MINISTERIO DE INDUSTRIA ¥ EHERGIA ES% g £ PN

Registro de lo Propiedad industrial

FECHA DE PRESENTACION

Concedido sl Reqlstro @ cuerdo
con los dalos o o iz ran efi la pre.
sente dezarip-,1 y suyin €l con-
tenido de la Memorla adjunta,

Cas 1-11.291/+

PATENT: DE INVENCION

ESPANA

Al 43245y , —
.

PRIORIDADES: - —
@rumeno ] QLQ [y @rae

9800/77 10 Agost“glc ' 1‘40 OSuiza -

£ DIVISIONARIA,
@"Ec"‘ DE PUBLIGIDAD @cusmcmxou INTERNACIONAL PATENTE DE LA QUE €S DI AT

@wtuuc DE LA INVN 40N . . ’

"PROCEDIMIENTO PARA LA TINCION O EL TRATAMIENTO ULTERIOR DE LAS

FIBRAS DE POLIESTER"

71} SOLITITANTE (S)

CIBA~GEIGY AG.

DOMICILIO DEL SOLICITANTE

Basilea (Suiza)

-
{72 mvenToR (M |

Dr. Paul Schifer y Heinz Abel

@ TiTULAR tET)

CIBA-GEIGY AG.

(72 REPRESENTANTE

D. JAIME ISERN CUYAS, Agente Oficial de la Propiedad Industrial.

UNT A -4 MED, 2106 UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA

RO PSSP




10,

20,

25.

DESCRIPCION

Este invento se refiere a un procedimiento
para la tincidn o el tratamientd ulterior de las fibras
de poliéster, en el cual, con empleo de &steres de &dcido
ftadlico especialmente apropiados, se evitan o se reducen
fuertemente precipitaciones visibles de oligdmeros y la

abrasién de los oligdmeros.
P

En la fabricacibn de' f£ibras de poliéstéff:;
se originan normalmente oligdmeros que en més del 90 %
en peso estdn constituidos por el trimero ciclico. En
la tinci6n en conaiqiones'de alta temperaturd (pér‘éjém-
plo, a 110 - 140° C) los oligdmeros emigran a la sﬁper~.
ficie de ias'fibras o al bafo tintéreO‘y sristalizan
sobre todo con el enfriamiento, deposit@ndose entonces
en’ parte Lcdavia mds cobre 1s guperficie de ias fibras
y en parte en.las paredess de la instalacidn. Dado que
los oligfmeros s8lo son insuticientemente tingibles,
guedan como cristales.visibles;sobre la sy;erficie de
las fibrasf En consecuencia, se prodﬁcen dificultades
para la elaborzcidn ulterior de las fibras. por ejemplo
en la hilatura, el torcimiento, el tundido, el tricotaje
y el tisaje, por cuanto los cristales adhéridos a la
superficie de las fibras aumentan la resistencia al -

frote y ocasionan roturas de hilos, por ejemplo. Asi-

mismo, las fibras tefiidas a temperatura alta presentan

abrasidn elevada, que se hace notar muy desagradabl.~
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mente (polvo, depositaciones) en todos los sitios en
que las fibras entran en contacto con dispositivos
de cambio de direccidn, o sea cuando son esforzadas

mecinicamente.

Segtin la DT-0S 2.403.859, las precipita-
ciones de oligémeros pueden evitarse en la tincibn
de fibras de poliéster por encima de 130°C si la tin-

cién se efectfia en presencia de &steres dobles de &cido

~ ftdlico con monoalcoholes aliféticos y araliféticos:qﬁé

contengan de 6 a 10 &tomos de carbono. Sin embargo, ids
fibras tefildas con empleo de estos &steres manifiestan
una facilidad de ensuciamiento muy alta, especialmenﬁe

con la suciedad seca.

Ahora. se han descubierto ésteres apropiados
de &cido ftilico que al mismo tiempo superan los pro-

hle~as citados de lcs cligbmeros < influ zn mencs -ne-

_gativamente en el comportamiento frente a la suciedad.

Este invento atafie por lo tanto a un pro-
cedimiento para la tincidn o el tratamiento posterior
de las fibras de poliéster en prec:ncia de é&steres de
dcido ftédlico, el cual se caracteriza por emplearse
durante la tincibn o después de ella un &ster de &4cido

ft8lico de la £6rmula

COOR
(1)
~C00(CH - CHO)- Z
1 t
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en la que
R significa alquilo o alguenilo, ambos con
6 a 22 atomos de carbono y preferentemente
12 a 18 &tomos de carbono,.
Se de los simbolos
X, ¥ X, |unoes hidrégeno o metilo y el otro es
hidrégeno,
Z significa hidrégeno o alquilo conAl ad
&tomos de carbono, en particular metil& f“
10. o etilo, ¥y
n significa 1 a 4, preferentemente 2 & 3.
Se prefiere la aplicacifén de los ésteféé‘
L lr . de &cido ftdlico de la, formula. (1)7durante la t1n016n
: - wwﬁ.AJ‘de’ias fibra;~ae ﬁsliégééé:ﬂﬁ o )
15, El grupo de &ster ~COOR puede hallarse en
- posiciln orto, rata o para. De prefarencia se halla en
posicién orto y forma por tanto el diéster de &cido -
o-ftélico. Sin embargo, tienen también gran imporﬁancia
prictica los diésteres respectivos de &dcido tereftélico.
~ \20; De preferencia, en la f£6rmula (1) R signi-
h ~-._  fica alquilo con 8 a 22 dtomos de carbono,.particular-
' mente 12 a 18 &tomos de carbono, y Xl_y X2 significan
cada uno hidrégeno. Z es sobre todo hidrbgena.
Cuando R significa alquilo, se trata de
25. radicales como, por ejemplo, n-hexilo, n~-octilo,

2-etilhexilo,'n~decilo, n~dodecilo, miristilo, n-hexa-

decilo, n-heptadecilo, n~octadecilo o behenilo. En
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concepto de radicales alquenilicos para R entran en
cuenta, por ejemplo, decenilo, dodecenilo, hexadece~

nilo u oleilo.

Los ésteres de la f6rmula (1) empleados

seglin este invento son en parte conocidos como materias

vy pueden sintetizarse por procedimientos ya de si co- --

+

nocidos. Por ejemélo, la sintesis puede efectuarse
haciendo reaccionar en cualquier orden de sucesidn
8cido ortoftilico, isoftdlico o tereftdlico, o en ,»;_
particular anhidrido ft&dlico, con alcoholes de la '
férmula .

(2) R - OH

y dioles, eventualmente monceterificados, de la férmula

(3) HO 4CH - CH - O¥E~Z
| {
X %
donde
R, X;0 X5r Z ¥y 1 tienen el mismo significado que

antes.

Si se emplea anhidrido ftdlico, la esteri-
ficacién se efectfia con ventaja por etapas. En tal caso
i
es conveniente hacer reaccionar primeramente el mono-

alcohol R-OH y luego el diol de la férmula (3).

Pueden emplearse tanto alcoholes individua-

les de las f6rmulas (2) y (3) como mezclas de ellos.

En el caso de los alcoholes alifdticos

superiores de la fdrmula (2) se trata, por ejemplo,
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de monoalcoholes alifaticos insolubles en agua, pre-
férentemente'con 8 a 22 &tomos de carbono. Estos al-
coholes pueden ser saturados o insaturados y ramifi-
cados o lineales y pueden utilizarse solos o en mezcla.
Pueden emplearse alcoholes alifdticos naturales, como
por ejemplo alcohol laurflico, miristilico,rcetilico}
oleflico, estearflico, araquflico o behenfiico, o al-
coholes alifiticos sintéticos, como en particular -
2-gtilhexanol, y asimismo el trimetilhexanol, el alé;?;
hol trimetilnonilico, el alcohol hexadecilico o 1os*;e
alfoles. En el caso de los alfoles se trata de alcano*r

les primarios lineales. El nfimero que sigue al nombre -

indica el nmero medio de carbonos del alcohol. AIgunbs

#‘“ - oA
representantes de estos alfoles son alfol (8-10), (id-14),

(16-18) y (20-22).

Se emplenn de preferen.ia alcanoles con
12 a 18 &tomos de carbono. Como tales han dado buen
resultado en especial el alcohol estearilico y el

alfol (10~14).

Como dioles de la f6rmula (3) entran en

cuenta especialmente el etilenglicol, el 1,2-propile.-

~glicol, el dietilenglicol o el oligoetilenglicol con

peso molecular medio de 150 a 194, Se prefiere el die-

tilenglicol. También pueden emplearse con buen resultado

éteres monoalquilicos de C,-Cy de los dioles de la f6r-

B
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mula (3), en particular los éteres monometilico o etflico
de etilenglicol y monometilico o monoet”lico de dietilen-

- glicol.
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La esterificacibn del dcido ft&lico con
los alcoholes de las f£ormulas (2) y (3) se efectfia
convenientemente sin disolvente o en un disolvente
que sea inerte para los éomponentes de la reaccidn,
como por ejemplo benceno, tolueno, clorobenceno o
nitrobenceno, de preferencia a temperatura de 80 a
120° C, en cuyo caso puede excluirse por destilacidn
aceotrépica el agua de condensacidn. Para la catdlisis
de esta esterificacién pueden anadirse cantidades
cataliticas de &dcidos fuertes, como por ejemplo de
dcido sulflrico o de &cido p~toluensulfbnico, como

-

catalizadores de &cido.

Los &steres de &cido ft&lico utilizables -
segfin este invento son seglin la composicidén, o sea’--
segn la relacién de grupos hidréfilos a grupos liég;
filos, solubles o emulgibles. Normalmente es posible

preparar soluciones o emulsiones acuosas al 30 a 60 %

en peso. Las emulsiones pueden contener aditivos usuales,

como por ejemplo emulgentes o humectantes. Emulgentes
idéneos son, por ejemplo, los €steres acidos, como los
ésteres de dcido fosfbrico o en especial los ésteres
de dcido sulffrico de los productos de adicidén de 2 a

12 moles de 6xido de etileno y/o de 6xido de propileno

a alcoholes con 8 a 22 &tomos de carbono, a fenilfenoles

o en particular a alquilfenoles con 4 a 16 &tomos de
carbono en la porcidn alquilica. Estos pueden hallarse
como acidos libres o, en especial, como sales de amonio

0 de metal alcalino.

g e
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Representantes tipicos de los ésteres de
dcido ftdlico que cabe emplear segfin este invento

corresponden a las £drmulas

(4) Q
018H37OOC COO(CH20H20%5~H
(5 Q
-
ClEHZBOCC COO(CH2GH20}§H
o R
RloOC COO(CH2CH20%§~H
Rl = radical del alfol 16—1§7
g O
~ N\ -
R2 = radical del alfol
(8) Q
/ .
R3OOC €00 (CHECHQO”}*Z“— H
Ry = radical de la mezcla de 80% en pes
alfol 16-18 y 20% en peso de alfol
10-14,
(9) < \>
2.0007  COO-CH. CHOH
1 23
CH3

Rl = radical del alfol 10-14

0 de

P
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63
00¢’ COO0CH.,CH,,0C

By 2CH,0C,H5
Rl = radical del alfol 10-14

(11) <2 \?
rd

RlOOC COOCHZCHZOCHQCHZOCH3

Rl = radical del alfol 10-14

- "
Rlooc (41010) (CHEQrIEOH 2H5

R1 = radical del alfol

(13) R,00C —~®_coo (CH,CH,0~)5-H

Rl = radical del alrol 10-14

Las cantidades utilizadas de los &steres
de &cido ft&dlico oscilan de conveniencia, seglin este
invento, ehtre 0,1 y5 9, y preferentemente 1 a 3 g,
por litro del bafio acuoso de tincidén o de tratamiento
unlterior.

En calidad de material de poliéster entra
en cuenta particularmente material de fibra a base de
poliésteres lineales, que se obtienen por ejemplc me-
diante policondensacién de &cido tereftdlico con etilen-

~glicol o de &cido isoftdlico o tereftdlico con 1,4-bis-

~(hidroximetil) -ciclohexano; o polimeros mixtos a base

fch s aiodi
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de &cido tereftdlico e isoftdlico y etilenglicol. Se

prefieren las fibras de tereftalato de polietileno.

Los materiales de fihra pueden emplearse
también como tejidos mixtos, mezclados entre si o con
otras fibfas; por ejemplo, mezclas de poliacriloni-
trilo/poliéster, poliamida/poliéster, poliéster/vis— -

cosa y poli&ster/lana.

El material de fibra puede hallarse adgﬁéé
en los mds diversos estadios de elaboracifn; por eﬁe@*
plo, en forma de copos, tow, filamentos, género de.:
malla (como género en piezas o género de punto), Vé}ién
de fibra o tejido.

Lbs'méteriaies de fibré derpqiiéster‘sé
tifien convenientemente con colorantes de dispersfén.

En concepto de colorantes de dispersién entran en cuenta
péra este procedimiento los colorantes de dificil so.iu-
bilidad.en’ agua conocidos para la tinc¢ién de materiales
de fibra a base de poliésteres lineales, gue normalmente
carecen de grupos hidrosolubilizantes y se hallan en el

bafio tintdreo en forma de una dispersibn fina.

Estos colorantes pueden pertenecer a las
més diversas clases; por ejemplo, a los colorantes
acriddénicos, los nitro, los metinicos vy polimetinicos,
los estirilicos y, azoestirilicos, los xanténicos, lés
oxacinicos, los perindnicos, los aminonaftoguindnicos,
los cumariniéos y en particular los antraguindnicos y

los azoicos, como los monoazoicos y los disazoicos.

-
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También pueden utilizarse mezclas de tales
colorantes.

los ésteres de dcido ftélico usados segfln
este invento pueden aplicarse asimismo para la matiza-

cibn de la blancura, con aclaradores &pticos dificil-

mente solubles en agua, de los materiales de fibra déf'l

"o,

poliéster no teflidos.

Dichos aclaradores pueden pertenecer a

‘.

cualquier clase. Particularmente se trata de aclara- -

dores Opticos de la serie cumarinica, benzocumarinic@,
piracinica, pirazolinica, oxacinica, triazolilica, .

,,,,,,

benzoxazolilica, benzofurdnica, bencimidazolilica ‘o.".

naftalimidica.
.

-La;canﬁidaduaé los coloran£es’éﬁadidosifﬁ
al baho se orienta seglin la intensidad de color que
se desee; zu general se han acreditade car*idades de
0,01 a 10 % en peso respecto al material de fibra
inclufdo.

Si se desea, los bahos tintdreos contienen
también, ademds de los colorantes y del inhibidor de
los oligbémeros, un carrier o mezclas de carriers, que
actlian como acelerédores de la tincidén para las fibras
de poliéster. Como carriers que eventualmente pueden

emplearse al mismo tiempo cabe seflalar, por ejemplo,

fenilfenoles, bencilfenoles, policlorobencenos, xilenos,

trimetilbencenos, naftalinas, el difenilo, el éter
difenilico, el éter dimetildifenilico, los benzoatos

de alquilo, los benzoatos de arilo (por ejemplo, ben-

ITE AN A W T RS AT e T
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zoato de fenilo y benzoato de 2-etilfenilo), el ftalato
de dimetilo, el alcohol hencilico, el mono-, el di- y
el tri—clorofenoxietanoi o -propancl o el pentaclorofe-’
noxietanol.

Los baios tintdreos pﬁeden contener de 0,1
a 10 g por litro,.y convenientemente de 0,3 a 5 g pér

litro, del carrier.

Los bafiog tintdéreos pueden contener éciéﬁé
minerales (como adcido sulflirico o fosfdrico), &cidésxg
orgénicos, de conveniencia &dcidos carboxilicos aliféé
ticos inferiores (como el &cido f£6rmico, el acético o
el oxdlico) y/o sales {(como acetato de amonio, suifﬁéo
de amon;q_p}acetato sbédico). Los &cidos Egrven sdﬁre:
todo al-ajﬁsté dél_indicé dé ?ﬁ de 105:5;%63 empigééos
seglin este invento, que normalmente es de 4 a 8 y pre-

ferentemente de 4,5 a 6,5.

Los bahios tintéreos pueden contener afin
dispersantes, de preferencia anidnicos o no iondgenos.
Estos sirven sobre todo para lograr una buena finura
de distribucidn de los colorantes de dispersifn. Entran
en cuenta los dispersantes que son de uso general en

la tincidén con colorantes de dispersidn.

Los bailos tintdreos pueden contener ademis
los eléctrélitos, igualadores, humectantes, plastifi-
céntes y desespumantes que son usuéles. Eventualmente,
el inhibidor de oligdmeros puede ser disuelto o emul-

sionado en agua ya antes de la adicidn al bafio tintdreo
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jﬁnto con un humectante, por ejemplo junto con una
mezcla de un sulfonato de alquilo graso, un éter
alquilpoliglicSlico graso y un desespumante de sili-
cona o también con &steres &cidos de aductos de 6xido

de etileno a algquilfenoles.

Las tinciones se efectfian con ventaja eﬁu 
bafio acuoso y por el método de extraccidn. Se tifie
preferentemente por el procedimiento llamado "de alta -
temperatura", en equipos cerrados, resistentes a lall
presidn, y a temperaturas superiores a 106° C, de
conveniencia entre 110 v 140° C y preferentemente.a
125-135° C y bajo presidn. Como recipientes cerradpgv
son aptos por ejemplo los aparatos de circulacidn,
como las iné£éléciones.para tefiir bobinagﬂcruzadag,o
enjulios, las tinas de aspa, las miquinas tefiidoras

de bogquillas o de tambor, los paddels y los jiggers.

La relacién de liquido puede en consecuen-
cia elegirse dentro de un amplio intervalo; por ejem-

plo, de 1:4 a 1:100, y preferentemente de 1:10 a 1:50.

El procedimiento puede realizarse tratando
primeramente con el inhibidor de oligdmeros v éventual-~
mente .con el carrier el género para tehir y tifiendo a

continuacibn éste. También se puede proceder tratando

simultineamente el género con el inhibidor de oligdmeros,

los colorantes y los eventuales agente - auxiliares.

De preferencia se introduce el material
textil en un bafio gque contiene el inhibidor de oligd-

meros y el carrier y que se halla a temperatura de 60
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' ‘de dicho material que ha sido hecha en condici

14—

a 80° C. Se trata el material durante 5 a 15 minutos
a esta temperatura y luego se ‘afiaden los colorantes
y se aumenta desbacio la temperatura del bafio para
tefiir en el intervalo de los 110 a los 140° C durante

30 a 90, o preferentemente 45 a 60, minutos.

Por Gltimo, se enfria el bafio hasta unos
70-90° C y como de ofdinario se enjuaga y seca el ma-
terial tefiido. Si es necesario, se puede someter la .
tintura a un lavado reductivo ulterior como es cosﬂﬁg?
bre. “f-

El tratamiento ulterior del matérial de. ..

fibra de poliéster con los &steres de la f6rmula (l{:

se realiza normalmente a continuacién de una tincidn:

ones-'de
alta temperatura. De preferencia se le realiza a tem-
peratura de 50 a 100° C, por ejemplo, y d= preferencia

a temperatura de 70 a 90° C.

El tratamiento ulterior puede asoclarse
ventajosamente con otras operaciones de acabado. Por
ejemplo, es posible afiadir los &steres de la férmula
(1) al bafio alcalino en que'de ordinario se lavan luego
reductivamente con hidrosulfito sfdice las tinturas de
polidster vy efectuar asi en una sola fase de trabajo
la depurac¢idn reductiva y el tratamiento ulterior con

el inhibidor de oligdmeros.

valiéndose del procedimiento de este in-

vento se logra en la tincidén a alta temperatura de

&
2
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fibras de poliéster obtener de manera sencilla tinturas

uniformes y al mismo tiempo evitar las depositaciones

de oligbmeros tanto sobre el género textil como en los

aparatos de tefiir. Ademds, los &steres de &Acido ftalico

empleados seglin este invento menoscaban muy poco el

comportamiento del género de fibra respecto al ensuciar |

miento. La accifn de los &steres de &cido ftdlico de
la férmula (1) se basa en que los oligémeros son en

parte emulsionados, pero en parte ligados a la fibraf;'ﬂ

Las fibras tefiidas segfin este invento se’ -
distinguen ademds por menor abrasifn. La.evitacifn de: -

-’

la abrasién o de las depositaciones de oligdmeros sej,f
puede demostrar al rebobinar el filamento teiiido h&-a;
ciéndolo pasar pof ia ranura de un cartdén ﬁegro riéi&b.
Se retienen asi los oligdmeros adheridos a la superficie
del filamento. A base d= la extensibn y la densidad de
la mancha blanca que se obtiene, se juzga luego visual-
mente el contenido de oligémeroé. No obstante, la

cantidad de los oligémeros puede determinarse también

por gravimetria.

Los filamentos de fibra de poliéster te-

" fiidos o tratados por el procedimiento de este invento

pueden tambidn ser mejor torcidos. En particular, dis-
minuye el nimero de roturas de hilo, por lo gue aumenta
considerablemente el aprovechamiento de la méquin%
retorcerdora. Se manifiestan también ventajas inequi-

vocas en la hilatura, por ejemplo de tow de poliéster,

R BV TIR AN TR I
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por cuanto se evita en alto grado la molesta abrasidn.

Otra ventaja consiste en que los ésteres
de &cido ft&lico de la férmula (1) imparten también
accidn plastificante y antiestitica permanente al

material de fibra de poliéster.

En los ejemplos gque siguen, las partes y

los porcentajes se refieren al peso.

Ejemplo 1
En un aparato para tefiir enjulios se tifien,
\-v1 .‘_
de la manera que a continuacidn se expone, 100 kg de,

un género de punto de poliéster que previamente hé“éido

-~
n

limpiadd en percloroetileno a 60° C: - f,g .

P

En un recipiente de preparacién se calientan

a 60° C 1500 litros de agua. Se afiaden luego a este bafio

-

de preparacidn:

3000 g de sulfato amdnico,.
200 g de &cido fdrmico y

2500 g del éster de Acido ftdlico de la férmula (4).

Se bombea este bafio de. preparacidn al aparato

tintdreo y se le calienta hasta 80° C. Luego se afiaden en
el aparato tintdreo 6000 g de un carrier de bencilfenol
y al cabo de 10 minutos 4000 g de un colorante de la

férmula

}02 CHj

(14) No,, N=N-—o NHCH20H20CH20H20N

Ccl THCOCH20H3

sen .
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Diez minutos después se lleva la tempera-
tura en el curso de 20 minutos hasta 130° C y se tiiie
durante 60 minutos a esta temperatura. Después del en-
friamiento del bafio tintdéreo hasta 80° C, se le suelta

del aparato tintdreo.

B continuacibn se somete el tejido como .
es corriente a un tratamiento reductivo ulterior (baio
acuoso que contiene hidrosulfito s6dico y egté alcali-
nizado con hidréxido sédico) a 75° C, durante 20 miﬁﬁJ

tos. Luego se enjuaga el tejido y se le seca.

Se obtiene una tintura azul uniforme que -

no presenta depositacidén de oligdmeros.

En cambio, si se tifie de la misma manera,
péro sin édicién del é&ster de &cido ftélico de la fér—
mula (4), son visibles depositaciones inequivocas de
oligime:r: s.

El éster de &cido ftdlico de la fbrmula

(4) puede componérse asir

Agitando y haciendo pasar nitrfgeno por
encima, se funden a 100° C 81 g de alcohol estearilico.
Luego se ahaden en porciones durante 20 minutos 44,4 g
de anhidrido ftélico de modo que cada vez se produzca
una fusidn limpida. Se mantiene la fusién a 100° C
durante 4 horas y después de afiadir 100 g de tolueno,

31,8 g de dietilenglicol y 0,4 g de &cido sulffirico

se lleva la solucidn resultante a ebullicidn. Se separan

. mum sy matmans o
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entonces por destilacién acedtrépica durante 5 horas
5,8 g de agua. A continuacidn se enfria la solucidn
hasta la temperatura del ambiente, se la trata con

4 g de carbonato sSdico y se la agita durante 20 mi-
nutos. Se separa la sal por filtracidn y del filtrado
se excluye el disolvente por destilacidn en vacfo. Que-
dan como residuo 152 g del &ster de &cido ftdlico de

la formula (4) en forma de un aceite de color amarillo

claro, que con el reposo toma la consistencia de una

pasta.

Ejemplo 2

En un aparato para tefiir bobinas cruzadas
- €
% .

se tifien de la manera gue a continuacidn se expone 100

kg de hilo de poliéster en forma de muff:

®Bn vr recipiente de rreparacidn se caliertan
a 60° C 1300 litros de agua. A esta bafio de preparacidn

se afaden:

2600 g de sulfato amdnico,

200 g de &cido férmico (al 85 %), °

2000 g del &ster de &cido ftilico de la férmula
(5) ¥

2000 g de emulsidn al 40 % de triclorobenceno.

Se bombea este bafio de preparacidn 51 apé-
rato tintdreo y periédicamente se conmuta la circulacidn
del bafic de manera gue durante 2 minutos vaya del inte-
rior del muff al exterior del muff y luego durante 3

minutos vaya en sentido opuesto. Al cabo de 15 minutos

TR R e e
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se afiaden en el aparato tintbreo 4000 g del colorante
de la f£férmula (14) (disperso previamente en agua a 60°
C) vy a continuacién ge aumenta la temperatura hasta
130° C en el curso de 30 minutos y se tifie durante 60
minutos a esta temperatura. Después del enfriamiento
del bafio tintéreo hasta 90° C, se le suelta del apa- .

rato. A continuacidn se somete el hilo durante 20 mi=-

nutos y a temperatura de 80 a 90° C a un tratamiento.

ulterior con un baflo de la composicién siguiente:

1300 litros de agua de 90° C,
6500 g de solucidn de hidréxido s8dico (al 30 %)

Y
1300 g de bisulfito sddico.

Se énjuaga a fondo-en calieﬁte y en frio,
de lo que resulta una tintura azul igual y s6lida. La
prueba de la depositacién de los oligbmeros se efectfa
haciendo pasar el filamento por la ranura de un papel
negro rigido, con lo que son retenidos los oligdmeros
depositados sobre la superficie del filamento y se re-
cogen sobre el papel. La prueba asi efectuada no da
para el filamento tefiido en el bafio que se ha indicado
ninguna abrasidn de oligémeros, pero si una abrasién
evidente cuando se tifie en un bafio que no contiene el
éster de &4cido ftdlico de la férmula (5) que se ha
indicado.

El éster de &cido ftilico de la férmula

(5) se obtiene siguiendo la receta de preparacibén del

WTEF TR N,

T

TR TR AT T




5.'

10,

15,

20,

25.

-20-

Ejemplo 1, pero con empleo de 55,8 g de alcohol lau-
rilico en lugar del alcohol estearilico que allf se
ha indicado. Se obtienen.128 g de un aceite de color

amarillo claro.

Ejemplo 3

Si en los Ejemplos 1 6 2 se feemplaza el
éster de &cido ftédlico de la formula (4) o respectiva?-
mente (5) indicado en cada uno de ellos por la cantidad

doble de un preparado constituido por:

47 partes del éster de dcido ft&lico dé la
£6rmula (6),

3 partes de la sal ambnica del égt?r écido'der
éciﬁo foéféricordel producto de gaicién de
9 moles de &xido de etilenora 1 mol de nonil~
fenol y

50 partes de agua

y se procede en lo demds tal como se ha expuesto en
el Ejemplo 1 o respectivamente 2, se obtienen iqual-
mente tinturas azules iguales que no presentan deposi-

tacién de oligdmeros.

Ejemplo 4
Si en el Ejemplo 1 o el 2 se reemplaza el
éster de acido ft4lico de la f6rmula (4) o respectiva-
mente (5) indicado alli por la cantidad doble de un

preparado constitufido por:

S2LFuniime e F o we
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40 partes del éster de acido ftalico de la
férmula (6),

10 partes de la sal ambnica del &ster &cido
de &cido sulffirico del producto de adicidn
de 2 moles de O6xido de etileno a 1 mol de
nonilfenol (al 40 &) y

50 partes de aqua

y se procede en lo demds tal como se ha expuesto en
el EBjemplo 1 o respectivamente 2, se obtienen igual-
mente tinturas azules iguales que no presentan depo-~

sitacibn de oligbmeros.

Ejemplo 5

- . -

Si en el.Ejemplo 1 o el 2 se reemplaza él
éster de dcido ftdlico de la f6rmula (4) o respectiva-
mente (5) «lli indicado por la miswz can*1idad de un
éster de dcido ftilico de la férmula (9), (10), (11),
(12) o (13) y se procede.en lo demds tal como se ha
expuesto en el Ejemplo 1 o respectivamente 2, se ob-
tienen igualmente tinturas azules iguales que no pre-

sentan depositacién de oligdmeros.

Los ésteres de dcido ftdlico de las f6rmulas
(9) a (12) pueden obtenerse segfin la receta de prepara-

cidén del Ejemplo 3, pero con empleo en cada caso de:

22,8 g de propilenglicol,
27 g de éter monoetilico de etilenglicol,
36 g de éter monometflico de dietilenglicol

0 respectivamente

o e, w e e e
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40,2 g de &ter monoetilico de dietilenglicol,
en lugar del dietilenglicol que en dicha receta se
indica.

El &ésteér de &cido ftélico de la foérmula

(13) puede componerse de la manera siguiente:

ConZagitdcién 'y ‘haciendo pasar por encima nitrl-~

_geno, se calientan a 170° C:

—ay

58,2 g dé tereftalato de. dimetilo,
57 ’gA de alfol 1014,

31,8 g de dietilenglicol,

0,08 g de acetato cilcico anhidro y

0,16 g de tridxido de antimonio.

A continuacidn se-excluyen por destilacién a tempera-

tura de 170 a 200° C en el curso de 11 horas.20 cc de
metanol. bespués del enfriamiento se obtienen 128 g : 4
dé ;né pasta incolora que contiene 91 % iéi compuesto

de la férmula (13).

Ejemplo &
En un bafio fresco se someten a tratamiento

ulterior a 70° C duranté 20 minutos con

3000 g del éster de &dcido ftdlico de la férmula
(4)

100 kg de tejido de poliéster que ha sido tefiido de
la manera descrita en'el.Ejemplo 1, pero sin empleo del

éster de &cido ftélico de la férmula (4) . La relacidn
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de liquido del bafio es de 1:15. Después del trata-
miento se enjuaga el tejido y se le seca. Se obtiene
otra vez una tintura azul que no presenta depositacidn

de oligbmeros.

Ejemplo 7

Se someten a tratamiento ulterior con un

baho gque contiene

5 g/litro de solucidn de hidrdxido sddico (al
30 %),

3 g/litro de hidrosulfito sédico,

1 g/litro del aducto de 1 mol de octadecil-dieti-
len@riamina v 18 moles de 6xido de eti-
rleno y .

3000 g del éster de &cido ftélico de la férmula

(5)

100 kg de tejido de poliéster gue ha sido tefiido tal
como se ha descrito en el Ejemplo 1, pero sin empleo
del &ster de 8cido ftdlico de la fo6rmula (4). La rela-
cidén de 1lfquido del bafio es de 1:15. Se obtiene igual-
mente una tintura azul que no presenta depositacién

de oligémeros.

Lol et

NOTA
Degerito el objeto del presente invento, se
deelaran nuevas y de propia invencidn lag siguientes

reivindicaciones:

s

V(TY R AT T

S




5

10.

15,

20

25,

.—240

RELUINDICACIONFS

Descrito el objeto del presents invento se
declaran nuevas y de propia invencidn las siguientes reivip-
dicaciones,

1. Procedimisnto para la tincidn o el ira~
tamiento ulterior de fibras de poliéster, en presendié de
ésteres de &cido Ptalico para evitar la deposicién de oligde-

meros o la abrasidn de los mismos, caracterizado porque las

citadas fibras se tratan, durante la tincion o despues de
ella, eon un bafio acuoso, a pH 4 a 8 y preferentemente 4,5 a
6,9, que contiene 0,1 a 5 g por litro, y preferentements 1 a

3 g por litro, de un éster de 4cido. ftalico de la férmula ge-

neral
tdor
(1)
00 --—-{-1le - CHU)—n—-z
) Lo A
en la que
R significa alquilo o alquenilo con 6 a 22
atomos de carbono,
de los simbolos
Xy ¥ Xy uno significa hidrdgeno o metilo y el otro
significa hidrogeno,
V4 significa hidrdgeno o alquilo con 1 a 4

Atomos de carbono y preferentemente es hidrd-
geno,
n significa l a 4, y
el grupo éster-COOR se halla en posicidn m~ o p~ o preferen~

temente orto~ efectuandose la tincidn preferentemente con un



S,

10.

15,

w 25 -

colorante de dispersidn, segln e) método de extraccidn y a
una temperatura preferentemente ~ntre 1109 y 1402C, o bien
en el tratamiento ulterior a la tincién se realiza el mismo
con una depuracidn preferentemente reductiva convencional de
las fibras de poliéster tefiidas, a una temperatura d& 509 g
lo0ec, i

2, Procedimiento, segin la reivindidacidn
anterior, caracterizado porgque; en una realizacidn preferen-
te del mismo, participa en el trataniehto uh éster de Acido
ftalico de la férmula general (l) en la gue R es alquila con
8 a 22 atomos de carbono, y en particular 12 a 18 atomos do
carbono, mientras gue X; y X, son cada uno hidrdgeno.

. 3. Procedimiento para la tincidn o el tra-

tamiento ulterior de fibras de poliéster,

Segln se describe y reivindica en la pre-
sente memoria descriptiva que consta de 25 paginas foliadas
y escritas a maquina por una sola de sus caras.

Madrid, a

10 452, 1979
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