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 Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para "TINGIMEN-
TO DE FIBRAS DE LA".

A presente invengao refere-se a um procésso para tingir l1a ou
materiais contendo |a com o auxilio de um agente uniformizador, para se
obterem tingimentos uniformes. '

Agentes ou auxiliares de uniformizagao sdo em geral auxiliares
de tingimento de téxteis tensoativos, que tém a fuvngéo de umectar comple-
tamente a mistura de fibraffibra a ser tingida, de promover a penetragédo das
fibras e de prevenir uma.captagcao rapida demais dos corantes, o que pode
causar falta de uniformidade (formagdo de pontos) durante a operagéao de
tingimento. Auxiliares de uniformizagao adequados incluem oleilsuifonatos,
sulfonatos de alcool graxo, varios produtos de condensagéo de &cidos gra-
X0s, éteres alquila e alquilarila poliglicélicas e substancias quimicas tensoati-
vas em geral.

A FALTA DE UNIFORMIDADE E CAUSADA POR:

. substantividade elevada e variavel do corante sobre a fibra;

. afinidade elevada e variavel da fibra pelo corante;

. distribuicdao ndo uniforme da solugéo corante sobre a fibra;

. diferencas de temperatura da fibra.

- Uma uniformidade insuficiente pode ser prevenida por meio de
técnicas de tingimento adequadas (incluindo uma rﬁelhor difusdo da solugao
dentro do tecido, controle do pH) e por meio de auxiliares de uniformizacao.

Auxiliares de uniformizacdo reduzem principalmente a taxa de
tingimento, aumentam a taxa de migracdo do tingimento dentro da fibra e
melhoram a compatibilidade dos corantes.

Agentes uniformizadores também podem ter outros efeitos que
nao tém influéncia direta sobre as interagdes corante-fibra, mas que, todavia,
exercem um efeito positivo sobre o tingimento. Esses incluem a melhor solu-
bilidade ou a estabilidade de dispersao do corante.

Auxiliares de uniformizacdo podem exercer dois ou mais dos
efeitos acima mencionados ao mesmo tempo.

Os auxiliares de uniformizagao podem ser divididos em dois gru-
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pos: aqueles que tém afinidade pela fibra e aqueles que tém afinidade pelo
corante. | o

Auxiliares de uniformizagdo com afinidade por corantes formam
um composto de adigdo com o corante, cuja estabilidade é dependente da
concentragao e normalmente diminui com o aumento da temperatura.

O equilibrio de distribuicdo de corante entre o corante na solu-.
¢ao e o corante na fibra é, portanto, deslocado para o corante em solugdo. A
concentragcdo aumentada de corante na solugdo de corante torna possivel
que regides do tecido que foram tingidas de maneira nao uniforme fiquem
uniformes como resultado da migragao do corante. _

Auxiliares de uniformizacdo eficazes tém uma afinidade pelo
corante que é suficiente para reduzir a taxa de absor¢ao ou acelerar a taxa
de migragao. Diferengas no comportamento de absorgao de diferentes co-
rantes também podem ser uniformizadas, de modo que os corantes em uma
mistura corante possam se desloéar a uma taxa uniforme.

Auxiliares com afinidade por corantes também podem ser usa-
dos para uniformizar materiais anteriormente tingidos. Auxiliares com afini-
dade por fibras competem na fibra com o corante. Essa reagao de competi-
c3o reduz a taxa de absorgdo e promove a taxa de migragao.

Importantes tipos de auxiliares de uniformizagao com afinidade
pelo corante para a {a sao surfaétantes nao idnicos ou compostds etoxilados
fracamente catibnicos.

Importantes tipos de auxiliares de uniformizacdo com afinidade
pela fibra para a |a sao compostos aniénicos.

Auxiliares de uniformizacao usados para la freqientemente sao
compostos de amina etoxilados, parcialmente quaternizados, conforme des-
critos, por exemplo, no DE-A-28 41 800.

Todavia, ainda ha necessidade de agentes de uniformizagao
ainda mais eficazes.

Descobriu-se, surpreendentemente, que compostos de amina
quaternizados e etoxilados muito especificos, a base de acidos graxos insa-

turados, sao muito uteis como agentes uniformizadores para la.



~ A presente invencao apresenta, portanto, um processo para o
tingimento de materiais de fibra compostos por 14, caracterizados pelo fato

de que um ou mais compostos de férmula (i):
o+
n N—[—/‘
(1) — |§
?
H

em que:
5 R é uma alcenila com insaturacao simples ou dupla de 12 a 24
atomos de carbono; '
X" é um anion; e 7
(n + m) tém um valor médio na‘faixa de 14 a 29;
sdo usados como substéncia ativa de um agente uniformizador.
10 O PROCESSO ACIMA E VANTAJOSO QUANDO:

R é um radical derivado de acido oléico, acido linoléico ou acido -

linolénico;
X é cloreto, brometo, iodeto,'metossulfato, sulfato, fosfato ou
acetato; e
15 (n + m) tém um valor médio na faixa de 17 a 19.

De preferéncia, a substancia ativa é um composto de férmula

(n:
H-{-o H
- vt
/\/\/\/\_/\/\/\/\/g

0O
!

H
em que:
(n + m) tem um valor médio na faixa de 17 a 19.
20 - Vantajosamente, a substancia ativa € usada como uma solugao
aquosa, em que a concentragao de substancia ativa esta na faixa de 15% a

35% em peso.
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E particularmente vantajoso quando a concentragdo de subs-
tancia ativa na solugdo aquosa esta na faixa de 25% a 35% em peso e
quando 0,1% a 5% em peso de substancias supressoras de espuma sao

incluidas como aditivos adicionais.

Dependendo do borante, o tingimento normalmente é realizado
a um pH na faixa de 2 a 9, de preferéncia na faixa de 3 a 8 e, particularmen-
te, nafaixade 4a?7.

Também é vantajoso quando a razao de licor esta na faixa de
2:1 a 80:1 no caso de um tingimentd por bateladas, de preferéncia na faixa
de 5:1 a 30:1, e na faixa de 5:1 a 500:1, no caso de um tingimento continuo,
de preferéncia na faixa de 20:1 a 300:1.

X' representa um anion inorganico ou organico comum, como
haletos (cloreto, brometo, iodeto), sulfato, metossuifato, fosfato ou acetato.
Prefere-se o cloreto. '

A presente substancia ativa é conhecida (CAS N°® 747377-35-1
e 133189-76-1) e é simples de preparar por alcoxilagdo da amina graxa cor-
respondente. A alcoxilagao também pode ser realizada com oxido de propi-
leno, em vez de éxido de etileno ou éxido de etileno e dxido de propileno, de
forma aleatéria ou como um bloco, mas aminas etoxiladas dao melhores re-
sultados. Além disso, o alcoxilato obtido poderia ser completo ou parcialmen-
te sulfonado ou sulfatado, embora aqui também espécies nao sulfonadas e
nao sulfatadas demonstrem melhor eficacia. A substancia ativa contém em
geral de 15 a 30 unidades 6xido de etileno (EO), de preferéncia de 17 a 19
EO. A substancia ativa é, de maneira part'icularmente preferida, uma oleila-
mina com 17 a 19 EO, que foi quaternizada com 1 EO e contém cloreto co-
mo contra-ion.

Assim como as substancias supressoras de espuma menciona-
das, podem ser usadas aditivos adicionais como biocidas, caso desejado ou
necessario, auxiliares de dispersao ou agentes umectantes, por exemplo,
éteres alquila, alcenila ou arila poliglicélicos sulfonados ou sulfatados, éteres
alquila, alcenila ou arila amina poliglicélicos sulfonados ou sulfatados e, caso

desejado ou necessario, removedores de espuma a base de 6leo de silicone
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ou 6leo mineral. E preferivel usar 2-etilexilisononanamida como substéancia
supressora de espuma e um Cy2.15 alcool com 8 unidades éxido de etileno e
4 6xido de propileno como componente umectante, com um efeito supressor
de espuma adicional.

O presente agente uniformizador ndo é apenas vantajoso com
relacdo aos corantes reativos usados nos exemplos que se seguem, mas
também apresenta boa eficacia com relagéo ao tingimento de la com coran-
tes acidos. "
EXEMPLOS

Os exemplos a seguir ilustram a invengdo. A menos que decla-

“rado de outra forma, as partes e % estao em peso.

METODOS DE TESTE

Alguns métodos de teste bem-conhecidos por aqueles versados

na técnica serao agora descritos.
TESTE DE ESPUMA ROSS-MILES

O volume de espuma é medido depois que uma certa quantida-

de de liquido tiver sido vertida de uma certa altura, instantaneamente e tam-
bém depois de uma espera de um minuto.

Usa-se um cilindro graduado de 1.000 mL, com 60 mm de dia-
metro interno e 430 mm de altura. O liquido de teste é deixado verter de um
funil separador de 2 L através de um capilar de 70 mm de comprimento e 2
mm de didmetro interno, de uma altura de 600 mm, medida a partir da saida
do capilar acima do fundo do cilindro.

500 mL da solugdo a ser testados sdo colocados no funil sepa-
radof e deixados fluir para o cilindro graduado a uma taxa de efluxo contro-
lada pelo capilar de cerca de 0,17 L/min. Assim que toda a solugao tiver flui-
do, inicia-se um cronémetro, e o volume inteiro (volume de espuma mais
volume de solugdo) é lido na escala do cilindro. A leitura é repetida depois
de um minuto.

O desempenho da espuma alcolina é testado usando-se uma
concentracgao de surfactante de 2 g/L. em solugdo de NaOH a 2° Bé em agua
desmineralizada, com NaOH a 22 Bé sendo equivalente a 12 g/L de NaOH
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sélido ou 30 mL/L de NaOH a 36° Bé. A temperatura de teste esta na faixa
de 20 a 35°C. |

. TESTE DE ESPUMA PELO METODO DE FLUXO CONTINUO

Material: 1 cilindro graduado alto, bomba peristaltica, mangueira

de borracha, 2 tubos de vidro, 1 longo atingindo de 1 cm acima do fundo até

a extremidade do cilindro e que esta conectado por uma mangueira de bor-
racha que leva, através da bomba, a um segundo tubo de vidro curto situado
no nivel de um aparelho de Ross Miles tipico.

Concentragéao: 2 g/L de solugdo de teste de surfactante em meio
neutro ou alcalino. ‘

Procedimento: 1,00 g de surfactante é dissolvido a temperatura
ambiente (sempre exatamente a mesma) em exatamente 500 mL de agua
desionizada e agitado até se obter uma solugdo ou mistura homogenéa. Es-
sa mistura é cuidadosamente introduzida no cilindro graduado de 1 L (previ-
amente lavado com agua desionizada), de modo que nao se forme nenhuma
espuma. Um tubo de vidro transporta a solugdo do fundo (1 cm acima) do
cilindro, através de uma mangueira de borracha por meio de uma bomba
peristaltica, para o segundo tubo de vidro, onde a solugao éai no cilindro. A
solucao é continuamente recirculada a 180 mL/min. Anota-se a altura da es-
puma depois de 1 minuto, 5 minutos e 10 minutos. A bomba € desligada de-
pois de 10 minutos. A altura da espuma 1 rhinuto depois de a bomba ter sido
desligada também é anotada.

EFEITO UNIFORMIZADOR NO TINGIMENTO REATIVO DE LA

Material '

Gabardina de 13, pré-lavada.

Aparelho

Colorstar da Mathis com enxerto especial para colunas.
Condig¢des de tingimento

Razao de licor: 15:1; agua desmineralizada

Fluxo: 35 mL/min (5 L/min.kg = 1/3 circulagdo/min)

Corante

O tingimento foi realizado usando-se varias concentragbes (1/3
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cionais, por exemplo, Amarelo Reativo 125, Amarelo Reativo 176, Vermelho
Reativo 49 ou suas misturas (corantes Drimaren® da Clariant) e também
Drimaren® Azul W-RL.

LICOR DE TINGIMENTO

Agente uniformizador X X %

Calc. sal de Glauber 5 5 %

Crist. de acetato de sodio 1 1 g/L
pH do acido acético 5 5

X = com e sem quantidades crescentes de agente uniformizador
(por exemplo, 1 e 3%)
PROCEDIMENTO DE TINGIMENTO

O licor € introduzido no aparelho de tingimento, seguido, depois

que o fluxo tiver estabilizado, pelo material téxtil. Depois de aquecer com
poténcia total a temperatura ambiente a 98°C, o tecido é tratado a 98°C du-
rante 15 min e, entdo, resfriado de volta a 70°C e subsequentemente enxa-
guado com agua fria durante 10 min.
AVALIACAO
As colunas de tecido sao ilustradas da séguinte maneira:
Amostra colhida: a coluna de tecido € dividida em 4 partes i-
guais. As amostras s&o tomadas da coluna: fundo, apos 1/4, 1/2, 3/4 e topo.
Avaliacao: avalia-se a penetragao da coluna de substrato.
A avaliacdo é feita visualmente contra o produto a ser compara-
do.
TESTE DE DIFERENCAS DE COR FIBRA A FIBRA NO TINGIMENTO RE-
ATIVO DE LA
Material

Fibra de 13 solta lavada, pronta para tingimento, la nao tratada.

Aparelho

Turby de Mathis com dispositivo para tingimento de substratos
soltos.

Condigdes de tingimento

Razao de licor: 20:1; agua desmineralizada
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Nivel de circulagdo 10
Corante |

O tingimento foi realizado com 0s mesmos corantes e concen-

tracdes da série de testes precedente.
'LICOR DE TINGIMENTO

Agente uniformizador X X %

Calc. sal de Glauber - 5 5 %

Crist. de acetato de sédio 1 1 g/L
pH do acido acético 5 5

X = com e sem quantidades crescentes de agehte uniformizador
(por exemplo, 1 e 3%) "
PROCEDIMENTO DE TINGIMENTO

O suporte de material carregado é introduzido no aparelho de

tingimento, seguido pelo licor de tingimento. 5 min a temperatura ambiente.
sdo seguidos por aquecimento a 12C/min até 98°C, tingimento a 98°C duran-
te 60 min, entdo, resfriamento de volta a 70°C e, subsequentemente, enxa-
gle com agua fria. |

POS-TRATAMENTO

Os tingimentos anteriormente enxaguados sdo pds-tratados da

seguinte maneira, no mesmo aparelho de tingimento, sem tingimento inter-
veniente: _ |

solugao de aménia conc. a cerca de 25%: 1 mL/L

pH 8,5 — 9,0 (deve-se tomar cuidado para que assegurar que 0
pH permaneca nessa faixa durante o tempo de tratamento)

Comecar a temperatura ambiehte, aquecer com poténcia total a
85°C, tratar durante 20 min, entdo, enxaguar a frio.
AVALIACAQ

A fibra dé la solta, agora tingida, é avaliada visualmente. A fina-
lidade da avaliagao de diferengas de cor fibra a fibra é a de uniformizar as
diferencas de tonalidade e/ou profundidade de tom entre a raiz da 1a e a pon-
ta da la.

Classificagao contra o tingimento sem agente uniformizador:

Nenhuma melhora, leve melhora (diferen¢a ainda distinta entre
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raiz/ponta, mas significativamente melhor do que sem agente uniformizador),
melhora distinta (diferengas muito pequenas entre raiz/ponta), boa (nenhuma
diferenca entre raiz/ponta). '

AUMENTO DO ACUMULO DE COR NO TINGIMENTO REATIVO DE LA

Material '

Gabardina de |3, pré-lavada.

Aparelho

Vistacolor da Mathis com dispositivo para tingimento por pegas.

Condigdes de tingimento '

Razao de licor: 20:1; 4gua desmineralizada

Nivel de golpe 10, com torcedura

Corante

O tingimento foi realizado com 0s mesmos corantes e concen-
tracOes da série de testes precedente. | '
LICOR DE TINGIMENTO

Agente uniformizador X X %
Calc. sal de Glauber 5 5 %
Crist. de acetato de sédio 1 1 gL |
pH do acido acético 5 5

X = com e sem quantidades crescentes de agente uniformizador
(por exemplo, 1 e 3%)
PROCEDIMENTO DE TINGIMENTO

Os béqueres de tingimento cheios de licor de tingimento séo

introduzido no aparelho de tingimento, seguido pela gabardina de la sobre os
veiculos de material. 5 min a temperatura ambiente séo seguidos por aque-
cimento a 12C/min até 98°C; tingimento a 98°C durante 60 min, entao, resfri-

amento de volta a 70°C e, subseqlentemente, enxaglie com agua fria.

POS-TRATAMENTO

Os tingimentos anteriormente enxaguados sao pos-tratados da
seguinte maneira, no mesmo aparelho de tingimento, sem tingimento inter-
veniente:

solucao de amébnia conc. a cerca de 25%: 1 mL/L

pH 8,5 — 9,0 (deve-se tomar cuidado para assegurar que o pH
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permaneca nessa faixa durante o tempo de tratamento)

Comecar a tem'peratura ambiente, aquecer com poténcia total a
859C, tratar durante 20 min, entdo, enxaguar a frio. |
AVALIACAO

A ga.bardina de Ié agora tingida, é avaliada colorimetricamente
(intensidade da cor relativa e diferenga de cor residual).

CLASSIFICACAO CONTRA O TINGIMENTO SEM AGENTE UNIFORMIZA-
DOR:

Nenhum aprofundamento da cor, leve aumento da profundidade
do tom (0 — 25%), aumento distinto da profundidade do tom (25 — 40%), boa .
(40 — 100%)
| et = excelente

X = muito bom

= bom
** =regular
= ruim

- = muito ruim
PRODUTOS TESTADOS
EXEMPLO 1:

A substancia ativa utilizada (AS) tinha a seguinte formula:

o}
/\/\/\/\/\/\/\/\/\;{L\/ .]:H or
Y

s

Heg
Formulagao: 34,5% de AS, 1,08% de Ci2.15 alcool com 8 unida-
des 6xido de etileno e 4 6xido de propileno, 0,12% de etilexilisononanamida,
restante agua.
EXEMPLO 2:
Usou-se a mesma substancia ativa do Exemplo 1. 4
Formulagdo: 34,5% de AS, 1,08% de Ci2.15 alcool com 8 unida-
des 6xido de etileno e 4 6xido de propileno, 0,12% de etilexilisononanamida,
2,0% de sulfonato de cumeno (40% em agua), restante agua.
EXEMPLO 3 (EXEMPLO COMPARATIVO):




~ A substéncia ativa utilizada tinha a seguinte férmula, em que X

é cloreto:

P e e e N e e '
N\{\/\o

11

P

'H\O

- Formulagéo: 40% de AS em agua.
EXEMPLO 4 (EXEMPLO COMPARATIVO):

A substancia ativa utilizada era um composto conforme descrito

no DE-A-2 841 800.
SUMARIO DAS AVALIACOES

,};H

X

Exemplo 1 -

Nenhum

1,0%

3,0%

13 |

11

13 | 11

13 | 11

Teste de es-
puma conti-
nua

0

7010

70/10

Nivel de uni-
formizagao

kkkk *kkk

KhkkKKX *hkkhKk

Teste de dife-
rengas de cor
fibra a fibra

nenhuma

‘nenhuma

distinta | distinta

distinta | distinta

Aprofunda-
mento de cor

leve bom

nenhum| bom

Exemplo 2

Nenhum

1,0%

3,0%

1/3

1/1

1/3 1/1

1/3 i

Teste de espuma

continua

0

60/5

60/5

Nivel de uniformi-

zacao

*kkk *kkk

Fkkodek *kkkk

Teste de diferen-
cas de cor fibra a
fibra

nenhuma

nenhuma

distinta | distinta

distinta | distinta

Aprofundamento

de cor

leve bom

nenhum |bom




12

1,0%

Exemplo 3 (compa- [ Nenhum 3,0%
rag&o) 1/3 |11 1/3 11 1/3 11
Teste de espuma|O0 > 500/> 500 > 500/> 500
continua _
N l’vel de uniformi- ‘ - - *kKk .**** *kkk *kk Kk
2acao
Teste de diferencgas | ne- nenhuma |distinta |distinta |distinta |distinta
de cor fibra a fibra | nhuma
Aprofundamento de | --- --- nenhum | bom nenhum.| bom
cor
Exemplo 4 (compa- Nenhum 1,0% 3,0%
racao) 173 [ 1A 13 | 1/ 13 | 1/
Teste de espuma 0 > 500/> 500 > 500/> 500
continua '
Nivel de uniformi- - - wax ex el ex
zagao v
Teste de diferengas| ne- nenhuma | distinta | distinta | distinta |distinta
de cor fibra a fibra | nhuma
Aprofundamento de -- leve bom leve bom
' cor '

Todos os exemplos da invencao foram melhores que os produ-

tos da técnica anterior.
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REIVINDICAGCOES
1. Processo para tingimento de materiais de fibra compostos por

1a, caracterizado pelo fato de que um ou mais compostos de férmula (1)

H+O X

n

1) R —

IlfO \/—'Z‘ﬂ

em que

R é uma alcenila com insaturacao simples ou dupla de 12 a 24
atomos de carbono;

X € um anion; e

(n + m) tém um valor médio na faixa de 14 a 29;

sdo usados como substancia ativa de um agente uniformizador.

2. Processo, de acordo com a reivindicagao 1, em que:

R é um radical derivado de acido oléico, acido linoléico ou acido |
linolénico;

X é cloreto, brometo, iodeto, metossulfato, sulfato, fosfato ou
acetato; e

(n + m) tém um valor médio na faixa de 17 a 19.

3. Processo, de acordo com a reivindicagao 2, em que a subs-

tancia ativa € um composto de formula (l1)

o cl” anz_H

em que

(n + m) tém um valor médio na faixa de 17 a 19.
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4. Processo, de acordo com pelo menos uma das reivindicagdes
precedentes, caracterizado 'pelo fato de que a substéncia ativa é usada co-
mo uma solugdo aquosa, em que a concentracdo de substancia atiVa esta
na faixa de 15% a 35% em peso.

5. Processo, de acordo com a reivindicagdo 4, caracterizado
pelo fato de que a concentra¢ao de substéancia ativa na solugédo aquosa esta.
na faixa de 25% a 35% em peso, e pelo fato de que 0,1% a 5% em peso de
substancias supressoras de espuma sao incluidas como aditivos adicionais.

6. Processo, de acordo com qualguer uma das reivindicagdes de
1 a 5, caracterizado pelo fato de que o tingimento é efetuado a um pH na
faixade 2a 9.

7. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes de
1 a 6, caracterizado pelo fato de que a razéo de licor esta na faixa de 2:1 a
80:1, no caso de um tingimento por bateladas, e na faixa de 5:1 a 500:1, no
caso de um tingimento continuo.

8. Processo, de acordo a reivindicagao 7, caracterizado pelo fato
de que a razao de licor esta na faixa de 5:1 a 30:1, no caso de um tingimen-
to por bateladas, e na faixa de 20:1 a 300:1, no caso de um‘tingimento con-

tinuo.
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_ RESUMO
Patente de Invengdo: "TINGIMENTO DE FIBRAS DE LA".

A presente invengao refere-se a um p'rocesso para o tingimento
de materiais de fibra compostos por |a, em que uma amina de acido graxo
alcoxilada e quaternizada, de preferéncia uma oleilamina quaternizada e e-
toxilada, é usada como um agente uniformizador. O presente composto ge-
rar tingimentos muito uniformes e é muito eficaz a baixas concentragoes.
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