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INVENCION “Jsgésus)saicxl;:

por "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PREPARADOS DE MATERIAS
COLORANTES", & favor de la razén socisl suiza GESELLSCHAFT FUR
OHEMISCHE INDUSTRIE IN BASEL, domiciliede en Basilea (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

~ -Se ha encontrado que se pueden obtener preparados de
materias colorantes, sl se caliente colorantes sulfurosos en
unién con productos de descomposicién de hidratos de carbono
nativos en medio alcalino, secéndose los productos obtenidos.
-Los productos empleados en el presente procedimiento,
resumidos bajo la dencmiyscién de "colorantes sulfurosos®, por
regla general, son de suyo insolubles en el egus, y son trana—
formados, normalmente, antes del tefiir, por tratamiento con re-
ductdres alcalinos, verbigracia, soluciones de solfuro sédico,
en una forme soluble al egua. Esto da lugar & una complicacién
del procedimiento tintéreo, razén por la cusl se han ya conver-
tido también colorantes sulfurosos en preparasdos de materias
colorantea,,les cuales resultan inmedidtamente solubles en el

ague, pudiendo ser empleados para el tefiido sin previa reduc-

cién. Hesta shora, se han venido empleandc como reductores
para esta finalidad; principalmente, compuestos sulfurcsos con

azufre de beja valencia.
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Segiin el presente procehimientc, se emples para el mismo

£in productos de descomposicién de hidratos de carbono nati#os,
verbigracia, productos de descomposiocién de la fécula. Particu-

larmente enfran en cuentsg aquelloa de un grado de polimerizaoién

intermedio que, si bien resultan a 1o menosncoloidalmente solu-

bles en el agua, sin embargo, no estén descompussfos hasta el

~grado de mono- 6 disacéridos, verbigracia, deitrina, de preferen-

cia dextrina blanca, asi como tembién productbs dé deacomposi-
cién més adelentada, como 1a'gluooaa. En caso deﬁeado, se pueder
emplear, asimismo, diferentes productos de esta fndole en oombi-g
nacién, verbigracia, mezclas de dextrina con glucosa. Finaimen- |
te, se pueden empleasr los productos correspondientee, obtenidos

por sacarificaecién de la medera. Bl dlcali necesario para la

~obtencién de une reacecién alcalinse puede afiadirse, verbigracia,

en forma de hidréxidos alcalinos, o de sales alcelinas delicidosé
ligeros, como carbonatos, boratos, o fosfatos alcalinos. Al ‘
efecto, no hace falta que el anién tenga propiedades reducto-
ras, puesto que de esta accién se encargan los productos de
descomposioién de hidratos de carbono nativos. La determinacién é
del dlceli, en algunos casos, se rige segin el colorante sulfu-~ |
roso empleado, debido a que ciertos colorantes requieren para :
la realizacién de la reduccién una reaccién slcalina més fuerte %
@ue otros. La clase y centidad del dlcali requerido, puede 1
averiguarse fécilmente por ensayos previos. Asimismo, conviene
determinar, mediante ensayos previos, el efecto reductor de los
productos de descomposicién de hidratos de carbono, para Que
éstos puedan ser empleados con certeza en suficiente cantidad,
ventajosamente en exceso.

El calentamiento de los colorantes sulfurosos con los

. s

reductores alcalinos, arriba indicados, se realiza ventajosa-
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mente en medio acuoso, por ejemplo, en disclucién acuosa, rela-

tivemente concentrada, 0 respectivamente, en suspensién. Al

efecto, resulta conveniente, frecuentemente, emplear los colo-
rantes sulfurosos inmedidtamente en la forma gue se va presen-
tando en la fabricacién, como pastas acuosas de materias colo-
rantes, puesto que en éllc se ahorra una operacién de deseca-
§i6n. El celentamiento se puede efectuar,como de ocostumbre,

en abierto, - o en caso dado, bajo presién. En la mayoris de .
los casos, se obtiene buenos resultados por coccién abierta
durante algin tiempo, el cuel puede variar, vg., de unos

cuantos minutos a unas cuantas horas. Segin las circunstancias,

puede ser deseable recurrir a medidas, en s{ conocidas, contra

el efecto oxidante del ox{geno atmosférioco.

En mzchos casos se pubden produclir ventejosamente los
preparados de materias colorantes, de modo que sé calienta el
colorante oomo polvo seco, vb. g;, concentrado, en ﬁnién con
el producto de descomposicién de hidratos de carbono, seco, ¥
la cantided deseada de una digolucién acuosa concentrada de
un dlcali. Conviene proéeder de manera qmre se mezcle primero
el polvo coloranté oon el producto de descomposicién de hidra-

o8 de carbono, igualmente en polvo, por ejempld, dextrinsa,

efiadiendo acto seguldo una solucién alcalina qhe contiene canti{

dades de ague relativamente reducidas. Como solucipnee alceli~
nas entran en consideracién, especialmente, dlcalis cdusticos,
verbigracia, lejis de sosa. Se puede emplear, obn ventala, la
lejie de sosa ususl, de aproximadamente 36036,_para esta fina-
lidad. Bs sorprendente que la.cantidad'de agus contenida en
ia misma, basta pera la realizacién de la reaccién. Al ser ca-
lentada la mezcla, a aproximﬁdamente 100-110° bajo agitacién,

se liquida la megcla de reaccién hasta formar , de acuerdo con

© cm———
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las relaciones cuantitativas empleadas, una fusién bestente

fluida. Al ser continuedo el calentamiento, la fusién se va

poniendo eventualmente algo més espesa.

Los preparados de materias colorantes obtenidos de
este modo, son solubles en el agus y pueden, en caso deseado,
ser empleados inmedidtemente en la forma abajo irndicade, para
tefiir y estampar. Se obtienen preparados colorantes especialmen-
{te valiosos, manéjables Y, en particular, igualmente_considera~
blenente estables, ai ae seca las soluciones, o respectivamente

suspensiones, o pastas, preparadas en la forma indicada. Al

efecto, conviene emplear temperaturas que no excedan, 0 no etce—f

dan esencialmente, de 100°, efectuando la desecacién, por ejem-

plo, con una presién moderada, o bien fuertemente reducida. De

este modo se puede elaborar preparados de colorantes sulfurosos, |

secos como polvo, que no resultan esencislmente hidroscépicos,
8l se elige de une maenera apropiada el producto de descomposi-
oién de hidratos de carbono, pudiéndose cénvertir por disolu-~
cién en agua, sin dificulted, en bafios tintéreos dispuestos

pera el uso. Estos preparados permitan, por tanto, entre otras

'cosas, un teflido con colorantes sulfurcscs, sin empleo simulté-

neo de dlcelis sulfurosos.

Estos preparados de materias colorqﬁtes sulfurosos,
pueden emplearse para la tinture de las fibres més variadas,

especialmente celulésicas, por ejemplo, fibras naturales, como

" algodén, lino, etc., o fibras artificiales, como seda artifi-

cial y-lana celulésica de celulosa regenerada. Segin el conte-
nido de los preparados de materias colorantes en medios de
accién aloalina y reductores, y segﬁn'las proporciones del
acceso de alre al bafio tintéreo, o respectivamente, a la

mercaderfa durante la manipulacién, o con respecto, el cambio

SN
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- que se reflere el tefilr mediante'élcalis sulfurosos; siendo
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del bafio medisnte bombeo, puede sem Oportnno retorzar conve-

\8‘“" |

nientemente el bvafio tintéreo. Asi se pueden gfiadir, por e jemplo,
al befio tintéreo desde el principio, o segin necesided, durante
la coloracién, reductores, como hidrosulfito médico, sulfoxile-

tos de Iormaldehido, o dextrina, en ceso dado en unién con flce-
1lis, como lejia de sosa 0 carbonato sédico; en caso desesdo,
también dlcalis sulfurosos. La extraccién de las materias colo-

rentes puede, ademéds, de un modo en s{ comocido, ser retardesda

por adicién de megios uniformadores, 0 ser acelerads, 0 respec-
tivamente completade, por adicién de ssl. Resulta ventajoso,

en muchos casos, tefiir a temperatura elevada, vb., de aproxima-
damente 90°, o ﬁgs alta, lo cual en ausencia de édlcalis sulfu-
rosos resulta pdsible,ain perjuicios, incluso con fibres sensi-
bles, como lane celulésice y seda ertificial de celuiosa rege-—
nersde. Los preséntes preparados de materias colorentes permi-

ten, ademds, el emplec de bafios mds débilmente alcalinos de lo |

posivle finalmente, asimismo, la coloracién en recipientes o
aparatos que contienen cobre, ya que se puede trabgjar con §
exclusién de £lcalis sulfurosos. Se sobreentiende que, en este §
Wltimo caso, tiene que esterse al cuidado de que el colorante E
sulfuroso empleado para.la elaborscidn del preparado colorante, |
quede iibre de sulfuros excedentes. Asimismo, se puede tefiir
el elgunos casos, a temperaturas més bajas.

Los presentes preparados de materias coloraﬁtea, pueden
emplearse también para el estampado segin nétodos en sf ususles,
por ejemplo, para el estampado mediante ﬁelicula o rodillo.

Aquf repercute , de una manera partiéulermente venta~

Jose, la circunstancia que estos preparadoe'se dejan fijar

igualmente sin reductoree sulfurosos, especialmente sin £lcalis
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sulfurosos. BEs suficiente, verbigracia, efiadir a una condensa-

cién elcalina usual, por ejemplo, a une condensacién de .potasa,
el preparado colorente, para obtener una composicién de esteam-
par, dispuesta para el uso. La fijacién de los estampados se

5. efectda del modo conocido, por exposicién al vapor, vb., en
el aparéto de Mather~Platt, o bien en sparatos vaporizadores
en forma de estrella o ciroular. Por el empleo simul tédneo de
medios hidrétropos, se obtiene con frecuencia un rendimiento
mejorado de estampado.

10. | Para la.impresién directa, no hacé felta la edicién de
reductores especiales a la composicién de estampedo. Si se
desea emplear estos preparados para el estampado coﬁ.mordientes,é
conviene agregar un reductor correspondiente, verbigracia, :
sulfoxilato sédico de formsldehido. _ _

15. Despugs de la exposicién al vapor y lavado, conviene

seponificar los estempados hirviendo.

EJEMPLO 1.~
| 25"partea del colorente azul, obtenido por sulfuracién
del compueefo de la férmula ' COOH
20. o ‘

(> m- >

son.mezéladas'éomo polvo concentrado, o-como pasta hiimeda, que
se va proﬁuciéndo en la elaboracién, con 50 partes de dextrina
blance y 25 partes de carbonato an;co'anhidro. Esta mezcla es

25. eamasada con 200 partes de agus blanda celiente, hasta formar
una papilla, y calentada hasta la ébullicidn. Después de hervir
durante madia hora, revolviendo sin cesar, la masa es concentra-é
da por evaporaeién en el vacio y secada. Se obtiene un prepara- :
4o de materias colorantes estable, que tiﬁe fibres vegetales

30. de un befio de carbonato sédico alcalino en maticea azules puros.;
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EJEMPLO 2. o |
40 partes de negro intenso pirégeno D (Schultz, Tables de

Materias Colorentes, 7¢ edicién, N2 1077), en forma de polvo oo~
lorante concentrado, o la correapohdiente cantidad de la pasta

colorente que se #a produciendo en la preparacién, son amasadas

con 50 partes de dextrina blenca, 4 partes en volumen de lejfa
de sosa de 36°BE, y 200 partes de agua de condensacién,caliente,é
hasta formar una papille, y hervidas durente uns hora revolvién-i
dose sin cesar. Seguidamente es concentrada la,mezgla de parti- ;
da, por evaporacién en el vacio, y secada. De este modo se :
obtiene un preparado de materies colorantes estahle, que resulta§
completamente soluble en el agua caliente,by que tifie fibras %
vegetales en los mismos tintes negros que se obtienen con negro
intenso pirégeno D, segin el procedimiento tintéreo ususl bajo
adicién del sulfuro sédico.

EJEMPLO 3o
100 parteé del colorante amarillo qgue es obtenido por

ERNPRe

sulfuracién de l-getil-2,4-di-(formilamino)-benzol bajo adicién
de un poco de bencidina, son deslefdas con 200 partes de dextri-
ne blanca, y 100 partes en volumen de lejfa de sosa de 36°8¢,
en looo'partes de agua de coniensacién, caliente, y hervidas

bajo agitacién durante dos horas. Después de la concentracién :
por evaporacién y desecado en el vaeio, se obtiene un preparado g
colorente estable, que tifie fibras celulésicas de bafio tintéreo ?
alcalinosédico, o conteniendo algb de lejie de sosa, en matices
de color emerillo-orc (amarillo-dorado).

BJEMPLO 4.

25 partes del colorante obtenido como polvo colorante

concentrado, por sulfu:aci6n.del producto
CO0OR
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son blen amasadas con 65 éartes de glucoéa, y 10 partes de
dextrina blanca, hasta formar uns pépilla.eapeaa, y calentadas
a 100%. Seguidamente se sailade, removiendo sin ceser, 5-10 per-
tee de lejfa de sosa de 36°B4, Q§apuéa‘dé haber bajado la tempe-
retura a 60%.

'Despﬁéa de la concentracién por eveporacién y desecado
en el vacfo a 60-70° C., se obtiene un polve colorante estable,
soluble en agua, que se puede teflir en presencia de 3-5 gramos
de carbonato sédico anhidro por litro de bafio tintéreo.

EJEMPIO 5.

45 partes de negro intenso pirégeno D (Sohultz, l.c.
N¢ 1077), como polvo colorante concentrado, son bien amasades
con 45 partes de glucosa, 5 paftes de dextrina blenca y 15 par-

tes de sgus blanda de condensacién, celiente, hesta former una

papilla, calentedaes a 100° 0. Despuée de enfriade la tedperatup

ra 8 60? C, se agrega & la papilla 30 partes de lejfe de

sosa de 36° Bé, y se revuelve bien. Después de concentrar por

evaporacidén y secar en el vacfo a 60-7o°c., se obtiene un polvo

colorante estable, soluble el agua, gue puede tefiirse bajo

' 8dicibn de 5-10 gramos de carbonato sédico anhidro por litro

de bafio tintéreo.
BJEMPLO 6.~

L4

33 partes de azul directo pirégenc RL (Schultsz, l.c.,
N¢ 1109), como polvo colorente concentrado, son amesadas cuida-
dosamente con 53 partees de glucosa, 10 partes de dextrina blan-
ce y 10 partes de ggua blanda, celiente, hasta formar una pa-
pilla. La mezcla es calentade a 100° C., bajo sgitacién conti-
nua. Después de enfriada a 60° C., se afiade a la papilla, bajo
agitacién, 10 pertes de lejfa de sosa de 36° Bé. Une ves efec-

tuada la conoéntraci6n; por evaporacién y secado en el vacio

H
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a 60—70° C., se obtiene un polvo colorente estable, soluble al
agua; que se puede tefiir bajo adicién de 3-5 gramos de carbona-
to sédico anhidro por litro de bafto tintéreo. En este colorante %
conviene atenerse exactamente a las temperaturas prescritas, y §
5. & le cantidad de dlcali. ' !
| EJEMPLO T.-
100 partes de verde pirégeno 3G (Schultz, l.c., o
Fe 1117), ecomo polvo colorante concentrado, son bien amasadas
con 34 partes de dextrina blanca, y 50 partes de lejia de sosa
10. de 36° B, hasta formar una espesa papilla, bajo calentamiento
a 80° C. Después de la concentracién, por evaporacién y deseca-

do eh el vacio a 70—80° C., Be obtiene un §olvo colorante esta-

ble, soluble en el agua, que se puede tefiir en presencia de

3-5 gramos de carbonato sédico anhidro por 1litro de bafio tinté- g

15. reo. E
EJEMPLO 8.-

| 100 partes de marrén pirégeno G como polvo colorante

concentrado, son bien amasadas con 100 partes de glucosa, y

23 partes de dextrina blanca, bajo adicidén de 80 partes de

g

20. lejfa de sosa de 36° B4., hasta formar una papilla espesa, bajo %
celentamiento a 60-95° C. Despuée de 1m concentracién por evapo-§
racién y secado en el vacfo a 70-80° C, se obtiene un polvo |
colorante estable, soluble en el agua, que se puede teflir bajo
adicién de 3-5 g de carbonato sédico enhidro por litro de bafio

25. tintéreo.

BJEMPLO 9,

100 partes del colorante sulfuroso negro que es obte-

nido segin la patente suiza ne 173.616, son mezcladas con 80

D ST DY Dot A A R e T AR AR L e b < R

partes de dextrinas blanca, y con 60 partes en volumen de lejfa

30. de sosa de 36° BE. Se trata la meszcla como se indica en el ejem-f

e o
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rlo 6, y se,obtiené.un preparado de materias colorantes, que
tifie algodén y seda artificial, de bafio alcelino, en sélidos
matices negros.

EJEMPLO 10.- . ;—

AL AL e L

10 pertes del preparado de materias colorantes obtenido
segin el ejemplo 1 6 4, son hervidas con 200 partes de agua de |
condensacién, qaliente,'durante cinco minutos, y éﬁaﬂidas segui—§
damente al bafio tintﬁreo caliente, que consiste de 3800 pertes
de agua y 40 partes de carbonato sédico anhidro. Se introducen 7
100 partes de lana celulésica viscosa, seca, en forma de madeja,_
e 95° C., calentando hasta la ebullicién. Deepués de 15 minutos, |

se agregan 80 pertes de cloruro sédiéo, y se tifie durante

45 minutos mds, a 95-100°. Iuego se exprime bien el material

a tefilr, ‘oxidando 20 minutos al sire libre. Finalmente, se lave
a fondo el género, con agua fria. La lana celulésica estd tefii- §
da en matices azules puros. A

EJEMPLO 11.- ’

' - 10 partes del preparado de materias colorantes, obteni- :
do seéﬁn.elAejemplo 2 6 5, son hervidas durante cinco minutos %
con 200 partes de agua de condensacién, caliente!~y afladidas
seguldemente a un bafio tintéreo caliente, Que.en.3806 partes %
de agua contiene 40 partes de carbonato’sddico enhidro, y 2 par-é
tes de sulfoxilato sbédico de formaldehido. Se introduce 100
partes de lana viscosa celulésica seca, en forma de madeja, 8

95° ¢., calentdndose hasta la ebullicién. Despuée de 15 minutos,§

se afladen 80 partes de cloruro sédico, y se tifie durante 45 minu-
tos mée, a temperatura de ebullicién. Seguidemente se lava la |
mercaderia, = fondo, con agua fria. La lena celulésica gqueda
tefilda de negro. | h
BEJEMPLO 12,

g e e s
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de agua, bajo adicidn de 150 partes de urea, y deslefda la
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100 partes del preparedo de meterias colorantes deseca~

do, obtenido segin el ejemplo 5, son dilufdas bajo ebullicién

en 300 partes de agus bajo adicién de 100 partes de urea, y la

disolucién es desleida en 500 partes de una concentracién de

potasa, usual. Be deja reposar unas cuantas horas, y se estampa ¥
con egta composicién un tejido de algodén. Deapuég del secado :
se expone 5 minutos al vapor, en el sparato Mather-Platt, lavan—%
do a fondo en agua fria, y saponificando hir=viendo. 8e obtienenf
fuertes estampados negros: ) j

La oxidacién del colorante, puede acelerarse, en caso ;

de necesidad, del modo conocido, verbigracia, por tratamiento

" con una disolucién de perborato. Segdin el tejido empleado, puede%

convenir'prolongar slgo la duracién de la exposicién al vapor.

EJEMPLO ;2.- ;
80 partes del preparado colorante desecado, obtenido
segun el ejemplo 4, son dilufdas por ebullicién emn 270 partes

disolucién en 500 partes de concentracién de potana. Se dela

reposar esta composicién, eproximddamente dos horas, y se estam-!
pa sobre lana celulésica, se seca y se expone al vapor durente
10 minutos, més o menos, en el aparato Mather-Platt. Después-

de terminado, se obtienen fuertes estampados azules. ;

B—

La concentracién de potasa puede estar compuesta, por
ejemplo, como sigues

110 g de fécula de trigo

170 g de agua :

250 g de concentracién de tregacento 60/1000
200 g de polvo de goma briténice '

170 g de potasa

100 g de glicerina

1000 g.
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- Como es naturel, queda sobreentendido que la proteccién

que se recabs para la invencién, no'queda.limitada & los e jem-
plos de ejeoucién indicados en la descripcién, pues la protec~
cién se extiende a todas aquellas formas equivalentes de ejecu-

cién basedas en la soluclién lograde por el invento.

FEOTA

Hecha la descripcién del presente invento, se hace N
conétar que esta solicitud se acoge a la prioridad de la |
patente suiza n® 89.665, depositeda el 11 &e Febrero de 1944,

y se declaran como nﬁevas y de propia invencién, las siguientes
reivindicaclones:

| 11;— Procedimiento para la oﬁtencién de preperados
de materias coloranxés, oaraéterizado pdr‘calgntgr y secar
una mezcla de colorantes sulfurosos en unién con productos de
descomposicién de hidratos de carbono n#tivoa en medio aicar

lino.
28.- Procedimiento pare la obtencién de preparados

de materias colorantes, segin la reivindicacién 18, caracteri-

zado por el hecho de emplear como elemento de deecomposici&n
de hidratos de carbono, la dextrina, eépecialmcnte dextrina
blanca.

38.- Procedimiento para la obtencién,da preparados

de materias colorantes, segin las reivindicaciones 12 y 28,

O i3 1 1 a5 s 0 e,

en el que la ejecucién o realizacién del procedimiento se carac-§

teriza por que se calientan colorentes sulfurosos con productos §

secos de composicién de hidratos de carbono nativos, bajo adi-

t
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c¢ién de una solucidn alcelina concentrada.

42.- Procedimiento para la obtencién de preparados de
materias colorentes, segin las precedentes reivindicaciones,
en el gque el producto colorantes sulfuroso, eetable; soluble,
ge caracteriza por un contenido de materias colorantes sulfuro-
sos ~-reducidos mediante productos de descomposicién de hidratos
de carbono nativos-; de dlcali, y de productos de descomposi-~
eién de hidratos de carbono nativos. '

5¢.~ Progedimiento pera la obtencién de preperados de
maferiaa colorentes. |

Segin se describe y reivindice en la presente memoria
descriptiva, que consta de trece hojas, foliadas y escrites a
miquine por una sole cara.

Madrid, a 18 de mayo de 1945.-

GESELLSCHAFT FUR CHEMZSCHE INDUSTRIE IN BASEL.-
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