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Caso 150-4125

La presente invencidn tiene por objeto un procedimiento
para la tintura o la estampacidn de substratos que se comstituyen,
totalmente o en parte, de fibras celuldsicas con colorantes reac-
tivos.

La presente invencidn proporciona un procedimiento pard
la tintura o la estampaciBu com colorantes reactivos de un sub-
strato constituide, totalmente o en parte, de fibras celuldsicas,
caracterizandose dicho procedimiento por el hecho de que se efec-

tla 1a fijacibn de los colorantes reactivos en una solucidn acuo-

-sa de un sistema alealino, a pH comprendido entre 9 y 13, que se

compone de
a) un silicato de metal alcalino y
b) un borato de metal alcalino
y eventualmente
¢) un bicarbonato de metal alcalinoe y/o
d) un carbonato de metzal alcalino.

Cuando, en el sistema alcalino, el componente c) es
ausente, el componente d) puede estar presente aunque, de pre-
ferencia, también queda ausente. Un sistema alcalino preferido
para la utilizacidn segln la invencidn es una mezcla constituida
por los componentes a), b) ¥y c).

Las sales de metales alcalinos presentes en el sistema

"alcalino son, de preferencia, las sales sbdicas o potasicas, en

particular las sales sbdicas. El borato de metal alcalino es, de
preferencia, gl borax, o sea el N823407’ 1OH20._

Los silicatos de metales alcalinos apropiados (llama-
dos generalmente vidrio soluble) son les silicatos de sodio (vi-
drio soluble de éodio), 1a_re1aci6n en peso entre el Na20 v el
SiO2 estando comprendidz entre 1:1,5 y 1:3, de preferencia

entre 1:2 y 1:3, en particular entre 1:2,3 y 1:2,8. Los
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silicatos de sodio preferidos son los de 30-60°Bé&, en particular
los de 30-45°BE, cn especial los de 34-38°BE,

En el sistema alcalino, utilizado segln la invencidn, la
relacidn peso en seco entre el silicato de sodio y el borato de so-
dio (calculado como borax, o sea tetraborato decahidrato de sodio)
estd comprendida de preferencia entre 1100:1 y 1:4 [por ejemplo,
por todos los 10-~200 g de vidrio soluble de sodio de 30-60°Bé (25~
55% peso en seco) se utilizan 0,1 ~ 10 g de borax]. De preferencia,
la relacidn peso en seco estd comprendida entre 110:1 y 4:1 [por
ejemplo 50~120 g de vidrio soluble de sodio de 30-45°B& (25-457 pe-
so en seco) y 0,5 -~ 3 g de borax]. De mayor preferencia dicha re-
lacidn estd comprendida entre 68:1 y 18:1 [por ejemplo 90-110 g de
vidrio soluble de sodio de 34~38°Bé (30-33,5% peso en seco) y de 3,5
a 1,5 g de borax).

De acuerdo con el procedimiento de la invencidn, el siste~
ma alcalino puede ser afladido a un bafio de tintura o a una pasta de
estampacifn que contienen uno o varios colorantes reactivos, o bien
puede constituir un bafio de fijacidn, dependiendo de los procedi~
mientos de tintura o de estampacidn utilizados, Tales bafios de tin-
tura o de fijacidn acuosos y pastas de estampacidn que contienen el
sistema alcalino forman un ulteriof aspecto de la invencidn.

Los bafios de tintura o de fijacibén vy pastas de estampa-
cidn contienen ventajosamente entre 2,5 y 110 g/litro, de preferen-
cia entre 12,5 y 54 g/litro, en especial entre 27 y 34 g/litro de
silicato de metal alcalino; el silicato de metal alcalino preferi-

do es, como ya mencionado, el silicato de sodio y, en especial, el

‘vidrio soluble de sodio. Las citadas concentraciones de silica-

to de metal alcalino pueden conseguirse convenientemente utili-
zando 10-200 g/litro de vidrio soluble de sodio de 30 a 60° BE,
50~120 g/litro de vidrio soluble de sodio de 30 a 60° Be, 50—
120 g/litro de vidrio soluble de sodio de 30 a 45° BE o 90-110
g/litro de vidrio soluble de sodio de 34 a 38° Ré.

La concentracién del componente b) en los bafios de tin-

tura o fijacidnr o en la pasta de estampacidn es, de preferencia,
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de 0,1 a 10 g/litro. Tales bafios o pastas contienen, de prefefen-
cia, el componente b) en una concentracidn comprendida entre 0,5 y
3 g/litro, en particular entre 0,5 y 1,5 g/litro. Como ya menciona-
do, el componente B preferido es el borax. 7

La concentracidon del componente c), en particulafvla de
bicarbonato de sodio, en el bafio tintdreo o en la pasta de estampa-—
cidn seglin la invencidn est3 comprendida ventajosamente entre O y
100 g/litro, de preferencia entre 1 y 50 g/litro, en particular
entre 5 y 15 g/litro.

La concentracitn del componente d), en particular la de
carbonato de sodio, en el bafio de tintura o de f£ijacidn o en la
pasta de estampacidn es convenientemente de 0 a 100 g/litro, en
particular de 0 a 50 g/litro, de mayor preferencia de 0 a 15 g/
litro. ;

Los bafios de tintura o de fijacidn y las pastas de estam~
pacidn segiin la invencidn tienen un pH comprendido de preferencie
entre 10y 13, en particular entre 10 y 12,7, en especial entre
10,8 y 12,2, de mayor preferencia éntre 10,9 y 11,3, Los bafios tin-
tbreos y las pastas de estampacidn pueden contemer, aparte de los
colorantes y del sistema alcalino, otros aditivos usuales tales
como agentes de dispersidn, agentes espesantes, urea, etc., en
la presencia o ausencia de poliglicoles. En adicidn al sistema al-
caliﬁo, los batios de fijacidn pueden contemer aditivos tales co-
mo el sulfato de sodio, el cloruro de sodio, agentes de oxidacidn
débiles, por ejemplo el nitrobencenosulfonato de sodio, ete....

El procedimiento de la invencidu es apropiado para la
tintura o la estampacidn de fibras celuldsicas, por ejemplo celu-
losa natural o regenerada, por ejemplo el algoddn o el raydn,
de mezclas de las fibras correspondientes, asi como de mezclas pre-
paradas a partir de las materias arriba mencionadas y de materias

fibrosas sintéticas tales como las fibras poliest@ricas., E1 sub~

. strato puede estar presente en cualquier forma habitual, por ejem—

plo en la forma de tejidos o de(géneros de punto, de textiles,

de tejidos no tejidos, de alfombras, de fieltros o de l3minas.
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Los colorantes reactivos utilizados en el procedimiento
.de la invencidn pueden ser, en principio, cualesquiera colorantes
reactivos hidrosolubles que contienen por lo menos un grupo suscep-
tible de reaccionar con la fibra e incluyen los cblorantes reacti~
vos de la serie azoica (monoazo, poliazo y metalazo), de la serie
antraquinénica, y de las del formazano, de la trifenildioxacina,
del nitro y de la ftalacianina, los cuales contienen por lo menos
un grupo susceptible de reaccionar con la fibra. Como ejemplos de
colorantes apropiados pueden citarse los que contienen por lo menos
un grupo reactivo seleccionado entre los radicales vinilsulfonilo,
sulfatoetilsulfonilo, sulfatoetilsulfonamido, tiosulfatoetilsulfon-
amido, sulfatoetilsulfonacrilamido, metiltaurinoetilsulfonilo,
acrilamido, a-haloacrilamido, cloropropilamido, sulfatopropilamido,
haloacetamide, mono- y di-halo-1,3,5-triacinilo, tricloropiri-
midinilo, mono=-clorodifluoropirimidinilo, metilsulfonilclorometil=-
pirimidinilo, dicloroquinoxalinilo, dicloroftalacinilo, benzocloro-
tiazolilo, dicloropiridazonilo y dicloropiracinilo. Apropiados son
asimismo los colorantes que contienen grupos reactivos derivados
de los acidos halocarboxilicos, en especial los radicales cloro-
acetilo, p-cloropropionilo, «,R@-dibromopropionilo y o,p-dicloro-
propionilo.

Colorantes reactivos preferidos son los colorantes re-
activos en frio que contienen por lo menos un grupo reactivo se-
leccionado entre los radicales mono- y di-halo-1,3,5-triacinilo,
tricloropirimidinilo y mono-clorodifluoropirimidinilo. Los colo-
rantes de este tipo figuran en el Colour Index; como ejemplos de ta-
les colorantes pueden citarse los colorantes C.I. Reactive Yellow 83,
Reactive Yellow 131, Reactive Yellow 125, Reactive Orange 71, Reac-
tive Orange 69, Reactive Orange 64, Reactive Red 118, Reactive Red
123, Reactive Red 119, Reactive Red 147, Reactive Red 159, Reactive
Violet 33, Reactive Blue 166, Reactive Blue 114, Reactive Blue 104,
Reactive Blue 178, Reactive Blue 113, Reactive Blue 116. y Reactive

Blue 169.

El sistema alcalino puede utilizarse en cualquier proceso
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de tintura o de estampacidn que requieran para la fijacidn de los
.colorantes reactivos un medio alcalino, o sea un medio a pH de 9
a 13. A titulo de ejemplo pueden citarse los proeeqimientos de
tintura a la continua tales como los procedimientos de fulardado-
vaporizado, de fulardado-termofijacidén, los métodos pad-batch o
pad-sky, los procedimientos de estampacidn tales como la estampa-
cidn~vaporizado, la estampacidn-termofijacidn o la estampacibn con
enrollado, o los procedimientos de tintura por agotamiento.

Los procedimientos de fulardado-vaporizado y de estampa—-
cidn~vaporizado pueden llevarse a cabo en una sola etapa, es decir
tifiendo el substrato por fulardado o estampandolo con, respectiva-
mente, un bafio de tintura o pasta de estampacidn que contienen el
colorante reactivo en mezcla con el sistema alcalino y luego pro-
cediendo a la fijacidn. Estos procedimientos de tintura o de estam—
pacifn pueden realizarse asimismo segiin el método en dos etapas.

En este caso, se tifie el substrato por fulardado o se lo estampa
con un baflo de tintura o con una pasta de estampacidn del coloran-
te reactivo, se lo somete eventualmente a un secado, luego se lo-
impregna, a una temperatura que puede llegar hasta 80°C, con un
bafio de fijacidn que contiene el sistema alcalino y se lo some-
te a fijacidn. El secado intermedio del substrato tefiido o estam~
pado puede efectuarse segin nétodos habituales, por ejemplo some-
tiendo el substrato a irradiacidn cen luz infrarroja o bien secin~
dolo en secadores de conveccidn o de contacto, a una temperatura
que puede alcanzar 130°C. La siguiente fijacidn de los colorantes
reactivos puede llevarse a cabo, en ambos casos, mediante vapori-
zacidn del substrato, por ejemplo con vapor a 100° - 105°C bajo
presidn normal o bien con vapor saturado a 100 - 150°C bajo pre-
sidn. E1 tiempo de fijacidn puede variar de 1 segundo a 30 minutos.

En los procedimientos de fulardado- o estampacidn-termo-
fijacidn, la tintura o la estampacidn puede realizarse asimismo en
una o en dos etapas} en el caso del procedimiento en dos etapas, se
somete eventualmente el substrato a secado intermedio. La siguiente

termofijacidn puede efectuarse mediante un tratamiento con aire « -



10

15

20

25

30

35

.-7...

caliente o con vapor sobrecalentado a una temperatura de 100° a

.230°C por espacio de 1 segundo a 30 minutos.

En el caso de la estampacidn-vaporizado o la estampacifn-
termofijacidn, tambidn se puede impregnar primeramente el substra-
to con un baflo que contiene el sistema alcalino y luego aplicarle
la pasta de estampacidn que contieme el colorante reactivo, La fija~
¢idn del colorante se efectla por un tratamiento seglin arriba des-

crito.
Como ya mencionado, el procedimiento de la invencidn pue-

de emplearse asimismo en 1la tintura por agotamiento en bafio largo o
corto, la relacidn de bafo siendo de 2:1 a 50:1. La tintura puede
efectuarse zn barca de torniquete, en maquinas de tintura foulard,
en jiggers, etc., mediante un procedimiento con dosificacibn simul-
tanea o dosificacidn gradual.

El procedimiento de la invencidn es particularmente ido-
neo para el procedimiento pad-batch en frio o en caliente o para
el procedimiento de estampacidn con enrollado en frio o en calien-
te. En el caso del procedimiento en una sola etapa, la tintura por
fulardado o la estampacidn del substrato se llevan a cabo a tempe=-
raturas comprendidas entre 5 y 40°C con un bafio de tintura o una
pasta de estampacién que contienen el colorante reactivo y el sis-
tema alcalino. La siguiente fijacidn se realiza a una temperatura
comprendida entre 5 y 150°C, en caso dado en una atmbsfera de va-
por, por espacio de 30 segundos a 48 horas,

Es particularmente ventajoso efectuar el procedimiento
de la invencidn seglin el método pad-batch en frio o el método de
estampacion con enrolladc en frio, en una o en dos etapas, utilizan-
do colorantes reactivos. En el procedimiento en una sola etapa, se
tifle el substrato por fulardado o se lo estampa con un bafio tintdreo
0 una pasta de estampacidn que contienen el colorante reactivo y el
sistema alcalino; para la fijacidn siguiente del colorante reactivo,
se almacena el substrato tefiido o estampado durante 2 a 24 horas a
una temperatura comprendida entre 5 y 40°C. En el procedimiento en
dos etapas, se somete el substrato a choque alcalino una vez que

esté tefiido o estampado con un bafio o una pasta que contienen el
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colorante reactivo. En este procedimiento se inmerge el substra-

to fulardado o estampado, despu@s de un secado eventual a 100-130°C,

en un bafio de fijacidn que contiene el sistema alcalino a una tem-

peratura comprendida entre 60 y 100°C, de preferencia entre 85 y
100°C, por espacio de 1 a 20 segundos. Para la siguiente fijacidn
del colorante reactivo, se almacena el substrato a 5 - 40°C duran-
te 2 a 24 horas. De preferencia, se efectlia el procedimiento. de la
invencidn segiin el método pad-batch en frio en una sola etapa, o
seglin el método de estampacidn con enrcllado en frio en una etapa.

El procedimiento de la invencién es particulérmente apro-
piado en los procedimientos de tintura o de estampacidn en una sola
etapa utilizando colorantes reactivos, ya que los bafios de tintura
y las pastas de estampacidn que contienen los éolorantes reactivos
en mezela con el sistema alcalino son considerablemente mas esta-
bles que aquéllos conocidos hasta hoy dia. Asi, pueden ser almace-
nados durante hasta 10 horas a una temperatura de 0 a 40°C. Débido
a que el sistema alcalino de la presente invencidn ejerce una
accidn tampdn y que muestra una alcalinidad inferior a la de los
agentes alcalinos habituales tales como el hidrdxido de sodioc de
36°B&, los colorantes reactivos son hidrolizados solamente com gran
lentitud o no se hidrolizan del todo.

El sistema alcalino incrementa la reactividad de los co-
lorantes permitiendo asi reducir el tiempo de fijacidn. El proce-
dimiento de la invencidn proporciona rendimientos de fijacidn con~
siderablemente mas elevados en comparacifn con los conseguidos me-
diante los procedimientos convencionales, sin que por ello la apa=-
riencia de las materias tefiidas o estampadas quede alterada. Otra
ventaja la constituye la mayor seguridad, puesto que el sistema
alcalino de la invencidn resulta menos peligroso en la manipulacibn
que, por ejemplo, una solucidn concentrada de hidrdxido de sodio.

El procedimiento de la invencidn permite obtener tintu-
ras y estampados con muy buenas propiedades generales.

El sistema alecalino constituye un ulterior aspecto de la

inveneidn. Dicho sistema puede prepararse en forma s8lida, en cuyo
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caso esta composicifn comprende solamente los componentes a) y b),
la relacidn peso en seco entre el silicato y el borato siendo tal
como definida ﬁés arriba. Antes de la utilizacidn, se disuelve esta
composicidn alcalina sdlida en agua, por ejemplo a una temperatura
de 100°C; en caso dado, se le pueden afiadir, despu@s de haberla en-
friado, los componentes c¢) y d) y luego diluir la mezcla hasta la A
proporcidn correcta,

La composicidn alcalina seglin la invencidn puede prepa-
rarse asimismo en forma de un concentrado acuoso, Este concentra-
do puede contener, al igual que la forma s8lida, aparte del agua
{inicamente el silicato de metal alcalino y el borato; la concen-
tracidn del silicato de metal alcalino y del borato de metal alca-
lino estid comprendida ventajosamente entre un 25 y un 56%, de pre-
ferencia entre un 25 y un 50%, en particular entre un 30 y un 37,5%,
calculado sobre el peso en seco; la relacidn peso en seco y las re-—
laciones preferidas de peso en seco entre el silicato de metal al-
calino y el borato de metal alcalino son tales como definidas
anteriormente. El citado concentrado acuoso puede diluirse a las
proporciones apropiadas, pudi&ndo afiadirsele eventualmente los com-
ponentes c) y d) a fin de obtener los bafios de tintura o de fija-
cidn o la pasta de estampacifn utilizados en el procedimiento de la
invencidn. »

La composicifn alecalina seglin 1la invencidn puede prepa-
rarse asimismo en una forma liquida diluida, comprendiendo esta
forma los componentes a) y b) y, eventualmente, los componentes
¢) y/o d) segln definido m3s arriba, la relacifn peso en seco entre
el silicato de metal alcalino y el borato de metal alcalino siendo
tal como especificado.

Como ejemplo de una preferida forma liquida diluida de
la composicién segiin la invencién puede indicarse una solucidn
acuosa que contiene entre un 3 y un 12Z, de preferencia entre un
5 y un 10%, en particular entre un 7 y un 10% de silicato de metal
alcalino (peso en seco) y entre un 0,157 y un 1%, de preferencia

entre un 0,2 y un 0,5%, en particular entre un 0,2 y un 0,4% de
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borato de metal alecalino (peso en seco), entre O y un 47, de pre-
ferencia entre un 0,5 y un 4%, en especial entre un 1,5 y un 3% de
bicafbonato.de ﬁetal alcalino (peso en seco) y entre 0 y un 47,
de preferencia entre 0 y un 3% en peso de carbonato de metal alca-
lino.

Los Ejemplos siguientes tienen el objeto de ilustrar la
invencitn w3s detalladamente. En dichos Ejemplos, todas las tempe-

raturas estan indicadas en grados centigrados.
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EJEMPLO 1:

Se impregna en un foulard por espacio de 3 horas un sub-
strato de satén de algoddn mercerizado y blanqueado, con un bafio
de tintura que contiene '

25 gf/litro de colorante C.I, Reactive Brillant Red 147,

100 g/litro de silicato de sodio de 36°B&, la relacidn '

en peso NaZO:SiO2 siendo de 1:2,5,
1 g/litro de borax, y

10 g/litro 'de bicarbonato de sodio,

y luego se exprime el substrato hasta una humedad residual de 707.
El substrato resultante se almacena durante 4 horas a 25°. Se ob-

tiene una tintura uniforme en matiz rojo brillanmte.

EJEMPLO  2:

Se impregna en un foulard un substrato de satén de algo-

dén mercerizado y blanqueado, con un bafic de tintura que contiene

25 g/litro de colorante C.I, Reactive Yellow 87
100 g/litro de silicato de sodio de 36°B& teniendo
una relacidn en peso NaZO:SiO2 de 1:2,5
1 g/litro de borax y

10 g/litro de bicarbonato de sodio.

Después de haber exprimido el substrato hasta una humedad residual
de 65%, se lo deja reposar durante 4 horas a 25°. Se obtiene asi

una tintura uniforme en matiz amarillo intenso.

EJEMPLO _ 3:

Se impregna en un foulard por espacio de 3 horas un te-
jido de viscosilla con un bafio de tintura que contiene
25 g/litro de colorante C.I. Reactive Yellow 125,
100 g/litro de silicato de sodio de 36°B&, teniendo
una relacidén en peso Na20:8i02 de 1:2,5
1 g/litro de borax, y
10 g/litro de bicarbonato de sodio
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luego se exprime el substrato hasta una humedad residual de 67% y
se lo almacena a 25° por espacioide 4 horas, Se obtiene una tintu-
ra amarilla brillante,

" Oumitiendo en el bafio de tintura arriba descrito el bi-

carbonato de sodio, se obtienen resultados similares,

EJEMPLO 4;

Se disuelven con agitacidn, a 100°C, 330 g de vidrio
soluble de sodio de 36-38°B& teniengo una relacidn en peso NaZO:
SiO2 de 1:2,5, y 10 g de borax en 1 litro de agua. Se enfria la
solucidn resultante a temperatura ambiente y luego se la diluye
hasta 10 litros. A esta solucidn se le afiaden seguidamente, con
agitacidn, 100 g de bicarbonato de sodio. La solucidn alealina asi
obtenida puede utilizarse o bien como bafic de fijacidn, o bien
como bafio de tintura o pasta de estampacidn una vez que se le hayvan

aftadido los colovantes deseados y, si necesario, los aditivos usua-

les.

Descrita suficientemente la naturaleza del inveuto,

asi como la manera de realizarlo en la prictica, debe hacaxr

se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son

susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-

ren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

l.- Procedimiento para la tintura o estampacién con
colorantes reactivos de un substrato constituido total o parcial
mente de fibras celulésicas, caracterizado porque se hacen
reaccionar los colorantes reactivos con los grupus hidroxile de
las fibras de celulosa, mediante un sistema alcalino, e! cual
estéd constituido por una mezcla de 10 a 200 partes de silicato
sédico, 0,1 a 10 partes de borax y hasta 100 partes de ticarbo
nato sédico o de sosa y estando comprendido el valor del pH,
durante la reaccidén del colorante con los grupos hidroxilo de
las fibras de celulosa, entre § y 13.

2.- Procedimiento para la tintura o estampacién con
colorantes reactivos de un substrato constituido total o parcial
mente de fibras celulédsicas, tal y como queda sustancialmente -
descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 13 hojas escritas a méquina

por una sola cara.

Madrid, *9 MV 979
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