%

)
|

-Ji_é—’ %

v sr11z201s01372e-0 1[I HIININIANNIIL

(22) Data do Depésito: 04/01/2017

Republica Federativa do Brasil  (45) Data de Concessao: 19/07/2022

Ministério da Economia
Instituto Nacional da Propriedade Industrial

(54) Titulo: PROCESSO PARA REMOVER O CORANTE EM EXCESSO DE UM TECIDO DE POLIESTER TINGIDO E USO
RELACIONADO

(51) Int.Cl.: DO6P 3/54; DO6P 5/04; DO6P 1/653.

(30) Prioridade Unionista: 04/01/2016 GB 1600098.6.

(73) Titular(es): NIKWAX LIMITED.

(72) Inventor(es): DAVID JOHN ELLIS; NICHOLAS BROWN.
(86) Pedido PCT: PCT EP2017050163 de 04/01/2017

(87) Publicacao PCT: WO 2017/118671 de 13/07/2017

(85) Data do Inicio da Fase Nacional: 04/07/2018

(57) Resumo: Um processo para remover o excesso de corante de tecido de poliéster tingido, incluindo a adicdo de uma solucéo
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PROCESSO PARA REMOVER O CORANTE EM EXCESSO DE UMdIBO DE

POLIESTER TINGIDO E USO RELACIONADO
CAMPO TECNICO
[001]

remover 0 excesso de corante do tecido de poliéster

tingido. Em particular, se refere ao uso de um &cid
organico fraco, tal como acido ascorbico ou acido ¢
para remover o excesso de corante.
FUNDAMENTO
[002]

consiste em geral na imersdo do tecido em um banho

O tingimento comercial de téxteis ou tecidos
tingimento contendo uma solugéo apropriada do coran
que a tonalidade desejada seja alcancada através da
absorcdo do corante no tecido. Como existem inUmera
varidveis que podem alterar a eficiéncia da absorca
corante € convencional adicionar mais corante ao ba
tingimento do que é necessario e controlar a extens
profundidade do tingimento pelo tempo. A consequénc
abordagem é que sdo necessdarias etapas adicionais p
remover o excesso de corante nao fixado do tecido a
tingimento ter sido completado. Sem a remocéo dos p
de corante em excesso, tais como escorrimento do co
(dye run) ou transferéncia do artigo acabado pode ocorrer.
Além disso, pode levar a contaminacdo a jusante da
instalacdo de processamento.

[003] O nao e

tingimento de tecido de poliéster

particularmente facil porque a natureza das fibras
componente polimérico é tal que elas sdo extremamen
hidrofébicas. Além disso, as fibras ndo sao dissolv

degradadas por solventes organicos. De modo a obter
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tingimento eficaz do tecido de poliéster tem sido
necessario utilizar corantes especializados e condi cOes
adversas em equipamento especializado.

[004] O tecido de poliéster é tipicamente tingido

usando corantes dispersos. Esses corantes dispersos sao
corantes prontos para uso que ndo possuem qualquer carater

ibnico e, como tal, sdo insolUveis ou pouco soluvei s em
agua sob condicbes ambiente. Estes corantes séo uti lizados

no processo de tingimento dispersando 0os mesmos em agua
acidificada a temperaturas elevadas, por exemplo, 8 0°C a
100°C, ou a ambos, temperatura e pressao, elevadas, por

exemplo, de 105°C a 140°C e de 1,1 a 3,6 bar. Tais

condigdes resultam na difusdo do corante nas fibras de
poliéster plastificado para formar uma dispersdo mo lecular
na matriz polimérica.

[005] Agentes dispersantes e  produtos  quimicos

transportadores sdao comumente usados no tingimento de
tecidos de poliéster. Agentes dispersantes sdo nece ssarios

para manter o volume da maior parte do corante disp erso
pouco soluvel em um estado homogéneo em todo o lico r do

banho de tingimento. Tais agentes dispersantes sao

tensoativos tipicamente fortes tais como alquilsulf onatos e
alquilarilsulfonatos. Produtos quimicos transportad ores sao
substancias que sao designadas para dilatar as fibr as e
ajudar a facilitar a difuséo do corante disperso no tecido.
Substancias quimicas transportadoras tipicas que po dem ser

usadas séo baseadas em éteres de glicol.
[006] Uma vez que uma intensidade de cor suficiente

tenha sido alcangcada no tecido é necessario remover o]
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excesso de corante. Como o tingimento de tecido de

poliéster com corantes dispersos € um processo de d

havera uma certa acumulacdo de corante adsorvido na

superficie do tecido que nao se difundiu no seio do

Esse acumulo de corante terd uma fixagdo mais ténue
tecido, resultando em problemas no tecido acabado,
como enfraquecer a tonalidade do tecido. Também pod

a firmeza da lavagem e da friccdo do corante.

[007]
serve para eliminar estes problemas € chamado de li
reducdo. Limpeza de redugdo geralmente usa um agent
redutor forte em alta temperatura e pH para remover
excesso de corante. O reagente mais comumente utili
limpeza de reducdo é o ditionito de soédio na presen
hidroxido de sédio. Este reagente tem varias desvan
ndo menos importante, a sua reatividade que leva a
complicagdes no manuseio. E instavel em condigdes n
alcalinas onde a decomposigéo ocorrerd, resultando
combustao espontanea. Outra desvantagem do uso de d
de sbdio € que ele atua como um agente de sulfonaca
pode atuar sobre quaisquer tensoativos residuais
remanescentes no tecido. Isso pode fazer com que qu
tensoativo residual se torne persistente. Uso de ta
compostos contendo enxofre também sofre da desvanta
guando os compostos ndo sao prontamente biodegradav
aguas residuais do processo precisam ser extensivam
tratadas antes que possam ser devolvidas aos cursos
agua.

[008]
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para a limpeza de reducdo de téxteis de poliéster q ue
compreende a adicdo ao licor de tingimento acido ou banho
de lavagem uma composicdo de pos tratamento que com preende
ditionito/aceptor de  acido sulfinato  opcionalmente
misturado com sulfonato.

[009] Foi verificado agora que, adicionando um &cido
organico fraco ou sal do mesmo, tal como o acido as coérbico
ou acido citrico, ou um o sal do mesmo, como 0 agen te de
limpeza de reducdo para o tecido de poliéster tingi do, de
preferéncia apos a remocao de licor de tingimento,
aguecendo por um periodo de tempo e subsequentement e
removendo o liquido, o excesso de corante é rapidam ente
removido do tecido de poliéster tingido sem a neces sidade
de usar compostos contendo enxofre.
Sumario da invencéo

[0010] De acordo com a invencao é fornecido um processo
para remover 0 excesso de corante do tecido de poli éster
tingido compreendendo a adicdo de uma solugédo de um acido
organico fraco, ou um sal do mesmo, ao tecido em um
recipiente de tingimento, o aumento da temperatura e
permitir que o acido, ou sal do mesmo, permaneca em contato
com o tecido por um periodo de tempo, seguido pela remocao
de todo liquido.
Descricdo das modalidades

[0011] O écido orgéanico fraco é um acido de Bronsted
que contém pelo menos 4 atomos de carbono, e que te m um
valor de pK a2 ou pK a1 de pelo menos 1, e preferencialmente um
valor de pK  a ou pK a1 inferior a 5. Uma faixa de pK aoupK a1

preferida varia de 3 a 4,5. O valor de pK a1 refere-se ao
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primeiro proton dissociado para &cidos multiprotoni Ccos.
Exemplos de tais acidos incluem &cido ascorbico, ac ido
citrico, acido caprilico, acido adipico, acido succ inico,

acido maleico e acido butirico. Exemplos preferidos sao o
acido ascérbico e o acido citrico. Sais do acido or ganico
fraco também podem ser usados. Exemplos destes sais incluem

0S gue tém cations monovalentes, tais como sais de metais

alcalinos. Os sais preferidos sédo sais de sodio ou
potassio. O acido ascorbico, ou um sal do mesmo, €& 0 mais
preferido. Um ou mais acidos organicos fracos e/ou sais dos
mesmos podem ser usados.
[0012] Na discussao que se segue, salvo indicacdo em
contrario, referéncia a "acido organico fraco" ou e xemplos
dos mesmos também inclui referéncia aos sais dos me sSmos.
[0013] A temperatura no recipiente € de preferéncia
aumentada a um valor na faixa de 60°C a 100°C, mais
preferivelmente de 75°C a 80°C ou, pelo menos, de 8 0°cC.
[0014] O acido organico fraco é preferivelmente mantido
em contato com o tecido por pelo menos 6 minutos pa ra
permitr que ele reaja com o0 tecido tingido. De
preferéncia, o tempo de contato € de até 60 minutos

[0015] De preferéncia, o liquido de tingimento é

removido do recipiente de tingimento antes da adica o do
acido organico fraco. Alternativamente, se um tecid o de
poliéster ja tingido estiver exibindo baixa solidez do
corante, é possivel reprocessar o tecido tingido ut ilizando

0 processo da invencdo para remediar o problema. Ne sta
situacdo, o tecido tingido seco pode ser carregado em um
banho de tingimento ou em um recipiente adequado, a o qual
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pode ser adicionado agua e uma quantidade apropriad a do
acido organico fraco.

[0016] O acido organico é adicionado a uma taxa de 80 g

a 120 g por litro, se, por exemplo, o liquido de ti ngimento
ndo € removido antes do &cido organico ser adiciona do.
Alternativamente, se o licor de tingimento € removi do antes
da adicdo do &cido orgéanico 2 g a 50 g por litro, d e
preferéncia 2 g a 10 g, mais preferencialmente 5 ¢ por

litro do &cido séo usados.

[0017] Apo6s a remocédo de todo o liquido, o tecido de
poliéster é, de preferéncia, enxaguado com agua a
temperatura ambiente, o qual, em seguida, é fiado e seco.

[0018] Em uma modalidade, um &acido organico fraco, ou

um sal do mesmo que € ainda é acido, é usado como a gente de
limpeza de reducdo. Em contraste com o processo de limpeza
de reducdo usado anteriormente utilizando ditionito de
sédio, este tem a vantagem que ndo € necessario alt erar o
pH entre a etapa de tingimento, que é tipicamente r ealizada

a um pH baixo, e a etapa de lavagem de reducéao.

[0019] Se, no entanto, o tecido de poliéster tingido

for subsequentemente tratado, por exemplo, para tor na-lo
repelente a agua, entdo, seguindo o tratamento de | impeza
de reducgdo usando um &cido orgéanico fraco, o pH é a umentado
entre pH 9 e pH 12. Isto é conseguido pela adicdo d e um
hidroxido alcalino tal como hidréxido de soédio, hid roxido
de potassio ou hidroxido de amonio a uma taxa de 1, 49ga
1,7 g por litro.

[0020] De acordo com um segundo aspecto da invencéo é

possivel usar um &cido organico fraco para remover 0
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corante em excesso de um tecido de poliéster tingid 0 em que
uma solucdo do acido organico fraco é adicionada ao tecido
em um recipiente de tingimento, a temperatura no re cipiente

€ aumentada para pelo menos 80°C e o &cido é deixad o reagir

D~

com o tecido por pelo menos 6 minutos. Todo liquido
posteriormente removido.

[0021] Uma vantagem do processo da presente invencdo €
que evita a necessidade de usar compostos contendo enxofre,
tais como ditionito de sodio, que atuam como agente s de
sulfonacdo que podem atuar sobre tensoativos residu ais
remanescentes no tecido tornando o0s tensoativos mai S
persistentes. Esta persisténcia causa problemas nos
processos de acabamento téxtil posterior tal como a
aplicacao de tratamentos repelentes a agua para o't ecido de
poliéster.

[0022] Outras vantagens do uso de um &cido organico
fraco no processo de limpeza de redugéo sao que o p rocesso
€ mais seguro para operar, menos poluente ao meio a mbiente
bem como sendo mais barato para operar.

[0023] A presente invencéo sera ainda descrita por meio
de referéncia aos exemplos seguintes.
Exemplo 1

[0024] Em um recipiente de tingimento adequado, um
banho de tingimento foi preparado para a composicao
seguinte, adicionando subsequentemente, enquanto se
misturam continuamente, os componentes abaixo:

Agua (40 ° C, deionizada) - 5 litros

Transportador (DOWANOL EPh, Dow Chemicals) - 50 g ( 10
g/litro)

Peticdo 870180131890, de 19/09/2018, pag. 13/17



8/11

Agente dispersante (Basojet® PEL-200, BASF Chemical S) -
50 g (10 g/litro)
Corante (Permasil Vermelho F3BS 150%, Standard Colo rs)

- 150 g (30 g/litro)
[0025] Apoés a adicdo do corante, a temperatura do banho
foi lentamente aumentada a uma taxa de aproximadame nte
1°C/minuto até 95°C. Neste ponto, o pH do banho de
tingimento foi ajustado para entre 4,0 e 5,0 com a adicao
de acido acético (grau técnico de 80%) —25g (5 g/ litro).
[0026] Uma amostra de 500 g de tecido de microfibra de

poliéster ndo tingida com um peso de 215 g/m 2 foi
adicionada ao banho de tingimento. Com mistura cont inua, o
banho de tingimento foi aquecido até a fervura e ma ntido a
uma temperatura constante durante um periodo de 90 minutos.
Durante esse tempo, o pH do banho de tingimento foi mantido
pela adicdo de doses adicionais de acido acético a uma taxa

de 5 g a cada 15 minutos, se necessario.

[0027] Apb6s 90 minutos, o banho de tingimento foi

deixado para resfriar até uma temperatura de 60°C a ntes de
0s conteudos liquidos do recipiente de tingimento t erem
sido drenados. O tecido foi entdo lavado no recipie nte de
tingimento com trés lavagens separadas de Tergitol 15-S-7
(10 g em 5 litros de agua deionizada a 60°C por doi S
minutos).

[0028] O recipiente de tingimento foi entao

reabastecido com agua (5 litros de agua deionizada a 60°C)
e hidroxido de sodio foi adicionado (20 g, 4 g/litr 0). A
temperatura dos conteudos do recipiente de tingimen to foi

entdo aumentada para 80°C e o seguinte foi adiciona do na
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ordem prescrita:

Agente dispersante (BASOJET® PEL-200, BASF Chemical
20 g (4 gllitro)

Citrato trissédico dihidratado (Jungbunzlaur) - 50
(10 gl/litro)

[0029] A temperatura dos conteddos do recipiente de
tingimento foi mantida a 80°C durante mais 25 minut
recipiente de tingimento foi entdo drenado dos cont
liquidos. O tecido foi entdo enxaguado usando cinco
separadas de agua (5 litros de agua deionizada a 20
durante dois minutos). No enxague final, o pH do co
foi reduzido para entre 6,0 e 7,0 com a adicdo de a
aceético (grau técnico de 80%). O recipiente de ting
foi entdo drenado dos conteudos liquidos e o tecido
foi recuperado e seco ao ar.

[0030] A solidez da cor do tecido final foi avaliada
pelo método de teste 8-2013 da Associagdo Americana
Quimicos Téxteis e Coloristas (AATCC) (Solidez da c
desbotamento  por friccdo ( crocki ng): AATCC
Crockometer) em ambas amostras umida e seca. Os res
foram avaliados em relacdo a escala de transferénci
cromatica AATCC. Ambas as amostras foram avaliadas

tendo um grau de 4,5, que indica um nivel aceitavel

baixo de transferéncia de corante do tecido de test
Exemplo 2
[0031] Um lote de 50 kg de tecido de microfibra de

poliéster preto tingido (peso de tecido de 150 g/m
estava mostrando solidez do corante inaceitavelment

foi reprocessado para resolver o problema.
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[0032] O tecido foi carregado em uma maquina de
tingimento de alta temperatura Minitec3-1T da Fong. 0]
tanque de servico da maquina foi carregado com 0s s eguintes
componentes na ordem prescrita:

agua (20°C, deionizada) - 150 litros

hidroxido de sédio - 400 g

acido ascorbico - 750 g

[0033] Uma vez que os conteudos do tanque de servico

estavam completamente dissolvidos, os conteudos do tanque
foram carregados para o circuito de tingimento. Apd SO
carregamento, o sistema de bombeamento por jato da maquina
foi ativado para permitir a circulagéo da corda do tecido.
A temperatura no conteudo da maquina € aumentada us ando o
agquecedor embutido a 90°C. A circulacdo do tecido f oi
continuada por um periodo de 60 minutos. Apés esse tempo, o
sistema de bombeamento por jato da maquina foi desl igado e
a maquina foi esvaziada de liquido. A maquina foi e ntao
recarregada através da adicdo de 200 litros de agua (20°C,
deionizada) do tanque de servico, o qual, apos, o t ecido
foi circulado com o sistema de bombeamento por jato por 10
minutos. O pH dos conteddos da maquina foi entédo aj ustado
para 7,0 pela adicdo de acido acético (grau técnico de 80%)
através do tanque de servico (tipicamente 24 g/litr 0). Os
contetdos liquidos da maquina foram entdo drenados e o

tecido foi removido através da porta de servico.

[0034] Apo6s secagem ao ar por 48 horas, a solidez da

cor do tecido final foi avaliada usando o método de teste
8-2013 da Associacdo Americana de Quimicos Téxteis e
Coloristas (AATCC)(Solidez da cor a desbotamento po r

Peticdo 870180131890, de 19/09/2018, pag. 16/17



11/11

friccdo (  crocking): AATCC Método Crockometer) em
amostras molhada e seca. Os resultados foram avalia
relacdo a escala de transferéncia cromatica AATCC.
amostras foram avaliadas como tendo um grau de 5 o
indica que ndo ha transferéncia de cor detectavel d

amostra.
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REIVINDICACOES

1. Processo para remover 0 corante em excesso de um

tecido de poliéster tingido, caracterizado pelo fato de que
compreende (a) adicionar um agente de limpeza de re ducéao
que € um acido organico fraco, ou sal do mesmo, ao tecido
em um recipiente de tingimento, (b) aumentar a temp eratura
no recipiente, (c) permitir o &cido, ou sal do mesm 0,
permanecer em contato com o tecido por um periodo d e tempo,
(c1l) aumentar o pH para entre pH 9 e pH 12, e (d) r emover

todo o liquido.
2. Processo de acordo com a reivindicacdo 1,

caracterizado pelo fato de que compreende a etapa adicional

de remover o licor de tingimento do recipiente de
tingimento antes de (a).
3. Processo de acordo com a reivindicagcdo 1 ou 2,

caracterizado pelo fato de que na etapa (c) o acido

organico fraco, ou sal do mesmo, permanece em conta to com o
tecido durante pelo menos 6 minutos e/ou por até 60
minutos.

4. Processo de acordo com qualguer uma das

reivindicagbes 1 a 3, caracterizado pelo fato de que na

etapa (b) a temperatura no recipiente € aumentada p ara um
valor na faixa de 60 a 100°C.

5. Processo de acordo com qualquer uma das

reivindicacbes 1 a 4, caracterizado pelo fato de que o
acido organico fraco é selecionado entre aqueles qu e tém
pelo menos 4 atomos de carbono e um valor de pK aou pK a1 de

pelo menos 1.

6. Processo de acordo com a reivindicacdo 5,
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caracterizado pelo fato de que o acido organico fraco é

acido ascorbico, ou sal do mesmo.
7. Processo de acordo com a reivindicacdo 6,

caracterizado pelo fato de que o acido organico fraco é

acido ascorbico.

8. Processo de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes 1 a 6, caracterizado pelo fato de que o sal
do acido organico fraco é selecionado de um sal de metal
alcalino, e é preferivelmente selecionado de um sal de

sédio ou potéssio.

9. Processo de acordo com qualquer uma das

reivindicacbes 1 a 8, caracterizado pelo fato de que
compreende a etapa adicional de enxaguar o tecido ¢ om agua
na temperatura ambiente apds a remocéao de todo liqu ido.

10. Processo de acordo com qualquer uma das

reivindicacbes 1 a 9, caracterizado pelo fato de que um

D

hidroxido alcalino é usado para aumentar o pH, que
preferivelmente  selecionado de hidroxido de sdédio,
hidréxido de potassio ou hidroxido de amonio.

11. Processo de acordo com qualquer uma das

reivindicagbes 1 a 10, caracterizado pelo fato de que o

acido organico fraco, ou o sal do mesmo, é adiciona do a uma
taxa de 80 g a 120 g por litro.
12. Processo de acordo com a reivindicacdo 2,

caracterizado pelo fato de que o acido organico fraco, ou

sal do mesmo, € adicionado a uma taxa de 2 g a 50 g por
litro, de preferéncia 2 g a 10 g por litro, mais
preferivelmente 5 g por litro.

13. Uso de (i) um agente de limpeza de reducéo que € um
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acido organico fraco, seguido de (ii) um hidréxido alcalino
para aumentar o pH para entre pH 9 e pH 12, caracterizado
pelo fato de que é para remover o corante do poliés ter
tingido.
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