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Inventia se refera la un procedeu de vopsire a materialelor textile naturale si sintetice,
ca atare sau in amestec, cu coloranti de dispersie ca hibrizi organic-anorganici, obtinuti pe
suprafata materialelor textile, prin reactii de hidroliza-condensare, in sisteme sol-gel.

Sunt cunoscute procedee clasice de vopsire a fibrelor textile naturale si sintetice cu
coloranti specifici pentru fiecare tip de fibra in parte, respectiv coloranti directi, reactivi si de
cada pentru fibrele celulozice, coloranti acizi, metal-complecsi si reactivi pentru fibre pro-
teice, precum si coloranti de dispersie pentru fibrele poliesterice.

Aceste procedee prezinta o serie de dezavantaje legate de faptul ca se lucreaza cu
coloranti specifici fiecarui tip de fibra, procesele fiind scumpe din punct de vedere al operarii
si epurarii apelor reziduale.

in cazul vopsirii amestecurilor de fibre naturale si sintetice in doua bai succesive, pro-
cesele sunt consumatoare de timp, iar randamentele de colorare, nuantele obtinute si rezis-
tenta fibrei sunt ugor afectate (US 3617169).

La vopsirea acestor amestecuri in baie unica, se reduce timpul de vopsire, dar este
necesara selectia colorantilor pentru fiecare tip de fibra in parte, asigurarea randamentelor
optime de colorare si fixarea corespunzatoare a colorantilor pe ambele fibre (GB 2032468).
in ambele procedee de vopsire a amestecurilor de fibre, apele reziduale au un continut ridi-
cat in colorant.

De asemenea, sunt cunoscute procedee de vopsire, care constau, intr-o prima etap3,
in modificarea componentei naturale prin reactie chimica cu diferiti compusi pentru cresterea
afinitatii fibrei pentru colorantii de dispersie, urmata de vopsirea fibrelor cu coloranti de dis-
persie selectionati (US 4563189, 4950301, WO 9512585).

Dezavantajele acestor procedee, de efectuare a vopsirii in doud etape (modificarea
chimica a fibrelor naturale urmata de vopsirea propriu-zisa cu coloranti neionici), constau in
aceea ca sunt consumatoare de timp, iar rezistentele la spalare in cazul vopsirilor obtinute
sunt slabe.

Problema tehnica, pe care o rezolva inventia, consta in stabilirea componentelor si
a proportiilor acestora, astfel incat sa se asigure vopsirea prin impregnare - termofixare in
conditii blande, din baie unica, a fibrelor naturale sau sintetice, ca atare sau in amestec, cu
un singur tip de cromogen neionic, care se gaseste inglobat sau legat chimic intr-o matrice
polimericé anorganica de silice generata pe suprafata suportului textil, prin procese sol-gel,
vopsirile obtinute fiind uniforme, ton in ton, cu rezistente umede si chimice bune, rezistenta
termica si fotochimica ridicatd, proprietati ignifuge si de hidrofobizare, stabilitate dimensio-
nala si reducerea sifonabilitatii, precum si obtinerea unor variatii mari de nuanta, obtinute cu
acelasi tip de cromogen, in functie de componentele flotei, prin variatia vecinatatilor acestuia
in matricea anorganica.

Procedeul conform inventiei inlatura dezavantajele mentionate, prin aceea cafibrele
naturale sau sintetice sunt impregnate la temperatura de 20 - 25°C cu o flota care contine
20-60% tetraetilortosilicat, 1-15% agent de ancorare, 1-30% agent de modificare, 0,1-5%
cromogen neionic, 0,05-0,5% catalizator acid, 10-40% solvent, 0,5-5% agent de reticulare,
0,5-5% agent de complexare, 5-20% solvent auxiliar si 10-40% apa, gradul de preluare al
flotei fiind de 60-100%, materialul impregnat fiind uscat la temperatura de 20-25°C, timp de
2 h, termofixat la 100-140°C, timp de 10-60 min si clatit cu apa curgatoare.

Agentul de ancorare poate fi ales dintre: 3-cloropropiltrietoxisilan, 3-cloropropiltri-
metoxisilan, 3-glicidoxipropiltrietoxisilan, 3-glicidoxipropiltrimetoxisilan, 3-izocianatopropiltri-
etoxisilan, 3-izocianatopropiltrimetoxisilan, 3-aminopropiltrietoxisilan, 3-aminopropiltrimetoxi-
silan si altii.
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Agentul de modificare poate fi ales dintre: metiltrietoxisilan, octiltrietoxisilan, 3-mer-
captopropiltrietoxisilan, 3-mercaptopropiltrimetoxisilan, 3-acriloxipropiltrietoxisilan, 3-acriloxi-
propiltrimetoxisilan, viniltrietoxisilan, feniltrietoxisilan, dodeciltrietoxisilan si altii.

Cromogenii neionici pot fi coloranti de dispersie, in special dintre cei care au in struc-
tura grupe hidroxietil, cum ar fi: Rosu de Dispersie 1 (Cl. 11110), Rosu de Dispersie 5 (CI.
11215), Rosu de Dispersie 7 (Cl. 11150), Rosu de Dispersie 13 (Cl. 11115), Rosu de Disper-
sie 16 (Cl. 11225), Rosu de Dispersie 17 (Cl. 11210), Rosu de Dispersie 19 (CI. 11130), Por-
tocaliu de Dispersie 5 (11100), Violet de Dispersie 12 (Cl. 11120), Violet de Dispersie 13 (CI.
11195), Violet de Dispersie 24 (Cl. 11200), Brun de Dispersie 1 (Cl. 11152), pentru vopsire
ca hibrizi de ordinul | si derivati functionali obtinuti in urma reactiei acestor cromogeni cu
3-izocianatopropiltrietoxisilan, avand formula 1:

Q
X R
/
N N

% N "CHoCH,OCONHCH,CH,CH,SiI(OC Hs)3

in care: X=H,OH,NO,,Cl; Y=HNO,, Z=H,CI,Br, Q=H,CH,,Cl; R=CH,,C2H5,n-CH,,
CH,CH,OCONHCH,CH,CH,Si(OC,H;),; pentru vopsirea ca hibrizi de ordinul Il.

Cromogenii neionici sunt fie inglobati in matricea anorganica (hibrid de ordinul 1), fie
legati chimic de aceasta (hibrid de ordinul I1), hibridul format fiind legat covalent de grupérile
functionale existente in structura fibrelor textile.

Catalizatorul acid poate fi ales dintre: acid clorhidric, acid sulfuric, acid p-toluensul-
fonic, acid formic, acid acetic, acid trifluoracetic si altii.

Solventul poate fi ales dintre: metanol, etanol, 2-propanol, etilenglicol, propilenglicol,
glicerina si altii.

Agentul de reticulare poate fi ales dintre: izopropoxid de staniu, izopropoxid de titan,
izopropoxid de zirconiu, izopropoxid de aluminiu, izopropoxid de molibden, izopropoxid de
fier, izopropoxid de zinc si altii.

Agentul de complexare poate fi ales dintre: anhidrida ftalica, anhidridd maleica, ester
acetilacetic, acetilacetona, benzoilacetona si altii.

Solventul auxiliar poate fi ales dintre: acetona, metiletilcetona, tetrahidrofuran,
1,4-dioxan, N,N-dimetilformamida, N-metilpirolidona si altii.

Procedeul conform inventiei prezinta urmatoarele avantaje:

- micgorarea costurilor produselor textile prin reducerea cheltuielilor materiale, ener-
getice si de manopera pentru operatia de vopsire prin reducerea timpului de vopsire la o sin-
gura etapa, cu utilizarea aparaturii de vopsire uzuale si a unei singure clase de coloranti, res-
pectiv coloranti neionici, coloranti relativ ieftini;

- reducerea cheltuielilor pentru epurarea eventualelor flote reziduale si a apelor de
spalare, hibrizii organic-anorganici ai colorantilor neionici formati in timpul procesului sol-gel
fiind insolubili in apa.

Se prezinta in continuare, 8 exemple de realizare a inventiei.

Exemplul 1. O tesatura din fibre celulozice de 10 g se impregneaza cu 50 g flota care
contine 10 g tetraetilortosilicat, 1 g 3-cloropropiltrietoxisilan, 2,5 g metiltrietoxisilan, 0,25 g
Rosu de Dispersie 1 (Cl. 11110), 0,05 g acid clorhidric, 15 g 2-propanol, 0,5 g izopropoxid
de titan, 0,2 g anhidrida ftalica, 5,5 g tetrahidrofuran si 15 g apa, se stoarce uniform la un
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grad de retentie al flotei de 80%, se usuca la temperatura de 20-25°C, timp de 2 h si se
termofixeaza o ordla 120°C. Se indeparteaza hibridul organic-anorganic nefixat pe fibra prin
spalare cu apa curgatoare, dupa care epruvetele sunt supuse testului de rezistenta la spa-
lare. Se obtin materiale vopsite uniform in nuante de rosu, rezistentele vopsirilor la spalare
determinate conform standardelor ISO fiind 3 pentru schimbarea culorii, 3-4 pentru cedarea
pe lana si 4-5 pentru cedarea pe bumbac.

Exemplul 2. O tesatura din fibre proteice de 10 g se impregneaza cu 50 g flota care
contine 10 g tetraetilortosilicat, 4 g 3-cloropropiltrimetoxisilan, 2,5 g octiltrietoxisilan, 0,25 g
Violet de Dispersie 12 (11120), 0,05 g acid formic, 12,5 g etanol, 1 g izopropoxid de staniu,
0,7 g anhidrida maleica, 6,5 g 1,4-dioxan si 12,5 g apa, se stoarce uniform la un grad de
retentie al flotei de 100%, se usuca la temperatura de 20-25°C, timp de 2 h si se termo-
fixeaza, timp de 10 minla 110°C. Se indeparteaza hibridul organic-anorganic nefixat pe fibra
prin spalare cu apa curgatoare, dupa care epruvetele sunt supuse testului de rezistenta la
spalare. Se obtin materiale vopsite uniform in nuante de violet, rezistentele vopsirilor la
spalare determinate conform standardelor ISO fiind 4 pentru schimbarea culorii, 4 pentru
cedarea pe lana si 4 pentru cedarea pe bumbac.

Exemplul 3. O tesatura din fibre poliesterice de 10 g se impregneaza cu 50 g flota
care contine 12,5 g tetraetilortosilicat, 5 g 3-glicidoxipropiltrietoxisilan, 1 g feniltrietoxisilan,
0,5 g Rosu de Dispersie 17 (Cl. 11210), 0,1 g acid acetic,10 g metanol, 0,75 g izopropoxid
de titan, 0,15 g benzoilacetona, 2,5 g tetrahidrofuran si 17,5 g apa, se stoarce uniform la un
grad de retentie al flotei de 60%, se usuca la temperatura de 20-25°C, timp de 2 h si se
termofixeaza o ord la 120°C. Se indeparteaza hibridul organic-anorganic nefixat pe fibra prin
spalare cu apa curgatoare, dupa care epruvetele sunt supuse testului de rezistenta la
spalare. Se obtin materiale vopsite uniform in nuante de rosu, rezistentele vopsirilor la
spalare determinate conform standardelor ISO fiind 4 pentru schimbarea culorii, 3 pentru
cedarea pe lana si 4-5 pentru cedarea pe bumbac.

Exemplul 4. O tesatura din fibre celulozice de 10 g se impregneaza cu 50 g flota care
contine 12,5 g tetraetilortosilicat, 3,5 g 3-cloropropiltrietoxisilan, 10 g feniltrietoxisilan, 1 g
Rosu de Dispersie 1 (Cl. 11110), 0,2 g acid clorhidric, 9,5 g etanol, 1,5 gizopropoxid de titan,
0,3 g anhidrida ftalica, 4 g tetrahidrofuran si 7,5 g apa, se stoarce uniform la un grad de
retentie al flotei de 80%, se usuca la temperatura de 20-25°C, timp de 2 h si se termofixeaza
o orala 120°C. Se indeparteaza hibridul organic-anorganic nefixat pe fibra prin spalare cu
apa curgatoare, dupa care epruvetele sunt supuse testului de rezistenta la spalare. Se obtin
materiale vopsite uniform in nuante de rosu, rezistentele vopsirilor la spalare determinate
conform standardelor ISO fiind 4 pentru schimbarea culorii, 4 pentru cedarea pe lana si 4-5
pentru cedarea pe bumbac.

Exemplul 5. O tesatura din fibre proteice de 10 g se impregneaza cu 50 g flota care
contine 15 g tetraetilortosilicat, 4 g 3-izocianatopropiltrimetoxisilan, 5 g feniltrietoxisilan,
1,25 g Portocaliu de Dispersie 5 (Cl. 11100), 0,1 g acid formic, 7,5 g etanol, 0,65 g izopro-
poxid de staniu, 1,5 g anhidrida maleica, 5 g N,N-dimetilformamida si 10 g apa, se stoarce
uniform la un grad de retentie al flotei de 100%, se usuca la temperatura de 20-25°C, timp
de 2 h si se termofixeaza, timp de 10 min la 110°C. Se indeparteaza hibridul organic- anor-
ganic nefixat pe fibra prin spalare cu apa curgatoare, dupa care epruvetele sunt supuse tes-
tului de rezistenta la spalare. Se obtin materiale vopsite uniform in nuante de portocaliu,
rezistentele vopsirilor la spalare determinate conform standardelor ISO fiind 3-4 pentru
schimbarea culorii, 4 pentru cedarea pe lana si 4-5 pentru cedarea pe bumbac.
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Exemplul 6. O tesatura din fibre poliesterice de 10 g se impregneaza cu 50 g flota
care contine 22,5 g tetraetilortosilicat, 5 g 3-cloropropiltrietoxisilan, 2 g metiltrietoxisilan, 2 g
Rosu de Dispersie 17 (Cl. 11210), 0,25 g acid trifluoroacetic, 6,25 g propilenglicol, 1,5 g izo-
propoxid de titan, 0,5 g anhidrida maleica, 2,5 g metiletilcetona si 7,5 g apa, se stoarce uni-
form la un grad de retentie al flotei de 60%, se usuca la temperatura de 20-25°C, timp de 2 h
si se termofixeaza o orala 120°C. Se indeparteaza hibridul organic-anorganic nefixat pe fibra
prin spalare cu apa curgatoare, dupa care epruvetele sunt supuse testului de rezistenta la
spalare. Se obtin materiale vopsite uniform in nuante de rosu, rezistentele vopsirilor la spa-
lare determinate conform standardelor ISO fiind 4 pentru schimbarea culorii, 3-4 pentru ceda-
rea pe lana si 4-5 pentru cedarea pe bumbac.

Exemplul 7. O tesatura de amestec din fibre poliesterice si fibre celulozice (PES/Bbc
-67/33) de 10 g se impregneaza cu 50 g flotd care contine 14 g tetraetilortosilicat, 5 g
3-glicidoxipropiltrietoxisilan, 3,5 g octiltrietoxisilan, 1 g Rosu de Dispersie 19 (Cl. 11130),
0,2 g acid acetic, 10 g etanol, 2 g izopropoxid de titan, 2 g anhidrida ftalica, 5,3 g N,N-dimetil-
formamida si 7 g apa, se stoarce uniform la un grad de retentie al flotei de 60%, se usuca
la temperatura de 20-25°C, timp de 2 h si se termofixeaza o ora la 120°C. Se indeparteaza
hibridul organic-anorganic nefixat pe fibra prin spalare cu apa curgatoare, dupa care epruve-
tele sunt supuse testului de rezistenta la spalare. Se obtin materiale vopsite uniform in
nuante de rosu, rezistentele vopsirilor la spalare determinate conform standardelor ISO fiind
4 pentru schimbarea culorii, 4 pentru cedarea pe 1ana si 4-5 pentru cedarea pe bumbac.

Exemplul 8. O tesatura din fibre celulozice de 10 g se impregneaza cu 50 g flota care
contine 12,5 g tetraetilortosilicat, 3,5 g 3-cloropropiltrietoxisilan, 9 g feniltrietoxisilan, 2 g
3'-trietoxisililpropilcarbamat de 2-{etil-[4-(4-nitrofenilazo)-fenil]-amino}etil, 0,2 g acid clorhidric,
9,5 g etanol, 1,5 g izopropoxid de titan, 0,3 g anhidrida ftalica, 4 g tetrahidrofuran si 7,5 g
apa, se stoarce uniform la un grad de retentie al flotei de 80%, se usuca la temperatura de
20-25°C, timp de 2 h si se termofixeaza o ora la 120°C. Se indeparteaza hibridul organic-
anorganic nefixat pe fibra prin spalare cu apa curgatoare, dupa care epruvetele sunt supuse
testului de rezistenta la spalare. Se obtin materiale vopsite uniform in nuante de rosu, rezis-
tentele vopsirilor la spalare determinate conform standardelor ISO fiind 4 pentru schimbarea
culorii, 4-5 pentru cedarea pe lana si 4-5 pentru cedarea pe bumbac.
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Revendicari

1. Procedeu de vopsire a materialelor textile din fibre naturale si sintetice, ca atare
sau in amestec, constand in impregnare, uscare, termofixare si clatire cu apa curgatoare,
caracterizat prin aceea ca impregnarea se realizeaza, din baie unic3, cu o flota care con-
tine 20-60% tetraetilortosilicat, 1-15% agent de ancorare, 1-30% agent de modificare, 0,1-5%
cromogen neionic, 0,05-0,5% catalizator acid, 10-40% solvent, 0,5-5% agent de reticulare,
0,5-5% agent de complexare, 5-20% solvent auxiliar si 10-40% apa, gradul de preluare fiind
de 60-100%, uscarea se realizeaza la temperatura de 20-25°C, timp de 2 h, iar termofixarea
se realizeaza la temperatura de 100-140°C, timp de 10-60 min.

2. Procedeu de vopsire, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca agentul
de ancorare este ales dintre: 3-cloropropiltrietoxisilan, 3-cloropropiltrimetoxisilan, 3-glicidoxi-
propiltrietoxisilan, 3-glicidoxipropiltrimetoxisilan, 3-izocianatopropiltrietoxisilan, 3-izocianato-
propiltrimetoxisilan, 3-aminopropiltrietoxisilan, 3-aminopropiltrimetoxisilan.

3. Procedeu de vopsire, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca agentul
de modificare este ales dintre: metiltrietoxisilan, octiltrietoxisilan, 3-mercaptopropiltrietoxi-
silan, 3-mercaptopropiltrimetoxisilan, 3-acriloxipropiltrietoxisilan, 3-acriloxipropiltrimetoxisilan,
viniltrietoxisilan, feniltrietoxisilan, dodeciltrietoxisilan.

4. Procedeu de vopsire, conform revendicarii 1 caracterizat prin aceea ca alegerea
cromogenului neionic se face dintre: Rosu de Dispersie 1, Rosu de Dispersie 5, Rosu de
Dispersie 7, Rosu de Dispersie 13, Rosu de Dispersie 16, Rosu de Dispersie 17, Rosu de
Dispersie 19, Portocaliu de Dispersie 5, Violet de Dispersie 12, Violet de Dispersie 13, Violet
de Dispersie 24, Brun de Dispersie 1 pentru vopsirea ca hibrizi de ordinul | i derivati
functionali obtinuti in urmareactiei acestui cromogen cu 3-izocianatopropiltrietoxisilan, avand
formula 1:

Q

X R
/
N N

Y N \CH,CHOCONHCH,CHCH,SI(OC He)3

in care: X=H,OH,NO,,Cl; Y=HNO,, Z=H,CI,Br, Q=H,CH,,Cl; R=CH,,C2H5,n-CH,,
CH,CH,OCONHCH,CH,CH,Si(OC,H;),; pentru vopsirea ca hibrizi de ordinul Il.

5. Procedeu de vopsire, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca alegerea
catalizatorului acid se face dintre: acid clorhidric, acid sulfuric, acid p-toluensulfonic, acid for-
mic, acid acetic, acid trifluoracetic.

6. Procedeu de vopsire, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ¢a solventul
poate fi ales dintre: metanol, etanol, izopropanol, etilenglicol, propilenglicol, glicerina.

7. Procedeu de vopsire, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca agentul
de reticulare este ales dintre: izopropoxid de staniu, izopropoxid de titan, izopropoxid de zir-
coniu, izopropoxid de aluminiu, izopropoxid de molibden, izopropoxid de fier, izopropoxid de
zinc.
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8. Procedeu de vopsire, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca agentul
de complexare poate fi ales dintre: anhidrida ftalica, anhidridd maleica, ester acetilacetic,
acetilacetona, benzoilacetona.

9. Procedeu de vopsire, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca solventul
auxiliar poate fi ales dintre: acetona, metiletilcetona, tetrahidrofuran, 1,4-dioxan, N,N-dimetil-
formamida, N-metilpirolidona.
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