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METODO DE TINTURA DE POLIESTER

DESCRIPCION
La presente invencion se refiere a un método de tintura de material textil que contiene poliéster.
La sensibilidad a la reduccién de los tintes dispersos azoicos es un problema en el procedimiento de tintura de
poliéster. El grado de destruccion de tinte en el liquido de tinte depende de la estructura quimica del tinte, las
condiciones de procesamiento y el tipo de agentes auxiliares de tintura. Esta sensibilidad a la reduccion afecta
gravemente a la reproducibilidad del matiz, especialmente en tinturas de combinacion. Existen condiciones de tintura
criticas en maquinas de tintura de grandes volimenes con inmersion completa, en las que se eliminan
completamente el aire y el oxigeno. Se usan ampliamente agentes dispersantes de sulfonato de lignina debido a su
bajo precio y su fiabilidad, especialmente a altas temperaturas de tintura (130 - 135°C), pero debido a su poder de
reduccion, estos dispersantes tienden a destruir los tintes dispersos sensibles a la reduccién en el liquido de tinte.
Se ha encontrado ahora sorprendentemente que la descomposicion reductora de tintes dispersos sensibles en
condiciones de tintura en grandes voliumenes puede reducirse sustancialmente cuando se afiaden pequefas
cantidades de 6xidos o hidroxidos de aminas impedidas estéricamente al liquido de tintura.

La presente invencion se refiere a un método de tintura de material textil que contiene poliéster caracterizado porque
el material textil se trata con un liquido que contiene

(a) al menos un tinte disperso y

(b) al menos un compuesto de formula
SN
G G, OF

en la que
G1y Ga, independientemente entre si, son alquilo C4-C4 0 juntos son pentametileno,

Z1y Z, son metilo, o Z4 y Z, forman juntos un elemento de unién en puente que esta no sustituido o sustituido con un
radical éster, éter, hidroxilo, oxo, cianohidrina, amido, amino, carboxilo o uretano, y

E es oxilo o hidroxilo.

En principio, puede usarse cualquier tinte disperso conocido para tefir poliéster en el procedimiento segun la
invencion.

Preferiblemente, el componente (a) es un compuesto de formula
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02N
en las que R indica alquilo C4-C4,
Rz es hidrégeno, bromo, cloro, ciano o nitro,
R3 es bromo, cloro, ciano o nitro,
R4 es hidrégeno, metilo o metoxilo,
Rs y Re, independientemente entre si, son etilo, bencilo, 2-cianoetilo, 2-hidroxietilo, 2-metoxietilo, 2-etoxietilo, 2-(2-
metoxietoxi)-etilo, 2-(2-etoxietoxi)-etilo, 2-acetiloxietilo, metoxicarbonilmetilo, etoxicarbonilmetilo,
1-metoxicarboniletilo o 1-etoxicarboniletilo,
R7 es hidrégeno, bromo, cloro, ciano o nitro,
Rg es bromo, cloro, ciano o nitro,
Ro es metilo o etilo y
R10 es hidrégeno, metilo, metoxilo, acetilamino o propionilamino.
Los tintes dispersos de formulas (2), (3) y (4) se conocen o pueden prepararse segun métodos conocidos.
Se prefieren los siguientes tintes dispersos: C.l. amarillo disperso 114, C.I. amarillo disperso 211, C.I. amarillo
disperso 54, C.I. naranja disperso 25, C.l. naranja disperso 30, C.l. naranja disperso 31, C.I. naranja disperso 44,
C.l. naranja disperso 61, C.1. rojo disperso 50, C.I. rojo disperso 73, C.I. rojo disperso 82, C.1I. rojo disperso 167, rojo
disperso 167:1, C.I. rojo disperso 324, C.I. rojo disperso 356, C.I. rojo disperso 376, C.I. rojo disperso 382, C.I. rojo
disperso 383, C.l. violeta disperso 93:1, C.I. violeta disperso 107, C.l. azul disperso 56, C.l. azul disperso 60, C.I.
azul disperso 79:1, C.I. azul disperso 93:1, C.l. azul disperso 165, C.I. azul disperso 165:1, C.l. azul disperso 183,
C.l. azul disperso 284, C.l. azul disperso 291, C.I. azul disperso 337, C.l. azul disperso 354 y C.I. azul disperso 378.

Se prefieren particularmente como componente (a) los compuestos de formula

CI:ZHS
o CN C,H,
) N (201),
n-H9C4“—N . HN CcH
CN 3
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. . CH,CH,OCH,
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o CN CH,CH,0CH,
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Los compuestos de férmula (1) se conocen asimismo y se describen, por ejemplo, en el documento WO 01/85857.

El componente (b) que va a usarse en el método segun la invencion también incluye las sales de amonio que
pueden obtenerse mediante reaccion del compuesto de formula (1) con acidos.

Se da preferencia a los componentes (b) de formula

H3C CHZR‘11
E—N o——Y (1),
H,C CH,R,,
S —n

en la que E es oxilo o hidroxilo,
R11 es hidrégeno o metilo y
n=1062,

sin=1,

Y es hidrogeno, alquilo C4-C4s, alquenilo C,-C+o, propargilo, glicidilo o alquilo C»-Csp que esta no sustituido o
sustituido con 1 - 10 grupos hidroxilo y que puede estar interrumpido por 1 - 20 atomos de oxigeno, o

Y es alquilo C4-C4 sustituido con -COOR 12, en el que R+ es hidrégeno, alquilo C4-C4 o fenilo,
sin=2,

Y es alquileno C4-Ciz, alquenileno C4-Ciz, xilileno o alquileno C+-Csp, que esta no sustituido o sustituido con
1 - 10 grupos hidroxilo y que puede estar interrumpido por 1 - 20 atomos de oxigeno.

Compuestos adecuados de férmula (1a) son, por ejemplo,

sebacato de bis(1-oxil-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-4-ilo),
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sebacato de bis(1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-4-ilo),
citrato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-acetoxipiperidinio,
1-oxil-2,2,6,6-tetrametil-4-acetamidopiperidina,
1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-acetamidopiperidina,

bisulfato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-acetamidopiperidinio,
1-oxil-2,2,6,6-tetrametil-4-oxopiperidina,
1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-oxopiperidina,

acetato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-oxopiperidinio,
1-oxil-2,2,6,6-tetrametil-4-metoxipiperidina,
1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-metoxipiperidina,

acetato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-metoxipiperidinio,
1-oxil-2,2,6,6-tetrametil-4-acetoxipiperidina,
1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-acetoxipiperidina,

acetato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-acetoxipiperidinio,
1-oxil-2,2,6,6-tetrametil-4-propoxipiperidina,
1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-propoxipiperidina,

acetato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-propoxipiperidinio,
acetato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-(2-hidroxi-oxapentoxi)piperidinio,
1-oxil-2,2,6,6-tetrametil-4-hidroxipiperidina,
1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-hidroxipiperidina,

cloruro de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-hidroxipiperidinio,
acetato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-hidroxipiperidinio,
bisulfato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-hidroxipiperidinio,
citrato de 1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-4-hidroxipiperidinio y
citrato de bis(1-hidroxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-4-hidroxipiperidinio).

Preferiblemente, el material texti se trata con wun liquido que contiene como componente (b)
1-oxil-2,2,6,6-tetrametil-4-hidroxipiperidina de férmula

OH

(101).
HSCQ CH,

H,C é) CH,

En el procedimiento segun la invencion, pueden aplicarse los tintes segun el componente (a) individualmente o en
mezclas.

Ventajosamente, pueden usarse mezclas de dos o tres tintes (di o tricromia). Sin embargo, también pueden usarse
mezclas de cuatro o mas tintes, especialmente en la produccién de matices de combinacion.
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Las cantidades en las que se usan los tintes individuales en los liquidos de tinte pueden variar dentro de amplios
limites dependiendo de la profundidad de matiz deseada. En general, cantidades de desde el 0,01 hasta el 35% en
peso, especialmente desde el 0,1 hasta el 15% en peso, basandose en el material de fibra que va a tefirse, han
demostrado ser ventajosas.

La razdn del liquido puede seleccionarse de un amplio intervalo, por ejemplo de un intervalo de desde 1:2 hasta
1:50, preferiblemente de desde 1:3 hasta 1:15.

El liquido puede comprender, ademas de los componentes (a) y (b) tal como se definieron anteriormente, aditivos
habituales adicionales, tales como agentes dispersantes, de nivelaciébn y humectantes, acelerantes de la
penetracion, reguladores del pH y antiespumantes.

Los agentes dispersantes adecuados pueden ser no iénicos o aniénicos. Agentes dispersantes no iénicos son, por
ejemplo, productos de reaccion de 6xidos de alquileno, como &xido de etileno u 6xido de propileno, con alcoholes
grasos, aminas grasas, acidos grasos, fenoles, alquilfenoles y carboxamidas.

Agentes dispersantes anidnicos son, por ejemplo, sulfonatos de lignina y sales de los mismos, sulfonatos de alquilo
o alquilarilo, alquilaril etersulfatos de poliglicol, sales de metales alcalinos de los productos de condensacion de
acidos naftalenosulfonicos y formaldehido, poli(sulfonatos de vinilo) y novolacas etoxiladas.

En una realizacion preferida, el material textil se trata con un liquido que contiene adicionalmente un sulfonato de
lignina como agente dispersante.

El material textil puede usarse en cualquier forma, por ejemplo en forma de fibras, hilo, tejido tejido, tejido de punto o
tejido no tejido.

El material textil que contiene poliéster segun la invencién incluye poliéster puro asi como combinaciones que
contienen poliéster y material textil sintético, semisintético o natural adicional, como combinaciones de
poliéster/algodon, poliéster/lana o poliéster/elastano.

Preferiblemente, el material textil es poliéster o una combinacién de poliéster/algodon.

Normalmente, los materiales de fibra de poliéster se tifien a partir de una dispersion acuosa mediante el
procedimiento por agotamiento en presencia de dispersantes anionicos o no iénicos habituales y en presencia o
ausencia de agentes de hinchamiento habituales (portadores) a un pH de 3,5 - 5,5, en particular a un pH de 4,0 -
5,0, en el intervalo de temperatura de desde 80 hasta 150°C, preferiblemente de desde 90 hasta 140°C.

No se requiere ningun aparato especial. Por ejemplo, puede usarse un aparato de tintura habitual, por ejemplo
bafios abiertos, barcas de torniquete, maquinas de tintura tipo jigger o aparato de paletas, de chorros o de
circulacion.

Con el fin de potenciar las propiedades de solidez en humedo de fibras de poliéster sintéticas tefidas, puede
llevarse a cabo un tratamiento posterior a un valor de pH de, por ejemplo, desde 7 hasta 12, especialmente desde 7
hasta 9, y una temperatura de, por ejemplo, desde 30 hasta 100°C, especialmente desde 50 hasta 80°C, para
eliminar cualquier tinte no fijado. En el caso de tonos intensos, especialmente en combinaciones de fibras, el tinte no
fijado puede eliminarse ventajosamente de manera reductora, afiadiendo al bafio de tratamiento posterior alcalino un
agente reductor, por ejemplo un hidrosulfito, por ejemplo hidrosulfito de sodio. El tinte que se ha fijado en el material
de fibra no se ve atacado por el tratamiento. Ventajosamente, la cantidad de agente reductor afiadido es, por
ejemplo, de desde el 0,1 hasta el 8,0% en peso, especialmente desde el 0,5 hasta el 5,0% en peso, basandose en el
peso del bano de tratamiento posterior.

Siguiendo el método segun la invencion, se obtienen tinturas en material de fibra de poliéster, que presentan una
mejora sustancial en cuanto a la profundidad de matiz, sin que las propiedades de solidez al lavado o solidez a la luz
se vean afectadas adversamente.

Los ejemplos que se dan a continuacion sirven para ilustrar la invencion. Las temperaturas se facilitan en grados
centigrados, las partes son partes en peso y los porcentajes se refieren a porcentajes en peso, a menos que se
especifique de otro modo. Las partes en peso se refieren a partes en volumen en la misma razén que kilogramos
con respecto a litros.

Ejemplo 1
Se tifien 10 g de tejido de punto del 100% de poliéster en un autoclave preparando un liquido de tinte de 100 ml de

volumen total que contiene 45 mg de una formulacion comercial de C.I. azul disperso 165:1, 50 mg de un compuesto
de férmula (101), 200 mg de un agente dispersante comercial (REAX 85A, sulfonato de lignina, suministrado por
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BASF), 50 mg de un agente humectante y desespumante comercial (ALBAFLOW® UNI, suministrado por
Huntsman), 100 mg de sulfato de amonio y aproximadamente 0,1 ml de acido acético al 80% para obtener un pH de
4,5. Se coloca el tejido en el liquido de tinte y justo antes de cerrar el autoclave, se lava rigurosamente con nitrégeno
para simular una maquina de tintura de grandes volimenes con inmersién completa, en la que se elimina
completamente todo el aire y el oxigeno dentro de ella. Se calienta el liquido a 2°C por minuto hasta 135°C y se
mantiene a 135°C durante 60 minutos. Tras un enjuague en caliente y frio, se trata la tintura en un aclarado reductor:
20 min/70°C en un liquido que contiene soda caustica 36°Be 5 ml/l, hidrosulfito de sodio conc. 2 g/l y 1 g/l de un
agente de lavado no i6nico comercial (ERIOPON® OL, suministrado por Huntsman). Se enjuaga la tintura, se
neutraliza y se seca.

Se determina la profundidad de matiz mediante medicién de la reflectancia y se expresa en porcentaje en relacion
con la profundidad de matiz que se obtiene mediante un procedimiento de referencia llevado a cabo con el mismo
tejido, el mismo tinte y los mismos agentes auxiliares pero usando UNIVADINE® DP (agente dispersante,
suministrado por Huntsman) en lugar del compuesto de formula (101), que se establece como el 100%.

Ejemplo comparativo 2

Se repite el procedimiento de tintura descrito en el ejemplo 1 con la omisién del compuesto de formula (101).

Se repiten el ejemplo 1 y el ejemplo comparativo 2 con otros tintes. En la tabla 1, se resumen los valores de
profundidad de matiz resultantes.

Tabla 1:
Serie con tejido del 100% de poliéster Ejemplo comparativo 2 | Ejemplo 1
45 mg de C.l. azul disperso 165:1 30% 71%
51 mg de C.I. azul disperso 79.1 73% 98%
70 mg de C.I. azul disperso 378 76% 93%

Se realiza la misma serie del procedimiento de referencia, el ejemplo inventivo 1 y el ejemplo comparativo 2 con una
combinacion de tejidos del 65% de algodén crudo y el 35% de poliéster en lugar del tejido del 100% de poliéster y
sin los 200 mg del agente dispersante de sulfonato de lignina comercial (REAX 85A) en el ejemplo comparativo 1 y

en el ejemplo inventivo 2.

En la tabla 2, se resumen los valores de profundidad de matiz resultantes.

Tabla 2:

Serie con combinacion de tejidos del 65% de algodon/35% de
poliéster sin REAX 85A

Ejemplo comparativo 2

Ejemplo inventivo
1

45 mg de C.I. azul disperso 165:1 45% 62%
51 mg de C.I. azul disperso 79:1 68% 87%
70 mg de C.I. azul disperso 378 73% 85%

Se realiza la misma serie del procedimiento de referencia, el ejemplo comparativo 2 y el ejemplo 1 con una
combinacion de tejidos del 65% de algodon y el 35% de poliéster en lugar del tejido del 100% de poliéster y sin los
200 mg del agente dispersante de sulfonato de lignina comercial (REAX 85A) y sin el lavado con nitrégeno. En la

tabla 3, se resumen los valores de profundidad de matiz resultantes.

Tabla 3:

Serie con combinacion de tejidos del 65% de algodon/35% de
poliéster sin REAX 85A y sin lavado con nitrégeno

Ejemplo comparativo 2

Ejemplo inventivo 1

45 mg de azul disperso 165:1 81% 92%
51 mg de azul disperso 79:1 85% 92%
70 mg de azul disperso 378 90% 92%

Ejemplo 3

Se tifien 5 g de tejido de punto del 100% de poliéster en un autoclave con un liquido de tinte de 50 ml de volumen
total que contiene 75 mg de una formulacién comercial de C.I. rojo disperso 277 (rojo solvente 197), 20 mg de un
compuesto de férmula (101), 100 mg de un agente humectante y desespumante comercial (ALBAFLOW® UNI,
suministrado por Huntsman), 50 mg de sulfato de amonio y aproximadamente 0,05 ml de &cido acético al 80% para
obtener un pH de 4,5. Se calienta el liquido a 2°C por minuto hasta 135°C y se mantiene a 135°C durante 60
minutos. Tras un enjuague en caliente y frio, se somete la tintura a un tratamiento posterior reductor: 20 min/70°C en
un liquido que contiene soda caustica 36°Bé 5 ml/l, hidrosulfito de sodio conc. 2 g/l y 1 g/l de un agente de lavado no
ionico comercial (ERIOPON® OL, suministrado por Huntsman). Se enjuaga la tintura, se neutraliza y se seca.



10

ES 2528911 T3

Ejemplo comparativo 4

Se repite el procedimiento de tintura descrito en el ejemplo 3 con la omisién del compuesto de formula (101).

Resultado: La tintura del ejemplo inventivo 3 proporciona un matiz significativamente mas brillante y una
fluorescencia significativamente mas intensa en comparacion con la tintura del ejemplo comparativo 4.

Ejemplo 5 y ejemplo comparativo 6

Se repiten los ejemplos 3 y 4 reemplazando los 75 mg de rojo disperso 277 por 75 mg de rojo disperso 362 (rojo
solvente 196) que proporcionan el mismo efecto positivo sobre el matiz y la fluorescencia en el caso del ejemplo 5
(uso del compuesto de férmula (101)) en comparacion con el ejemplo 6.
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REIVINDICACIONES

1. Método de tintura de material textil que contiene poliéster caracterizado porque el material textil se trata con
un liquido que contiene
5
(a) al menos un tinte disperso y
(b) al menos un compuesto de formula
Z Z
(S0
67" "N g, ),
10 E
en la que
G1y Ga, independientemente entre si, son alquilo C1-C4 0 juntos son pentametileno,
15
Z1y Zy son metilo, o Z1 y Z; forman juntos un elemento de unién en puente que esta no sustituido o
sustituido con un radical éster, éter, hidroxilo, oxo, cianohidrina, amido, amino, carboxilo o uretano, y
E es oxilo o hidroxilo.
20
2. Método segun la reivindicacion 1, en el que el material textil se trata con un liquido que contiene como
componente (a) un compuesto de formula
R, '?5
No
@] Rz Rs
Nan @,
Ri—N
HN CH,
R3 \“/
O o
25
R, ﬁ"s
N<
R, Re
/C[N\\N "
HN Ry
O,N Rq \ﬂ/
. o ‘
o]
R, ||?5
NJ
O.N . Re
' \ S F210
30 O;N '
en las que R indica alquilo C4-C4,
Rz es hidrégeno, bromo, cloro, ciano o nitro,
35

R3 es bromo, cloro, ciano o nitro,
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R4 es hidrégeno, metilo o metoxilo,
Rs y Rs, independientemente entre si, son etilo, bencilo, 2-cianoetilo, 2-hidroxietilo, 2-metoxietilo,
5 2-etoxietilo, 2-(2-metoxietoxi)-etilo, 2-(2-etoxietoxi)-etilo, 2-acetiloxietilo, metoxicarbonilmetilo,
etoxicarbonilmetilo, 1-metoxicarboniletilo o 1-etoxicarboniletilo,
R7 es hidrégeno, bromo, cloro, ciano o nitro,
10 Rg es bromo, cloro, ciano o nitro,

Ro es metilo o etilo y

R10 es hidrégeno, metilo, metoxilo, acetilamino o propionilamino.

15
3. Método segun la reivindicacion 1, en el que el material textil se trata con un liquido que contiene como
componente (a) un compuesto de formula
cl:sz
0 CN C,H,
) ‘ N (201),
n-H,C,—N HN CcH
CN *
: T
20
(i‘,HzCHZ,OCH3
_ N_ :
o) CN CH,CH,OCH, .
Ne), (202,
RGN HN.__CH
CN :
A
cl:sz
NJ
NO, C,H, -
Nay ' (301)
| ' HN._ _CH
O,N CN \ﬂ/ : _
25 o]

10
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O

J

0~ “CcH,
) X
N
NO, "0 cH,
N |
HN.__CH
O,N Br \ﬂ/ 3

6]

(302).

Método segun una de las reivindicaciones anteriores, en el que el material textil se trata con un liquido que
contiene como componente (b) un compuesto de férmula

H3C CHZR‘11
E—N o——Y (1),
H,C CH,R,,
S —n

en la que E es oxilo o hidroxilo,
R11 es hidrégeno o metilo y
n=1062,

sin=1,

Y es hidroégeno, alquilo C4-C1s, alquenilo C2-C+o, propargilo, glicidilo o alquilo C»-Cso que esta no sustituido o
sustituido con 1 - 10 grupos hidroxilo y que puede estar interrumpido por 1 - 20 atomos de oxigeno, o

Y es alquilo C4-C4 sustituido con -COOR 12, en el que R+ es hidrégeno, alquilo C4-C4 o fenilo,
sin=2,

Y es alquileno C1-C12, alquenileno C4-C12, xilileno o alquileno C1-Csp, que esta no sustituido o sustituido con
1 - 10 grupos hidroxilo y que puede estar interrumpido por 1 - 20 atomos de oxigeno.

Método seguin una de las reivindicaciones anteriores, en el que el material textil se trata con un liquido que
contiene como componente (b) 1-oxil-2,2,6,6-tetrametil-4-hidroxipiperidina de férmula

OH

He o, (101).

*He N eH
3 6 C 3
Método seguin una de las reivindicaciones anteriores, en el que el material textil se trata con un liquido que

contiene adicionalmente un sulfonato de lignina.

Método segun una de las reivindicaciones anteriores, en el que el material textil es poliéster o una
combinacioén de poliéster/algodon.

Método seguin una de las reivindicaciones anteriores, en el que el tratamiento con el liquido de tintura esta
seguido por un tratamiento posterior reductor.

Método segun la reivindicacion 7, en el que se usa hidrosulfito de sodio en la etapa del tratamiento posterior
reductor.
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