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DESCRIPCION

Objeto de este invento es un procedimiento
para la estampacidn, por el método de impresidn por
transferencia, de articulos textiles planos que con-
tienen celulosa, el cual se caracteriza por tratarse

estos articulos planos a lo menos con:

a) un éster o &ter écido, portador de grupos carbo-

xflicos y soluble en agua y

b) eventualmente, un poliol con dos, a lo menos,
grupos de hidroxilc alcoh6licos, eventualmente

substitufidos, v preferentemente un diol,

secarse el articulo plano, estampirsele por el método
de impresidn por termotransferencia con colorantes trans-
feribles y/o aclaradores Spticos transferibles y, even-
tualmente, tratérsele finalmente con ¢) un agente de.
reticulacidn. De preferencia se emplea en cada caso el
componente b).

E1 componente a), que contiene a lo menos
un puente de éter o de éster, en particular un puente
de éster carboxilico, puede ademis contener todavia
otros eslabones de puente, como por ejemplo un grupo

de carbonamida. El componente a) corresponde por ejemplo

a la f6rmula

(1) Ml——OOC——A—fZ'

en la que

z' significa hidroxilo, acilo, alcoxilo, ~NH,

o] —COO—MZ,



significan cada uno hidrégeno, metal
alcalino o amonio, eventualmente substi-
tuido, v

A significa un radical divalente alifético,
5y aromético o alifiticoaromético.
De preferencia se emplea como componente

a) un compuesto de la férmula
(la) Ml——OOC——A——Z

en la que
10« Z representa hidroxilo, acilo, alcoxilo o
-COOM,, ¥
y A tienen el mismo significado que se les ha

Myr My

atribuido antes.

De los compuestos de la f£6rmula (1) se pre-

15, fieren los de la férmula

Al
(2) M3——OOC A Z1

en la que
Zi significa hidroxilo, alcoxilo con 1 a 4
dtomos de carbono, acilo con 1 a 22 &tomos
20, de carbono, -NH2 o —COO-M4,
M3 Yy M4 significan cada uno hidrégeno, metal alca-
lino o amonio y
significa un radical divalente alifédtico
o alifaticoaromdtico, interrumpido pof

v 25 puentes de &ter y/o de éster y eventualmente

por puentes de carbonamida.
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De interés primordial como componente a)

son los compuestos de la fdrmula

(3)

en la gue

Z

1

M3 v M4

M3——OCC——A1~——Zl

significa hidroxilo, alcoxilo con 1 a 4
dtomos de carbono, acilo con 1 a 22 &tomos
de carbono o -COO—M4,
significa un radical divalente aliféatico
o alifaticoaromiatico, interrumpido por

puentes de éter v/o de éster, v

tienen el mismo significado que antes.

Compuestos de la férmula (3) ventajosos

corresponden a la férmula

(4)

en la que

A

2

M,—00C—A

3 20—,

es un radical de polialquilenglicol o el
radical de un poliéster alif&tico o alifa-
ticoaromético a base de un &cido dicarboxi-

lico vy un diol;

o a la f8rmula

(5)

en la que

A

3

M,—00C—A,—OH

3 3

es un radical de polialquilenglicol,
eventualmente ligado por medio de un
grupo acilico a M3700C—, o el radical
de un poliéster alifdtico a base de un

dcido hidroxicarboxilico y
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tienen cada uno el mismo significado gque

antes.

De los compuestos de la f£6rmula (4) han

demostrado ser sumamente aptos los compuestos de la

f6rmula

M3——(OOC-X-COO-Y—)n——OOC-X-COO——M4

significa alquileno o alguenileno con

8 &tomos de carbono a lo sumo O bien
fenileno,

significa alquileno, alquilideno, alqui-
lidina o alquilenoxialguileno con 8 &tomos
de carbono a lo sumo en cada caso ¥y
significa un nGmero entero por valor de

1al2;

y un compuesto de la fdrmula

(7

en la que

E1 y E2

—O00C—-E , —(0~CB—CH) —O0—E_,—C00—M
1 ' r M 2 4
R R

3

significan cada uno alguileno con 2 a 4
dtomos de carbono,

significa hidrdgeno o uno de los dos simbolos
R significa metileno,

significa un nfimero entero por valor de
lasgy

tienen cada uno el mismo significado que

antes.



Compuestos especialmente preferidos son

los poliésteres &cidos de la fdrmula

(8) M3——(OOC—X1—COO—Y1)n——GOC—Yl-COO——M4_
en la que
5e Xl significa alquileno con 2 a 6 &tomos de
carbono, winileno o fenileno,
Yl significa alguileno con 2 a 6 &tomos de

carbono y

M3, M4 y n tienen el mismo significado que antes.

1C. Tales &steres se derivan preferentemente del &cido

sebicico o adipico y 1,3-propandiol o 1,4-butandiol.

De los compuestos de la £8rmula (5) se

prefieren los de la férmula

(9) M3——(OOC-C—)n——OOC-D——OH
150 (o]
(10) M3——OOC—X1—COO—(CH2—?HO—)mf—H
R

en la que
D significa alquileno con 2 a 8 &tomos de
206 carbono y
M3, X, R, myn
tienen el mismo significado que antes.
My, My, My ¥y My en las f6rmulas (1) a (10)
son cationes del LidrbSgenc o de un metal alcalino, como
254 sodio o potasio, o de un grupo de amonio, que eventual-

mente estd todavia substituido ulteriormente. LOS grupos

de amonio substituidos se derivan, por ejemplo, de aminas
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alifiticas, como la di-~o tri~etilamina y la mono-, di-
o tri-etanolamina, de aminas cicloaliféticas, como la
ciclohexilamina, o de aminas heterociclicas, como la

piperidina, la morfolina o la piridina.

En el caso del componente a) empleado se-
gln este invento se trata de compuestos orginicos solu-
bles en agua que en virtud de su contenido en grupos
de carboxilo tienen carfcter &4cido y gque presentan a
lo menos un puente de &ster y/o de &ter por molé&cula.
Los grupos de carboxilo pueden hallarse tanto en forma
de 4cido como de sal. Normalmente el componente-a) apa~
rece como polimerizado o, respectivamente, policonden-
sado; pero también es posible que el componente a) sea
un producto de peso molecular bajo o un producto 0ligd-
mero. El componente a) tiene de preferencia estructura
lineal y contiene radicales alifdticos y/o aromaticos
que estén interrumpidos por un puente, a lo menos, de

éter y/o de éster.

El radical divalente A puede derivarse,
por ejemplo, de un poliéster a base de un dcido dicar-
boxflico y un diol, de un poliéster a base de un &cido
hidroxicarboxilico, de un polialquilenglicol carboxi-
alquilado, de un monodster a base de un &cido dicarbo-
xflico y un polialquilenglicol o de un éster poliamido-
policarboxflico a base de un &cido dicarboxilico y una
alcanolamina.

El radical divalente A puede en la f£6rmula

(1) ser alifitico, o sea por ejemplo alquenileno o, so-
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bre todo, alquileno interrumpido por uno o varios
puentes de éter y/o de éster y eventualmente por
puentes de carbonamida. Radicales tipicos de alquileno
interrumpido por puentes de éter son, por ejemplo, los
radicales de polialquilenglicoles que se derivan, por
ejemplo, de adudtos «de Gxido -de etileno, &xido de
1,2-propilenc u 6xido de 1,4-butileno o de aductos de
wrios de tales Hxidos. En el caso de los radicales

de alquileno o alquenileno interrumpidos por puentes
de éster se trata de radicales de ésteres simples o

de poliésteres a_base de &cidos dicarboxilicos y dioles
o a base de &4cidos hiéroxicarboxilicos. Radicales aro-
méticos A son, por ejemplo, naftileno, difenileno o,
en particular, fenileno. Los radicales aliféticoaro-
miticos se derivan, por ejemplo, de diésteres de un

dcido carboxilico aromético y un diol.

Siempre que el radical Z' o Z signifique

acilo, el radical acilico se deriva preferentemente

de un &cido monocarboxilico alifftico con 1 a 22 &tomos
de carbono, y este radical puede estar tanto etilénica-
mente insaturado como, de preferencia, saturado y esti
ligado por medio de un grupo carboxilico a A. Represen-
tantes tipicos de tales radicales son, por ejemplo, los
radicales del &cido propidnico, del liurico, del este&-
rico, del behénico, del oleico, del lindlico o del lino-
lénico. En €l caso de que % represente alcoxilo, se
prefieren los radicales alcoxilicos inferiores; por
ejemplo, n~-butilo, n-propilo, etilo o, sobre todo, me-

tilo.
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En el caso de los &cidos dicarboxilicos
de que pueden derivarse los radicales A, Al y A2 o
respectivamente X, se trata oreferentemente de &cidos
dicarboxflicos alifiticos, saturados o insaturados,
con 2 a 12 &tomos de carbono o de &cidos bencendicar-
boxilicos. Representantes de tales &cidos son, por
ejemplo, el &cido oxdlico, el succinico, el glutérico,
el adipico, el sub&rico, el sebdcico, el maleico, el
fumirico, el tereftilico o el isoftdlico; eventualmente
entran también en cuenta &cidos tricarboxilicos, como
el 4cido trimelitico.

En el caso de los dioles de que pueden
derivarse los radicales A, Al y A2 o respectivamente
Y e Yl, se trata preferentemente de alcandioles con
2 a 12 &tomos de carbono, lineales o ramificados,
eventualmente interrumpidos en la cadena por oxigeno.
Ejemplos de tales dioles son el etilenglicol, el 1,2-
y 1,3-propandiol, el 1,2- y 1,4-butandiol, el 1,6-hexan-
diol, el 2-dimetilpropandiol, el 1,3,l-hidroximetil-
-n-propanol, el l-hidroximetiletanol, el dietilenglicol,
el 1,8-octandiol y el 1,12-dodecandiol. Los poliamido-
poliésteres se derivan, por ejemplo, de alcanolaminas
con 2 a 4 dtomos de carbono, como la n-propanolamina o,

sobre todo, la etanolamina.

’

Entre los compuestos de las férmulas (1) a
(3), (4) y sobre todo (7) se hallan también polialqui-
lenglicoles carboxialquilados, en particular polietilen-

o polipropilen-glicoles carboximetilados o carboxieti-
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lados. Puede tratarse aqui tambié&n de polialquilen-
glicoles carboxialquilados pdr un lado y esterificados
con 4cidos grasos de 1 a 22 &dtomos de carbono por el
otro lado; por ejemplo, de un aducto de 6xido de 1,2-
-propileno/6xido de etileno carboximetilado y esteri-

ficado con &cido oleico.

Los componentes a) de las férmulas (9) y

(10) se derivan de &cidos hidroxicarboxilicos o de
ésteres monoalquilenglic6licos de &cido dicarboxilico.
Es caracteristico para ambos tipos de componente a)
posible que presenten en posicidn terminal un grupo
de carboxilo y un grupo de hidroxilo. Ejemplos de
Scidos de los que se derivan los productos de la £6r-
mula (4) son el &cido 2-hidroxiacé&tico, el 3-hidroxi-
propibnico, el 4-hidroxibutirico o el 7-hidroxicapri-
lico. Los compuestos de la f6rmula (10) se derivan de
los mismos &cidos dicarboxilicos y polialquilenglico-

les que se han indicado ya precedentemente.

Los productos empleados como componente a)

son conocidos o se preparan por métodos conocidos.

En el caso del componente b) se trata
preferentemente de un diol. Los grupos de hidroxilo
alcohblicos del poliol o diol pueden también estar
substituidos, en particular eterificados o acilados.
El componente b) es un hinchante para la celulosa y
tiene normalmente punto de ebullicidn superior a 150°

C. Se han revelado como polioles sumamente aptos los
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alcandioles con 2 a 10 &tomos de carbono, los poli-
alquilenglicoles con 2 a 4 &dtomos de carbono por
radical alquilénico y peso molecular medio de 200 a
1300, los &teres de tales polialquilenglicoles con
fenoles o alcanoles, eventualmente substituidos, de
1 a 20, y preferentemente 1 a 4, &dtomos de carbono,
los &steres de tales polialgquilenglicoles con &cidos
monocarboxilicos o preferentemente dicarboxilicos de
20, y en particular 2 a 4, &tomos de carbono, los
aductos de 6xidos de algquileno de 2 a 4 &tomos de
carbono a polialcoholes de 3 a 6 &tomos de carbono

o los productos de adicién de diversos 6xidos de
alquileno con 2 a 4 &tomos de carbono. Substituyentes
para los fenoles son sobre todo alquilo de 1 a 12

&tomos de carbono.

Como ejemplos de componentes b) gque sirven
de hinchante para la celulosa cabe sefialar los alcoholes

que siguen y sus derivados:

alquilenglicoles, como el etilenglicol, el dieti-
lenglicol, el trietilenglicol, el tetraetilengli-
col, el dipropilenglicol, el tripropilenglicol,

el butandiol, el pentandiol, el hexilenglicol, el
octilenglicol, etc.; mono- y di-&teres alquilengli-
cblicos, como el éter monometilico de etilenglicol,
el éter monoetilico de etilenglicol, el é&ter mono-
butilico de etilenglicol, el éter monoetilico de
dietilenglicol, el &ter monobutflico de dietilen-
glicol, el éter dimetflico de dietilenglicol, el
éter dietflico de dietilenglicol, el éter dibutilico

de dietilenglicol, el éter dibutilico de etilen-
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glicol, el éter isoamilico de etilenglicol, el
éter monofenilico de etilenglicol, el &ter mono-
metflico de trietilenglicol, el &ter monoetilico
de trietilenglicol, el éter monobutilico de pro-
Se pilenglicol, el éter monometilico de dipropilen-
glicol, el é&ter monoetilico de dipropilenglicol,
el éter monometilico de tetrapropilenglicol, etc.;
mono- y di~&steres de algquilenglicol, como el
monoacetato de etilenglicol, el diacetato de eti-
10. lenglicol, el monoéster de etilenglicol y &cido
- £f6rmico, el diéster de etilenglicol y &cido férmico,
el monoéster de etilenglicol y &cido léctico, el
didster de etilenglicol y &cido propidnico, el
monoacetato de dietilenglicol, el diacetato de
15« dietilenglicol, el monoacetato de propilenglicol,
el diacetato de propilenglicol, etc.; ésteres de
éteres alquilenglicdlicos, como el acetato de &ter
monometilico de etilenglicol, el acetato de éter
monoetilico de etilenglicol, el acetato de éter
20¢ monometilico de dietilenglicol, el acetato de
&ter monoetilico de dietilenglicol, el acetato de
éter monofenilico de dietilenglicol, el acetato
de éter monohexilico de etilenglicol, etc.; poli-
alquilenglicoles, como el polietilenglicol de peso
25, molecular medio 200 a 4000, el polipropilenglicol
de peso molecular medio 400 a 5000, los copolimerocs
de bloque de polietilenglicol/polipropilenglicol

de peso molecular medio 400 a 5000, etc.; mono- y
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di-8teres de polialquilenglicol, como el &ter mono-
metilico, dimetilico, monoetilico, dietilico, mono-
fenflico, moncbencilico, monoglicidflico, diglici=--
dilico, etc., de polietilenglicol (de peso molecu-

lar meédio 200 a 4000) y polipropilenglicol (de peso
molecular medio 400 a 5000); mono- y di-ésteres de

polialquilenglicol, como el monoacetato, diacetato,
etc., de polietilenglicol (de peso molecular medio

200 a 4000) y polipropilenglicol (de pesoc molecular
medio 400 a 5000); alcoholes substituidos, como el

metoximetoxietanol, el l-butoxietoxipropanol, etc.;
alcoholes polivalentes, como.la glicerina, el tri-

metilolpropano, la poliglicerina (producto de adi-

cién de glicidol y glicerina); mono-, di- y tri-

A ésteres de alcoholes, como el monoacetato, diace-
tato y triacetato de glicerina; productos de adi-
cibén de alcoholes polivalentes y 6xidos de alqui-
leno, como los proeductos de adicidn de 6xido de
alguileno a glicerina, a pentaeritrita o a sorbita;
dietilenglicol-diamida o aductos de 6xido de alqui~

leno a o-fenilfenol o a 2-etilhexanol.

De interé&s primordial como componente b)
son los poliaductos, eventualmente eterificados con
un alcanol de 1 a 20 &tomos de carbono, a base de 6xido
de etileno, 6xido de 1,2-propilenoc y/o 6xido de 1,4-bu-
tileno. Junto a los polialquilenglicoles llamados puros

pueden emplearse también los llamados mixtos, o sea los
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que se han preparado a base de diversos 6xidos de al-
quileno, por ejemplo a base de 6xido de 1,2-propileno
v 6xido de etileno. Los polialquilenglicoles de peso
molecular medio 300 a 600 v los aductos de 6xido de
etileno a o-fenilfenol se haﬁ revelado como sumamente
ventajosos.

El tratamiento (designado tambhi&n como
pretratamiento) de los articulos textiles planos con
los componentes a) y eventualmente b) se efectfia de

preferencia con preparaciones acuosas que contienen

de 10 a 1n0 g/litro, y preferentemente de 30N a 80
g/litro, del componente a) y
de 0 a 200 g/litro, y preferentemente de 57 a 150

g/litro, del componente h).

Junto a los componentes a) v b) estas pre-
paraciones pueden contener afin suplementos usuales,
como bases para el ajuste del indice derpH deseado,
que preferentemente es de 7 a 12 y en particular de
7.5 a 8,5, o suavizadores del tacto, aclaradores &pti~
cos o hinchantes de la fibra. Dado cue los componentes
a) v b) empleados segfin este invento no acarrean ningfin
amarilleo ni influyen perniciosamente en el tacto, no
hay sin embargo necesidad la mayoria de las veces de

afiadir agentes de aclaracidn ni suavizadores del tacto.

El tratamiento de los articulos textiles
planos se realiza por los métodos corrientes, por
ejemplo mediante rociadura o aspersién, barboteo o,

preferentemente, impregnacidn por el método de fulardeo.
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En calidad de articulos textiles planos
entran en cuenta sobre todo los tejidos y los géneros
de punto, pero también los vellones de material de
fibra que contiene celulosa. Puede tratarse en tal
caso tanto de materiales de fibra de celulosa puros
como de mezclas de fibras de celulosa con fibras sin-
téticas. En el caso de las fibras de celulosa se trata,
por ejemplo, de fibras de lino, sisal, ramio o, sobre
todo, algodén. Pero el procedimiento de este invento
es apto especialmente para estampar mezclas de fibras
de celulosa y sintéticas, por ejemplo a base de celu-
losa y poliacrilonitrilo o poliamida o bien, sobre
todo, de celulosa y poliéster, en particular algoddn/po-
liéster.

Los soportes intermediarios o auxiliares
necesarios para la estampacidn por transferencia pueden
ser cualquier clase de articulos, de preferencia no
textiles y de preferencia articulos planos a base de
celulosa, sobre todo papel, pero también hojas de celu-
losa regenerada, qué se imprimen en el dibujo deseado
con tintas de imprimir acuosas o de preferencia a lo
menos parcialmente orgénicas, en particular con tintas
de imprimir orgdnicas précticamente anhidras. Como
otros soportes de estampacibn auxiliares entran en
cuenta las l&minas metflicas, como las ladminas de alu-
minio, y asimismo las chapas, en particular las de
acero inoxidable. Estos pueden usarse como cintas y

asimismo en forma sin fin.
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Los colorantes pueden aplicarse por la
técnica de impresidn, mediante dispositivos rociadores,
por impregnacibén, mediante plantillas o con pincel, a
los soportes auxiliares, los cuales se secan a continua-
cidn.

8i se imprimen los soportes auxiliares, se
pueden usar las técnicas de impresién mis diversas, por
ejemplo el método de impresidn plana (como el offset),
el método de impresifn tipogrifica: (por ejemplo, imprenta,
flexo, impresibn en relieve), el mé&todo de huecograbado
(por ejemplo, impresidn con rodillos), grabado por
mordiente y calado (por ejemplo, impresién plana rota-
tiva, serigrafia) o procedimientos de impresidn elec-
trostiticos. La impresién puede efectuarse en toda la

superficie o, sobre todo, en dibujos.

Una modalidad especial de realizacidn de
la estampaaciéﬁ por transferencia en aplicar, en lugar
de una banda cerrada, solamente recortes, por ejemplo
en forma de letras, del soporte dé impresidn al género

que se ha de estampar.

La preparacidn de las tintas de estampar
estd descrita, por ejemplo, en la patente britdnica
1.211.149.

La estampacibén por transférencia se realiza
de la manera ordinaria. Para ello se ponen los éoportes
en contacto con los articulos textiles planos, preferen-

temente en forma de bandas de género, tratados previa-
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mente segfin este invento y se mantienen a temperatura
hasta que los colorantes aplicados al soporte auxiliar
se han transmitido al material textil. Basta para ello.
normalmente un calentamiento breve (de 10 a 60 segun-
dos) a temperatura.de 120 a 240° C., La estampacidn

por transferencia puede efectuarse ininterrumpidamente
sobre un cilindro caldeado o tambié&n por medio de una
placa caldeada (plancha para la roﬁa o prensa caliente)
o respectivamente con empleo de aire caliente seco, a

la presibén atmosférica o en vacio.

El procedimiento de este invento permite
tefiir o estampar fibras de celulosa con colorantes
transferibles, en especial sublimables, que tengan
afinidad para las fibras sintéticas, en particular

para las fibras de poliéster.

Colorantes apropiados para la realizacibn
del procedimiento son los que entre 160 y 220° C pasan
al estado de vapor, o sea los colorantes cuya tensidn

de vapor a 200° C es superior a 10"5 Torr.

Para el procedimiento de este invento son
aptos pues los colorantes empleados ordinariamente
para la impresidn por transferencia sobre poliéster,
que estén resefiados en el "Colour Index" bajo la rGbrica
"Colorantes de dispersién". Ejemplos de tales colorantes
se hallan, por ejemplo, en: patente francesa 1.223.330,
patente britanica 959.315, patente briténica 1.189.026,
patente norteamericana 3.632.291, patente norteamericana

3.846.069 v patente norteamericana 3.792.968.
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Se obtienen sin embargo tinturas con pro-
piedades de solidez sumamente buenas si se emplean los
colorantes que estén resefiados en el "Colour Index"
bajo la rfGbrica "Colorantes de tina y/o colorantes

S pigmentarios org&nicos". Se trata de colorantes de
menor solubilidad en agua que los colorantes de disper-
sidén, que por lo tanto no prenden en las fibras sinté-
ticas, o sblo prenden en medida insuficiente, es decir,

en menos del 50 %, a partir de una dispersidn acuosa.

104 Tales colorantes tienen por lo general un
peso molecular medio inferior a 700, de preferencia
inferjior a 300-400. Los colorantes contienen préferen—
temente grupos de metoxilo, metiltio, etoxilo, isopro-
poxilo, feniltio, acetilamino, etoxicarbonilamino y

157 benzoilamino y radicales de nitro, ciano o alquilo de
Cl—C4.

Los colorantes pueden pertenecer a las
clases siguientes, por ejemplo: colorantes indigoides,
colorantes tioindigoides, colorantes antraquinoides,

20 colorantes azoicos, colorantes azometinicos o colorantes

pigmentarios estilbénicos.

Como ejemplos cabe aducir: la l-benzoilamino-
antraquinona y sus productos de substitucidn, como la
l-benzoilamino~4-cloroantraquinona vy la l-bhenzoilamino-

25, -4-hidroxiantraquinona; las 4-nitroacridonas coﬁ un
grupc mercapto substituido, como la l-naftiltio-4-ni-

troacridona, u otros de los ejemplos de esta clase de
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compuestos que se describen en la patente norteamericana
3.541.099 y la patente norteamericana 3.624.255:tiofndigo
o antraquinona.
Seglin el invento, el articulo textil plano
Se' estampado se trata a continuacidn preferentemente con
¢) un agente de reticulacién

y se fija éste en presencia de un catalizador.

Mediante este tratamiento final, que se

efectfla de preferencia, se mejoran en particular las
10, propiedades de solidez de los articulos textiles planos
estampados.

En calidad de agente de reticulacidn entran
en cuenté las resinas sinté&ticas corrientes, por ejem-
plo las utilizadas para el apresto con resina sintética

15, del material textil que contiene celulosa. Sin embargo,
tienen intérés primordial los llamados precondensados
aminopl&sticos. Con esta expresifn se entienden en este
caso los productos de adicidén de formaldehido a compues-
tos de nitrfgeno metilolables. A titulo de compuestos

20, de nitrdgeno metilolables cabe citar: 1,3,5-aminotria-
cinas como las melaminas N-substitufidas, por ejemplo
N-butilmelamina, N-trihalogenmetilmelaminas y asimismo
guanaminas, como las benzoguanaminas, las acetoguana-
minas o también las diguanaminas. Entran ademés en con-

254 sideracidn: la cianamida, la acrilamida, las alquil- o
aril-ureas y -tioureas, las alquilen-ureas o -diureas,

como la urea, la tiourea, uronas, etilenurea, propilen-
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urea, acetilendiurea o 4,5-dihidroxiimidazolidona-2

y los derivados de ellas, como la 4,5-dihidroxiimidazo-

lidona-2 substituida en posicidén 4 junto al grupo hi-~

droxilico con el radical —CH2CH2—CO—NH-CH20HIycarbamatos
5! de alcanoles inferiores, como el &ster metilico, eti-

lico o hidroxietilico de &cido carbéamico.

Dan productos valiosos en general los
productos de la m&s alta metilolacidn posible, pero
en particular también los de baja metilolacidn, por
10. ejemplo las metilolmelaminas eterificadas o no eteri-
ficadas, como la di~, tri- o hexa-metilolmelamina, o
respectivamente sus &teres correspondientes. Son venta-
josos, por ejemplo, los &teres hidrosolubles de alcano-
les con 1 a 4 dtomos de carbono como el etanol, el
15¢ n-propanol, el isopropanol, el n-butanol o en particular
el etanol.
En calidad de precondensados aminoplésticos
son aptos tanto los aminoplastos predominantemente

monomoleculares como los de precondensacidn méds alta.

20, Preferentemente se utiliza como agente de
reticulaci®n una metilolmelamina, una metilolurea, una
metilolurea ciclica o sus &teres hidrosolubles. Se ha
revelado aqui como sumamente apropiada la dimetiloldi-

. hidroxietilenurea.

25, Pero también son utilizables como aéente
de reticulacién: la dimetilolurea, la dimetiloletilen-
urea, la dimetilolpropilenurea, la dimetiloldihidroxi~-

‘etilenurea parcialmente metoxilada, la dimetilolurona,
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la trimetilolmelamina, la trimetoximetilmelamina, la

hexametoximetilmelamina, la dimetilolmetiltriazona,

la dimetiloletiltriazona, la dimetilolhidroxietiltria--

zonha, el dimetilolmetilcarbamato, el dimetiloletilcar-
S5e bafiato, el dimetilolhidroxietilcarbamato, la N-metilol-

acrilamida, la 4-metoxi-5-dimetildimetilolpropilenurea,

el glioxal, el formaldehido, el tetraoxano, el aldehido

glutirico, los compuestos de epbdxido, etc.

Los agentes de reticulacidn anteriores
104 pueden aplicarse por cualquiera de los métodos usuales,
como los que son conocidos para el tratamiento de reti-
culacién de la celulosa. En cada caso hay que emplear

conjuntamente un catalizador.

La fijacidén del agente de reticulacidn se
15¢ realiza en presencia, por ejemplo, de un catalizador
&cido, de un catalizador potencialmente &cido o de un
catalizador bisico. Como ejemplos de tales catalizadores
del endurecimiento cabe citar: el clorurc de amonio,
el hidrofosfato de amonio, el cloruro de magnesio, el
20 nitrato de zinc, el cloruro de zinc, el &cido fosfdrico,
los sulfatos, fosfatos o el cloruro del fluoroborato
de 2-amino-2-metilpropancl-l o el fluoroborato sbdico.
Han demostrado ser ventajosas también las mezclas de
tales catalizadores con &cidos hidroxicarboxilicos
25 alifiticos como el &cido citrico, el &cido tartérico,
el &cido glic6lico o el &cido glucdnico. Como ejemplo
especifico cabe sefialar las mezclas de cloruro de mag-

nesio con &cido citrico o de clorurc de zinc con &cido
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tartdrico. Tales mezclas se utilizan sobre todo para

el endurecimiento a temperaturas m&s bajas.

El tratamiento final puede efectuarse de
la manera ordinaria. Asi, por ejemplo, puede aplicarse
un agente de reticulacidn al género textil en cantidad
de 1 a 20 % en peso, y preferentemente de 2 a 15 % en
peso (calculado como materia sdlida) respecto al género
textil. La cantidad de catalizador puede importar de
0,1 a 5 % en peso, y preferentemente de 0,2 a 3 % en
peso {(como materia sdlida) respecto al peso de género
textil.

Normalmente se procede fulardeando el agente
de reticulacién junto con el catalizador sobre el género
textil a continuacidn de la estampacidn, eventualmente
después de un lavado o después del enjuague, preferente-
mente sin secamiento intermedio, y acabando seguidamente
por los métodos corrientes. El endurecimiento del agente
de reticulacidn puede efectuarse, por ejemplo, por el
método de la mojadura, de la humedad o, preferentemente,
de la termofijacibn.

En el método de termofijacibn preferido se
seca el articulo textilo plano impregnado v se le somete
a un tratamiento té&rmico.

Se seca convenientemente a temperaturas
hasta 100° C, por ejemplo de 40 a 100° C. Luego se
somete el material a un tratamiento t&rmico con tempe-

raturas por encima de los 100° C, por ejemplo de 1NN a
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150° C y preferentemente de 120 a 140° C, cuya duracidn
puede ser tanto mis breve cuanto mis alta sea la tem-
peratura. Esta duracifn del calentamiento es, por ejem-

plo, de 30 segundos a 5 minutos.

Si se procede por el mé&todo de la fijacidn
himeda, se seca primeramente el tejide hasta una humedad
residual de 5 a 20 % aproximadamente y luego se le guarda
durante 12 a 48 horas a temperatura de unos 40 a 60° C,
se le enjuaga, se le lava y se le seca. En el método de
fijacidn mojada se procede igual, pero con la diferencia
de que el material de fibra se guarda completamente
mojado.

En una modalidad preferida de realizacidn
se lava o enjuaga despuds de la estampacibn el articulo
textil plano y, sin secamiento intermedio, se le impregna
con el agente de reticulacdidn y de preferencia se le

acaba después del proceso de termofijacidn.

Junto al agente de reticulacién y el cata-
lizador los bafios del tratamiento posterior pueden con-
tener todavia otros suplementos corrientes, como agentes
suavizadores del tacto, aclaradores 6pticos o substan-
cias reguladoras del pH como el bicarbonato s&dico, el
di- y trifosfato sbdico, la trietanolamina o el acetato
sédico.

Un lavado posterior con un agente aceptor
de &cido, preférentemente con solucibn acuosa de carbo-
nato sédico, puede ser conveniente si el medio de reac-

cibn es fuertemente &cido.
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Con el procedimiento de este invento se
logran sobre los materiales textiles a base de mezclas
de fibras estampaciones transferidas buenas e iguales
en ambas porciones de fibra, las cuales se conservan

5e ain después del lavado final. En los materiales textiles
estampados no se observa ddem&s ningln amarilleo del
fondo blanco.

A diferencia de lo que ocurre con los pro-
cedimientos conocidos, no se origina durante la estam-

10 pacién por transferencia ningln olor ofensivo o desa-
gradable. La solidez, la resistencia al lavado, la
resistencia a la luz y la resistencia al desgarro de
los estampados que se obtienen son perfectamente buenas.
Por el tratamiento con los componentes a) y eventual-

154 mente b) no se perjudica tampoco un apresto ulterior
que se desee eventualmente para los géneros textiles
ni el tratamiento ulterior con el componente c¢), porgue
los é&steres y éteres &cidos y portadores de grupos de
carboxilo que se emplean no producen ningfin efecto apres-

200 tante ni afectan perjudicialmente el tacto del género.

En las prescripciones de preparacidn que
siguen y los ejemplos, las partes y los porcentajes

se refieren al peso.

PRESCRIPCIONES DE PREPARACION para el componente a)

254 A. En atmdsfera de nitrdgeno se calienta de
155° C a 250° C en el curso de 5 1/2 horas una

mezcla de 84,0 g (0,39 moles) de &cido sebdcico
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(producto comercial al 94 %) y 32,0 g de 1,4-bu-
tandiol (0,35 moles), mientras se va separando
por destilacién continuamente el agua que origina.
Los Gltimos vestigios de agua se excluyen a con-
tinuacién a 15 milibares y 190° C, durante una
hora. Se obtienen 97,6 g de una masa jabonosa,

de color beige claro y con punto de fusién de

59 a 60° C. El equivalente de acidez es de 1097.

Si en la Formulacibén A se reemplaza el
1,4-butandiocl por la cantidad equivalente de
1,3-propandiol, se obtiene el poliéster respectivo,
en forma de una masa de color heige claro, punto
de fusién de 46 a 47° C y un equivalente de acidez

de 663.

8i en la Pormulacién A se reemplaza el
dcido seb&cico por la cantidad equivalente de
4cido adipico, se obtiene el poliéster respectivo,
en forma de una masa de coblor beige claro, punto
de fusibn de 48 a 49° C y ecuivalente de acidez

de 816.

Si en la Formulacién A se cambia la relacidn
molar de &cido seblcico / butandiol 11 : 10 por la
de 7 : 6, se obtiene un poliéster con punto de

fusién de 58 a 59° C y un equivalente de acidez

de 831.
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lacidén A, pero con empleo de los componentes siguientes:

Se procede tal como se ha descrito en la Fomu-

Pro-~ [Acidg dicarbo- Diol Rela~ |Punto de | Equiva—-
ducto xilico cidn mo-| fusidn | lente
) lar de de aci-
I (Y) (z) (¥):(z) | ecC dez
o E-1 deido sucel- 1,4-butandol | 11310 101-107 | 782
nico :
2 ide 1,6-hexandiol | 11310 49-50 | 1327
=3 4cido addpico | etilenglicol | 11:10 43-44 | 720
B4 id. 1, 3-propandiol| 11:10 | Liquido | 796
E-5 id. 1, 2~propandiol{ 11:10 id. 862
| B-6 ide 1,4-butandiol | 11:10 | 46-48 878
7 ide 2, 2~-dimetil-1, § 11:10 1f{quido | 834
-propandiol
-8 ide 1,6-hexandiol | 11:10 51-52 1198
© B9 ide 1,4-dimetilol | 11210 | 103-104-| 1370
ciclohexgno .
" E~10 id. dietilenglicol| 11810 | Lfquido | 1040
D E-ll id. trietilenglicol 11:10 ids | 1060
CB-12 & dipropilengli-| 11:10 ide | 1200
: col
E-13 | 4cido acelaico | 1,4-butandiol | 736 38-39 | 944
B-14 |4cido trimetil- ide 726 1fquido| 645
adipico
E-15 | 4cido sebdcico | etilenglicol |L11:10 67-69 | 972
E-16 ide 1, 3~propandiol | 11l:10 4647 663
E-17 ide 1, 2-propandiol| 7i6 lfquido | 727
E-18 ide 1,4~butandiol |11310 59-60 | 1100
B-19 ide 1,4=butandiol | T:6 57-58 | 700
B-20 ide 1, 3~butandiol | 726 1dquido | 850
B-21 ide 2, o-dimetil=l, | 736 ide | 845
3=-propandiol
E-22 id. l,%-h%xandiol 11:10 62-63 1106
E-23 ide 1,12-dodecan— | 736 7718 1200
diol
E-24 ide dietilenglicol| 726 38-39 | 900
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F. Se agita a 120° C durante X minutos una
mezcla de 0,1 mol de un diol vy 0,1 mol de anhi-
drido succfnico hasta que el equivalente de acidez

ya no se altera.

5¢ Se obtienen liquidos incoloros.
Producto Diol x Ecquivalente
n® - minutos de acidez
10, -1 polietilenglicol de
peso molecular 200 30 273
F-2 polietilenglicol de
peso molecular 400 10 505
F=3 polietilenglicol de
peso molecular 600 180 680
15 F-4 polipropilenglicol
de peso molecular
400 150 498
20 G. Con exclusién de la humedad se calienta a
*

120° C una mezcla de 0,1 mol de un diol y 0,1 mol
de anhidrido ftélico y durante x minutos se agita
a dicha temperatura hasta que el equivalente de

acidez de una muestra ya no se altera.
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Equiva-
Prodgcto Diol X lente Aspecto
n minu- de
tos acidez
G-1 polietilenglicol 240 315 liquido
200 incoloro
G-2 polietilenglicol 10 550 liquido
400 incoloro
G-3 polietilenglicol 50 720 liquido
600 incoloro
G-4 polietilenglicol 300 1120 liquido
1000 amari-
llento
G-5 polipropilenglicol] 240 5908 liquido
400 amari-
llento
H. Se agitan a 140° Cdurante 7 a 12 horas,

con exclusién de la humedad, 0,1 de un diol junto

con 0,2 moles de anhidrido succinico, hasta que

el ecquivalente de acidez de una muestra va no se

altera.
Producto Diol Equiva-- Aspecto
n° lente
_de
gcidez
' H-1 polietilenglicol 1000 545 semisélido,
beige
H-2 politetrahidrofurano 385 liguido
630 incoloro
H-3 politetrahidrofurano 547 liquido
1000 incoloro
H-4 poliéster de 6 moles 520 liguido
de &cido adipico y incoloro
7 moles de 1,4-butan-
diol
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I. Se agita a 140° C, con exclusibén de la
humedad, una mezcla de 0,1 mol de un diol y 0,2
moles de anhidrido ft&lico, dumante 7 a 12 horas, -

0 sea hasta que el eguivalente de acidez de una

Js muestra ya no se altera.
. Equiva=-
Producto Diol lente Aspecto
n® de
acidez
10, I-1 polietilenglicol 290 213 pasta blanca
1-2 polietilenglicol 400 336 liquido par-
doamarillento
I-3 polipropilenglicol 720 lfquido par-
1200 doamarillento
I-4 polibutilenglicol-1,3 450 liquido par-
doamarillento
154 I-5 politetrahidrofurano 520 pasta blanca
630
I-6 politetrahidrofurano 590 pasta blanca
1000
I-7 1,12~dodecandiol 250 incoloro,
p.f. 101-103°
Cc
204 I-8 poliéster de 4 moles 618 pasta blanca
de &cido adipico y 5
moles de 1,4-buban-
diol
J. 58,5 g de adipato de polibutileno, preparado
25, de manera aniloga a la de la Formulacidén E-6, con

un equivalente de acidez de 975, y 6 g de polipro-

pilenglicol de peso molecular 400 se agitan en vacio



5

104

15«

20«

25

|&*

~30-

a 230° C hasta que el equivalente de acidez de
una muestra'ya no se altera. Al cabo de 4 horas
se obtiene asi un producto final s8lido, del tipo
del jabbn, con un equivalente de acidez de 1870

(= J;l).

8i en lugar de 6 g de 6xido de polipropi-
leno de peso molecular 400 se incluyen 9 g, se
ohtiene un producto semejante con equivalente de

acidez de 2150 (= J-2).

Con exclusidén de la humedad se calienta a
140° C una mezcla de 40 g (0,1 mol) de polipropi-
lenglicol de peso molecular 400y 9,8 g (0,1 mol)
de anhidrido maleico, lo que origina una solucidn.
Despuds de continuar agitando a 140° C durante dos
horas mds, se obtienen 49,5 g de una masa pardo-
amarillenta limpida y medianamente viscosa, con

equivalente de acidez de 560.

Se funden en corriente gaseosa de nitrdgeno
87,6 g (0,6 moles) de Scido adipico vy 30,5 g (0,5
moles) de etanolamina y en el curso de 7 1/2 horas
gse calienta la fusibén de 175 a 235° C mientras se
separa continuamente por destilacibén el agua que
se va originando. Después de excluir los filtimos
vestigios de agua en vacio, se obtienen 90,5 g de
una masa muy viscosa, de color pardoamarillento y

equivalente de acidez de 470.
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Por el método descrito en Houben Weyl XIV/2,
pdgina 21 (1963) para el tereftalato de polietileno
se prepara a partir de &cido isoftdlico y carbonato
de etileno un poliéster de punto de fusidén 93-95° C
v equivalente de acidez de 900 aproximadamente. El
producto se pasa a un molino de perlas de vidrio y
sin dispersante se le convierte en una dispersidn

al 15 % en amoniaco acuoso.

En corriente de gas nitrdgeno se calientan
de 170 a 235° C en el curso de 5 1/2 horas 59,2 g
de anhidrido ftilico (0,4 moles) y 20,5 g de eti-
lenglicol (0,33 moles) y se separa por destilacibn,
al final con presidn reducida, el agua que se va
originando. Se obtienen 55 g de un poliéster en
forma de masa blanca con punto de fusién de 63 a
65° C, que en un molino de perlas de vidrio, con
auxilio de 10 ¢ de un producto de adicibén de 40
moles de 6xido de etileno a 1 mol de aceite de
ricino, se convierte en una dispersifn acuosa al

20 %,

En corriente gaseosa de nitrégeno se ca-
lientan de 170° C a 245° C en el curso de 6 horas
59,2 g de anhidrido ftdlico (0,4 moles) con 66,0 g
de polietilenglicol 200 (0,33 moles). Mientras tanto
se excluye,al final con presidén reducida, el agua
que se va originando. Se obtienen 109 g de una masa

melosa, lfmpida, que se disuelve fécilmente en agua
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despuéds de la adicidn de amoniaco. El equivalente

de acidez es de 1100 aproximadamente.

P. Con exclusién de la humedad se calienta a
120° C una mezcla de N,1 mol de un monoalcohol y
0,1 mol de anhidrido ftédlico y durante x horas
se agita a dicha temperatura hasta que el equiva-
lente de acidez de una muestra ya no se altera.
Equiva-
Prodggto Monoalcohol < lente Aspecto
de
horas acidez
P-1 metoxipolietilengli-| 6 520 |ligquido
col 430 amarillen-
to
P2 mﬁgﬁpﬂgpmpllm' 7 540 |Liquido
g amarillen-
to
Q. Se adicionan a 135 g de aceite de linaza

bruto 45,2 g de anhidrido maleico, a temperatura
de 195 a 200° C y durante 1 1/5 horas. Con este
producto de adicibén se hacen reaccionar cantidades
anhidridoequivalentes de polietilenglicol de peso
molecular 200 (Q-1) o respectivamente de dietilen-

glicol (Q-2) por calentamiento a 120° C. Los pro-

+:ductos no contienen ya ningin grupo de anhidrido

gue reaccione con anilina.

Los aceites, de color pardoamarillento, son

solubles en hidréxido ambénico acuoso diluido.
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_ Se calientan a 140° C durante una hora,
bajo nitrdgeno, 172 g (0,4 moles) de metoxipoli-
etilenglicol de peso molecular 430 con 21,6 g
(0,4 moles) de metilato sBdico y a continuacidén
se excluye en vacio el metanol desprendido. Des-
pués de continuar por dos, horas la agitacidn a
180° C de temperatura del bafio, se deja enfriar,
se instilan por debajo de 50° C y en el curso de
25 minutos 78,0 g (0,4 moles) de &ster etilico
de 4cido 4-bromobutirico y luego se calienta a
g0° C durante 4 horas. Después de separar por
filtracifn el bromuro sbdico, se disuelve la
mezcla reaccional, de color pardo claro, en 400
cc de agua y a continuacidn se extrae con acetato
de etilo. Se obtienen 59 g del &ster bruto de la

férmula

-CO0C,H

(101) CHB(O—CH 2)3 2Hg

Z-CHZ)X—O-(CH

gue da en el microandlisis los iIndices siguientes:

calculado: Cc 55,33 H 9,29 0o 35,38

hallado: C 55,54 H 8,80 O 35,66

El espectro de resonancia de los protones

es compatible con esta estructura. La hidrSlisis en

solucidén 1 N hirviente de hidréxido sb6dico en exceso

durante 30 minutos, con evaporacidn en vacio, agitacidn

con 100 cc de 4cido clorhidrico concentrado, separacidn

del cloruro sédico por filtracibn y nueva evaporacidn

en vacfo, da un aceite pardoobscuro, constituido en su

mayor parte por el &dcido carboxilico de la fdrmula

(x = 9 aprox.)
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(102) CH3(O—CHZ-CHZ)Q—O—(CH2)3-COOH.

S. Por calentamiento a 140° C se disuelven
entre sf 28,8 g (0,15 moles) de anhidrido trime-
1ftico y 30,0 (0,15 moles) de polietilenglicol

5¢ de peso molecular 200 y se mantiene dicha tempera-
tura durante 20 minutos. La solucidn, limpida, se
solidifica con el enfriamiento. El equivalente de

neutralizacién es de 240.

T, Por oxidacién de los grupos terminales de
104 hidroxilo de &ter trietilenglicdlico y polietilen-
glicol de peso molecular 400 con &cido nitrico

concentrado se obtienen los &cidos dicarboxilicos

U-1y U-2.
U. Se prepara segfln "Seifen, Oele, Fette,
15¢ Wachse" 101 (1975), pdginas 37-41, un &cido car-

boxilico de la férmula

(103)  Cpy_y4Hys_pg—(0-CH,CH,), 0—CH,—COOH.

2
V. Por el método descrito en Houben-Weyl XIV/2
20%. (1963), pdgina 9, se prepara una policaprolactona
que presenta un punto de fusidn de 56 a 57° C.
Ejemplo 1
a) Se imprime una tira de papel por medio de
tintas de imprenta cque se han preparado a partir de 1
25e parte de colorante, 10 partes de etilcelulosa y 85 par-

tes de una mezcla de 50 % de etanol y 50 % de metiletil-

cetona. La viscosidad de las tintas de imprenta se ajusta
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antes de la impresibén valiéndose para ello de la adi-
cién de isopropanol.

Se emplean colorantes amarillos de las

férmulas
5e {101) OH
N
co
N\,
H C\
Cco
10 NEC\\ 02H40H
(102) o=1H e $
/ ~ )
Ie=C 02H40H
CHy

colorantes rojos de las férmulas

20,
0

COCARS A

0 ©OH

(104)
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(105)
Se )
{106)
10.
vy colorantes azules de las fiérmulas
MH_ 0 OH
156 (107) 2)1\ )\
S
Y =
OH O NH
2
cH
g 3
20, (108) 0 NH_CH<
<ol
I
0 mea
25, Ciiy
{109) HO o) HNCH3
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(110)

€111)

QI

(112)
154
D IH
ik
| 0 NHGH3
20 Eventualmente las tintas de imprenta pueden

contener también un aclarador Optico, por ejemplo de la

férmula

(113) s N
X || I =
25« [:::[jcr’c S I Q\\O;]:::]
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(114) 0
0]
N
C-H = CH—C//
7 Ny &
H40 N 3
Se' con lo cual se obtienen substrato bien aclarados.
b) Un tejido mixto de 50 % de poliéster y 50

% de algoddn se impregna en el fular a la temperatura
ambiente con uno de los bafios expuestos a continuacidn,
se le exprime hasta una retencién de liquido de 75 % y

104 se le seca a temperatura de 80 a 90° C.
Los bafios tienen la composicidn siguiente:

I: 50 g/litro de poli&ster segfin la Formulacidn A,
100 g/litro de polietilenglicol de peso moilecular
400 y

15¢ 10 cc/litro de amoniaco al 24 %; pE 8-8,5

II: 50 g/litro de:polidster segfin la Formulacidn B,

100 g/litro de polietilenglicol de peso molecular

400 vy
10 cc/litro de amoniaco al 24 %; pH 8-8,5
20. c) En una prensa de planchado se transfiere

ahora, sin ningGn olor molesto, durante 30 segundos y
a 220° C el colorante de los papeles de soporte inter-
medio obtenidos segfin a) a tejido de poliéster-algoddn
previamente tratado segln b). A continuacidn se lavan
25 los tejidos respectivos durante 10 minutos y a 60° C
en un bafio que contiene 2 g/litro de un aducto de 15

moles de 6xido de etileno a 1 mol de aceite de ricino.



10¢

15¢

20¢

254

-39~

Se obtienen estampados que presentan impre-
siones perfectamente buenas hasta muy buenas y uniformes
de ambas porciones de fibra y que no muestran ningtn
amarilleo del fondo blanco. Los estampados se distinguen
ademds por buena resistencia al lavado y a la luz y por
no tener reducida desventajosamente la resistencia al

desgarro.

Ejemplo 2

Se impregna en el fular, a la temperatura
del ambiente, un tejido mixto de poliéster-algoddn 50/50
con un bafio de la composicifén que a continuacidn se
expone, hasta retencidén del 70 % aproximadamente del

liguido, y se le seca a temperatura de 80 a 90° C.

50 g/litro de poliéster seglin la Formulacidn
A, Co D,
6 g/litro de amoniaco al 24 % y
100 g/litro de polietilenglicol de peso molecular
400;

pH 7,5 - 8,0.

En una prensa de planchado se transfieren
de un soporte auxiliar (papel) los tres colorantes de
las f6érmulas (101), (104) y (110) al tejido previamente
tratado, actuando a 220° C y en 30 segundos. Después de
la transferencia se enjuaga con agua fria durante 5
minutos, se exprime hasta retencién del 60 % de agua y
se impregna, mojado sobre mojado, con un bafio de la
composicién que sigue, a la temperatura del ambiente,

con lo que se absorbe otro 15 % de liquido.



Se

1C.

15.

20«

25,

-40-

200 g/litro de dimetiloldihidroxietilenurea

(soluciéh acuosa al 50 %),

2 g/litro de 4cido citrico y

2 g/litro de MgCl.GHZO.

Los tejidos as{ aprestados se secan a 70-80°

C y se condensan durante 30 minutos a 140° C. Los estam-

pados, brillantes y de gran cundimiento, se someten a

la prueba de lavado 2 de la SNV 195812/1961. El resultado

se expone en la tabla que sigue.

Destefiimiento

Colorante Alteracién del
de la estampado
£6rmula (escala de gri- Tejido acom- | Tejido acom—
ses) pafiante de paflante de
PES Cco
(101) 4-5 4-5 4
(104) 4 4 4-5
(110) 4-5 4-5 5

Los datos numéricos son notas en una escala de 1 a 5,

en la que 5 es la nota mejor y 1 la nota peor.

Ejemplo 3

Se impregna en el fular a la temperatura

del ambiente un tejido mixto de poli&ster-celulosa

50/50 con un bafio de la composicibn que a continuacidn
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se expone, hasta absorcifén de 70 % aproximadamente del

1fquido, y se le seca a temperatura de 80 a 90° C.

50 g/litro de poliéster seglin la Formulacién C,
5 g/litro de amoniaco al 24 % y
100 g/litro de polietilenglicol de peso molecular
400;

pH 7’5 - 8,5

En una prensa de planchado se transfieren
de un soporte auxiliar (papel), a 220° C y en 30 segun-
dos, los colorantes de las férmulas (1n04) y (110) al
tejido previamente tratado. Después de la transferencia

se enjuaga durante 5 minutos con agua fria y

a) se desagua hasta 45 % de retencidn de agua y
se impregna, mojado sobre mojado, con un bafio
de diversos aditivos de N-metilolamida (= compo-
nente ¢), en el fular y hasta 10 % de absorcibn
de liquido;

o bien

b) se seca a temperatura de 80 a 90° C y se impregna
en el fular, seco sobre mojado, con un bafio de
diversos aditivos de N-metilolamida (= componente

c) hasta 55 % de absorcidn de liquido.

Composicidén de los bafios:
100 g/litro de substancia activa de un compuesto
de N-metilolamida,
2,5 g/litro de &cido citrico y

2,5 g/litro de MgCl,.6H,O0.
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Después de la impregnacidn, se seca a tem-
peratura de 80 a 100° C y a continuacién se condensa

durante 3 minutos a 140° C.

De los aprestos se determina el &ngulo de
5é arrugamiento en seco y en mojado, y con los estampados
se procede a la prueba de lavado 3 de la SNV 195812/1961.

El resultado se expone en la tabla gue sigue.

En el caso de los compuestos de N-metilol

se trata de los productos siguientes:

104 P: Eter hexametilico de hexametilolmelamina inn %
Q: 2 1/2-metilé&ter de pentametilolmelamina 60 %
R: Dimetiloldihidroxietilenurea 42 %

S: Dimetiloldihidroxietilenurea eterificada

con 2 a 3 moles de metanol 8N %
15¢ T: Dimetilolurea y 1,3-dimetilol-4-metoxi-
-5,5-dimetilpropilenurea (1:1) 50 %

U: Dimetilolurea condensada parcialmente

con monoetanolamina an %
V: Dimetiloletilenurea 50 %

W: Dimetiloletilenurea y #&texr métilico

20¢ de metilolmelamina 50

oo
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Ejemplo 4

A la temperatura del ambiente se impregna
en el fular un tejido mixto de 50 % de poliéster y 50
% de celulosa con las preparaciones acuosas que a con~
tinuacidén se exponen, se exprime hasta una retencidn

del 75 % y se seca a temperatura de 80 a 90° C.
Los bafios tienen la composicidén siguiente:

Bafios a) hasta m):
50 g/litro de poliéster segfin la Formulacién A,
100 g/litro de poliol a hasta n vy
5 g/litro de amoniaco al 24 %;

pH 7,5 a 8,5

Despuds de este tratamiento previo se es-
tampa con el colorante de la f6rmula (104) y se procede

como en la seccidn c) del Ejemplo 1.

Resultados:

Se obtienen estampados buenos hasta muy
buenos, en los que ambas porciones de fibra estén
estampadas uniformemente. La resistencia de los estam-

pados al lavado se evalfia segfin la tabla que sigue.
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Bafio Designacifn de los polioles Evaluacidn:
Resistencia de
los estamp?dos
al lavado*

a Polietilenglicol PM 300 3
b Polietilenglicol PM 600 4
c Polietilenglicol PM 1000 3
d Polipropilenglicol ©PM 425 4-5
e Aducto de pentaeri-

trita y 6xido de

propileno PM 4Nnn 3
£ Aducto de pentaeri-

trita y éxido de

propileno PM 600 4
g Aducto de sorbitol

y 6xido de propi-

leno PM 700 3
h Aducto de etilen-

diamina y 6xido

de propileno PM 350 3
i Metoxipolipropi-

lenglicol PM 440 4
k Metoxipolietilen-

glicol PM 425 4
1 Metoxipolietilen-

glicol metilado PM 4401 4
m Polietilenglicol PM 400 4
n Dimetoxipolietilen-

glicol PM 445 4

*) Nota 1 = mala resistencia del estampado al lavado
Nota 5 = muy buena resistencia del estampado al

lavado
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Ejemplo 5

Para el tratamiento preliminar del tejido
mixto de poliéster-celulosa (50/50) y para la transfe~
rencia térmica v el lavado consecutivo se procede tal
como se ha expuesto en el Ejemplo 1. Pero en lugar de
los poliésteres segfin las Formulaciones A y B se uti-
lizan como componente a) otros productos, a saber, los

obtenidos seglin las formulaciones de preparacidn:

E-2 E-24

E-7 M

E-10 I-4

E-14 I-6

E-13 J-1
Ejemplo 6

A la temperatura del amhiente se impregnan
en el fular tejidos mixtos de 50 % de poliéster y 50 %
de celulosa con el bafio que sigue, se exprime hasta 75

% de retencidn de liquido v se seca a temperatura de

80 a 90° C.

Composicidn del bafio:

150 g/litro del componente a)
x g/litro de amonfaco al 24 & hasta pH del bafio

7,5 - 8,5-

Para la transferencia té&rmica y el lavado

consecutivo se procede como en el Ejemplo 1.
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Todos los componentes a) preparados seglin

las Formulaciones C a V dan resultados equivalentes a

los de los poliésteres, citados en el Ejemplo 1, segfin
las Formulaciones A v B en combinacién con polietilen-

glicol de peso molecular 400.

REIVINDICACIONES

Se declaran nuevas y de propia invencidn las

aigniendos reivindliczacioress.

1. Procedimiento para fabricar articulos texti-

les planos gque contiehen celulosa impresos por transferen-

c¢ia, caracterizado porgue, en una primera fase, los citados

articulos, preferentemente congtituidos por fibras de ce-
lulosa, o de celulosa y poliéster, se someienra un pre-
tratamiento, por métodos usuales de impregnacién o rocla=-

do, con una solucion acuosa que contiene en su composicion

10 a 100 gr/l de un éster o éter dcido, portador de grupos
carboxilicos, soluble, en agua, ¥y, eventualmente, 0 a 200 gr/1
de wn poliocl provisto de, a 1o menos, dos grupos hidroxilo
alcoh6licos, opcionalmente substituidos, y componentes para
el ajuste del pH de preferencia entre % vy 12 y, particular-
mente, de 7,5 a 8,5, y, los materiales asi tratados, se ponen
en contacto por los métodos usuales, con 1los soportes de
transferencia, que coﬁportan coloraentes orgsnicos de dis—
persidn, tina o pigmentarios y/o aclaradores Opticos, con

tensidn de vapor bajo presion atmosférica a 2002C de 1Of5-Torr
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manteniendo ¢l conkacho durante a lo sumo 60 segundos entre
120¢ y 2409C, para, finalmente, someter el material estam-—
nado eveniualmente a la accidn quimica de un sgente de retiw

culacién en proporcidn de 1 am 20 en peso respecto al ma-

~terial textil, el cual se fija con 0,1 a 5% en peso de un ca-

talizedor, splicado en proceso de mojado’; himedo & termofi-
jacidén por tratamiento térmico entre 1002 ¥y iB'OQQ, en este
altimo caso sin secado intermedio. entre 1a estaz-xpaciéh ¥ el
eventual tratamiento con sgente reticulante.

2. Procedimiento segfin la reivindicacion 1,
caracterizado por seleccionarse para el trgbamiento de
la primera Tase, en calidad de componente éster ¢ éter
acido carbb:a’.lieo;‘,“' soluble en agua, un compuesto de la fore

mula general

'Ml—OOC—A-Z
en la que
% significa hidroxilo, scilo, alcoxllo, -,
0 ’;—COO-'-Mz,'
M, y M, significan caia wio bidrégeno ,y metal alca-

1ino o amonio, eventualmente substituldo,
¥
A  significa wn radical divalente alifatico,

aromético o alifabicoaromatico.

3. Procedimiento segin la reivindicacion 2,
caracterizado por preferirse, en calidad del eitado comw
ponente eter o éster carboxilico un compuesto de la fors-
muly, '

M_-00C-Ar _~3!
3 11
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en la que
Z'l significa hidroxilo, aicoxilo con 1 a 4

&tomos de carbono, acilo con 1 a 22 atomos
de carbono, —E‘IHZ o ~COO-M4,

5. M3 y I s significen cada wio hidrdgeno, metal alca-
lino o amonio ¥

A'y significa un radical divalente alifgtico o

alifaticoaromitico, interrumpido por puentes
de éter y/o de éster y evenbualmente por

10. puentes de carbonamida. |

4. Procedimiento segin la reivindicacién 3,

caracterizado pogue més especialmente se prefiere en
callded dcl zivade cuincnenta i@ prebtralaml=-nio an v

puesto de la férmula

15 M3—OOC ~A 2—C 00-M

1
en la gue
A, es w radical de polialquilenglicol 0 el
' radical de un polidster alifgtico o alifé-
ticoaromitico a base de un dcido dicarbo-
20, _ rzf."ilico y wm diol ¥

M3 ¥y Iﬁ4 tienen el mismo significado que ‘en la rei-

vindicacidn 3.

5, Procedimiento segin la reivindicacién 2,

camcterlzgdé porgue también se prefiere como componente és¥

5. ter o &ter carboxilico en el prebratamiento un compuesto

de la £érmula

M. ~00C~A _~0H
3700045

- POOR
QUALITY
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en la gue
| A3 significa un radical de poliglquilenslicol,
eventuslmente ligado por wn grupo scilico
a My-00C=-, o el radical de un poliésier

5 - , alifédtico a base de un Acido hidroxicarbo-
xilico ¥ '
M3 vy M4 tienen el mismo significado que en la :rei-
vindicacidn 3.
6. Procedimiento segfin la reivindicacidn 3,

10. caracterizado porque btambién especiglmente se prefiere

como componente éster o éter carboxilico de pretrstamien~—

4o un compuesto de la foérmula .
3 (00C=X-C00-Y) ,,~00C~K~C00 14

en la gue
15. X gignifica alquileno o alquenileno con 8
dtomos de carbono a lo sumo o bien fenile-—
no,
Y significa alguileno, alquilideno, algquili-
dina o alquilenoxiglquileno con 8 gtomos
20. de .carbono a 1o sumo en cada cggo
n  significa un nfmero entero por valor de
lal2y
M3 ¥ M4 tienen el mismo significado que en la rel-
vindicacibn 3.

. 25. R e e aas .
Z 7. Procedimiento segin la reivindicacidn 3,

caracterizado en que, igualmente para la realizacidn del

pretratamlento se prefiere un compuesto éster 6 éter car—

boxilico de la férmula
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M, -000 < 1 ~(0-0E-CH ) 0~ =000,
.R R
en la que
El N E2 gsignifica cada uno alquileno con 2 a 4
5. gtomos de carbono,
R significa hidrégeno o blen uno de los dos
simbblos R significa metilo,
m significa un nimero entero por valor de
lal8y
10, M3 v I\I4 tienen el mismo signii‘icado' gue en la rei-

vindicacidn 3.

8. Procedimientc, segtn la reivindicarion 6,

caracherizado porgue particularmente se emple para dicho

trotamiento un compuesto de la férmuls

15. MS—( 00C —Xl—C 00-Y l‘)n—ow -Yl—COO—l‘.'I L
en la que
Xl ' significa alquileno con 2 a 6 gtomos de
c'arbono 0 vinileno o fenileno,
Yl significa slguileno con 2 a 6 gtomos de car—
20, bono,
M3 v tienen el mismo signifilcado que en la rel-
vindicacidn 3 ¥y
n tiene el migmo significado que en la reivin-
dicacibn 4.
25. 9. Procedimiento segin la reivindicacidn 3,

caracterizado porgue de un modo particular se emplea

4

Sater & &ter carboxilico en el pretratamiento un compues—
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40 de la férmula

—00C - =) W
M3 00C Xl-coo (CHZ-gHo _)m\

R
en la gue
Xi tiene el mismo éignificado que en la
reivindicacidn 7, .
‘m +tiene el mismo gighificado que eri la
' reivindicacibn 6, ¥
1\.-’13 tiene el mismo significado que en lg

reivindicacidn 3.
10. Procedimiento segfn la reivindicacién 1,

caracierisalo pomue en su regiizaclon se selcociona en

calfdaﬁ_dé-componente poliol en el pretrgtamlento alcan—
dioles con 2 a 10 abomos de carbono, polialguilenglicoles
con 2 a 4 &tomos de carbono por radical alguilénico ¥y

peso molecular medio de 200 a 1300, éteres de Hales poligl-
quilenglicoles con fenoleg o aleanoles, eventualmente subs-
tituidos, de 1 a 20, y prefeventemente 1 a 4, &tomos de
carbono, ésteres de tales poliglquilenglicoles con dei-
dos monoqarboxa'.licos, o preferentemente d;‘.carboxilicos,

de 20, y en particular 2 a 4, gtomos de carbono a lo 80~
mo, sductos de dxidos de alquilenoc de 2 a8 4 dtomos de car-
bono g polialcoholes de 3 a 6 stomos de carbono o produc-
+os de sdicidn a base de Oxidos de alguileno diversos con

2 g 4 gtomos de carbono.

11, Procedimiento segim la reivindicacion 10,

carecterizado porque para el pretratamlento como compo-
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nente poliol se prefiere unl poliaducto, eventualuente
eterificado con un alcanol de 1 a 4 &torios de carbono,
_a base de 4xido de etileno, Sxido de 1,2-proplleno y/o

bzido de l,4-bubileno.

10, Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
carscterizado por preferirse como egente de reticulacidn
en el trataniento final del moterial estampado un precoi-

dengado aminopldstico.

13. Procedimiento segin la reivindicaclén 12,
caracterizado porque mas especlalmente como agente de re-
ticulacidn se-elige una metilolmelemina, una metilolurea,

qa medilaivres cfclica o0 sus étcres edluliss e -agla.

14, Procedimiento segin la reivindicacida 13,

caracherizado porgue se emplea particularmente como agen-

o T b B e

te de reticulacién para el tratamiento final citado del

matexigl estampzdo la dimetiloldihidroxietilenurea.

15, Procedimiento para fabricar articulos texti-
les planos que contienen celulose impresos por transferen—
cia.

Segin se describe ¥ reivindica en la presente
memoria descriptiva gue consta de 53 pégines foliadas ¥
oscritas @ mAquina por wna sola de sus caras.

Madrid, a 13 Octubre de 1977

De 2 IME 1SERN
P . /_7

a:—-—’—f

rmado: JOSE F. NIETQ
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