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PATENTE
DE

INVENCIOFN

por “"PROCEDIMIENTO PARA EL TENIDO Y ESTAMPACION DE MATERIA
IES CONTENIENDO CELUIOSA", a favor de la firmga suiza, OIBA,
Société Anonyme, de Basllea (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se ha encontrado gus, materiales conteniendo ocelulo-
8a, pueden ser tefildos de modo valloso, sl se utiliza bafios
tintéreos o0, respectivamente, pmstas de estampacibdn, neutros
hasta alealinos, que contienen un colorante que forma comple
jos met&licos conteniendo, a 1o menos, dos grupos az0 y, en-
tre §1los, a lo menos, un grupo o0,0'-dioxiszo, o grupo o-oxi-
=0 '-carboxiazo, ouyos compuestos met&licos complejos son de
suyo dificilmente solubles en agua, una amina sblida, de pre
ferencia alifftica, que presenta, a lo menos, un grupo amino,
separado de un grupo - OH por dos 4tomos de carbono, aniones
del foido ortofosfébrico, y un compuesto &loalirresistente de k
un metal de uno de los nfimeros atbmicos 27 al 29, de preferen :
cia uno tal, en el cnal el metsl esth enlazad¢hd, ror lo menos,
una de las materias ya mencionadas.

De las anteriores indicaciones resulta que se puede
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emplear, para la preparscidn de los bafios tintbreoa o los
compuestos methlicos complejos terminados, o las mezolas de
formaoibn de los miamos,

En el caso cltado en filtimo luger se utiliza, por
ejemplo, bafios tintbreos o pastas de estampacibn, neutros has
ta alcalinos, para ocuya preparacibn han sido empleados una
amina, de preferencia aliffitica, que presenta, a lo menos,
un grupo smino separado de un grupo - OH por dos Ltomos de
carbono, un compussto de fésforo que se deriva del fcido orto

fosférico, un compuesto &loglirresistente de un metal de uno

- de los nfimeros atdmicos 27 al 29, de prefersncia uno de la

indole, en el cual el metal esth enlazado con, a 1o menos,
ung de las materias ya mencionadas, y un colorante que forma
complejos metflicos, pero exento de metal, conteniendo, a lo
menos, 4os grupos azo y, entre $llos, a 1o menos, un grapo
0,0'-dioxlazo o grupo 0-o0xi-o'~oarboxiazo, ocuyos compuestos
methlicos complejos) son de suyo dificilmente solubles en agua..‘
En tanto que existen los complejos met&licos terming
dos para la preparacidn de los bafios tintbreos, o pastas de
estampacibn, se utiliza, por ejemplo, bafios tintéreos, o pas
tas de estampacibn, neutros hasta alcalinos, para cuya prepg,
racibn han sido empleados una amina, de preferencia sblida,
alifética, que presenta, a lo mencs, un grupo amino, separado .
de un grapo - OH por dos ftomos de oarbono, un compuesto de
f£6asforo que se deriva del Acldo ortofosfbrico, y compuestos
met@licos complejos, de suyo difficilmente solubles, de colo-
rantes que presentan, a 1o menos, dos grupos azo y, entre
é1los, a lo menos, un grupo o0,0'-dioxiazo, 0 grupo 0-oxi-o'-
—-carboxigzo, que contienen uno de los metales con el nfimero

atbmico 27 al 29 en enlace complejo.



Los bafios tintéreos pueden ser prsparanos,'on¢zeneral,
o directamente en la concentracibn necesarie para la tinturs,
- 0, ventajosamente, por dilucifn de asi llamadas soluciones

originales Qque corresponden @ las composiciones descritas

S5e enteriormente, pero que contienen las materias mencionadas en

concentracibn elevada, demasiado intensa para el tefiido de mo
do usuale. ;
 Tos colorantes que son utilizados para la preparacidn
de pastas de estampacién, o soluciones, pueden utilizarse, oo
10. mo ya se ha indicado, cocmo compuestos methlicos somplejos de
los metales con los nfineros atémicos 27 al 29, o en estado
exento de metal en enlace complejo, juntamente con un medio
6loalir§esiatente, que desprende uno de dichos metales. Como
metales entran en consideracibn cobalto o, partioularmente,
15. niguel y cobre, ante todo el eitedo en fltimo lugar. Como me
aios &lcalirresistentes gue ceden metal han de considerarse
tales oompuestos methlicos que, si bien en soluciones alcali
nas como son usuales en los acostumbrados métodos de tefildo
directo, no son transformados en el hidrbxido, no obstante son
20. aptos para metalizar los colorantes.

Tos colorantes contlienen, por lo menos, dos grupos azo
¥y como grupos que forma complejo, a lo menos, un grupo 0,0'=
~dioxlazo, 0 grapo o-oxi-o'’-carboxiazo y son, en forma de sus
complejos de cobalto, de niguel y de cobre, difiocilmente solu

25. bles en agua y, por lo tanto, inadeonados8 para tefilr segin el

Procedimiento usual de tintura directa.

Los colorentes y sus compuestos complejos de cobalto,
niquel, o de cobre, gue aqui entran en cuenta, pueden ser pre
parados segfin métodoas, de suyo conocidos. Por lo demés, son |

30. conooidos en gran nfmero, colorsntes apropiados, particular
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ya raoilitadgs. Entre los citados en iltimo lugar, resultan

utilizables, por decirlo asi, todos aquellos colorantes de lg
indole indicada como tales, o oomo complejos de cobalto, de
niquel, o de gobre s do la maners indicada, que suministran
compusstos metflicos dificilmente msolubles, paro que pueden
ser empleados conforme a los conocidos procedimientos de me
talizaoibn posterior para tefiir fibras celulbsicas. '
Resulta conveniente para la preparacibn de las solu

ciones o pastas de estampacibén a utilizar con arreglo al pre
sente procedimiento, que los grupos fcidos lonbgenos existeg
tes en los colorantes, d4s deolir, particularmente los grupos
de holdo sulfbnico y grupos de &oido carboxilico (enm tanto
que los citados en dltimo lugar no estén comprendidos en‘ la
formacibn de complejos) estén presentes como sales metflicas
alcalinas. ' ;

‘ las aminas, de preferencia aliffiticas, necesarias para
el presente invento, contienen, por lo menos, un grupo amino
¥, & lo menos, un grupo -OH, separado del mismo por dos &tomos -
de ocarbono, a ouyo efecto, el citado en Gltimo lugar, puede ;
pertenecer, asimismo, a un grupo de &cido carboxilico. Por
conalguiente, se caracterizan las aminas por la existencia i
de una agrupacibdn atbémioca de la férmula

-
_d—d—

_ [ ,
Han do emplearse, como se desprende de las indicacio

nes facilitadass al principio, aminas sblidas, aé decir, tales,
ouyo punto de fusibn esth situado emcima de 50°. Como ventajas
se muestran, por ejemplo, en todos 1los 0as0s, las sminas de la
composicibn
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Bo
en lg oual significan
Ry un ftomo de hidrbgeno, un grupo alquile eon, a lo

sumo, tres &tomos de ogrbono, o un grupo oximetilo,

B, un ftomo de hidrbégeno, o un grupo metilo, y
n un nfimero entero por velor de, a lo sumo 4, pero, de

preferencia, 2.
Como ejemplos se citan las eminas de la siguiente com
Posicibns '

BO-GKZ-éH-RH-?Ea

HO—GEZ-GH-HH-GHZ ‘

3

ozy o,

HO-OHZ-«.-KH-OHZ

HO-OHZ-G-NH-OHZ
o

HO~CH

P.f. 136 8 139°

P.f. 177 a 181°

2
OH?G-EH- OH,

HO-GH,

HO-CH, P.f. 154 & 157°

N
EO-CHa

8e obtiene resultedos particulermente valiosos con el
1,2-ai~-(beta~oxietilamino)-eteno de lg Fdrmule

P.f. 93 a 94°
HO~CH - CB,~NE~CH,



Se

10.

15.

20.

a5.

30.

Ios compuestos de fbsforo que esthn presentes en las
soluciones que sirven pare le tintura oonforme al presente
procedimiento, se derivan del &cido ortofosfbrico.

Con respecto a la proporcibn cuentitative de las mate
rias arribe descritas, que esthn presentes en las soluciones
o respeotivamente, son utilizadas para su preparacibn, hay
que obéervar lo siguiente: En tanto que son usaedoe para la
Preparacibn colorantes exentos de metal, se recomiends, adl
cionar la cantidad tebricamente necesaria del medio que dee—
prende metal, o0 un pocd .nds . que Ssta. Adembs, es aconsejg
ble, disponer mhs de dos moléculas de aming eliff&tica por gru
Po que forma complejos methlicoe. Ia centided de los iones de
fosfato pueds determinarse libremente dentro de &mplios 14imi-
tes. 481, ya se logren buenos resultedos, si existe en peso
aproximadamente una sexta parte de la cantided de colorante en
iones de ortofoefato, mientras qus, por otra parte, un exceeo
mayor tempoco surte ningfin efeocto desventajoso. Se muestra
ocomo prhoticemente Gtil, eproximademente un tercio haste el
doble en iones de fosfato, referido a le existente cantidad
de colorante.

‘ Las soluciones o pastas de estempaocibn, mencionedeas
al prinoipio, pueden prepararse de diversas meneras, de las
ouales, algunas, particularmente convenientes, se ocitan a con
tinnabi&n; en general puede decirse gue se recomienda emplear
vare le preparscibn de les pastas de estampacibn, pero tam-
bibén de les soluciones destinedas pare el tefildo, particular
mente, sl se trate de soluciones madre, agus caliente. Pars lea
Preparacibn de les soluciones o pastas de estampacidn pueden
hervir, por ejemplo, lss materies siguientes:

e).- compuesto methlico complejo de ﬁn 0,0'~dioxi~ 6

g
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0-0xi-o0'~carboxiazocolorante, amina sblida alifhtica, y fég
fato triglealino.

b) .~ Compuesto methlico ocomplejo de un o0,0'~dioxi- u
0-0xi-o'-0arboxiszocoloraente, ortofosfato de dm amins sblida,
¥y hiaréxido alcalino, o exceso de aminag.

6)e= 0,0'=dioxi~, u 0-0xi-o'carboxiazocolorante exento
de metal, compuesto methlico complejo de la aming sblidas, y
fosfato trislcalino.

d) = 0,0'=dioxi~, u 0-oxi-o'~carboxiaszocolorante exen
to de metal, foafato trislocalino, amina y medio &lcalirresis-
tente, que desprende cobre, por ejemplo, un compunesto de cobre
alcalino complejo de un &cido oxiocarboxilico aliffitico como :
&cido léotico Holdo citrico, o partioculermente, &cido té&rtrica i

En lg relacibn de arribe han de entenderse los concep- Z
tos ®0,0'-dioxiszocolorante, o -oxi-o'-carboxiazocolorante y
eming" neturslmente en el sentido de las definicionss indioadas%
al principio. i

Ia sucesldn, en la cual las materias indicadas bajo

a) hasta d) son adicionadas al agua es, en la mayorie de los

i

casos, totalmente potestativa, no surtiendo, por regla ganaral,g
influencia alguna en el res% ltado. En cambio, es empeorado :
por regle genersal el buen resultado, si en lea preparacibn de

las soluciones son adicionados, aparte de lss materias indioca
daes, afin otros eleotrblitos en oentidades dignas de mencién,”
razbn por la cual se evite tal adicibn con ventaja. Por este i
motivo resulte asimismo indicado, utiligar los colorantes, sin !
perjulicio de 8l se trata de productos axantbs de o conteniendo
metel, no en une forma ajustada mediante sulfato séaico o elo_
ruro sbdico e determinsda intensided, sino en la forma, en la

ouel ya no estén contenidas ningunas cantidades de estas sales,g
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tales que se pudiese presenter un efecto desventajoso. Este
efecto desventajoso consiste, esencialmente, en uns perturba
oibn del proceso de disolueibn gue, si bien apenes se preeeg
ta en dilucibn grande, por ejemplo en la concentracién que
existe usualmente en los befios tintéreos, pudiendo, no obs-
tante, con elevada concentracibn, como resulta necesaria, por
ejemplo, en lgs soluciones madre, pastas de estampacibn o, en
parte, para la tintoreria en sparatos, condicir a la circuns
tancla de gue los colorantes no son disueltos totalmente.

Los bafios tintbreos a emplear conforme sl presente pro
cedimiento, son soluciones neutres o, de yreferencia, de reac—
cibn eloelina. ¥n tanto que la reaccidn aloesling no se mani-
fiesta 8in mhs -~ por ejemplo por mdicibn de fosfato trisbaico,
0 presencia de une cantidad suficiente de emina -~ puede éste
ser causade DPor gdicibn de materias apropiadas de reaceibn
aloaling, como hidrbéxidos alcelinos, amonlaco, o mfs amina.
Por las raszones indicadas mhs arriba, resulta, no obstante,
en la mayoria de los casos menos aconsejable, utilizar para
este finglidad carbonatos o bicarbonatos alcalinos.

En vez de preparar los bafios tintbreos, soluociones ori - .
gingles, o pastas de estempacién, de manera que se recoge in-
dividual y sucesivamente en agua las materiss que con arreglo
& una de las posibiliaasdes a) haeste d) entes mencionadas, en -
tran en consideracibn, se recomienda, generelmente, en loaiqg
sos que resulte posible, secar les materias respectivas, o '
trensformarlas entonces en preparados pastosos. Asi se puedey
por ejemplo, las materias, en casda ecaso, indicados bajo a) has
te @), mezolar entre =1, en seco, o preparer a base de las mig
mas mezcles acuosas, 0 soluciones y ooncentrar éstas, eventuel

mente, por evaporacibn a sequedad.
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Puesto que un nfmero de las amines sblidas s

un intenso efecto higrosobpico en las preparaciones, se mueg
tra ocon el empleo de las aminas de tal naturaleza para el lg
gro de resultados uniformes, como ventajoso, no mezeclar las
Se aninas e las preparaciones, sino solamente mdicionarlas en el
transcurso de la preparacibn de las soluciones o pastes de es
tempecibn. También pare esta indole de preparaciones resultan
numerosas posibilidades que pueden derivarse sin dificultad de
las definiciones indicadas al principio pars los bafios tintd
10. reos (comparese, asimismo, las formas de reslizacibn a) hasta
a), mencionadas m&s arriba, sezfin las cuales se utiliza uns
sninag libre.
81 les preparsciones -sin perjuicio de si contienen
le aming, 0 no~ han de graduarse a determinade intensidad de
15, color, se reocomienda, determinar pare esta finalidad la centi
dad del fosfato alcalino, seglin necesidad mis grande o mbs De
quefia. Aqui los fosfatos mlcalinos constituyen los diluentes
convenientes para las preparaciones por la razbn de que, con-
trariamente e las adiciones generalmente usuales, oomo sulfato
20. sbaico, no surten efeoto desventajosc y que su: cantidad pue
de . variar dentro de &mplios limites. Pero, adembs de los fos
fatos alocalinos, se pusce mezclar, juntemente, asimismo, no-elke
trélitos como urea o hidretos de carbono hidrosolubles como sg
carosa, 0 dextring.” ‘
25. El tefiido y estampado con las soluciones a utilizar
conforme & la invencibn, se efectfia segfin métodos, "de suyo co
nooidos, usuales para los colorentes directos. ”
Por regla general es recomendable, emplear simulténee~
mente en la preparacibn de pastas de estampacibn, afin medios

304 hidrbtmpps, particularmente urea. Como sea ¢ue los compuestos
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metélicos complejos son sensibles a los reductores, por regls
general resulta conveniente, evitar espesgmiento de estampa-
oibn, de marcado efeoto reductor, como British Gum (goma bri
ténica), y utilizar camo espessmiento de estampacibn mucilagos
vege'ba.ies. oomo concentraoi&h de tregacanto, Ia estampaocibn,
por lo dembs, ruede llevarse a cabo de modo conocido, de mane
ra que se seca despubs del estampsdo de la pasta, va,porizandd
Y aclarando seguldamente. Por regla general, basta con une
breve duracibn de vaporizacibn de aproximadamente 10 a 20 mi
nutos, para obtensr estampaciones totalmente fijadas. A

S8eghn el presente procedimiento se obtiene, de esta
menera, coloraciones y estampaciones que se distinguen por
buena intensidad de color, pureza de tono y buenas propieds
des de Bolidez. V

En determinados casos afin puede ser ventajoso, tratar
Posteriormente las coloraclones o estampasociones obtenibles con
arreglo al presente procedimiento, atn con tales medios que
sunenten sus solideces & la humedsd. Como productos que meJo
ran las solideces a humedad de coloraciones pueden mencioner—
se, entre otros: Los proanctos reaccionsles de formaldehido
con compuestos como cianamida, dlciandiemida, dicigndigmiding,
melaming, etc. Tambibn entran en consideracibn tales medios
de tratemiento posterior, en ouya preparacibn no se utilizs
ningfin formaldehido.

. En los siguientes ejemplos, partes significan partes
en peso, los por ocilentos, porcentajes en peso, en tento no se
indica otra cosa, y las temperaturaes estfin indicadas en gre-
dos Celsius.

EJEVPIO 1

5 partes del oomﬁﬁééfé de cobre del colorante de la

© b et
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son intimamente mezcluaos oomo msterial prensado de un 20 por
clento de contenido seco con 3 partes de fosfato trisbaico
(Ka3204.1oﬂéo) Y 2 partes de 1,2-di-(beta~oxietilamino)-eta
no y secadas a 40-50° en el vacio.

Una pexrte de esta mezola es disuelta en 1000 partes
de agua y seguldamente dilufida ulteriormente a 3000 partes
en volumen. En el bafio tintbéreo, asl preparedo, de 66°, ge
introduce 100 pertes de algodbn previamente humectado y se
tifie una hora, en ouya operacibn se hace subir la temperaturs
dentro de 20 minutos a 90-95°, adicionando al cabo de 1/2
hora 30 partes de sulfato sbdico oristeliszado. Despuls de
aclarer y secar se obtiene unas coloracibn color naranje psxr
dusco de buena solidex a lavado y luz. m
| 81 el 1,2-di-(beta~oxietilamino)~etano es substitui
do por la misma ocantidad de hoido eminoacético (glicoocola),
ge llega a un resultado similsr.

EJEMPIO 2.
Sobre 1 parte de la preparacifn de colorante, gue

consiste de fosfato trisbaico, urea, y el compuesto de cobre,

por partes ignales, del colorasnte de la férmule

| 00H HO
b-—n-n- -N=N- n=1sr- ~N=N- n
-805H

3033"
se vierte una aoluoibn de 1 parts de 1 2-di-(bota~oxiotilami

no)-etano en 3 partes de agua, y se agita. Para la preparacibn
de una sgolucibn madre clare se hierve con 400 partes de agua.
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Para teflir se diluye esta soluciln original con agua
a 2000 partes en volumen, introduciendo a 50-60°, 100 partes
de algodbn, previamente humeoctado. La temperatura es eumenta
da a ebullicibn dentro de media hora, moviendo simulté.neame_h_
te la mercaderies. Se hierve durante una hora, sdicionando al
cabo de 5 y despubs de 20 minutos cada vez 15 partes de sulfae
to sbdico oristalizado. Despuds de aclarado y secado se obtie
ne una coloraoibn azul de buena solidez a luz y lavado.

81 se substituye en la preparacibn tintbrea, arribs
descrita, el compuesto de cobre por la misma cantidad del com
puesto de cobaelto del mismo colorante, se obtienec despubs del
tefiido, un azul algo mbs verdoso, con lguglmente buena solidez
a luz y lavado.

| | EJEMPIO 3.

183 partes de 2-aminoetanol son calentadas bajo agita
cibn a 130°, hgoiendo afluir panlatinamente bajo refrigeracibn
de reflujo 99 partes de 1,2~dicloroetanc. Despubs de terminada
1s adicibn se mantiene media hora a 140-150°, enfriando segui
damente a temperatura ambiente. Entonces se afiade 80 partes -
de hidrbxido sbdico, finamente molido, suspendidas en 300 par
tes de etanol, y se separa por filtracidn, al cabo de una »
sgitacidn de dos horas, del cloruro sbdico que se ha segregado
El :f:l.ltre.do, un aceite amarillento, consiste en una mezcle de,
principalmente, 1,2-di-(beta~oxietilamino)-etano y 2-—aminoets
nol.

1,5 partes de este filtrado son hervides, Jjuntamente
con 1 parte de la preparacibn tintbrea de partes iguales de
fosfato trisbdico, urea, y compuesto de cobre del colorante
de la f6rmula

@OOH  HO
H“”?"“"ﬂ-{_j-mn- -nsn- -nrsn- -on

HOO 3033-
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fosfato trisbdico, y focido amincacbtico. 7
_ Se disuelve 2 partes de esta preparaciln tintbrea
en 400 partes de agua. Esta solucibn madre clara es diluida
a 2.000 partes en volumen, y se introduce a 50-60°,100 partes
5. de algodbn prehumectado. Moviendo la mercederia se hace subir
simultbneamsnte la temperatura dentro de medie hora a ebulli
cibn. Se hierve durante una hora, agregando despubs de 5 y
despubs de 20 minutos cada vez 15 partes de sulfeto sbdioco
oristalizado. Despubs del aclarado y secado se obtlene una
10. coloracidn azul de buena solidez a luz y lavado.
EJEMPLO 4.
8e mezcla por'i)éités"iguales el compuesto de cobre

del colorante de la fbrmula

HOOC COOH H ‘ OB HOO
15. no—b-n-n-{ﬁ-n-n—&g Oﬁ é:)-u—n—
2053~ A/ E A 8058 C&o
fosfato trimsbdico, y &cido aminoacético.
Se disuelve 2 partes de esta Preperecibn tintbres en
400 partes de agua. Esta solucibdn madre clara es dilulda a
20. 2.000 partes en volumen y se introduce a 50-60°, 100 partes
de glgodbn premmectado. Moviendo la mercederis se hace subir
simulténesmente la temperatura Zentro de media hora a ebulli-
cibn. Se hierve durante una hora, sgregando despubs de 5 ¥ ;
despuls de 20.minutos cada vez 15 partes de sulfato sbdico
25, oristalizado. Despube de aclarar y secar se obtiene una colors
oibn azul de buena solidez a luz y lavado.

EJEMPIO 5.

El compuesto de cobre del colorante de la férmula

H
@-ﬁﬂ!— -N:H—
30, BO-OH,,~CH,,~HN- 80,8 BO, S~ ~NH~CH,~OH,~0H
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es mezclado con cantidades igusles de urea y fosfato trisbai
co.

Para la preparacibn de uns olara solucibdn madre se
vierte sobre 1 parte de esta preparacibn tintbrea uns solucibn
de 1 parte de 1,2~di-(beta-oxietilamino)-etano en 3 partes
de agua, haclendo hervir con 200 partes de sagus.

Pafa tefilr se diluye esta solucibn madre con agua a
2.000 partes em volumen, introduciendo a 50-60°, 100 partes
de algodbn pre'viamente humectado. Moviendo la mercaderia, se
hace subir simulténeamente la temperatura dentro de media ho
ra a ebullicibdn. Se hierve durante una hora, adicionando deg
pubs de 5 y despubs de 20 minutos, cada vez 15 partes de sul
fato sbdico oristalizado. Despubs de aclarar y secar se obtie
ne una coloracitn azul de eminente solidez a luz y lavado.

41 mismo resultado conduce una preparacibn tintbrea
que ocontliens, en lugar del compuesto de cobre del colorante
de la £6rmula antes indicada, la misme centidad del producto
gque ha sido preparado por cuprificaciém desmetiladora segfin
procedimientos conocidos, a base del producto de copulacibn
obtenido en medio alcalino de 1 mol de 4,4'=diamino-3,3'-dimg
toxi—l,rl"-direnilo tetrazotado y 2 moles de holdo 2-(beta-oxi
etilamino)=-5-oxinaftalin-7-sulfbnico. A

81 se substituye el compuesto de cobre por la misma
cantidad del compuesto de niquel del colorante antes citado,
se obtiens una coloracidn que resulta elgo més rojiza ¥y que
presenta iguslmente unag muy buena solidez a luz y lavado.

EJRMPIO 6.
El compuesto de cobre del colorante de la f6mu.la

B e

Hi=-AA/-805H
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es meéolado oon lg misma cantidad de urea y la cantidad doble
de fosfato trisbaico (Na3fp4.10 H,0).

Para la preparacibn de una elara solucibn medre se
vierte sobre 2 partes de esta preparacibn tintbree una solu
cibn de 4 partes de 1,2-di-(beta-oxietilamino)-etano en 6 par
tes de agua, haciendo hervir con 400 partes de sgusa.

Para el tefiido se diluye esta solucibn madre a 2.000
partes en volumen y se introduce a 50~60°, 100 partes de
algodbn prevismente humectado. Se hace subir la temperatura
a ebullicibn, dentro de media hora a ebullicibn, moviendo a
la vez la mercaderia. Se hierve durante una hora, en cuya ope

racibn se afiade despuds de 5 y despubs de 20 minutos, cada

" vez 15 partes de sulfato sbdico cristalizado. Despuds de aclg

rado y secado se obtiene una coloracidn azul de eminente solid
dez a luz y lavado.

Al mismo resultado eonduce una preparacidn tintbrea
que contiene, en vez del compuesto de ocobre del colorante de
la £6rmula antes citada la misma cantidad del producto que
ha sido preparado por ocuprificaclidn desmetiladora, segfin pro
cedimientos conocidos, a base del producto de copulageidn, qy
tenido en medio glealino, de 1 mol de 4,4'-d1amino-3,3'—diqg
toxi-1l,1'~difenilo tetrazotado y 2 moles de &cido 2-amino~5-
~oxinaftalin~-7-sulfbnico.

Con el mismo efecto puede ser substituldo el 1,2-ai-
-/beta-oxietilamino/-etano por las mismas cantidades de los
productos de las siguientes f6rmulas

i
i
i

————
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o
HO—CHZ—CH-¥H

5.
CH, ,C : - HO—CHa\

HO~CH ,—C-NH CH,-NH
/7 1
CHy o HO-CH, CH

2

CHp
HO-CH,,~C-NH HO-CHp, |

CH3/ \cﬂ3 CH,—IH
10. Ho—cHz/

Ejemplo 7
0,5 partes del compuesfé dé‘ébﬁre del colorante de la'férmg
la

COOH  HO OH  HOOC -
O~ T=l- & —F=H- =N~ -n:u—(_:? ~OH
EOO ~ HOzg_ FH -S505H 0CH

son hervidas juntamente con 5 partes de une solucién de hi-
dréxido sédico al 1C por ciento y 2 partes del fosfato neutro
del 1,2-di-(beta-oxietilamino)-etanc de la férmmla

20. LBO(CH,) ;NH(CH, ) JUH(CH,) ,0Hf 5 (204 ) -

en 200 partes dé agua, formsndo une clara solucién madre.
Para el tefiido se diluye esta solucién madre con agua

a 2,000 partes en volumen, Introduciendo a 50—60°, 100 partes

de algoddén, previamente humectado. Se hace sublr la temperatu

25, re dentro de media hora a ebullicién, moviendo simultédnea-

mente la mercaderfa. Se hierve durente una hora, afiadiendo
dempuéds de 5 y despuéds de 20 minutos, cada vez 15 partes
de sulfato sbdico cristelizado. Después del aclarado y seca
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do se obtlene ung coloracibn azul de buena solidez a luz y
lavado.

La preparacibn del ;' .:,fosfato neutro del 1,2-di-
-(beta-oxietilamino)-etano se lleva a cabo de la siguiente
manexd

) 14,8 partes de 1,2-dai-(beta-oxietilamino)-etanc son
disuellas en 200 partes de agua Yy mezoclades hasta presentar
se reaocidn neutra al tornasol, con &oido fosférico acuoso,
a ocuyo efecto se necesitan 30 partes en volumen con el peso
especifico §=1,155. La solucibn es concentrada por evapora
oibn en el vacio a sequedad. El nuevo producto representa
una masa amarillenta, ficilments soluble en agua.

EJEMPIO 8. ,
El compuesto de niquel del colorante de la £6rmule

nzr-(:g Jﬂnﬂj}-(f'm-a

es mezoclado por partes iguales con sacerose y fosfato trisd
dico.

Para le preparecibn de unas solucibn madre clara se
vierte sobre una perte de esta preparacibn tintbrea una solu
0ibn de 1 parte de 1,2-di-(beta-oxietilemino)-eteno en 3 par
tes de aguam, hirviendo con 200 pertes de agua.

Peara tefilr se diluye esta solucibn madre con egua a
2.000 partes en volumen, introduciendo a 50-60° 100 partes de
algodbn previamente humectado. Se hace subir la temperatura,

'moviendo simulténeamente la mercaderis, dentro de medis hors

a ebulliocibn. Se hierve durante uns hora, adicionando des-
pu&a de 5 y despubs de 20 minutos cads vez 15 partes de sul
fato sbdico orisgalizado. Despubs de aclarado y secado es ob
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tenida una coloracibn azul de eminente esolidez & luz ¥ lavada

EJEMPIO 9.

1 parte del4ééloran£e de la fbrmulg

S B,
HO-OHZ-Cﬂz-NH- —80 3038- -]!'H-GH -CH -OB

Y 1 parte de fosfato trisbaico son disueltas en 1.000 partes de
agua y dilufdas a 3.000 partes en volumen. Seguldemente se adi- E
ciona etn 1 parte de cobre de glioola,ZE&(HH2-032-000)27'y 2 |
partes de 1,2-di-(befa-oxietilamino)-eteno. Se tifie en este
bafio, 100 partes de algodbn durante uns hora, s ouyo efecto
se hace sublir la temperstura dentro de 20 minutos de 60 a
90-95°, agregando al ceso de medis hora 30 partes de sulfato
sbdico cristalizado. Despubs del sgotamiento del bafio es aclg
rada la coloracibn y secada. Se origina un azul intenso de muy
buena solidez & levado y luz,

8¢ llegza & resultados semejantes, si se utilizse, en
lugar del cobre de gliégga, tertrato de cobre sbdico.

Segfin el procedimiento de cuprificacibn posterior usugl
se obtiene un matiz mbs rojo, mhs turbio, de aproxzimedamente

1d8ntica intensidsd.

8e mezclg 1 parte del colorante de la £bérmule

OGH OH HOO
EO-%D-N#I— ~N=N- -Nnn- —R=E{%-OH
HOO HO,S- ‘S% 00
1,5 partes de 1,2-a1-(beta~oxiot11amino)-etano ¥y 1,4 pertes

del complejo de fosfato de cobre de la £6rmulg
4&1 (HO~CH,~CH ,~NH-CH,,~ CH,~NH-CH,~CH ,~0H)_§ (P0,)5e
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1 Parte de esta preparacibn tintbébrea es disuelta hir
viendo en 200 partes de agua. Este solucibn madre clara es
dilulda con agus a 2000 partes en volumen, introduciendo a
50-60° 100 partes de algodbn, previemente humectedo. Se hace
subir la temperatura, moviendo simulténesmente la mercaderia,
dentro de media hora a ebullicibn. Se hierve una hora, efia~
diendo después de 5 y después de 20 minutos oada vez 15
partes de sulfeto sbdico cristalizado. Despuds de aoclarado
y secado se obtiene una coloracibn azul de buena solidez e
luz y lavado.

El complejo de fosfato de cobre antes mencionado, es
Preperado de la maners sigulentef

A une solndibn celiente de 34,4 partes de fosfato
trisbdico (Ha3304.10. 2o) en 500 partes de agua se adicions
ung solucibn de 37,5 partes de sulfato sbdico eristelizado
en 150 partes de aguas. Se forma instentfneamente une Precipi
tacibn azul clare de fosfato de cobre, qQque es separado por
filtrecibn y posteriormente lavade con agua.

El fosfeto de cobre, asi obtenido, es suspendido en
1.000 partes de agua hirviendo y se afiade 22 pasrtes de 1,2~
~di-(beta~oxietilamino )-etano, menteniendo durante 1/2 hora
a ligera ebullicibn. Le solucibn de un azul subldo es seps
rada por filtracibn de impurezas insolubles y ooncentrada
en el vaclo a sequedad, en ocuye operacibn aé ve presentando
el complejo como polvo azul oscuro.

- EJEMPLO 11,

3 partes del colorente diluldo con sulfato sbdico,

de la férmula

S Sl m,




. -

5e

10.

15.

20.

25.

50.

0

son disueltas en 1.000 partes de agua y la solucibn es ai~

luida con 2.000 partes de agua. A este bafio tintbreo se
efisde 1,5 partes de tartrato de cobre sbdico, 3 parteé

de fosfato trisbdico, y 3 partes de glicocola. Seguidamente
se introdauce 100 pertes de algodbn previamente humectado,
hace subir la temperatura dentro de 20 minutos & ebullicibn
¥y adiciona al cabo de 10 minutos de ebullicibén 30 partes de
sulfato sbdico oristalizado. Se tifie afin medis hors, hasta
que el bafio gqueda prhoticemente agotado, se aclars y se se
oa..

Se obtiene una coloracién azul y verdosa, que es
whs pure y de la mlema intensidad, oomo una colorsoién pro
ducida segfn los procedimientos de cuprificacibn posterior ?
usuales. )

En lugar del colorante diluido ocon sal, se puede
ventajosemente partir, asimismo, de producto oconcentrado y
mezolar éste con el fosfeto trisbaico, en ouye operacibn se
obtiene un preparado mhs ffcilmente soluble.

‘ Tenbién resulta posible, adioionar mezclando al colg
rante, asi diluldo, la glicocola ¥ el tartrato de cobre sbdi
co igualmente, por lo oual se obtiene un producto gque resul
ta esimismo bien soluble.

El tartrato de'oobre sbaico puede substituirse, sin
ngs dificultedm por otro complejo de cobre &lecalirresistente
camo, por ejemplo, cobrs de &Leido lhctico; la presencie si-
multénea de iones de fosfato y de glicocola; no obstante,
es necesaris, yas gue, de lo contrario, se van originando
colorsoiones mhs débiles; en ocambio, puede substituirse la
glicocole por partes 1guéles de 1,2-di-(beta-oxietilamino)-

-eténo.
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EJEMPIO 12,
1 parte del colorsnte de ls fbrmnle

*O0H H HOO
B0~ ¥ -~ » ~N=5-~ RS S
HOOC HO58~ ): ~-50,H 00H

es dieuelta en 100 partes de sgua. De esta solucibn medre se
ediciona 50 partes 4l bafio tintbreo ,' graduando lg temperstu-
re a 60°. Despubs de la adioién de 50 partes de una soluoién
de 2 partes de tartrato de cobre sbdlco, y 2 partes de l',z-di-;f
~(beta~oxietilamino)=etano y 1 parte de fosfato trisbdico en
100 partes de agus, se introduce 100 partes de algodbn previg :
mente humectado en el bafio tintdreo y se tifie en total uns |
hora, a cuyo efecto se hace subir lg temperaturs dentro de
20 minutos a 90-95°, agregando sl cabo de media hora 30 par
tes de sulfato sbdico cristelizsado.

Se ve formendo une rica coloracibn azul de muy buena
solidez a luz y lavado.

EJENPIO 13.
1 parte del colorante de lg £6rmule

HO , HO
£ ~N=N- - » ~R=N- m
>-m-L-s0m 20y (LJ-m- >

es mezclade con 3 partes de foafmto 'triabdicé. 2 pertes de :
tartrato de cobre sbdaico, y 2 partes de 1, 2-di~(beta~oxietile
mino)~eteno. 4 partes de esta preparacibn son disueltas en ‘
3.000 partes de agua y, despubs de que la soluciln ha queds
do enfriaeds a aproximadamente 40-50°, se introduce 100 par-
tes de algodbn, previemente humeotado, en este bgfio tintbreo
¥ se tifie bajo paulatino aumento de egldeo hasta gue el bafio
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quede agotado, lo cual oourre a, aproximedemente, 90-95°.

Se obtiene una colorscibn azul verdosa, de excelente
gsolidez a lavado y luz, que es mucho mis intensa que una colgc '
recibn producida con la misme cantidad de colorante segfin el/
procedimiento de ouprificacibn posterior usuasl.

EJRMPIO _14. _
En luger del colorente indicado en el ejemplo 1B,

se utiliza el colorante de la férmula

naxsr- cg-lmr-
CH o-o-:m— ~§0,H HOxS ~ &)-ﬂﬂ- <H>-ocH,

y se obtiene conforme al mismo procedimiento une coloracibn
igualmente szul de eminentes solideces totales.
EJEMPIO 15.

5 partes del compuesto de cobre del colorante

s C&é@
HO~OH ,~GH ,~NH~ ~805H no3s- "m"c‘b

-anz-aa
son mezoladas con 15 partes de fosrfato trisbdico y 150 partes
de urea, y hervidas, Jjuntamente con 30 partes de una mezclsg
de, principalmente, 1,2-ai-(beta~oxietilemino)-etanoc y 2-ami

noetanol (preparado como en el ejemplo 3) en 300 partes de

aguae. La mezcla es smasade en 500 partes de concentracibn de
tragacanto neutrslizade (60/1000) y estampada sobre algodbn.

Despubs de la estampacibn es esecada le mercaderia y vapori
zada 10 minutos. Despubs de aclarar a fondo con sgua fria se |

k.

obtiene une estampacibn szul y de excelente sclidez a luz y
lavado.
S1 se substituye, en el ejemplo anterior, el compues

’
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to de cobre del colorante por la misma cantidad del compues
to de niquel del mimsmo colorente, entonces resultan con idﬁg
tices molideces las estampaciones algo mhs rojizas. '
EJEMPIO l6.
5. 5 partes del colorante -

e
=30 38 HO 38~ -NH,

son hervidas con 5 partes de tartrato de cobre sbdico, 10

10. partes de fosfato trisbdico, y 150 partes de urea, juntamen
te con 30 partes de 1l,2-di~(beta-oxietilamino)-etanc, en 305
Pertes de agua. La mezclae e8 incorporada bajo agitacibn en
500 partes de concentracibdn de tragacanto, neutralizada
(60/1000) y estampade s0bre algodbn. Despubs del estampado

i5. es secads la mercaderia ¥y vaporizada 10 mimutos. Despubs del
aclerado a fondo con agua fria, se obtiene una estampacibn
azul de excelente solidez a luz y lavado. |

Con el mismo &xito puede ser substituldo el compues
to de cobre, por lea misma cantided del coméusato de niquel

20, del mismo colorante.

Le invencibn, dentro de su esencialidad, podré ser
llevada & la préotica en otras variantes de realizacibén axe
difieren en detalle de les indicadas a titulo de ejemplos,
empleando los medios, proporciones, tiempos y tempersturas

25. mes convenlentes a cada casos por quedar todo 6110 comprendl

do dentro del espiritu del invento.
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Hocha la desocfipcibn del presente invento, se decla
ran ocomo mievas y de propia invencibn, las siguientes reivin
diceciones: _

18 .- PROCEDIMIENTO PARA EL TENIDO Y ESTAMPACION DE

5. MATERIALES CONTENIENDO CEIULOSAY, con compuestos methlicos,
de suyo diﬁ_o:l.lmente solubles exi agua, de colorantes azoicos,
caracterizado porgue se utilizan bafios tintdreos o pastas de
estampacidn, neutros hasta alcelinos, que contienen un ooloran.
te que forma complejos metélicos conteniendo, a 1o menos, dos i

10. grupos azo, y entre los mismos, por lo menos, un grupo 0,0'=-
-dioxiazo o grupo o-oxi-o'-carboxiazo, cuyos compuestos meth
licos complejos de suyo son dificilmente solubles en agua,
ung amina sblida, de preferencia alifftioa, que presente, a
lo menos, un grupo amino, separado de un grupo-0H por dos

15. &tomos de carbono, aniones del fcido ortofosfbdrico y un ocom
puesto hloalirresistente de un metal de uno de los nfimeros
atbmicos 27 a 29, de preferencia, uno, en el cual el metal
eath enlazado con, por lo menos, una de las materias ya men
cionadas. '

20. 28 ,~ Procedimiento segfin la reivinqicacibn ls, carac
terizado por ol empleo de bafios tintbreos o pastas de estam
paoclibn, que contienen una amina alif&tioca, libre de grupos
écidos, que presenta, a lo menos, un grupo amino, seperado
de un grupo~-0H 'por dos &tomos de carbono, pero de preferen-

25. cia una base de la composicibn

Oyl = (~NE-G0H,-0H)2
| 2
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en la cual significan

:3 un ftomo de hidrbgeno, un grupo alcoxi con, & lo su
mo, tres &tomos de carbono, o un grupo oximetilo,

: % un ftomo de hidrbgeno, o un grupo metilo, y

n un nfimero entero, por valor de, a lo sumo 4, pero de

preferencia, 2.

38 .~ Procedimiento segfin las reivindicaciones 12 y
28, ocaracterizado por el empleo de bafios tintbreos o pastas
de estampacibn, q¢ue contienen cobre como metal que forma com
plejos. '

42 .~ Procedimiento segfin las reivindicaciones 12 y
28, oaraoterizado por el empleo de bafios tintbreos o pastas
de estampacién gque oontienen niguel como metal que formg
complejJos.

58 .~ Procedimiento segfn una de las reivindicaciones
18 g 48, caracterizedo porque se emplea colorantes o0,0'-dio

xiazoicos, particularmente tales de la férmuls

~ooH

en la cual X significa un grupo amino, eventuslmente subg
tituddo. ”
62 .~ Procedimiento seghn las reivindicaciones le y 28,
caracterizedo porque las soluciones o pastas de estampecibdn
neutras hasta alcalinas, spropisdas para tefiir o estampar
materiales conteniendo celulosa, contienen un colorante que
forma complejos metflicos conteniendo, a lo menos, dos grupos
azo y, entre 8llos, a lo menos, un grupo o,o0'dloxiazo, o gru
Po 0~0xi~0'-carboxiazo, cuyos compuestos methlicos ‘complejos,
de suyo son dificilmente solubles en msgua, una amina estable,

de preferencis gliffitica, que presenta, a lo menos, un grupo
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aniones del fioido ortofosfédrico y un compussto &lcalirresis

tente de un metal de uno de los nfimeros atdbmicos 27 al 29,
de preferencis uno, en el cual el metal est& enlazado con,
a lo menos, una de las materias ya mencionadas.

78 .~ Procedimiento segfin cualquiera de las reivin-
dicacionsg 1# a 6%, caracterizado porgue las Preparaciones
tintébreas apropiadas para tefilr y estampar materiales conte
niendo celulosa, contienen un solorante que forma comple;los
metalicos, conteniendo, a lo menos, dos grupos azo y, entre
éllos, a lo menos, un grupo o,o'-dioxiazo, 0 grupo 0-oxi-of- -
~-oarboxiazo, cuyos compuestos methlicos complejos, de suyo
stn dificilmente solubles en agua, una amina estable, de pre .
ferencia eliffitica, que presenta, a 1o menos, un grupo amino,
separado de un grupo-OH por dos &tomos de carbono, aniones
del Acldo ortofoefbdrico y un compuesto &loalirresistente de
un metal de uno de los nfimeros atémicos 27 al 29, de prefe
rencia uno en el cual el metel esth& enlazado, a lo menos,
con uns de las materias ys mencionsdas.

88,~ Procedimiento segfin cualquiera de las reivindi
caciones 18 a 72, caracterizado porque las pPreparaciones ade -
cuadas para el tefiido y estampado de materimsles conteniendo
celulosa, contienen un colora:hte que forma complejos metélg._
cos conteniendo, g lo menos, dos grupos azo y, entre los
mismos, & lo menos, un grupo o0,0'=-dioxiazo, o0 grupo o-oxi-of-’
~carboxiazo, cuyos compuestos methlicos complejos son de suyo
dificilmente solubles en agum, =niones del &cido ortofosfédri
co, y un compuesto hloalirresistente de un metai ‘de uno de
loas nfimeros atémicos 27 al 29, de preferencia uno, en el
cual el metal esté} enlazado, & lo menos, con uns de las mate
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Se

rias ya menclonedas. '
98 .- Procedimiento pars el tefildo y estampacibn de

meterinles cm’a_ eniendo oeluloaa.

Segin se describe y reivindica en la presente memo-
ria desoriptiva, que consta de veintisiete hojas, foliadas y
escritas a maquina por una sola cara, acompsfiades de la do-

cumentacibén reglamentaria.
Mesdarid, a 14 de noviembre de 1952.~-
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