden conte-
ner tambiZn otros aditivos, tales como icidos péra ajustar el pH,
0 bien agentes de dispersidn péra casos en los que se utilizan
blanqueadéres Spticos insolubles o poco sélubles en agua:

Las preparaciones sb6lidas contienen un blanqueador &p-

tico, un compuesto de £f8rmula I y, eventualmente, urea; dichas pre-

- paraciones tienen generalmente la composicifn siguientes

0,1 a 10 partes en peso de blanqueador Sptico

2 2 10 partes en peso de un compuesto de f£érmula I, de pre~
ferencia 2 a 8 partes,

0 a 25 partes en peso de urea, de preferencia 1 a 20 partes,

en particular 1,3 a 14 partes en peso de urea.
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. Como ejemplos de preparaciones sflidas apropiadas,
pueden darse las de la composiciﬁn'siguiente: xl + Xz + X3, de
preferencia X1 + xi + xé, en particular X+ XE + Xg. Tales pre-
p7 aciones pueden presentarse, por ejemplo, en forma de polvos o
dT granulado.

. A partir de estas preparaciones sdlidas pueden prepa-
r%rse los bafios de impregnacidn para el blanqueo dptico mediante
adician de agua y, eventualmente, de otros aditivos.

Utilizando el compuesto o compuestos de férmula I de
acuerdo con la presente invencidn, es posible mejorar el efecto
del blanqueador Spticoj afiadiendo &ter poliglicBlico y/o urea al
bafioc de blangueo, se logra intensificar ulteriormente el efecto
de ﬁlanqueo.,- l

! " Les siguientes Ejemplos ilustran la invencidn mis
detélladamence. -

'

"
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EJEMPLO 1

Una tela de poliamida 6,6 (“Nyltest") se impregna con
un bhﬁo acuoso a temperatura ambiente (con absorciln de bafio del

1007, calculado sobre el peso de la materia seca).

Composicidn del baflo:

1,8 g/l de blanqueador Optico de fdrmula (iil)
25,5 g/1 de polietilenoglicol (peso molecular 400)
3,0 'g/l de nrcl3H27-0{62H40}5H. . |

0,75 g/1 de 2'-etilbutilato del Acido 2~etilcaproico
0,75 g/l de fosfato tri-isobutilico

5,0 g/l de sulfato de hidroxilamina

0,5 g/1 de &cido tartirico

2,0 g/l de fosfato monosSdico.

P - .
Despuds de la impregnacidn, se seca la materia durau-

te 30 segundos a 140°C y luego se la somete a termofijacidn por
espacio de 30 segundos a 180°C. La poliamida tratada de este mo-

do presenta un elevado grado de blanqueo Sptico.

Muy buenos efectos de blanqueo Sptico pueden conse-
guirse asimismo procediendo tal como deserito anteriormente pero
empleando 1,08 g/l de un compuesto de £8rmula (iv) en lugar del
compuesto de £0rmula (iii) arriba utilizado; o bien empleando 5,0
g/l de sulfato de hidracina o clorhidrato de semicarbacida en lu-

gar del sulfato de hidroxilamina utilizada m3s arriba en el Ejem-

Plo 1‘ ¥
EJEMPLO 2

Una tela de poliamida 6,6 ("Nyltest") se impregna con
un baflo acuoso a‘temperatura ambiente (con absorcidn de ballo del

1007, calculado sobre el peso de la materia seca).

§

Composicifn del bafio:

2,8 g/1 de blanqueador Bptico de £6rmula (ii),
20,0 g/l de polietileno-glicol (peso molecular 400)
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2,5 g/l de n—cl3H27—0{CZH40§5H . ‘
0,6 g/1 de 2'-etilbutilato del Acido 2-etilcaproico
0,6 g/1 de fosfato tri~isobutilico
"1,0 g/1 de sulfato sbdico
5,0 371 de sulfato de hidroxilamina

y 6,2 g/l de urea. '

Se ajusta el baffo a pH 3 con un agente generador de

 #cidos habitual. DespuBs de impregnar, se seca la materia duran-

te 30 segundos a 140°C y luego se la somete a termofijacidn por

espacio de 30 segundos a 180°C.

EJEMPLO 3 (preparacidn 1iquida)

.
3e obtiene una preparacidn de blanqueador concentrada,

estable, mezclando homog&neamente los siguientes componentes:
M +

-

' 10 partes en peso de blanqueador Sptico de formula (i)
5‘ partes en peso de urea -
5 partes en peso de sulfato de hidréxilamina (2NHZOH.HZSOA)
25 partes en peso de polietileno~glicol (peso molecular 400)
4 partes en peso de éte; n-;ri@ecanol~pentaetileno~glic61£~
co, ) ' .
1 parte en peso de fosfato.tri-isobutilico

y 50 partes en peso de agua desmineralizada.

Del mismo modo se obtienen preparaciones de blanquear
dor concentradas, estables, reémplazando las 10 partes en peso
de blanqueador de fOrmula (i) arriba utilizadas por la misma
cantidad de un blanqueador Optico que contiene grupos sulfo y
que corresponde a una de las formulas (ii), (iii), (vi), (vii),

(viii), (ix), (x) o (xi).

EJEMPLO & (preparaciln sdlida)

Una preparacidn de blanqueador s8lida se obtiene mez~

clando juntamente o molturando los componentes siguientes:

ol L oo a0

AR I I O WA VI ettt ol sl itns. o s YTy —r ey
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30 partes en peso de. blanqueador Sptico de f3rmula (vi)
5 partes en peso de sulfato de hidroxilamina
5 partes en peso de N§2304
y 50 partes en peso de urea.
;La citada prepgraci&n puede obtenerse asimismo mediante

atomizacidn-de una correspondiente solucidn acuosa,

Preparaciones de blanqueador sdlidas se obtienen simi=

larmente si, en lugar de las 30 partes del blanqueador Sptico de

 f8rmula (vi) arriba empleadas, se utiliza la misma cantidad de

cualquiera de los blanqueadores de £6rmula (i) a (iii), (vii),

(viii), (%), (x) o (xi).

EJEMPLO 5

Un . género de poliamida 6,6 ("Nyltest") se impregna

con un baflo acuoso. a temperatura ambiente (con absorcidn de

' bafo del 100%, calculado sobre el peso de la materia seca).

Composicidn del bafio:

1,0 g/1 de blanqueador Sptico de £8rmula (ix) '
20,0 g/1 de polietileno~glicol (peso molecular 400)
2,5 g/l de n~CH, ~0{C,H 0} H '
0,6 .g/1 de 2'-etilbutilato del &cido 2-etilcaproico
0,6 g/l de tri-isobutil fosfato
5,0 g/l de sulfato de hidracina
y 6,2 g/l de urea. !
n‘Se.ajusﬁi el batio a pH 3 mediante la adicidn de un
agente liberador de &cidos convencional. Despus de impregnar,
se seca el g@nero a 140°C durante 30 segundos y luego se lo
somete a fijacidn a 180°C por espacio de 30 segundos.
Se consigue un buen efécto de blanqueo.
Resultados similares se obtienen si, en lugar del
sulfato de hidracina arriba empieaéo, se utilizan 5 g/1 de
clorhidrato de semicarbacida o bien'§ g/l de sulfato de

hidroxilamina,

-

or T .
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Las siguientes preparaciones de la invencifn pueden
utilizarse para los baflos de impregnacidn destinados a emplear~
se/en el procedimiento de la invencidn.

Prieparacidn ‘1:

(particularmente apropiada para baflos de blanqueo de d&bil con-

cqntraciﬁn, por ejemplo de 2 a 11 g/1 de blanqueador + urea).

' 0,66 partes en peso de blanqueador Optico
1,32 partes en peso de urea

y 2-5 partes en peso de un compuesto de formula I.

Al utilizar la preparacidn arriba descrita, conviene
afiadir 10 a |7 partes en peso de un 8ter poliglicSlico o de una
mez?la de Eteres poliglicBlicos.

!
Preparacidn 2:
(ra ticﬁlarmente apropiada para baﬁos‘de blanqueador de concen-
trjcian fuerte, por ejemplo de 11 a 20 g/1 de blanqueador + urea).

13,2 partes en peso de urea

3 -

6,6 partes en peso de blanqueador Sptico

y .58 partes en peso de un compuesto de £&rmula I.

Al utilizar la preparacifn arriba citada, conviene
affadir 30 a 35 partes en peso de un &ter poliglicdlico o de una

mezcla de 8teres poliglicdlicos.

PreparaciBan_3:
3,6 partes en peso de blanqueador §ptico
7,3 partes en peso de urea
y 5,0 partes en peso de un compuesto de formula I.
Al utilizar tal preparacidn, conviene afiadir 20 a 25

partes en peso de un éter poliglicSlico o de una mezcla de &teres

poliglicSlicos.

- 19 -
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Preparacidn 4: (preparacitn 1iquida)

. 2,4 partes en peso de blanqueador Bptico

1,0 partes en peso de urea

T A Ty

1,0 p#rtes en peso de un compuesto de fdrmula I,
5° 6,0 partes en peso de &ter policlicélico o de una mezcla de
éteres poliglicdlicos '

9,0 partes en peso de agua,

4 . Preparacibn 5: (preparacidn liquida)

12,0 partes en peso de blanqueador Sptico, por ejemplo de

10 f6rmula (iii)

R

E 5,0 pawtes en peso de urea

3 o ' l S,b partes en peso de sulfato de hidroxilamina

;25,5 partes en peso de polietilenoglicol (peso molecular 400)
1,5 partes en peso de isomonilfenoldecaglicoléter . ’
15 ) 1,5 partes en peso de bencilato del 3cido benzoico

49,5 partes en peso de agua.

-’

En resumen la Patente de Invencidn que se solicita
deberéd recaer sobre las siguientes:

20

25
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RETVINDICACIONES

1.- Un procedimiento para el plangueo éptico
de sustratos de poliamida sintética sbdla o en mezcla, que
consigte en:

a) impregnar el sustrato con una proporcién
del blanqueadoxr Optico comprendido entre 0,001 % y 5%, cal-
culado sobre el peso del sustrato a blanquear, a un pH com-
prendido entre 2,5 y 5, a una temperatura comprendida entre
10 y 402 C y en presencia de un compuesto o mezcla de compues-
tos de fé6rmula (I):

RI\IH2 (o) ¥
en la que R significa -OH, -NR;R, ) -NH%—NHR
X significa 0, S o HN

YR T 32 significan, cadawa independientemente de
la otra, hidrégeno, alquilo que contiene de 1 a 6 Atomos de
carbono, o hidroxialquilo que contiene de 2 a 4 atomos de
carbono,
los compuestos son en forma de bases libres o en forma de
sales de adicidn de &cidos, o cuando R significa -OH, en for-
ma de &cido-O-sulfénico,

b) someter el sustrato impregnado procedente
de la étapa anterior a un tratamiento térmico a un tempera-
tura de 952C como minimo

2.- Se reivindica por Ultimo como objeto sobre

el que ha de recaer la Patente de Invencién que se solicita:
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Ul PROCEDIMIENTO PARA EL BLANQUEC OPTICO DE SUSTRATOS DE
FOLIAMIDA SINTETICA SOLA O EN MEZCLA. | |

Todo conforme queda descrito y reivindicado
en la presente memoria descriptiva que consta de veintidos
paginas mecanografiadas.

Madrid, 8 febrero 1.979 ﬁ
BERNARDO UNGRILA

D.Dp. =
)

f%kﬁ//
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