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MORIA DESCRIPTITVA

colocitar une PATENTE de INVENCION por VEINTE afios

_~en ESPARA por un »PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE
COLORANTES AZOICOS SOBRE LA FIBRA», a favor de la Socle-
ded I.G. Farbeﬁindustrie iktiengesellschaft, domiciliada
en Frankfurt a Main (Alemania).
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Para la produocién de colorantes azoicos sobre

1a fibra se adicionan a los bafios reveladores substancias
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reguladoras del valor pH con objeto de evitar que el &lcali
de la impregnacidn de fondo actda de un modo perjudicial so-
bre la disolucidén diazoica, Como tales agentes para fijar

el 4lcali se utilizan de preferencia sulfato de aluminio,

de zinc o de magnesio. Estas sales pueden agregarse con ven-
taja a las sales tintdreas del comercio, de modo que el tin-
torero dispone de preparados diazoicos que, disueltos sim-
Plemente en agua, dan bafios reveladores listos para el uso

¥ que no exigen aditamentos ulteriores para el bafio de tin.-
tura los que se han mostrado muy ineémodos para el consumi-
dor, como ocurre si se emplea por ejemplo el &cido acético
como agente pafa fijar el 4lcali,

El empleo de dichas substancias reguladores del
valor pH, sin embargo, infiere ciertos inconvenientes en
cuanto que con los aceites textiles presentes en la imprege
nacién de fondo=-de los cuales se usa preferentemente en la

préetfca el aceite para el rojo turco,- pueden formar jabo-

ned metdlicos que, por regla general, son de carbcter graso-

so y pueden depositarse fécilmente sobre la fibra, lo que,

tratdndose de un material suelto, repercute de un modo des-
favorable en la calidad de ser hilado de las fibras y que,

ante todo en el caso de género en pieza, puede dar lugar a

irregularidades en la humectacién, por lo que resultan de-

siguales las coloraciones.

Ahora bien, se ha descublierto que se pueden evitar
tales inconvenientes efectuando la copulacién en presencia
de sales crémicas solubles en el agua,., Como tales se prestan,
por ejemplo, sulfato, fluorure o acetato crémico resp. Las

sales crémicas son particularmente adecuadas como agentes




para fijar los 4lcalis. En el caso de emplearse compuestos
diazoicos de accién copulativa relativamente dévil, las sa-
les crémicas no causan rendimientos deficientes de colorene-
35 te, como ésto ocurre muchas veces al emplearse sulfato de
aluminio o de zinc, y presentan, con relacidén al sulfato de
magnesio, la ventaja de una accidn ligeramente 4cida y de
ejercer, por tanto, una influencia favorable sobre la cla-
ridad de las tinturas, Ademds no se producen ningunos depd-
40 sitos perjudiciales sobre la fibra de modo que queda garan-
tizado un aspecto mejor y més uniforme del género,
Un ensayo preliminar manifestari de un modo sen~
cillo cudl de las sales crémicas indicadas fuere lo més a
propdsito para lograr una tinturs dptima con una base dada,
45 También es posible mezclar previamente sales cré-

micas solubles en el agua con los compuestos diazdicos pré;

cipitados en forma sflida obtenidos a partir de bases ade-
cuadas para la preparacién de colorantes al hielo o con ba-
sta clase mezcladas con la cantidad de nitrito nece-
para la diazotacién, o se las puede mezclar con tales
ases o con sus sales minerales, Fn el caso primero se ob-
tienen preperados tintéreos que, simplemente disueltos en
agua, suministran bafios de tintura listos para el uso, mien-
tras gque con los preparados tintéreos citados en segundo
lugar es posible obtener bafios reveladores incorporéndolos
con &cidos minerales o diazoténdolos simplemente, Los pre-
parados tintéreos as{ obtenidos se distinguen por su buena
estabilidad, incluso los preparados que ademds del compues-
to diazoico sélido contienen el acetato crémico que en mu-

60 chos casos se presta especialmente bien como substancia
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reguladora/pH, lo que no era de presumir, puesto que por

medlo de otras sales metdlicas de 4cidos orgénicos, como por
ejemplo, acetato de aluminio, no es posible obtener preva-
rados dlazoicos estables, como lo han probado experimentos
65 adecuados, Ademés, los preparados tintdreos pueden contener
los usuales aditamentos o diluentes,
EJEMPLO S :
YTTYTTTTTTFTYEFYTYTEY
le,- 29,75 g de la sal doble entre el cloruro de zine
) y el 2-amino-6-benzoilamino-4-metoxi-~l-
70 metilbenzol diazotado, comprimida en fore

ma de un pan a unos 80 % se muelen com
20 g de sulfato sédico anhidro y
50 g de acetato crémico para formar um polvo
homogéneo, Se obtiene un preparado tintéreo que, simplemen-
te disuelto en agua, suministra disoluciones reveladoras

ﬂfV' < l1istas para el uso.

En lugar del acetato crémico puede también utili-
zarse la misma cantidad de fluoruro crémico.

49,88 g de la sal doble entre el cloruro de zinc
y el l-amino-4-~benzoilamino-2,5=-dietoxie-
benzol diazotado comprimida en forma de
un pan himedo se mezclan con

40 g de formiato erémico ¥

10 g de sulfato sédico, se deshidratan en el

85 vacio y se muelen finamente, Se obtiene un preparado tinté-

reo que, disuelto simplemente en agua, suministre disolue-

ciones reveladoras listas para el uso.




32, 30 g del clorurc de diazonio secado en el vacfo,
obtenido a partir de la 4-amino-4?-metoxidi.

90 fenilamina se muelen finamente con

65 g de acetato crémico.

Se obtiene un preparado tintdreo que, simplemente
disuelto en agua, suministra disoluciones reveladoras listas
para el uso,

95 42, - 26 g del clorurc de diazonio secado en el vacio,
obtenido a partir de la 4=-anminodifenilamina
se muelen finashente con

65 g de oxalato erdmico y

10 g de sulfédto sédico anhidro.

100 Se obtiene un preparadec tintéreo que, simplemente
disuelto en agua, suministra una disolucidn reveladora lis.-
ta para el uso.
52,= 40 g de la sal doble entre el cloruroc de zinec ¥y

la dianisidina tetrazotada se secan en el va-
c{o, se mezclan con

20 g de sulfato sddico suhidro y

40 g de fluoruro crémico y se muelen,

Se obtiene un preparado tintéreo que, simplemente

disuelto en agua, suministra una disolucidn reveladora lis-

110 ta para el uso.
62,- 18.2 g del hidrocloruro de l-amino-3=clorobenzol
al 90 % se muelen con
23.8 g de sulfato erémico acuoso.
Se obtiene un preparado estable que, diazotado ¥

115 neutralizado de la manera ugual, suministra bafios de tintu-

ra listos para el uso.




72, - 30 g del clorhidrato del éter 4-cloro-2-sminodife=
nilico al 85 % se mezclan con 12 g de fluoruro crdmico acuoso.

Se obtlene un prepesrsdo estable ouse, dlazotado y neutralizado

120. de la manera usual, suninistra bafios de tintura listos pars el
UED.
82, - 28,5 g de clorhidrato de 1la dletilamina del 4cido

l-gmino-2-metoxibenzol-5=-sulfdénico al 90 % se muelen con 33 g
de alumbre de cromo acuveoso., Se obtiene un preparado estable

125, gue, dlazotado y neutralizado de ls maners usual, suministra
boflos de tinturs listos psres el uso.

Dg 19 misms menera se puede tambien mezclar con la
cantidad antes indicada de slumbre de cromo acucso la cean-
t4dad correspondiente de m~amlnoazotoluol o de la 2,4-dibro-

120, mo-l-aminonaeftalina. En sste caso tamblen se obtiene un pre-~
parado esteble ocue, dlazotado y neutralizsdo de ls manera
usual, suministra bafioe de tintura listos para el uso.

Q¢,~ 16.8 g de b5-nitro-2-amino-l-metoxibenzol se mezclan
con 8 g de nitrito sbdico v 12 g de fluoruro crdmico

125, acuoso, e obtiene un prepsrado estable cue se puede diazotar
incorporéndolo con Acido clorhidrico diluido y que, uns
vez neutralizado mediante acetato sédico, sumlnistra disoluciones
reveladoras llstas pars el uso,.
10¢w™ 5l,1 g de la sal doble entre el cloruro de zinc

140. ¥ la l-aminoantrsouinona diazotads, comprimida en forms de
un pan humedo se mezclan con lu g de sulfato sbédico enhidro
v 60 g de acetato crdmico scuoso. Despues de la desecaclidn
se obtiene un preparsdo tintéreo estable cue, disuelto en

agua, suministra bafios de tinture listos para el uso.
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} 145 11,- Hilado de algoddn se impregna a 30 2C (durante
30 minutos y a una relacién del baZio de 1:20) en una cuba
conteniendo una disolucién gue contiene por hitro
6 g de 2,3-o0oxinaftoilaminobenzol,
9 cmd de lejfa de sosa clustica a 342 Bé,
150 6 cm® de formaldehido al 33 % ¥

el
10 cmd de aceite para/rojo turco,

se exprime y se revela em la cuba (durante 20 minutos y a

una relacidn del bafioc de 1:20) medisnte una disolucidn dis-

zoica neutralizada con acetato sédico cuyo contenido en
155 compuesto diazoico corresponde a 3,5 g de l-amino-2-nitro-

4-clorobenzol por litro y a la cual se han atiadido 0.8 g

de cloruro crémico por litro., Después de un enjuague inten-

so en el frio y, en caso dado, de un tratamienta con dcido,

la tintura se trate ulteriormente durante 30 minutos con
160 una disolucidén hirviente de 3 g de jabén y 1 g de sosa cal-

¢inada por litro.

De ésta manera se obtiene un rojo con visos amae~

rillos.

12,= Hilado de algoddén se prepara en una disolucidn
enida segin las indicaciones del ejemplo 11, gque contie-
ne por litro 7 g de 1-(2?,3'-oxinaftoilamino)-2-metilbenzol,

gse desarrolla mediante una disolucién diazoica obtenida del

modo usual y neutralizada con acetato sédico, cuyo conteni-
do en compuesto diazoico corresponde a 1.3 g de l-amino-3-
170 clorobenzol por litro y que contiene por litro C.55 g de
fluoruro erdmico, y se trata ulteriormente como es usual.

De ésta maneras se obtiene un anaranjado que viras

al rojo.
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En lugar de la disolucidn diazoica obtenida a par-
175 +tir de la base puede también utilizarse la disolucidn de un
preparado tintdreo el gue contiene, ademés de uno de los adi-
tamentos usuales, 0,55 g de fluoruro crémico y la cantidad
del compuesto de diazonio en forma del 1,5-naftalina-disull-
fonajo dcido que se obtiene a partir de 1.8 g de l-amino-3-
180 clorobenzol.
13,- Hilado de algodén se impregna de la manera usual
con una disolucién gue contiene por litro
5 g de 1-(2?,3'-cxinaftoilaminc)-2-metoxibenzol
7.5 cmd de lejia de sosa cdustica a 349 Bé,
185 5 om® de formaldehido al 33 % y
10 ecnd de aceite para el rojo tureco,
se exprime, Se revela en una disolucién diazoica neutraliza-
ds mediante acetato sddico a la cual se han agregado 1.4 g
de sulfato crdmico acuoso por litro y la cantidad de come
190 puesto diazoico gque corresponde a 1.4 g de l-amino-2-metil-
5-clorobenzol, y se trata ulteriormente como es usual,
De ésta manera se obtiene un color escarlata claro.

Fn lugar de la disolueidn diazoica obtenida a par-

de los aditamentos usuales, 1.4 g de sulfato crémico acuoso
vy la cantidad de compuesto diazoico en forma del 1l,5-nafta-

1ina-disulfonato 4cido obtenido a partir de 1.4 g de l-ami-

200 no-2-metil-5-clorobenzol.
14, - 80 g del clorhidrato del leamino-2-metil-4-cloro-

benzol a1l 90 % se muelen con 22 g del fluoruro crémico para




formar un polvo homogéneo.
2.55 g de ésta mezcla se diazotan de la manera

205 usual, se neutralizan mediante acetato sddice y se completan
con agus hasta formar un litro. De ésta manera se obtiene
una disolucidn diazoica que contiene por litro 0.55 g de
fluoruro crdmico y la cantidad de compuesto diazoico que co-
rresponde a 1,4 g de l-amino-2-metil-4~clorobenzol.,

210 En ésta bafio se desarrolla de la manera usual hi-
lado de algoddén gque ha sido impregnado previamente con una
disolucidn preparada con analogfa al ejemplo 11, empleandd,
sin embargo, por litro 4 g de 1-(2’.3’-oxinaftoilamino)-2-
metil-4-clorobenzol, |

215 Después del tratamiento ulterior usual se obtiene
un rojo claro con visos azules.

15,« Hilado de algoddn se impregna, a 30 2C, en una cu-
ba conteniendo una disolucidén que contiene por litro
3 g de 1-(2?,3?-oxinaftoilamino)-2,4-dimetoxie5-
- 220 clorobenzol,
6 cm® de lejfa de sosa chustica al 342Bé,

% em? de formeldehido al 33 % y

10 emd ge aceite para el rojo turco,

se exprime y se revela en la cuba mediante una disolucién
225 diazoica neutralizada con acetato sédico cuyo contenido em
compuesto diazoico corresponde a 2.85 g de l-amino-2-metoxi-
benzol-5-sulfonil-dietilamina en el litro y a la cual se
han adicionado 3.2 g de acetato erdmico por litro. Entonces
el hilado se trata ulteriormente de la manera usual,

230 De &ste manera se obtiene un rojo claro con visos
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l6,= Géneros de algodén en pieza se impregnan en el
foulard mediante una disolucidn preparsda de la manera ususl
a partir de

10 g de l-(2’.5’-oxinaftoilamino)-naftalina,

20 om® de lejfa de sosa cdustica s 34eBé v

15 cm® de aceite para el rojo turco,
se seca y se desarrolla en el foulard mediante una disolu-
cién diazoica neutralizada com bicarbonato sddico cuyo con-
tenido en compuesto diazoico corresponde a 5.5 g de 4,47
diemino-3,3?-dimetoxi-difenil em el litro y que contiene 14
g de acetatd crémico por litro, La tintura resultante se en-
juega intensamente en el frfo y se jabona hirviendo durante
breve tiempo.

De ésta manera se obtiene una tintura lisa unifor-
me de un azul que vira al rojo.
17, - Un tejido mezclado de viscosa y algoddn se impreg-
na con una disolucidn que contiene por litro
12 g de 2,3-oxinaftoil-aminobenzol,
18 cmd de lejfa de sosa céustica a 3428& y
20 cn® ge aceite para el rojo turco,
¥y se seca luego,

El tejido as{ tratado se desarrolla en el foulard
mediante una disolucidn que se prepara diazotando 12,5 g
de l-amino=-4-benzoilamino-2,5~-dimetoxibenzol, neutralizando
con bicarbonato sddico, adicionando 20 g de acetatoc crdmico
y completando la disolucidén hasta un voldmen de 1 litro. En

caso dado se diluye ésta disolucién antes de usarla com 20

% e agua.
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Finalmente se enjuaga y se jabona hirviendo.

De ésta manera se obtiene una tinture uniforme
azul marino que vira al rojo.

18.- Género de lino en pieza blanqueado y desencolado
se impregna con una disolucidn caliente que contiene por li-
tro

10 & de 2,3~0xinaftoil-aminobenzol

15 cn® de lejfa de sosa cdustica a 34eBé y

20 omd de aceite para el rojo turco,

y se seca.

A continuacidn el tejido preparado se desarrolla
en el foulard mediante una disolucidn que se prepara diazo-
tando 11 g de l-amino-4-benzoilamino~2.5-dietoxibenzol, neu-
tralizando con bicarbonato sddico, mezcléndola con 15 g de
acetato crémico y completéndola hasta formar un litro. Fi.
nalmente el material se enjuaga y se Jjabona hirviendo,.

De ésta manera se obtiene una tintura azul de afiil
de las piezas,

Utilizando en lugar del 2,3-oxinaftoilaminobenzol
el 1~-(2?.3?-oxinaftoilamine)-2-metil=-4-clorobenzol, se odb-
tiene asi{m&smo uns tintura azul de afiil uniforme con buena
gtracién del colorante,

19,.- 44,9 g de un pan conteniendo el 78 % de clorura de
A?.metoxi-difenilamina-4-diazonio se muelen com 9.4 g de
sulfato sddico anhidro y 45,7 g de acetato crémico para for-
mar un polvo homogéneo. De ésta manera se obfienen 100 g de
una sal diazoica especialmente estable al ser almacenado

conteniendo 35 % del cloruro de 4’ mmetoxi~-difenilaming-4-

diazonio.
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Un tejido de algoddén blanqueado se impregna en el
foulard con una disolucidn que contiene por litro

15 g de 2,3=0xinaftoil-aminobenzol

22.5 cm® de lejfa de sosa cdustica a 349Bé y

20 em® ge aceite para el rojo turco,

y se seca en seguida.

Para su revelade el tejido as{ tratado se hace
pasar en el foulard por una disolucidn que contiene por 1i-
tro 4%.7 g de la sal tintérea arriba descrita obtenida a
partir de la 4-amino-4’-metoxidifenilamina, se exprime y,
después de expuesto a la accidn del aire durante 30 segun-
dos, se enjuaga y se jabona hirviendo.

Se obtiene una tintura azul lisa muy uniforme.

Se logra el mismo buen resultado, emplesndo en vez
del tejido de algodén un tejido de lana de celulosa.

20,- Un tejido de algodén blanqueado se impregna en
el foulard mediante una disolucién que contiene por litro
15 g de 2.3-oxinaftoilaminobenzol
22.5 om° de lejia de sosa chustica a 349Bé y
20 em® de aceite para el rojo turco,
y se seca después,
El tejido as{ preparado se estampa:
a) con una pasta que contiene por X.

200 g de 4cido léctico al 50 %

300 g de agua ¥y

500 g de espesante neutro de almiddn y de traga-
canto.

b) con una pasta que contiene por X.

32 g de 1,5-naftalinadisulfonato dcido del l-ami-
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no-2-metil-4-clorobenzol diazotado que se han neutralizade
con sosa y
320 80 g de sulfato de aluminio cristalizado,
Después de la desecacidn el tejido se hace pasar
por una disolucién que contiene por litro de agua de 25 ¢

13.47 g del cloruro de diazonio de la 4-amino-di-
fenilamina y

325 20 g de acetato crémico cristalizado.

Entonces el tejido se exprime ¥y, despues de ex-
puesto durante 30 segundos a la accidn del aire, se hace pa-
sar por un baiio de 702C de temperatura que contiene por 1li-
tro de agua 10 cmd de bisulfito sédico a 382 B&, se enjuaga

330 ¥ se jabona hirviendo.

De &sta manera se obtienen efectos de color blan-

co ¥y rojo sobre fondo azul marino.

2l,~- Un tejido mezclado de algodén y de lana de celulosa

se impregna con una disolucidén que contiene por litro
12 g de 2.3-oxinaftoilaminobenzol,

18 cmd ge lejfa de sosa cdustica a 342 Bé y

15 cm3 de aceite para el rojo tureco,

'

)
». § 8e seca.

-

El tejido as{ preparado se estampa con una pasta
€ la composicién siguiente:
9 g de cloruro de diazonio de 4-amino-4?-metoxi-
difenilamina,
24 g de acetato crémico cristalizado
500 g de espesante neutro de almidén y tragacanto
345 467 g de agua

1.000 g
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Una vez secado, el genero se hace psser por uns

disolucidn caliente de sosa (2 g de sosa calcinada por litro),

se enjuags y e Jabona.
Se obtiene una ectsmpacibdn sbélida de color azul intenso
que te6 distingue por una lgualdad especilal,

N ¢ T A,

Habiendo descrito amplliamente la naturaleza del
invento, es{ como 1la manera de llevarlo a cabo en la
préctica, se hace constar ocue les disposiciones anteriormente
descritas son susceptibles de ligeras modificaciones de deta=
lle, sin oue vor ello se altere el principlo fundamental del
invento. Tambien s8e hace constsr que dicho invento se reflere
a una patente presentads en Alemsnia con fecha 23 de Abril
de 1937, bajo el n¥ J., 57,811 ivd/8 m, scogiéndose, por
lo tanto, a los bereficios que conceden los Convenios
internacionales en vigor, siendo lo que constltuye .la
esencie de dicho invento y por lo que se solicita patente
de Tnvenclédn por veinte aflos en Espafia: " PRUCEDIMIINTO PARA
LA PRODUCCION DE COLORAN TES AZOICOS SORRE LA FIBRA"; caracte=-
rizéndose por lo sigulente:

1.- rrocedimiento nara la produccidn de colorantes
insolubles en el agua sobre la fibra segln el método para la
obtencidn de colorantes al hlelo, cerscterizsado porgue
sales crédmicas solubles en el sgua se utllizsn como agentes
para Fijar el 4lcall.

2.~ Rjecucidn del procedimiento seghn la reivindlica-~
cidbn 12, caracterizada porque se emplean sales dlazolcsas
sblidas oue contienen sales crdmlces solubles en el agua.

3.,- Preperados tintéreos para llever a la préctica

el procedimiento seghin la reivindicacidn 12, caracterizados




380.

385,

- 15 -
por un contenido en sales crbémicas solubles en el agua,
conteniendo dichos preparados tintbéreos ademls de dichas
sales crémicas ya compuestos sblidos de diazonio obtenidos
a partir de bases adecusdas para la preparacibdn de colorm tes
al hielo, o bases de ésta classe mezcladss con la cartidad de
nitrito nececsaria para la diazotacidén, ya dichas bases o sus
sales minersles y ademfs, en caso dado, los aditamentos usua-
les o diluyentes,
"Frocedimiento pars la produccidn de colorantes
azoicos sobre la fibre"; tal y como queda substanclalmente
descrito en la presente memoria que consts de ouince hojss
escritas por una sols carsa,
San Sebastian, 21 de Abril de 1938,
1.Go FARRENINDUSTRIE AKTIENGESELLSCHAFT,

POR POUER.
13 J. Gémez Acedo
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