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ANTECEDEMDES DE LA INVENCION
1.~ Campo de la invencidn:
La presente invencidn se relaciona con la colora-
016n de fibras, y nés partlcu,armenme se relaciona con Fi-
bras colorecadas reactivamente, en las cuales wn croméforo

se liga en puntos de la fibra mediante un residuo de conden
sacidn. _ :

2.~ Descripeidn del arte anterior:

Los colorantes se retienen en las fibras median-
te adsorcidén fisica, formacidén de sales & comple jos metd~
licos, solucidn, retencidén mecénica, § mediante la forma-
cién de enlaces quinicos covalentes. La adsorcidn fisica ¥
la solucidén, en la cual el colorente se distribuye entre
la fivre y la fase acuosa circundante, son reacciones de

‘equilibrio, v sélo mediante una seleccidn muy cuidadosa e

los colorantes usados pueden lograrse buenas propiedades

e resistencia 2l lavado., La formacidn de sales y comple-

Jjos metdlicos son también reacciones de equilibrio, ¥ aun
que generalmente la retencidn del colorante se favorece
mids gue en la adsorcidén fisica, la resistencia al lavado
puede presentar aun problemas, Los colorantes que se fijan
por retencidn mecdnica (azéicos, de tina, y sulfuros) son
virtualmente insolubles en agua y muestran excclente resis

|tencia al lavado, pero tienen otras desventajas.

Son por ejemplo dificiles y costosos de aplicar;
colorante suelto, que no es fAcil de quitar por lavado,

puede depositarse en la superficie; dando por resultado

baja resistencia al frotemiento (resistenciza a la olls) y
el tinte final del colorante no puede desarrollarse hasta
que se complete el ciclo total de tefiido, y despuds de tra-
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Ia unidn quimica del colorante a la fibra para -
fijaciéﬁ,del color, se conocid ya en 1895, Los sistemas co-
lorantes reactivos disponibles actualmente requieren que el
colorante contenga un grupo funcional capaz de formar un en
lace quimico covalente con la fibra. .

Los colorantes reactivos a la fibra, se emplean
muy ampliamente en el tefiido de fibras celulésicas y pio-
teicas., Ellos exhiben naturalmente excelente resistercia
al lavado, resistencia a la friccidn, capacidad de teflido,
facilidad de apliéacién, ¥y emparejomiento. Esta dltima cua-
lidad es wne medids de uniformidad, y la mds importanie pa-
ra operaciones largas de tefiido y para el emparejamieﬁto
del color. En tanto se pueda preparar tanto colorantes subs
tantivos como no substantivos de fibras, la aplicacidn direc
ta al estampado de precisidén se vuelve una operacidn reali-

1zable ¥ comercialmente funcional, La reaccién del coloran-
1te con las fibres celuldsicas es bdsicamente una reacciérn

de eterificacidén y se presenta en forma general como:

N N
Colo~
Colorante €1l + Celul.-OH—3 rante 0~-Celu~
<::) (::) losa.
Ng\\ N N N

Cl// ' \\\Cl//

(1)
Colorante—SOQCHchZOH + Celulosa ”OH. >polorte~8020H20H20
Celul,
(11)

El grupo reactivo triazina imparte caracteristi-

]
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cas de solubilidad en aceite &l colorante de peso molecular
alto el cual entorpece e interfiere con el grupo solubili-
zervbe en agua tal como "SO3H. Estos colorantes son inesta~
bles y dificiles de travajar. Ia mayoriz de los sistemas
reazctivos colorantes se basan en reacciones quinmicas que se
efectian en soluciones alcalinas . No hay en la actuslided
ningin sistema colorante reactivo que opere efectivanente
en un pH &cido. Tal sistema es deseable en el teflido de gé-
neros mezclados, tales como mezclas de algodén y poliésier,
lanz 6 nylon, siendo éstas ltimas fibras tefiibles por co-
lorantes dcidos. Sin embargo, los colorentes dcidos genersl-
mexnte no tienen afinidad con la celulosa y generalmente solo
encuentran uso en el tefiido de fibras proteinices, Ademds,’
dado que ¢l coloranie y el substrato fibroso son co-reacti-
vos, el tefido completo del género se producird a menos que
se pongan en prictica precauciones especizles para locali-
zar el colorante en las 4dreas del género, mediante técnicas
de impresidn, estenoil, 4 otras téenices gréficas.

RESULE D& TA THVEICION:

La presente invencidn proporciona un sistema de '
tefiido para el coloreado de substratos hidroxi-subsitituidos
en el cual puede llevarse a cabo la reaccidn en soluclones
de dcidas a suvavemente alcalinas, Il sistema de tefiido de
la invencidn es un sistema reactivo en el cual la funcidn
reactiva no estd auto-contenida en la molécula del coloran—

te« Dado gue el colorante y la fibra requieren la presenci

a
'de un agente de condensacidn para la reaccidn, ciertos colo- |

rarsbes, tales como los azo-colorantes, en los cuales el co-
loxr se forma por una simple reaccidn de copulacidn, pueden
formarse a través de un compuesto intermediario sobre el gé-
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nero, el cual puede desarrollar selectivamente el color en
putitos separados, para former un patrén, Ias 4reas subya-
centes pueden fijarse para exponer § degconponor las éreas
restantes del precursor. El sistema colorante de la inven-
cidn se simplifica atn mds, en cuanto que wn sélo grupo sir
ve tanto como grupo solubilizante en agua, como punto poten
cialmente reactivo de copulacidn, en la fibra, proporeionan
do asi una sintesis mds simplificada y una moléecula coloran
te menos compleja y mds estable, asf como un género tefiido,
El sistema colorante de la invencidn da por re-
sultado géneros reactivamente coloreados, mediante la in-
novilizacidén de wn colorante tal como un éster fosforoso
de celulosa, de acuerdo a la siguiente reaccidn ilustrabi-
val

' 0
(0) © o ( )nOR'
R~"- E (OH) + R'0H +.CD1—-—>»R—P// +0D1X
(OH)
OR
( q - (om), “

en donde R es un croméforo, R'OH es celulosa, CDl es carboi-
idimida, CD1X es un residuo 6 sub-producto CDL, m es 0,1,
62, nes 061, pesl 62, qgqes061Lyz=rp-l.

As{, un agrupamiento croméforo (R) quimicamente
ligado a un 4cido fosforoso tal como dcido fosfénico, fos-
fonoso, fosfinico 6 fosférico, tifie reactivamente la celu~

condensacidn. ILa cianamida que es una carboiildimida apropia-
da permite una rédpida esterificacidn de los deidos fosforosos
con los alcoholes, El sub-producto CDIX es turea. As*, cuando
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R es un croméforo y R'OH es celulosa se forma un compuesto
colorantc que ha reaccionado con la fibra celuldsica, REsto
dz por resultado uvn teflido substancial y resistente al la-
vado del algoddn y otros substra:bés que contienen grupos
hidroxi. Los ésteres celuldsicos de los colorantes del deido
fosfénico prueban ser los més estables a los detergentes al-
eal:.nos de travajo pesado. La reaccidn de los colorantes del
dcido fosfdénico prose*ulré somo sigue: '

0

R- B-OH + R'OH + CDL—> R—li’—OR' + CDIX

OH - 0H

El género 6 el sistema fibroso de la invencidn,
procede foma.ndo rna .,olvcwn acuosea de un croméforo é pre-

lcursor del mismo 11 :ado thucc,menue 8w acldo aue cout...e—-

ne fésforo. La solucidn contiene generalmente al menos 0,15
del co.'.oran’_ce vy generalmentc no mds del 109 en peso del co-
lorante, dependiendo de la intensided del croméforo y de la
tonalidad deseada. ILa concentracidn de colorante estd zene-
ralnente entre 0,1 y 55 en peso,y la concentracién del co-
lorante que reacciona sobre el género, se cree que estd en
la escala de 0,01 3 O 05 por c1eq1:o en peso; 10~ ~4 41072 mo1.
poxr ciento,

El pH de la solucidn estd generalmente entre 3 y-
4 pero pﬁede verisrse desde cerca de 1,5 4 9. Pueden propor-
cionarse pH mas bajos, adicionando al bafio de impregnacidén
de 1-57 de un 4cido que no sea voldtil a la temperatura del

jcurado, y no produzca degradacidén indebide del subsitratbo,

tal como dcido fosférico, dcido alquil-inferior fosfénico
o &cido cloro-acético. Zsto parece mejorar la eficiencia de
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la inmobilizacidén del colorante, ya que se encuentra menos
colorante en las aguas de lavado después del curado, La can
tidad de carbodiimida se aumenta usualmente en un bafio que
contiene decido adicional. Pucden ubilizarse bafios con pH
nés eltos que contengen sales que se conviertan a la forma
dcida durante el curado, tales como sales aminas fugitivas,
6 sales de amonio, del croméforo de dcido fosforoso. Pueden
ser necesarics bafios de pH mds alios en ciertas situaciones
que presenten problemas de corrosidn, sistemas de Fibras
nezeladas ¢ fibras que se degredarien excesivamente a pH ba-
jo. - _
Generalmente, la relacidn equivalente en el bafio
entre la diimida y la funcidn fosfono, es al menos cerce
de 2:1. El curado se conduce generalmente a una temperatu-

lra de al menos 2009¢F (939C), y gencralmente.por debajo de

400¢F (2042C), Opcionalmente, el género puede secarse pre-
liminarmente a una temperatura por debajo de 200eF (9324}

antes del curado. E1 tiempo de curado puede variar desde el
orden de segundos hasta horas, dependiendo de la femperati-

coloreando. .

El sistema coléran%? reactivo de la invencidn se
aplica generalmente a substratos que contengan grupos hidro-~
xilos disponibles, $ales como la celulosa, particularmente
el algoddén, y puede practicarse sobre fibras, pelfculas, hi-
lazas, ccrdones, hilos, papel, género, tejidos é né tejidos,
tejidos de punto; W.otros tipos incluyendo géneros peludos,
terciopeles, géneros de punto, entramados acordonados 6 en-
tramados formados por entretejidos azoroso.

s 2

El agente de condensacidn soluble en agua ayuda en

-~

ra, le concentracidn del colorante, y de la fibra que se esté

- ——
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la formecidn de umiones éster entre el croméfore, R y el subg
trato celuldsico R'OH., El agente es preferiblemente una car-
bodiimida soluble en agua tal como cianamida § diciandiamina.

El bafio de impregndcién puede contener también cap
tidades menores de aditivos convencionales ¢ coadyuvantes,
tales como agentes anti-migratorios fales como sal de Glau-
ber, § agentes humectantes. Pueden también estar presentes
espesadores compatibles. ' ' .

Los colorantes que pueden utilizarse en el proce-
so de inmovilizacidn de la invencidn puedenser de tipos y
estructuras diversas, El colorante puede ser del tipo de
una antroquinona, una fialocianina, mom-azo, poliazo, ben-—
zatrone, pirazolona, naftoguinona, triaril-metano ¢ cianiro
que se modifica para contener un grupo 2cico fesforoso que

{imparte solubilidad en agva y proporcione una posicién reag
{hiva ﬁara unirse a los dtomos hidroxilos sobre el substrato,
"|Los colorantes pueden contener otros grupos =solubilizzntes

fen agua, tales coro sulfonato, y pueden contener ctros subs-

tituyentes que no interfieran con las caracteristicas de so-
lubilidad en afua § con la reaccidn de escterificacidu impmo-
vilizadora del colorante.

Huchos de los colorantes substituidos con decidos
fosforosos utilizados en el prcceso de la invencién son ma-
teriales conocidos fécilmente suministrables en el arte, ¥
se han usado para teflir directemente lama ¥ otras fibras
proteinicas. Los andlogos de los colorentes sulfonados pue-
den sintetizarse fécilmente en la Forma fésfono substituren~
do el andlogo fosfono por el compuésto que contenge sulfono
durante la sintesis. ' - '

El proceso de la invencidn puede adeptarse ficil-
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|mente de modo que pueda lleverse.z cabo en maguinaris comer-

cialmente disponible,usada para los procesos de teflido 6
impresidn de textiles, y para las varizeciones continuas y
no continuas de tales procesos. El material fibroso ¢ lami-
nexr puede impregnarse con la solucidn del material coloian-~
te y someterse luego a curado calentando por ejemplo en un
secador de flujo caliente, una estufa § un estentor, La im-
pregnacién puede llevarse a cabo por ejemplo con material
de almohadilla con una solucidn acuosa que contenga el ma~-
terial colorante,. y el agente de curado. El tratemientc de
tellido puede también llevarse a cabo por métodos de impre-
sidn de textiles, por ejemplo tratando localmente el tTexTil
cont una solucidn que contenga el colorante y el agente de
condensacidn, y sometiendo posteriormente el material de im-

_|presidn a una temperatura elevada, para el curado. Alterna-

tivanente puede copularse un agente primario fosfono-subs-
tituido a la celulosa, ¥y posterlormente copularse con un

conm nonente azo-crondforo.

T invencién se entenderd ahord me jor al hacer
refereicia o la siguiente d-uC”l“C“dn desallada cuando 39
considere en relacidén a los egemplos especificos de la pric-~
tica,., Ha de entenderse que estos ejemplos se presentan sé-
lamente con fines ilustrativos, y no con fines limitativos,
¥ pueden substituirse fdcilmente materiales albernos sin
apartarse por ello ni del espiritu ni del alcance de la in-~
ver:cidn, ' '

DESCRTPCIOm JE LAS RdiLIZACIO 55 _PREFERIDAS

Los siguientes ejemplos ilustren la sintesis de
un -andlogo fosfonoso del Amarillo Ho.l, un colorante de pi-
razolona:
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EJEPIO 1 _ .
-Se afladieron 8,7 gramos de 4cido 3—fosfanilico g
5,3 gramos de Na,C0y & 100 ml de H,0 y se enfrié a 159C. Se
afladieron 3,7 gremos de HaN02 en 10 nl, de aguaz, para pro-
dueir una solucidn parduzca cue se vertid lentamente con
agitacidn, sobre 21 ml. de HCLl concentrado que conteniz 60
gramos de hielo. Se agité la mezcla durante quince minutos
y dié una respuesta positiva al ensayo 2l elmiddn-Xl.
El método de diazotizacidn se basé en Vogel, “Prac
$ical Organic Chemistry" (1951), p.596, cuya descripeida
se incluye aqui como referencia, y siguiendo la siguieante
secuencia de reacciones; : o
 N=NC1

NH2

‘Na2003
.+Nall0, + HOL —

Bc(0H), : . PO{CH

(111)

La solucidn que contiene el compuesto intermedio
(III) se afiadid a ura solucidn que contenia 12,7 gramos
(1/20 moles) de 3-metil-l-(p-sulfofenil)-2-pirazolin-5-ona
¥ 10 gremos de ‘acetato de sodio en 100 ml. de H,0. El pH
de la segunde solucidn se ha ajustado desde 5,3 hasta 7,0
con Na0l. Después de agitar durante quince minutos el pH
fué de 2,0 y no hubo evidencies de precipitecidn, Al adicio-
narse isopropanol, se precipité un polvo amerillec que des-

pués de separarlo y secarlo en una estufa al vacio, produjo
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13 gramos. La copulacidén continué de acuerdo a la siguiente
reaccidn:

N=N-C1
|
_PO(OH),, + |
CHy . | PO(0H)y oy g _
K0, H,50.1a /,/J 3 '
‘6 4 3 — =:.K
. NG H,SOK
I, LS:;Z,N=N 674773
— 1
- ' 0

.Jos siguientes ejemplos ilusiran la sintesis de wn

colorante bis-fosfono: bis-azo.
EJELPLO 2

Se diazoté el 4cido 3~fosfanilico de acuerdo al
procedimiento del ejemplo 1 usando 13 ml. de ECL concentra-
do. Se suspendieron 18,0 gramos (1/20 mol) de la sal mono~
sédica del dcido 8~amino-l-naftol-3,6-disulfdnico, en 50 ml.
de H,0 y el pH se ajustd de 2,3 4 7 con Na0H. Se afiadid es~-
ta solucidén al diazotato para formar una solucién roja os-

"jeura que tenia un pH de 2,5.

Se practicdé la copulacidn alcalina de acuerdo z
Vogel segin lz referencia anterior. Pigina 597 cuya exposi-
cién se incorpora agui por referencia.

Ia solucidn roja precipitd al dejarse en reposo,
¥y se ajustd a2 un pHTcon NaOH, Se afladieron entionces 40 ml.
de solucidn de NaOH al 107, y se enfridé = 5¢C. Se afiadié
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entonces una segunda preparacién de diazotato para formar
una solu01on azul que teniz un pH de 1. Déspués de quince
minutos se ajustd el pH a un pH de 2 con HCl, EL colorante
Se.pr601plt0.con isopropanol para dar 40 gramos de polvo

_negro que tenia la férmula:

NH2

}94 N=TY O O

P0(0H), N 058

CH

'.éO(OH)2

~—

El coloramte emarillo de pirazolona del Ejemplo 1
se usé para teflir telas de algoddn de acuerdo al procedi-

.{micnto siguiente.

! . EJEIPIO 3
" Se prepard un ballo para elmohadilla que contenia
5;: del colorante amarillo de pirazolona, tres equivalentes
de cianemida (1,33 por ciento en peso)y 0,1% de Triton x 100
(Rohm & Haas~octil—fenoii-polietoxiaetanol~ agente humecuvln-

te no idnico). El bafio teanfa un pH de 2,9. Se impregnaron a

alwohadilla rwestras de un género tejido de impresidn, a 40
1brs/pgda2 (2,81 kilos/cmtroz),.y se secaron luego a la es-
tufa durante cinco minutos a 150¢F (662C), excepto una mues-
tra del género que se secd al aire & temperatura ambiente.
Se curd uvna muestra del género Gurante cinco minutos 4 320¢T
(1602C). Se cortd por la mitad una muestra del género seca-
do a la estufa pera comparacidén del color., Todos, a excep~-
cién de uno de los géneros secados a la estufa se lavd du-
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rante ocho minutos con una detergente de trabajo pesado, se
secd y luego se planché, El género secado al aire era inco-
loro, el género secado en la estufa fué incoloro, en tanto
que el género curado tenia un color amarillo limén brillan-
te con algin desvaimiento al compararse con el género sin
lavar. Los géneros coloreados se hirvieron durante una hora
en R,C04 al 3%, con alguna pérdida de color. El color final
fué un tinte amarillo pastel del color amarillo brillante
original. '

' Dado que el género sometido a secado por aire per-
dié todo su color al lavado, es evidente que el coloranse
no era substantivo. Es complebamente inesperado que el en-
lace ésver del colorante fijzdo sea estable a wn medio z2ica~
lino detergente caliente, ya que seria de es»erarse que la
nitad éster fosforoso §eﬁhi§roliza§§‘2 rompiera la unidn co-

Torante.

_ El’colorante azul del Ejemplo 2 se ubtilizé pora
colorsar géneros de algodén de acuerdo al siguiente proce-
dimiento:

 EJEPI0 4

- Be preperé un befio pors almohadilla que contenia
55 del colorante azul mds 6 equivalentes de cianamida (1,73:)
¥y 0,15 de Triton x 100. El pH del bafio fué de 2,6. Se trata-
ron muestras del género de algoddn, se secaron ¥y curaron Co-
mo en el Ejemplo 3. Después de lavado el género secado al
aire estaba casi incoloro, El género secado 2 la estufa te-
nia un azul muy pdlido en tanto que el género curado tenifa
un azul -marino muy oscuro., Hubo alzin ligero desvaimiento

"len comparacidn con el género sin lavar, El encogimiento de

la urdimbre fué de -3,75 en tanto que el encogimiento de
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relleno fué de + 0,75%. Después de hervirse el género duran-
te una hora en K2003 al 3, el color final fué uvn plrpura
0SCUI0,

Se traté luego de Tijar el colorente del Ejemplo
1, sobre un género, usando calor sin la presencia de wna
carbodiimida, :

[ EIEPLO 5 |

Se preperd un bafio que conteria 5% en peso del co-
lorante amarillo de pirazolona del Ejemplo 1, mds 0,19 de
Tritéa X 100, E1 pH del bafio fué de 2,9, El bafio no conie-
niz ninguna carbodiimida 4 materiasl equivélente.

Se empaparon 2 la slmohadilla muestras del género
de 2lgoddn a 40 libras/pgda‘ (2,81 kgrmos/cm‘broz),, se seca-
ron durante cinco minutos a 150¢F (662C) y se curaron du-
rente cineo minutos mds e 3202F (160¢C), se lavaron con un
detergente de trabzjo pesado, y se plancharon. Los géneros
contenian sélo tne treze de color emerillo. Una etaps de
telido y calentamiento a temperatura de curado no es capesz
de fijar el colorante sobre el género. )

Se tratd lusgo de fijar sobre un género el colo-
rante del Ejerplo 1 por medio de un baflo a2 la almohadilla
qu.e contenia trea.

EJEIPLO 6

Se prepardé un ballo consistente en 5% en peso del
colorante amerillo de piraszolona del Ejemplo 1, 0,1% de
Triton X 100 y 1,9% de trea (3 eq uivalentes). EL pH del be

Se trataron muestras del género de algoddn como
en el Ejemodlo 5, ¥ las nmuestras no rebuvieron mdés color
gue las del Ejemplo 5 mostrando gque no ocurria inmovilacidn
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del colorante por este procedimiento,

Se tratd luego de fijar el colorante ael Ejemplo .
2 sobre el género usando calor 6 \res, en ausencia de wa
carbodiimida. L
EJENMPLO 7

) Se prepararon dos bafios que contenfan, el uno 5%
del colorante azul del Ejemplo 2 mds 0,17 de Triton X 1CO,
¥ el otro que llevaba adicionalmente 2,5% de Grea (6 equi~-
valentes), : :

ELl pH del primer bafio fué de 2,65 y el del sempm-
do baflo con Urea fué de 2,70, Se empararon a la almohadilla
muestras del género de algoddn, =z 40 1ibras/pgdag (2,81
kgrmos./cmnrosg), se secaron duraante cinco ninutos a 150¢7F
(665¢C) se cureron durante cinco minutos a 320¢F (160¢C), se

Jlaveron en detergente de {trakajo pesado, ¥y se plancharon.

8élumente permanecid una traza del color azul en los géne-

rog. Los colores eran todos aproximadamente iguales,

los siguientes ejemplos muestran el uso de un &l-
cohol polivinilo y dcido fosfdrico como coadyuvontes para
el coloramicnto del balio;

) EJENPLO 8

Se prepard un baflo a la almohadilla, que contenia
1% en peso del c¢olorante azul del del Ejemplo 2, 1% de H3P0,,
1, 65 de cisnamida y 6 mililitros de alcohol polivinilico al
455, Mo se afiadié agente humectante. El bafio a la almohadilla
se usd para tratar telas de algoddn 1005 y telas de alzodba-
-~-poliésier 50-50, de acuerdo al procedimiento del. Ejemplo 3.
Las telas mostraron buena retencidén del color y estabilidad,
con ruy poco desvaimiento y muy buena resistencia a la ebu~
1licidn en K,C03..Un bafio similar que contenia 4% de Cello-~




10

15

20

25

30

Hoja ndn. 16 X . 11027. -

size en lugar de alcohol polivinilico didé vn resulbtado si-
milar y tembién impartid algun color azul a tela de vidrio.
03] siguiente ejemplo ilustra el uso de. diciandias-
mina en lugar de cianamida. . '
EJEMPIO 9
Se prepard un bailo para almohadilla que contenia
1,5% en peso del colorante amarillo del Ejemplo 1, ¥ 1% de
diciandismida. (el 0,8% serfa una relacidn de 1:3). Se tra-
taron muestras de tela de acuerdo 2l procedimiento del Ejeg'

plo 3. Desvués del lavado, la inmovilizacidn del colorante

fué esencialmente la misma que la de los géneros tratados
con cianamidae del Ejemplo 3. ,

El siguiente ejemplo ilustra la preparacidén de los
andlogos bencil-fosfdénicos del colorante del Ejemplo 1.

o _EJEEPLO 10

Se’cbpulé'el écido p-aminobencil-fosfénico con la
sulfenil~pirazolona utilizada en el Ejemplo 1, utilizando
9,4 gramoé-de dcido pencilico (0,1 mol) en luger de 8,7 gre-
mos del &dcido fenilico. Se ajusté finalmente el pH a 3,0
con HC1 y el sélido precipitd con isoproperol, presuribvle-
nente como la sal monosédica que tenia la férmuls esiruchu~
ral:

CH 3 E=M— CH od
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- El colorante exhibid un comportamiento similar
cuando se utilizd para colorear muestras de género de al-
goddén de acuerdo con el procedimiento del Ejemplo 3.

Los siguientes experimentos ilustran la prepara-
cidn y uso de la.sal de amonio del colorante del Ejemplo 1
4 pH mayores. |

! EJEPLO 11 .

Se prepard una sal de smonio del colorante amari-
1lo del Ejemplo 1, disolviendo el colorante en HHAOH en sSo0-
lucidn acuosa, y evaporando la solucidn a sequedad.

Se preparé wn bafo a lz almohadilla que conmtenia
15 del colorante de sal aménica, 0,3;% de cianamida y 0,25
de Alipal CO 436 (nonil-fenoxi-polietoxi-etanol-sulfasado,
sal I‘IH4+). El pH.del bafio fué de 5,8, El bafio se anlicd zl geh

o

lorante fué substancialmente la misma que en el Ejemplo 3.
EJEPI0 12 ,

Se prepard un baffo deide para almohedilla que con
tenia 1 de le sal sédica del colorante Ffenilo del Ejemplo
1, 0,255 de Alipal y 3% de H320, ¥ 4,53 de cianamida que
representd una relacidn equivalente de (1-3) del cianamide
al colorante y al dcido. El pH del bafio a la almohadilla
fué de 1,8. S '

- Muestras del género textil impregnadas, curadas

y lavadas de acuerdo al procedimiento del Ejemplo 3, mos-

traron muy poco desvaimiento. El andlisis U.V, de la tela
indicé cerca del 75: de fijacidn, del coloxr.

EJEIPTO 13 - |

Se substituyd el H3P04 del.Ejemplo 12 por dcido
metilfosfdnico (IPA), se redujo el contenido de cianamida
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en 1,3%, para ajustar la relacién equivalente de 1PA/ciane-
mida 2 1:2, El pi del bado fué de 1,8, Muestras del género,
inpregnadas, curadas y lavadas de acuerdo al procedimiento
del Ejemplo 3, nostraron de nuevo rmuy poco desvaimiento, Une
muestra del género gue se secd al zire antes del curado pa-
ra minimizar la.migracidén, mostrd alguna mejora en la reten-
cidén del color. .
El siguiente experimento muesﬁra la necesidad de
un gruno &cido fosforoso en la moléala del colorante.
EJEPLO 14

Se prepard un colorante de pirazolona utilizando
4dcido m~sulfenilico en luzar del 4dcido m-fosfanilico del
Ejemplo 1. Se prepard un bafio que conteaia 1y de coloranie
sulronado, 3¢5 de H3PO4, 0,25% de Allpal v 4, 5N de ciancmide,
El pH de el bafo fué de 1,75.

luestras del género impregnadas, curadas y lavades

.|de ecuerdo al procedimiento del Ejemplo 3, mostraron extre-
Tmado dcsvaimiento, donou‘~ ando que se IlJO poco o nada de

colorante., S

La fijacién e irmmovilizacién del colorante por for
macién de un enlace fosforoso-éster fué ademds confirmada
por el siguiente experinento.

BJEIPLO 15 .

Se utilizé una solucidn 2l 5% de dcido m-fosfani-
lico que contenia 3 equivalentes de elanamlda, para impreg-
nar géneros de algodén. El género se curd = 3209F (160¢C)
durante cinco minutos para copulaf le base smina a la celu-
losa a través del enlace fosfono.

'Ia base celulosa-copulada con la amina se sometid
entonces a diazotizacidn con la solucidn Lali 2 ~HCL del Ejen-
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plo 1, pera formar una sal de diazonio, una poreidn del gé-
nero se expuso & la luz para descomponer la sal de diazonic,
Se sumergid entonces el género en una solucién de sulfonil-
~pirazolona utilizada en el Ejemplo 1 y se secé y lavd, EL
color solo se retuvo en las dreas no expuestas, confirman-
do el enlace fosfono-éster como el mecanismo inmovilizante,
EJENPLO 16

Una ftalocianina de cobre substituida con grupos
dcido fosfénico y deido sulfdénico, se prepard calentando
una mezcla inbime de deido triamonio-4-sulfosftdlico (I
grms.), 4-fosfonoftalato monopotdsico (11 gramos), vrea
(20 gramos), cloruro clprico dihidratado (3 gramos) y mo-
libdato de amonio (0,25 gramos), a 250¢C. El producio se
purificé por lavado con deido clorhidrico y se secé en una
estufa a2l vacio a 60¢C,

; Se prepard vn bafio que contenia 1% de este pro-
ducto, 1% de HyP0,, 4,4;% de cisnamida y 0,25% de Alipel.
El pH del baiio se ajustdé a 2,5 con trietanolamina., Se im~
pregneron curaron y levaron muestras de género, de acuerdo
al procedimiento del ejemplo 3 que se colorearon de azul
verdoso. ' _

La presente invencidn'proporciona un sistema no-

‘| vedoso decido para el tefiido rdpido de fibras con grupos hi-

droxilos. Las fibras tefiidas reactivamente exhiben buen co-
lor y son estables 2 un medio bdsico caliente. El sistema
colorante de la presente invencidn proporcicna uma wlterior
ventaja, ya que el colorante puede'recuperarse del bailo pre-
cipitdndolo sobre un substrato cdleico, tal como caliza,
CaCOB, § marmol, y puede regenerarse con 4cido.

Ha de entenderse que sdlo se han descrito realiza-—
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ciones preferidas de la invencibn y que ‘son posibles nume-

rcsas alternativas, substituciones y modificaciones, sin
apartarse del espiritu & alcance de la invencidn, tal como

se define en las reivindicaciones adjuntas.

~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencién propia, no nueva, pero no
establecida, practicada ni divulgada en Espaifia, que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patenie
de Introduccidn, por EIEZ afos, son los que se recogen en
las reivindicaciones siguientes:

12,~ Un procedimiento para prepararl una cooposis
cién para tefiir reactivamente substratos poliméricos orgéni-
cos hidroxi-substitufdos, que comprende formar una solucién
acuosa de al menos 0,1% en peso de una substancia seleccio-
nada de &cidos fosforosos cromoforo-substituidos y amina o
saleé de amonio de la misma, y una carbodiimida soluble en
agua, en la cual la relacién equivalente de la carbodiimida

al 4cido, es al menos cerca de 2:1,

28,- Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-

jcacidén 12, en el cual el 4cido es un materizl de la férmu-

la:
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| ' (0)n

(
R P \OH)p

(OR)q

i en donde R es un crombforo, m es 0, 1 o 2, nes 0o 1, pes

lo2, yges0Ool.
38,.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacidén 22, en el cual el &cido es un Acido fosfénico de =

la férmula:

d
5
o

OH

4a,- Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién %2, en el que se incorpora ademls a la solucién
acuosa de 1 a 5% en peso de un &cido seleccionado de un
fcido fosférico, un Acido alquil-fosfénico, y &cido cloroa-
cético. _

a,- UN PROCEDIMIENTO FPARA PREPARAR UNA COMPOSI-'

CION PARA TEITR REACTIVAMENTE SUBSTRATOS POLINMERICOS ORGA-
NICOS HIDROXI-SUBSTITUIDOS.

Tal .y como s. ha descrito en la Memoria que an-

tecede y para los fines que se L'.n especificado.
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Esta Memoria consta de veintidos hojas escritas

a méquina por una sola cara.

[

Yadrid, 2 411577 -

P'A.
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