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DESCRIPCION

Este invento se refiere a nuevos preﬁéra—
dos colorantes acuosos de colorantes dificilmente sc-
lubles en agua, a un procedimiento para la produccién
de estos preparados colorantes, al emplec de ellos

5e para componer pastas de estampar, a su empleo para
la estémpaci&n de materiales de soporte para la im;
presidn por transferencia, para estampaciéane mate-
riales, especialmente textiles, o para tincidn de ma-
teriales textiles, asi como a los maﬁeriales de sopcxté

10. estampados o impresos y al matexrial due por>medio de
estos preparados colorantes se imprima en la impre-
si6n por transferencia o se tifia o estampe en prééeso

de tinte o de estampacidn.

Las formas comerciales de colorantes di-
15. ficilmente solubles en agua se conocen lo mismo en
marcas liquidas que en marcas de polvo. Estas Gltimas
tienen la desventaja de que antes ael uso a gue se
aplican hay que dispersarlas én agua. Las formulacio-
nes liquidas conocidas tienen el inconveniente de que
20. normalmente contienen grandes cantidades de dispersante,
la mayorfa de las veces mas del 30 $ en péso, y sblo

un 20 % en peso de colorante.

Por la DTFOS 2.520.527 se sabe que Pueden

componerse preparados colorantes liquidos, de almacena-
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miento estable y muy concentrados en colorante in-.
soluble en agua hasta diffcilmente soluble en agual
gi se emplean dispersantes anibnicos selectos junﬁé

con dispersantes no ionbgenos y agentes hildrotrépicos,

en particular urea.

Pero el uso de agentes hidrotrbpicos

acarrea inconvenientes en muchos casos. Los prepara;

-

dos que contienen agentes hidrotrfpicos iénicos ndﬁng

son utilizables, por su gran contenido de electréli;‘:‘
tos, en los medios de empleo sensibles a los electfél:}
litos, por ejemplo en los que contienen espesantesl~:“
de poliacrilato, Los preparados de urea para uso
como agentes hidrotrdpicos experimentan si el alma-
cenamiento es prolongado una alteracifn del pH cau-~
sada por el desprendimiento de amonfaco, lo que en
los colorantes sensibles a los &lcalis puede conducir
a descomposicién parcial. Adem&s, por el desprendi-
miento de amoniaco se forma mis electrSlito. Con la
presencia de urea existe tambi&n en muchos espesantes
el peligro de que &stos se ennegrezcan o se endurezcan,
y entonces es diffcil guitarlos por lavado. Por otra
parte, la formacifn de amoniaco dentro de los reci~-
pientes herméticamente cerrados en que se guardan ta=
les preparados puede originar una sobrepresidn peli-
grosa.

Los preparados colorantes acuosos conoci-

dos que contienen colorantes de dispersién o de tina

de dificil solubilidad en agua pero de escasa hidro-
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filia, o sea cuya solubilidad en percloroetileno
hirviente es inferior a 0,5 g/kg, presentan el'grén
inconveniente de que en su fabricacién o durante -
el almacenamiento tienden a la formacidn tixotrépiéa
de gel y/0 a la recristalizacién y por lo tanto son

inGitiles para la préctica.

Ahora se han hallado nuevos preparados
acuosos que carecen de tales inconvenientes. Se
caracterizan.por contener, junto a los coiorantes
mencionados, agua, dispersante anibnico y/o no iond-
geno, una resina que presenta afinidad para el colo—..
rante y que es mejor soluble que éste en un disol-
vente que sea limitadamente miscible con el aqua, ¥y

eventualmente otros aditivos.

Sorprendentemente, en los preparados de
esta composicidén no es ya necesaria la adicidn de un-
agente hidrotrbpico y ya no se preéentan los .inconve-

nientes ocasionados por estos agentes.

Como colorantes utilizables de acuerdo
con el invento entran en cuenta sobre todo los colo-

rantes de dispersi6n vy los de tina. Se trata de colo-

rantes de diversas clases; en los colorantes de dis~-

persidn, por ejemplo, de colorantes nitro, colorantes
aminocetbédnicos, colorantes cetoniminicos; colorantes

metinicos, colorantes nitrodifenilaminipos, colorantes
guinolinicos, colorantes aminonaftoquinénicOs, colo-

rantes cumarinicos y en particular colorantes antra-
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quindnicos y azoicos, como los monoazoicos y los

disazoicos.

A va

En calidad de colorantes de tina halléﬁ
empleo por ejemplo los colorantes indigoides, colé:ﬁ

rantes antraquinoides, como por ejemplo los indantré-

~a

nicos, y asimismo los colorantes sulfurosos y los. “- .-

Esteres de colorantes leuco de tipa. -

~

Por colorantes deben entenderse también’ ~
los aclaradores Spticos. Entran en cuenta, por ejei%.:

plo, aclaradores diffcilmente solubles en agua de ~-_

Y

las clases siguientes de compuestos: estilbenos, Z;Av
cumarinas, benzocumarinas, pirenos, piracinas, pira-
zolinas, oxacinas, compuestos mono- o di-benzoxazo-
1flicos o ~imidazolilicos, derivados de ariltriazol

y de v-triazol y naftalimidas.

Entran en cuenta por ejemplo colorantes

de las f6rmulas siguientes:
' OH

\
)0}

~CH,~CH,~0~R
H

3

donde

R significa H o OCCH3,



| QHé
o |
5. . V )
0 NHé ﬂ
@.@ OC2H50—C—0—R1
l
10. - ) 0 OH
donde
R1 significa C2H5 o C6 57
0 NH#CHE
15. l ]
Il ;
0 NHFC2H#-OH
20
donde

25. ] R2 significa H o CH3.
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Se comprende que el tipo del colorante

estd determinado en gran medida por la tonalidad‘:"

~

que se desee y el campo de aplicacifn de los preﬁ&%’

-

rados colorantes acuosos de este invento. Si éstoé;

por ejemplo, se utilizan para la preparacidn de pﬁé;ﬂ

- .~
Al

tas de estampar y otros usos en la impresién por X
transferencia, se emplearin como colorantes dificilé"
mente solubles en agua los que son aptos para el ..-°°
método de impresidn por transferencia, en particulérf:i
colorantes de dispersifn dque- & la presidn atmosfé-“~~2
rica y a temperatura entre 150 y 220° C pasen en eli}i}
60 % por lo menos al estado de vapor en menos de 60
sequndos, gean termoestables y se transfieran sin des-
componerse.

Si &stos se utilizan, por ejemplo, para
componer pastas de estampar destinadas a estampar
materiales textiles en estampacifn directa, una moda-
lidad preferida de aplicaci6n de los preparados colo- i
rantes de este invento, o para componer bafios tints-
reos destinados al tinte de materiales textiles, se
emplearén colorantes de dispersifn que tengan buenas
propiedades tintbreas y fijadoras y gque den tefiiduras
resistentes a la mojadura, a la sublimacifn y a la
luz.

Por lo demés, tambi&n es posible utilizar
mezclas de tipos iguales o diferentes de colorantes,
asi como de aclaradores Opticos, dentro del cuadro
de la definicibn dada, en estos preparados acuosos.

Los preparados de este invento contienen preferente-

mente de 25 a 60 % en peso, y en particular de 35 a
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50 $ en peso, de colorante o de aclaradoxr 6ptico}

En calidad de dispersantes anionactivos
entran en cuenta sobre todo los sulfonatos de liéﬂiﬂa,
por ejemplo los que se obtienen por el procedimiento
del sulfito o por el método Kraft. Preferentemente
se trata de productos dque en parte han sido hidroli-
zados, oxidados o desulfonados y que se han fraccio-
nado por procedimientos conocidos, por ejempio segfin
el peso molecular o segfin el grado de sulfonacidn.
También son eficaces mezclas de sulfonatos de ligﬁina

sulffticos y sulfonatos de lignina Kraft.

Se emplean igualmente bien en los prepa-
rados degfin este invento productos de condensacidn
sulfonados como los que se describen en la DT-0S .
2.353.691. Se trata en particular de &émpuestos’que
se han obtenido por reaccifn de un compuesto de naf-
talina, eventualmente substituido por hidroxilo; cloro

o metilo, con un compuesto de la £6rmula

OO m
o 7 (CH‘Z-HZal)n

donde -
X significa el enlace directo u oxigeno, .
Hal significa cloro o bromo y
n siénifica un nfimero por valor de 1 a 4,

y sulfonacifn, y eventualmente condensacidn ulterior
con formaldehido o compuestos donadores de formalde~

hido.



10.

15.

20.

25+

Como dispersantes anionactivos utiliza~

bles para los preparados de este invento se han re<-

~ a0

velado ademds los productos de condensacifn de &cidos
sulfénicos aromlticos con formaldehido, como los o

productos de condensacibn de formaldehldo y &cidos‘":°
naftalinsulfénicos o de formaldehfdo, &cido naftalin-.-
sulfénico y &cido bencensulfénico, o bien un product§°
de condensacibén de cresol bruto, formaldehido y &cido .-

"
a

naftalinsulfénico. SN

e A

a

Otros dispersantes anionactivos apropiadés-ﬁ

P

a

son los compuestos de la £6rmula L.

1 o2
R-X- (CH,=CR"-Y) 5 (CH,~CR*-2), 4,

que estén descritos en las patentes norteamericanas
3.498.942, 3.632.466, 3.498.943, 3.772.382, 3.668.230,
3.776.874 y 3.839.405, en particular las sales poté-
sicas de estos compuestos con peso molecular de 1200

a 1500 aproximadamente (Polywet KX-3, KX-4 y KX~-5).

Normalmente estos dispersantes anidnicos
se hallan en forma de sus sales alcalinas, sus sales
aménicas o sus sales aminicas solubles en agua. Es
ventajoso emplear calidades que sean pobres en elec-
trélitos extrafios. Tambi&n es posible emplear mezclas

de los dispersantes anifnicos que se han resefiado.

La cantidad de dispersante aniénico es
de 0,1 a 5 % en peso, y en particular de 0,5 a 2 % en

peso, respecto al peso del preparado.
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En lugar del dispersante anidnico, o de
preferencia complementindolo, los preparados de este
invento contienen de 0,1 a 5 % en peso,Ay en particu-
lar de 0,5 a 2 % en peso, respecto al peso del prepa-
rado, de un dispersante no'ionééeno. Como tales entran
en cuenta sobre todo los copolimerizados de éxido da
etileno vy &xido de propileno con un contenido de éxidd
de etileno de 65 % en peso pdr lo menos, y preferente-

mente de 80 $ en peso por lo menos.

Se prefieren los copolimerizados de Oxido

de etileno y dxido de propileno de la formula

HO(CHZ—CHz-O)a-(TH-CH2~O)b-(CH2—CH2—O)C-H

CH3

donde la suma de
aye significa unAnﬁmero por valor de 150 a
lo menos, preferentemente de 200 a 400,
¥y

significa un nGmero por valor de 20 a

[o

100, preferentemente de 30 a 80..

Como resinas son utilizables para los pre-
parados de este invento las que presentan afinidad
para el colorante empleado y que en un disolvente li-~
mitadamente miscible con el agua tienen mejor solubi-
lidad que el propio colorante. Se trata prefereﬁtemente
de resinas sintéticas, en particular resinas cet8nicas,
O sea compuesﬁos que se producen por autocondensacidn

de cetonas alifdticas, alifdticoaromiticas o cicloali-
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faticas o por condensacifn de estas cetonas con alde-

N -
o

hfdos, especialmente con formaldehido.

De &stos resultan especialmente aptos ipg
productos de condensacibn de acetofenona y formaldé;_

o o-
N

hido, pero sobre todo de ciclohexanona y formaldehido,

-
.

Estas resinas se contienen en los prepa-
rados de este invento en cantidad, preferentemente, 'ﬁ
de 1 a 10 % en peso, y sobre todo de 3 a 7 % en peso,. -

respecto al peso de colorante. .

Si se quiere, los preparados colorantes‘-;:
pueden llevar todavia otros suplementos mejoradores- h
de las propiedades, como por ejemplo agentes higros-
cbpicos, agentes anticongelantes, como los polioles,
etilenglicol, monopropilenglicol, dietilenglicol, gli-
cerina, sorbita, etc., o formamida; agentes antimi-
croblanos; fungicidas, por ejemplo solucibn acuosa

de formalina; antiespumantes, mejoradores de la visco-

sidad o compuestos complejadores.

Se han revelado sumamente estables en el
almacenamiento los preparados que contienen a lo menos
10 % en peso de agua, 25 a 60 % en peso de un colorante
conforme a la definicién, de diffcil solubilidad en
agua, finamente disperso, 0,1 a 5 % en peso de un
dispersante anionactivo y/o 0,1 a 5 % en peso de un
dispersante no ionbgeno, una resina y eventualmente
otros aditivos, halléndose la resina en cantidad de

1 a 10 $ en peso respecto al colorante.
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De éstos son especialmente apropiados los
gue contienen a lo menos 20 % en peso de agua, 25 a
60 % en peso de un colorante conforme a la definiéién,
dificilmente soluble en agua y finamente disperso, 0,1.
a 5 % en peso de un sulfonato de lignina, 0,1 a 5 % en
peso de un copolimerizado de &xido de étileno y 6xido
de propileno con 65 % en peso, a lo menos , de 6xido
de etileno, y una resina, asi como eventualmente otros
aditivos, hallidndose la resina en cantidad de 1 a 16 %

en peso respecto al colorante.

Preparados muy valiosos son los que contie-
nen a lo menos 20 % en peso de agua, 35 a 50 % en peso
de un colorante conforme a la definicibn, dificilmente
soluble en agua y finamente disperso, 0,5 a 2 % en peso
de un sulfonato de lignina, 1 a 3 % en peso de un copo-
limerizado de 6xido de etileno y 6xido de propileno
con 80 % en pesb a lo menos de 6xido de etilend, Y ﬁhé
resina, asi como eventualmente otros aditivos, hallé&n-
dose la resina en cantidad de 3 a 7 % en peso respecto

al colorante.

La produccidn de los nuevos preparados

colorantes se efectfia con ventaja formando primeramente

~granulados que contengan un colorante conforme a la

definicibn, dificilmente soluble en agua y finamente
disperso, y uha resina, moliendo estos granulados en
agua, con adicidén a lo menos de unvdispersante aniénico
v/0 no ionégéno, y anadiendo eventualmente loé demé&s

componentes antes de la operacidn de molienda, durante
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ella o despuds de ella, de modo que se origine un
preparado cuyo tamafio de particulas sea menor de’}d"-

U, ¥ en particular menor de 2 yu.

-

La preparaéién de los granulados puede

. a
vy

Be realizarse aqul de diversos modos. Se preflere redg-ﬁ_

S

rrir a una de las cuatro variantes siguientes:

1) Se disuelve, de preferencia con calenta-)a

miento, el colorante dificilmente soluble en agua i!;ll

la resina en un disolvente limitadamente miscible c&ﬁﬁf_

10. el agua y a continuacién se anade agua, eventualmenteiﬂ;
caliente, con lo cual se precipitan granulados, evenhr

tualmente después del enfriamiento.

2) Se remueve en agua el colorante dificil-
mente soluble en agua junto con agentes auxiliares
15 aniénicos y/0 no ionbgenos, se afiade una dispersifn
molida de la resina en agua, que eventualmente contiene
otros aditivos més, y se muele hasta que el tamafico de
las particulas del colorante es inferior a 10 u. Luego
se afiade un disolvente limitadamente miscible con el
20 agua, en tal cantidad que se forme un sistema con dos
fases liquidas, se agita hasta que el colorante pase
a la fase orgénica y a continuacién se precipita por

adicidén de agua.el granulado.

3) Se deposita en agua el colorante diffcil-
254 mente soluble en agua junto con agentes auxiliares
anibnicos y/o no iondgenos, se muele hasta que el ta-

mafio de las particulas de colorante es inferior a 10 yu,
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ge afiade a continuacién una solucidn de una resina -
en un disolvente limitadamente miscible con el agua,
la cual contiene eventualmente otros aditivos més, -
en caﬁtidad tal que se forme un sistema con dos fases
liquidas, se agita hasta que el colorante pase a la
fase orgénica y a continuacibn se precipita los gré-

nulados por adicidn de agua.

4) Se deslie la resina por agitacidn en un
disolvente miscible con el agua y luego se afiaden el
colorante y agua. A continuacidn se separa por destila-
cidén el disolvente, eventualmente con adicifn de mis
agua. Una vez excluido por completo el disolvente, se:

deja enfriar y se separa el colorante por filtracidn.

Como disolventes limitadamente misicibles
con el agua entran en-cuenta preferentemente los que
presentan una solubiliaad en agua de unos 10 a 350 g
por litro y un punto de ebullicidn superior a 90° C,
preferentemente superior a 150° C, asi como un punto
de inflamacibn superior a 20° C, preferéntemente_supe~
rior a 40° C, como por ejemplo &steres, como el acetato
de etilglicol o el acetato de éter etilenglicolmonoeti-
lico; alcoholeé, como e; butanol, el alcohol bencilico
y el ciclohexanol; &teres, como el hexilglicol y el
fenilglicol; o cetonas, como la ciclohexanona y la
pentoxona (Shell). De &stos se prefieren la ciclohexa-
nona, el isobufanol, el 2-butanol, el’aléohol bencilico

0 el acetato de &ter moncetilico de etilenglicol.



-] B

Dado que los preparados de este invento
son pobres en electrdlito, es posible emplear tambiéﬁ
para la produccién de pastas de estampar espesantééf;
sensibles a los electrblitos, a diferencia de lo qué‘

5e ocurre con las preparaciones corrientes en el comercib
de colorantes de dispersién. En este aspecto se ha@VG?
revelado como especialmente valiosos los espesantes~{«
a base de poliacrilo. Su viscosidad no es rebajada .o,
~gran cosa por los preparados de este Invento, lo cua}?¥

10, resulta de importancia decisiva en la préctica. -, A

Los nuevos preparados colorantes son flﬁi&ﬂ?
"dos, pobres en dispersante, pobres en electrblito,
finamente dispersos, estables en dispersibn, o sea
no agregantes, y muy concentrados en colorante. Se

15 mantienen estables tanto en almacenamiento prolongado
a temperatura de 25 a 30° C como después de varias

semanas de almacenamiento a 60° C, es decir, son poco

viscosos, se pueden filtrar perfectamente y la éltg:ﬂ.

IR

racifn de éu viscos?dad es insignificante. Durante el
20 alamcenamiento se mantiene précticamente inalterada
la finura de distribucifn de los colorantes. LOs nuevos
preparados son distribufbles sin puntillamiento en los
colores para estampacibn textil con todos los espesan-
tes convencionales. Emple&ndolos en la estampacifn
35, directa sobre material de polié&ster no hay necesidad
de ningfin acelerador de la fijacibn, gracias al alto

grado de fijacifn que se consigue con log nuevos pre-

parados.
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Una ventaja importantisima del empleo

de los nuevos preparados en la estampacién directa

‘'sobre material textil radica en que no se necesita *

ningtn lavado ulterior del material tefiido o sélo

un lavado con poca agua. Esto se debe ai escaso con-
tenido de dispersante, a la posibilidad de usar espe-
santés sintéticos a base de pbliacrilo y al alto

grado de fijacisn. : ' -

Las preparaciones obtenibles hasta ahora'.
de cdlorantes de dispersidn contienen la mayoria de
las veces poco colorante junto a grandes cantidades
de dispersantes que han de quitarse por lavado des-

pués de la fijacién del colorante, lo que produce un

- gran recargo de las aguas residuales.

Los nuevos prepgrados acuosos de colorante
hallan empleo para la preparacidn de bafios tintéreos o
tintas de estampaci®n acuosos, acuosoorgidnicos u orgd-
nicos o a base de una emulsidén de agua-en-aceite. Estos
son aptos para tefiir o estampar por métodos continuos
o discontinuos material orginico, en particular mate-
riales textiles sintéticos, como por ejemplo los de .
triacetato de celulosa, poliamidas sintéticas y espe-
cialmente polidster. Las tefiiduras pueden obteherse
por métodos de tincibn, batanado o estampacifn. Se
emplean para eflo los aditivos que—se.utilizan de or~
dinario para la aplicacién de colorantes de dispersién
al material sintético. Los materialeé pueden hallarse

en las mis diversas fases de elaboracién.
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En la tincifn continua de tejidos mixtos
de poliéster y material de celulosa se utilizan de
ordinario colorantes de dispersidn para la porcibn
de poli&ster y colorantes reactivos, entre otros;f
para la porcidén de celulosa, actuando por el método
de bafio inico en una sola etapa. Se producen enéégces,
como es sabido, reacciones indeseadas entre losié%é-
persantes anifnicos del colorante de dispersi6n~y‘él
colorante reactivo, que conducen a considerables mer-
mas del rendimiento de las tinciones reactivas ¥ por
tanto a problemas para la reproducibiiidad de laé'
tefiiduras, asi como a mayor recargo de las aguas re-
siduales,

Si en cambio se utilizan formulaciones
de colorante de dispersidn acordes con este invento,

los defectos en cuestidn quedan eliminados por com-

pleto o en gran parte.

Los preparados colorantes de este invento
pueden usarse también para la estampacidn de articulos
planos por el principio de la impresién por transfe-
rencia.

El método de la impresidn por transferen-
cia es de conocimiento general y estd detallado, por
ejemplo, en las patentes francesas 1.223.330, 1.334.829
y 1.585.119. En &1 se ponen en estrecho contactd con
el substrato que se ha de imprimir o estampar sopor-
tes llamados "auxiliares" que estén impresos con tin-
tas de estampar apropiadas y por accibn de calor, y

eventualmente de presidn, se transfiere el colorante
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del soporte al substrato. -

Como soportes auxiliares entran en cuenta
articuios_planos termoestables y estables. también en
las dimensiones, conVsuperficie, con ventaja liég!
de papel, celofana, l&mina met&lica, etc. (véasé'lé

patente briténica 1.190.889). Se prefiere el papel.

La composicién de las tintas de estaﬁpar
se orienta segfin la naturaleza del substrato, el mé-
todo de estampacidn, el material del sopérte, etc.

Son usuales tanto las tintas de estampar: acuosas

como las hechas a base de disolvente, en particular
las de base alcohSlica. Por lo general se componen

de un colorante sublimable, de un aglutinante, agua
y/0 un disolvente, eventualmente espesantes, eventual-

mente materias de relleno y eventualmente dispersantes.

Los preparados acuosos de colorantes de
dispersifn a que se refiere este invento muestfan la
notable propiedad de dispersarse sin formar agregados
y con estabilidad tanto en sistemas puramente acudéos
como en sistemas acuoscalcohflicos de tintas de estam-
par. 7

La transferencia se realiza de la manera
ordinaria, por accidén de calor. Para gllo Se ponen
en contacto con los materiales textiles que se han
de estémpar los materiales de soporte tratados y se
mantiene el contacto a temperatura de unos 120 a 210°
C hasta que los colorantes conformes a la definicién

aplicados al material de soporte se hayan transferido
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al material textil. Normalmente bastan para ello de

5 a 60 segundos.

Al final del tratamiento té&rmico se .se-
para del soporte el material estampado. Este nd qé:
cesita ningin tratamiento ulterior: ni tratamieh%éi
con vapor para fijar el colorante, ni lavado paréA

mejorar las propiedades de solidez.

Substratos apropilados para la estampgcién
por transferencia son preferentemente articulos planos

como el vellén, el fieltro, los tapices y sobre todo

los tejidos y géneros de punto de fibras sintéticaé.

8i los nuevos preparados contienen acléfa—
dores 6pticos, se los puede emplear para la aclafaéi&n
6ptica de materiales textiles, por ejemplo por los
métodos de extraccibdn, de extraccidén a alta tempera-
tura y de fulardeo térmico. Eventualmente pueden afna-
dirse, para estabilizar el bafio y/o lograr efectos
de carrier, otros dispersantes apropiados u otros

agentes auxiliares.

Otra aplicacifn para los preparados de
aclarador Sptico conformes a este invento es la acla-

racién de las masas para hilar.

Los ejemplos que van a seguir ilustran
el invento sin limitarlo a ellos. Las partes signi-
fican partes en peso, y los porcentajes, porcentajes
en peso. Estos, mientras no se haga constar otra cosa,

se refieren al peso total de los preparados. Las tem—
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peraturas estén expresadas en grados centigrados.
Mientras no se indique otra cosa, las viscosidades
estén medidas a 20° C con un viscosimetro Brookfield

del tipo LVT, de husillo 2, y a 50 rpm.

La filtrabilidad de los colorantes se
determinéd por medio del ensayo de filtracidn si-

guiente:

A una cantidad pesada de material molido
se afladen 200 cc de agua desendurecida y se agita

intensamente durante un minuto. La cantidad de mate-

_rial molido estd medida de modo que la dispersién de

ensayo contenga 1 por mil de la substancia activa
colorante. Se filtra en un f£iltro de succidn de por-
celana, con un filtro duro de 7 cm de difmetro (£il-
tro 597 de Schleicher & Schiill) y en vacio de unos
25 Torr, la dispersifn diluida. El filtro duro 597
hace posible una fiitracién perfecta Gnicamente si
la suspensidn qontiene,particulas de colorante infe-

riores en esencia a 5 micras.

Ejemplo 1

A. BResjinificacién del colorante

Se deslfen por agitacidn en 200 g de
ciclohexanona 120 g del colorante de dispersién de

la f6rmula
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@0

cea

soz~§~qg?fcné-o~n
CHS‘lb :

3

R=50 % de H, 50 % de OC--CH3

en forma del colorante bruto seco, asi como 6,32 g.

de resina cetSnica (producto de condensacibn de c;;
clohexanona y formaldehido). Después de calentar ﬁgsta
mds o menos la temperatura de ebullicibn, la reéiﬁé

y el colorante se disuelven por completo en el digal-
vente en el curso de una hora de agitacién.ASeguidéé
mente se introducen en 10 a 15 minutos 1,5 litros de

agua a 90~95°.

Se deja enfriar en agitacibn, con lo cual
el colorante se sedimenta junto con la resina en forma
de granulado pequefic, relativamente uniforme y fécil

de decantar.

Después del enfriamiento completo, se de-
tiene el agitador, lo gue hace que el granulado se
precipite rfpidamente. Se decanta la solucidn sobre-
nadante, constitufda por ciclohexanona, agua, impure-
zas del colorante y vestigios del material de partida,
se vuelve a agitar bien el residuo con agua fresca,
se filtra por succidn y se lava el filtrado cuidadosa~
mente sobre el filtro. A continuacidn se seca a 90~100°,
en un secador de vacio, el residuo granuloso. Resultan

alrededor de 120 g de colorante "resinado".

5
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B. Composicién del preparado colorante

Se deslien por agitacién 47,25 partes

de este colorante "resinado" en 17 partes de 1,2~

-propilenglicol vy 33 partes de agua con 2 partes ce

sulfonato de lignina y 3 partes de un polimerizado
mixto, no iondgeno, de 6xido de etileno y 6xido der
propileno y se muele en un molino de perlas hasta

un tamafic de las particulas primariasrmpy inferior

a las 5 u. Se obtiene un preparado muy conéentfado,
fldido, estable en almacenamiento y que no se geli-
fica ni afin después de 14 dias de guardarse a 60° C.
El preparado contiene 44,0 % de colorante, 32,2 % de
agqua, 16,6 % de 1,2-propilenglicol, 3 % de polimeri-
zado mixﬁo no iondgeno, 2,2 % de resina cetbnica y

2 % de sulfonato de lignina. En relaéién al colorante

existe 5,3 % de resina cetdnica.

Si en lugar de 47,25 partes del colorante -
resinificado éé emplean 45 partes del colorante bruto
de la f6rmula anterior no tratado y se actfia en lo
demds tal como se ha indicado en B, el colorante re~.
sulta mucho mis difficil de remover y debe ser diluido
constantemente con agua durante la molturacién, para
evitar que la.masa molida se gelifique. Al llegar al
mismo grado de molturacidn que antes, se obtiene un
preparado colorante que finicamente contiene 22 % de
colorante. Gelifica ya al cabo de pocas horas de re-

poso a la temperatura del ambiente y por reagregacidn
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de las particulas finas pierde pronto la buena capa~-

cidad de filtraci6n.

Si en lugar de 47,25 partes del colorante
resinificado se emplean 45 partes del mismo coléréﬁte
bruto que se han tratado previamente como en A,iéé%o
sin adicién de resina cetbénica, se obtlene un preba—
rado f161ido con 45 % de colorante, gue sin embafégi
se gelifica a 60° ya al cabo de pocas horas y piéiée

la buena capacidad de filtracifn.,

.....

Ejemplo 2

En una solucibn depositada de 5 partééAz.
de un 8ter poliglicBlico de alcohol graso a basé"ééﬂ'
alcohol cetflico y estearflico y 25 moles de 6xido
de etileno, has 40 partes de condensado de formalde-
hido y sodio naftalinsulfénico, en 585,8 partes de
agua se deslien por agitacibn 11,2 partes de resina
cetbnica (resina acetofenénica) y 8,0 partes de etil-
celulosa, asi como 350 partes del colorante seco de

la £6rmula
CH3

Q NHPGH/’
‘ \0H3

QLI

0 ﬁH

NG =

La resina cetbnica, que se halla en forma de pastillas,
y los copos de etilcelulosa se muelen preliminarmente
juntos hasta finura de polvo en un molino de labora-

torio, antes de desleirlos. La dilucién lista se muele

(O
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durante 4 horas en un molino de perlas con bolas de
silicuarcita de 1 mm de di&metro, con lo cual el ta-
mafio de las particuias del colorante se reduce en
esencia hasta menos de 5 u, Después de separar ;oé

De cuerpos molturadores, se mezclan 900 partes de la
molienda obtenida con 900 partes de Z—Eutanol safu-
rado de agua (regenerado), constituido por unas 643
partes de 2-butanol y 257 partes de agua, y se agita
durante una hora. Se forma una mezcla de dos fases

‘10. . ligquidas. Se disuelven en la fase de 2-butanol satu-
rado con agua la resina cetdnica y la etilcelulcsa
v al mismo tiempo se proyecta en esta fase orgénica
el colorante finamente molido. Al cabo de una hora
se revoca por remocidn de 6000 partes de agua fria

15 la fase de disolvente, se separa por succién el gra~-
nulado fino que entonces se forma y se le lava cuida-
dosamente sobre el filtro de succibén. E1l contenido de
colorante de la torta de prensa resinificadé, grahu-

losa y hfimeda, es de 44 %.-

20. 7 600 partes de esta torta de prensa se des- -
lien con 112 ﬁartes de 1,2-propilenglicol, 12 partes de
sulfonato de lignina y 25 partes del polimerizado mixto.~
no iondgeno que se utilizd en el Ejemplo 1 y se muele
durante 14 horas en un molino_de perlas con bolas de

25- silicuarcita de 1 mm de difmetro. La dispersién que
se separa aé los cuerpos molturadores presenta extra-

ordinaria estabilidad en almacenamiento. Despuds de
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~guardar este preparado durante varios meses, la prueba
de filtracidn resulta todavia perfecta en todos los
sentidos. Aun después de guardarlo durante 14 dias

en recipiente herméticamente cerrado y a 60° en el

He armario calefactor, la pasta es flfiida y no aparece nin-

e

.guna sefial de recristalizacifn incipiente del colorante.

P

8i se actﬁa‘tal como se ha descrito antes
pero al deslefr el colorante no se afiade resina 6éig-
nica ni etilcelulosa, se obtiene una dispersién fiﬁlda
10 que al cabo de breve tiempo (después de 14 dfas dé;i‘
almacenamiento a la temperatura del ambiente o désbu%s
de 12 a 24 horas a 60° C) contiene como sedimenta_ﬁné
proporcifén muy acusada de colorante recristalizad;}éé
forma de agujas. A causa de esta recristalizacién la
dispersién ya no es filtrable y por tanto resulta inf-

15. til para la préctica.

Ejemplo 3

En una solucifn depositada de 5 partes
de &ter poliglictlico de alcohol graso y 40 partes
de condensado de formaldehido como el del Ejemplo 2
20. en 605 partes de agua se deslien 350 partes del colo~-
rante azul del Ejemplo 2 y se muele la preparacién
durante 4 horas con bolas de silicuarcita de 1 mm de
difmetro. Después de separar los cuerpos molturadores,
se aflade a esta dispersidn una solucifn, preparada
25, por separado, de 10,08 partes de la resina cetbnica

del Ejemplo 2 y 7,2 partes de etilcelulosa en 800 par-
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tes de 2-butanol saturado de agua y se mezcla inten~
samente durante 20 minutos. De este modo el coiorante
finamente molide se dispersa en la fase orgénica

liquida que se sedimenta del agua y que contiene di-

. sueltas la resina cetdbnica y la etilcelulosa. Al cabo

de 20 minutos se afladen 6000 partes de agua fria'y
se prosigue igual que se ha descrito en el Ejemplo 2.
El contenido de colorante de la torta de prensa re-
ginificada, granulosa y hiimeda, es igualmente dei
44 %,

Se elabora esta torta de prensa tal como
se ha descrito en el Ejemplo 2 para componer un pre-
parado colorante liquido gue presenta las mismas pro-

piedades que el de dicho ejemplo.

Si se actfia tal como se ha descrito antes
pero afiadiendo después de la molturacidén del colorante
800 partes de 2-butanol saturado de agua desprovisto
de resina cetbnica y de etilcelulosa, se obtiene una
dispersién 1iquida>que va al cabo de breve fiempo
(después de 14 dias de almacenamiento a la temperatura
del ambiente o después de~i2 a‘24 horas a 60° C) con-
tiene como sedimeﬁto una proporcidn muy acusada de |
colorante recristalizado en forma de agujas. A causa
de esta recristalizacién; la dispersidn no es va fii--

trable y por lo tanto resulta infitil para la prictica.
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Ejemglo 4

Se deslien en 200 g de ciclohexanona 100

g de la mezcla de colorantes de la fSrmula

0 N, ° L
@‘@ 0C,H;0~C-0-R o
y OH L
R = 47,4 % de C2H5, 52,6 % de CGHS *

y 5,5 g de la resina cetfnica del Ejemplo 1.

Después de calentar hasta la temperatu;d
de ebullicibn aproximadamente, la resina y el coLOé?
rante se disuelven por completovcon una hora apr&#i—
madamente de agitacifén. Se introducen entonces despa-
cio 1,6 litros de agua a 90-95° y a continuacitn se
deja enfriar, en agitacifn. Cuando cesa el movimiento
del agitador, la fase orginica se deposita en el fondo
del recipiente. Se decanta la mezcla sobrenadante de
ciclohexanona y agua y luego se vuelve a remover el
residuo con 1,6 litros aproximadamente de agua frfa.
El colorante, recubierto por la resina, se granula
finamente y éuede ser separado bien por filtracibn
en un filtro de succifn. Se lava intensamente con
agua el residuo y se le seca a 80-90° en el armario
secador de vacfo. Resultan alrededor de 95 g de colo-

rante "resinificado".

Con este colorante "resinificado" se com-

pone exactamente igual que se ha descrito en el Ejem-
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plo 1 un preparado tintbreo, y se obtiene un prepa-
rado flGido, estable en el almacenamiento y cuya

buena filtrabilidad se conserva afin después de meses.

Si en cambio se emplea para componer el
preparédo tintbreo, procediendo en lo demis de ié g
misma manera, la mezcla de colorantes no tratada o la
mezcla de colorantes tratada previamente tal como se
ha descrito antes pero sin adicién de resina cetbénica,
se obtienen preparados inestables, que tienden fuasrte-

mente a la reagregacién.

Ejemplo 5

Se deslien en 100 g de ciclohexanona §,75

_g de la resina cetdnica del Ejemplo 1 y 50 g del colo-

rante de dispersidn, azul, de la f6rmula

(¢como producto secunda-
rios‘est&n contenidos
los compuestos 1,4-di-
monometilaminicos o
l,4-dihidroxietiiamini—
cos)A '

en forma de colorante bruto seco y se mantiene la di-
lucidn a temperatura de 95° durante 60 minutos. Des-
pués de este tiempo de tratamiento se afiaden despécio:
700 cc de agua, igualmente a 95°, y se deja enfriar
todo ello hasta:rla temperatura del.awhiente mientras -
se prosigue la agitaci6n. En cuando se detiene el agi-

tador el colorante "resinificado", granuloso, se depo-
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sita ré&pidamente, por lo que puede separarse por suc-
cién el liquido sobrenadante. Mediante nueva adicién
de unos 700 cc de agua se libra al granulado de} di~-
solvente adherido pertinazmente. Filtrando por %ét;
¢ibn, lavando intensamente con m&s agua y secandq:én
el armario secador de vaclo se obtiene un granuié&é
de colorante "resinificado" que estf exento de d1s61-
vente. L

316 partes de este granulado se deslian
f&cilmente por removimiento en 170 partes de glicerina
y 464 partes de agua en las gue estén disueltasgzqi
partes de sulfonato de lignina y 30 partes de un aducto
de 6xido de etileno y &xido de proplleno y se muelen
finamente la dilucién con arend de Ottawa en un molino
de arena abierto, hasta obtener una muestra de filtra-

cién impecable. La duracién de la molturacibn es de

16 a 18 horas.

Después de separar la arena y de deses-
pumar con 1 a 2 partes de antiespumante, se obtiene
un preparado fliido, de extraordinaria estabilidad

de almacenamiento ain a temperaturas hasta 40° C.

Si en lugar del colorante "resinificado"
segln el procedimiento del invento se utilizan 300
partes de colorante bruto, procediendo en lo demés de
la misma manera resulta una pasta gelificada, con visco-
sidad superior a 10'000 cP (viscosimetro Brookfield
LVT, husillo 2), que al cabo de breve tiempo de alma-
cenamiento a temperatura alta se gelifica en un aceite

irreversible.
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Ejemplo 6

Se deslien en 100 g de ciclchexanona 3,6
g de una resina cetdnica (producto de condensacitén de
ciclohexanona y formaldehido) y 70 g de la mezcle azul

de colorantes de dispersibn de la f6rmula

R =50 % de H, 50 $ de CH

3

como colorantes brutos secos. Despu@s de calentar a
90-100° durante 30 minutos, se aifiaden sucesivamehte’
alrededor de 700 cc de agua caliente a 7Q-80°, lo. que
hace que se precipite en forma granulosa el colorante
junto con la resina. Tras el enfriamiento y la deten-
cidn del dispositivo agitador, el granulado formado
se sedimenta ripidamente. Se separa cuidadosamente
por succidn la mezcla de disolvente y agua y-se capta
el disolvente residual por adicidn de oﬁros 700 cc de
agua fria. El granulado se puede separar por succidn
y lavar con agua sin problemas. Se le seca a 90-100°

en el armario secador de vacio.

30 partes de este granulado se pueden des-
leir facilmente de la manera que se ha descrito en el
Ejemplo 1 con 1,5 partes de sulfonato de lignina, 2
partes de>con&ensado de 6xid6 de polietilenb’y 6xido

de polipropileno, 20 partes de 1,2-propilenglicol y
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46,5 partes de agua, formando una "lechada" f£lfida
que es posible moler en el molino de perlas durante
5 horas para gque en la érueba de filtracifn la mues~
tra se precipite perfectamente. Después de separdgl-:
los cuerpos molturadores y de desespumar por compléQB,
resulta un preparado estable con viscosidad de unas
1600 cP. e
En cambio, las mismas partes de color;ﬁt;
bruto no tratadc no pueden convertirse por molturan
cién en una suspensién fina que contenga 30 % de. co=
lorante, porque la viscosidad, durante el removimieﬁ%b
para formar una lechada, est8 por encima de 2000 cP-{
al cabo ya de breve tiempo de iniciarse la molturacién

la suspensibn se gelifica convirtiéndose en una masa

que ya no es removible.

Ejemplo 7

En 970 partes de una solucibn, ajustada a
pPH 6,8 con lejia de sosa clustica, de 0,25 % de un
4cido poliacrilico de peso molecular alto en agua
destilada se deslien por agitacién 30 partes del pre-
parado colorante obtenido segfin el Ejemplo 6 y se ho~
mogeneiza bien. Resulta una pasta de estampar con vis-
cosidad de unas 28'000 cP (viscosimetro Brookfield

RVT, husillo 4, 6 rpm a 20° C).

Con esta pasta de estampar se estampa en
una rotativa de huecograbado (estampacifn con rodillos)
un tejido de poliéster. A continuacién se seca a 100 -

140° y se fija con vapor a alta temperatura, durante
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8 minutos a 180°, el tejido estampado.

En lugar de esta fijacidn llamaéa HTS
("a alta temperatura) puede aplicarse igualmente
bien una fijacidn en seco (termosolizacién) a 200-
210° durante un minuto. 7

Con la operacidn de fijacibén el género
queda listo para el uso. Resulta un estémpadoAde
poliéster de tacto suave, gran brillo y Sptima inten-
sidad de colorx. El grado de fijacién del colorante
azul es superior al 98 %. En consecuencia no hay ne-
cesidad de lavar finalmente el tejidé estampado y
fijado, porque el tacto que se logra y las propieda~
des de solidez satisfacen plenamente losrrequisitos

exigidos por la préctica.

Ejemplo 8

En 950 partes de una solucién, ajustada -
a pH 6,8 con lejia de sosa cidustica, de 0,3 % de un
pacido poliacrilico de peso molecular alto en agua
destilada se deslfen por agitacidén 50 partes delApre-
parado colorante rojd obtenido segin el Ejemplo 1,
primer pérrafo, y se homogeneiza bien. Resulta una
pasta de estampar con viscosidad de unas 35'000 cP

(viscosimetro Brookfield RVT, husillo 4, 6 rpm a 20°).

Con esta pasta de estampar se estampa en
una rotativa para estampacién con pelicula un tejido

© género de punto de poliéster. A continuacibén se le
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seca preliminarmente a 100~140° y una vez seco se le
fija con vapor de alta temperatura, durante 8 minutos
a 180°. En lugar de este tratamiento con vapor de

alta temperatura puede efectuarse también una fiﬁécibn

seca de un minuto a 200-210°. A j

Después de la fijacibn se lava la cinta ;

textil muy brevemente en una tina de aspadera o una
instalacién de lavado continuo, a temperatura de~éoﬁ
a 50° de los bafios. La cantidad Infima de espesamiéhto
sint&tico utilizado y la escasisima proporcién de ---
colorante no fijado se pueden quitar r&pida y f&ci;;ﬁ
mente del tejido, en frfo o en tibio, a causa de la -

buena solubilidad del espesante. -

Tesultan tonos violados brillantes, de
color intenso v buenas propiedades de resistencia al
lavado, al agua y al frote. El grado de fijacibn del

colorante es superior al 95 %.

Ejemplo S
Se deslien por agitacién y se homogeneizan
30 partes de un preparado colorante liquido, formulado

seglin el Ejemplo 2, en 500 partes de un espesamiento

_generador de la composicién siguiente:

15 partes de espesamientoc de alginato sédico,
259 partes de agua,
1 parte de formalina,
150 partes de una solucifn acuosa al 20 % de alcohol
polivinilico que contiene como componente

copolimérico 10 a 17 % de acetato de poli-

vinilo y
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75 partes de solucibn acuosa al 10 % de un agente
humectante y desespumante (qué contiene
sulfato de éter nonilfenoldiglicélico,

aceite de silicona y un disolvente).

Por ﬁltimd, seidiluye todavia con agu&-éu—
ficiente para que la viscosidad sea de 15 aproximéda—

mente en el fluidimetro de Lefranc.

Con este color de estampacién se imprime
en una miquina de huecograbado con &cido acético uia
cinta de papel apropiada, a la velocidad de impresién

de 60 m/minuto, y se seca.

Después de un calandrado térmico>de 35:
segundos a temperatura de 210° en contactp con un -
tejidé o género de punto de polidster, se origina
sobre &ste una impresidn de color azul turqui verdoso,

puro, con excelentes propiedades generales de solidez.

Ejemplo 10

En una solucidén depositada de 724 partes
de agua que contiene 160 partes de di-(6-sulfonaftil-
2)-metano y 40 partes de un éﬁer poliglicSlico de ai~
cohol graso a base de alcohol cetilico y estearilico
y 25 moles de'éxidofde etileno se_deslieﬁ por agitacién
2616 pértes dé una torta de prensa al 50 % aproximada-
mente del colérante del Ejemplo 2. La dispersién obte-
nida se muele hasta que es cernible por un f£iltro gruesQ;

Se recubre esta dispersifn con una solucidn compuesta
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de 2460 partes de regenerado de butanol secundario
(73 % de butanol secundario y 27 % de agua), 32 par=-
tes de resina acetofenfnica y 21,3 partes de etil-
celulosa. Con agitacidén intensa se dispersa el colo-
rante en la fase orgénica. Se afiaden 8000 partes de
agua, se separa por filtracibn el granulado que se
forma, se le lava cuidadosamente sobre el filgro de

succibn vy se le seca a 90 - 100°.

927,5 partes del granulado asi obterido
se deslien por agitacidn en una solucifn que contlene
963 partes de agua, 590 partes de 1,2-propilengli§pl,
21 partes de formalina al 37 %, 9 partes de clogégce-
tamida, 44,5 partes de sﬁlfonato de lignina y 84 par-
tes del polimerizado miXto, no ionégeno, que se ém;
pled en el Ejemplo 1 y a continuacifn se muele hasta
que el tamafio de las partfculas primarias se halla
en su mayor parte por debajo de 5 p. Despuds de'éeéa-
rar los cuerpos molturédores se afiaden todavia 391

partes de agua.

Se obtiene una dispersifn de colorante

constituida por:

30,0 & de colorante,

0,9 % de resina acetofenbnica,

0,6 ¥ de etilcelulosa,

1,5 % de sulfonato de lignina,

3,0 % de polimerizado mixto de 6xido de etileno
y 6xido de propileno,

0,3 & de cloroacetamida,
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0,7 ¥ de formalina al 37 %,
20,0 % de propilenglicol y

43,0 % de agua.

Esta dispersidn presenta excelente esta-
bilidad en almacenamiento.rDespués de_guardarla por
varios meses, la prueba de filtro de este preparado
resulta todavia absolutamente impecable. Afin después
de guardarla durante 14 dias en recipiente hermética-
mente cerrado dentro del armario calentador,'a K0°,
la pasta se mantiene flfida y no aparece sefial nii-

guna de recristalizacidn incipiente del colorante.

Ejemplos 11 a 13

Si se actfia tal cbmo se ha descrito_eﬁ
el Ejemplo 2 pero en lugar del colorante de dispersidn
se emplean las mismas cantidades de los colorantes de
tina resefiados en la tabla que siqgue, se obtienen pre-
parados colorantes con estabilidad devalmacenamiénto

igualmente buena.

Ejemplo Colorante

11
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Ejemplo Colorante
Br
12 \ 1=2
5
0 /0 *
: 05
100 — O O
|
OCHs OCH3
156 Ejemplo 14
Si se actfia como en el Ejemplo 2 pero '
en lugar de 12 partes de sulfonato de lignina se
emplean 8 partes de un dispersante anifnico de la
£6rmula general
R-X- (CH —CRlY) - (CH —CR2Z) -H
20 2 a 2 b

(Polywet KX-3 o Polywet KX-4 o Polywet KX-5),

se obtienen preparados colorantes con estabilidad de

almacenamiento igualmente buena.
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Ejemplo 13

Se deslien por agitacifn en 100 g de eta-
nol 6,5 g de resina acetofenfnica. Una vez disuelta
la resina, se afiaden 350 g del colorante delrEjemplo

5e 2, en forma de torta de prensa con 45 % de contenido
de colorante,.y 400 cc de agua., Se calienta y se sepéra ,
completamente por destilacibn el etanol, reemplazando

el destilado por cantidades correspondientes de agua.

Luego se enfrfa hasta 70°, se filtra en un fiitrc de

10. succidn, se enjuaga con 2 litros de agua y se separa
bien por succibn. Se obtienen 180 g de colorante “re-

sinificado" con un contenido de materia seca de 80 %.

330 partes del colorante "resinificado“

se,deslien con 112 partes de 1,2-pfopileng1icol; 12

15 partes de sulfonato de lignina, 25 partes de polime-
rizado mixto de 6xido de etilenc y 6xido de propileno
y 270 partes-de agua y se muele lardiluciénien un
molino de perlas de vidrio, hasta tamafio de 1 a 2 u
de las particulas primarias. Después de separar los

20, cuerpos molturadores, se obtiene una dispersién de
excelente estabilidad en almacenamiento.

NOTA

Se declaran nuevas y de propia invencién

les siguientes reivindicaciones:
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REIVINDICACIONES

1. Procedimisnto para preparar colorantes
acuosos a base de colorantes dificilmente solubles en agua

especialmente para la obtencién de pastas de estampar, carac-

terizado porque en una primera fase se obtienen granulados
AT

que contienen el colorante conforme a la definicién,;dificil-}
mente soluble en agua y finamente disperso, y una res;ﬁa,""
los cuales, en una segunda fase, se muelen en agua cqnhadi—
cién de un dispersante, a lo menos, anidnico y/o no ;énégé; N
no e incorporando eventualmente, los demas componentég éntes
de la operacidn de molturacifn, durante ella o después.de
ella de la que se origina un preparado cuyas particuiééi??e-
nen un tamafio menor de 10 p y en particular menor de}?»pﬂj
2. Procedimiento segin la reivindicaciﬁﬁé‘;

’

1, caracterizado porgue para su realizacién los granulados

se producen, en la primera fase dsl proceso, disolviendo en

un disolvente limitadamente miscible con el agua, eventual-
mente con calentamienta, Qn colorante dificilmente solubls-
en agua, junto con una resina, affadiendo despacio la solu=-
cidn a agua y separando por filtracidn los granulados, sven-
tualmente después de enfriamiento,

3. Procedimiento segdn la reivindicacidn 1,

. . ) 4
caracterizado porque, en una variante de su realizacion, en

la primera fase del proceso los granulados se producen remo=
viendo en agua el colorante diffcilmente soluble en agua,
junto con agentes auxiliares anidnicos y/o no iondgenos, afia=~
diendo una dispersidn molida de la resina en agua, que' even=-
tualmente contiene otros aditives mas, moliendo luego hasta

due el tamafio de las partfculas del colorante es inferior a
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10 p, affadiendo un disolvente limitadamente miscible con el
agua, €n cantidad tal que se forme un sistema con dos fases
1iquidas, removiendo hasta gue el colorénte pase a la fase
organica y precipitando a continuacién los granulados por
5. adicidn de aqua.
4. Procedimiento segdn la reivindicacién 1,

caracterizado porque en otra variante de su realizaciin. loS

granulados se producen en la primera fase del procesa copo-
sitando en agua el colorante dificilmente soluble en agiz,
10. junto con agentes auxiliares anidnicos y/o no iendgenos, mo-
liendo hasta que el tamafio de las particulas delAcolorantc
es inferior a 10 p, affadiendo a continuacidn, una solucidn
de una resina en un disolvente limitadamente miscible can
el agua, que eventualmente contiene otros aditivos mis, en
15, cantidad tal gue se forme un sistema con dos fases liquidaS,
agitando hasta que el colorante pase a la fase o;génicg y

precipitando a continuacifn los granulados por adicidn de

aguae.
S. Procedimiento seqln las reivindicaciones
20 3 a 4, caracterizado porque en la primera fase del proceso
*

se selecciona en calidad de disolvente limitadamente misci-
.ble con él agua para producir la granulacién, la ciclohexano-
na, el isobutancl, el 2=-butanol, el alcohol bencilico o el
acetato de eter monoetilico'de etilenglicol.

25, : 6. Procedimiento, segin las reiviﬁdicaciou
nes anteriores, caracﬁarizado porque el procéso conduce a la
‘obtencidn de un preparado colorante que contiene agua, uﬁ colo=-
rante finamente disperso cuya solubilidad en percloroetile-

no hirviente es inferior a 0,5 g/kg, dispersante anidnico y/o

_POOR
'QUALITY
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no iondgeno, una resina que presente afinidad para el colo=-
rante y sea mejor soluble que éste en un disolvente limita-
damente miscible con el agua, y eventualmente otros aditi-
vos,
7. Procedimiento segln las reivindicacio-
nes anteriores caracterizado porque en una realizacién:pre-
ferente el preparado colorante obtenido contiene a lp_ménns
10 4 en peso de agua, 25 a 60%, mis especialmente 35:éj$ﬂ%,
en peso de un colorante dificilmente soluble en agu;;Qiné
namente disperso, 0,1 a 5% mas especialmente 0,5 a 2%,'enh
peso de un dispersante anionactivo y/o 0,1 a § %, mas es=
pecialmente 0,5 a 2~, en pesc de un dispersante no iono-
geno, una resina y eventualmente otros aditivos, hallaﬁdo-
se la resina en cantidad de 1 a 10 %, mas 83psc1almente 3 a 7%,
en peso respecto al colorante, ‘ ) |
8, Procedimiento segin las reivindicacio~
nes anteriores, caracterizado por seleccionarse en calidad
de colorante para su realizacidn, un colorante dificilmente
soluble en agua, que presenta escasa hidrofilia y en suspen—i
sifn acuosa concentrada tiende a la formacidén de geles tixo-'
trépicos o a la recristalizacién, elegidos entre uno o varios

de los colorantes siguientes:

OH
<: :>__=N._.<::>N= @
LOQ-?-CHa—CH -0=}

2

. CHy
donde

R slgnifica H o OCCH3 ’
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OCZHSO-g-O-Rl

donde _

Ré significa H o CHoe

9. Procedimiento segln la reivindicacion

1, caracterizado porque para su realizacién se prefiere como
dispersante anionactivo un sulfonato de lignina. .

| 10, Procedimiento segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque para su realizagién se prefiere co-
mo dispersante no iondgeno un copolimerizado de Sxido (e

LY
etileno y Oxido de propileno con un contenido de Sxido de
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etileno de 65 % en peso por lo menos y prefersntemente de 80

% en peso por lo menos,

11, Procedimiento segln la reivindicacidn
1, caracterizado porque para su realizacidn se prefiers co-

mo componente resina una resina sintética, en particular una

. & o IR SR TP M TS PR JUE S S ]
resina cetdnica, mis especialmente un producto de condens&=

ci6én de acetofenona y formaldehido, y en particular deAqiflo-;

-

- -

hexanona y formaldehido. - .
12, Procedimiento, segin:la reivindicé;iagf

1, caracterizado por preferirse para su realizacidn eﬁiéali—

dad de otros aditivos, anticongelantes higroscdpicos, agenﬁes

antimicrobianos, fungicidas, antiespumantes, agenhtes mejois-

~

dores de la viscosidad o compuestos complejadores,

"

-
-

13, Procedimiento segin la reivindicééiﬁp;

1, caracterizado porque en una forma particular de rééiié;;
cidn se obtiene un preparado que contisne a lo menos 20 % en
peso de agua, 25 a 60 %, mis particularmente 35 a 50%, en pe=
so de un colorante dificilmente soluble en agua y finamente
disperso, 0,1 a 5% mas particularmente 0,5 a 2%, en peso ds
un sulfonato de lignina, 0,1 a 5 ¥, mas particularmente 1 a 3
%, en peso de un copolimerizado de dxido de etilenc y Sxido
de propileno con 65 %, mads particularmente 80%, en peso a lo
menos de contenido de dxido de etileno y una resina, asi como
eventualmente otros aditivog, halldndose la resina en canti-
dad de 1 a 10%, mds particularmente 3 a 7%, en peso respecto
al colorante,

14, Procedimiento para preparar colorantss acua=-
sos a base de colorantes diffcilmente solubles en agua.

. . Seglin se describe y reivindica en la presente
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memoria descriptiva que consta de 44 piginas foliadas y es—
» ’ » -
critas a maquina por una sola de sus cagas.

Madrid, a 28 Diciembre 1978
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