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"Procedimiento para la obtencidn de colores de hielo en
1a impresidn de tejidos".
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Solbcilante. FARSENTABRIK:Y SAYER AKTISHCLSELLSCHAFT, entidad alemana,

regidente en Leverkusen-Sayerwerk, Alemania.

Por las patentes alemanas 948.595, 953,429,
957.386 v 950.28C ya ge conocen procedimientos que hacen
posible, mediante el empleo de compuestos diazoaminicos
de compurestos diazo, especialmenbte seleccionados, de la

5a serie benzdlica y dcidos 2-alquiloamino-4(5)-sulfobenzoicos
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junto con componentes de gcoplamiento de colores de hielo
de la clase usual, la obtencidn de impresionss ¢us se
pueden revelar en vapor neutral y sin la adicidn de
agentes digeciadores de dcido o ligadores ds lejias.

Se ha descublerto akora, que las combinaciones
de compuestos aminozrzo diazotadas, libres de grupos de
deido sulfdnico y dcido carbdnico, y los doidos 2-alquilo-
amino-4(5)-sulfobenzoicos son asimismo valiosos compuestos
diazoaﬁinicos qus, ilupresos con componentes de acoplamiento
de colores de hielo y revelados en vapor neutral, dan
impresiones nrofundis y abundantes sobre algoddn, celulosa
regenerada o?ibras sintéticas., & pesar de su ficil
digociabilidad en vapor neutral, las pagtas de impresidn
poseen una duracidn muy duena. Las immresiones, wor lo
demés, no maestran ninswia disminucidn de lz2 profundidad
del color al ser impresos con colorantes de tina. hAsimismo
es digno de uwencidn, que estos compuestos diazocaminicos,
empleados sezin 1la presente invencidn respecto @ su
solubilidad, a pesar de la molécula ampliada asf, como
eix su estabilidad, vy 2 pesar de la Fdcil disocizbilidad
a la temmeratura del proceso de vaporizacidn no Cusdan
posterzados por los compuestos diczozwinicos conocidose.
Al emplearse compouenies de acoplamientc iguales sobrepasan
a dstos en la Profundidad de coloir de las impresiones
obtenidas.

Los compuesstos diszo-ago a eaple=: pura la
obtenciodon de los compuesitos diezoaninicos sz derivan
preferentensnite de la gerie eriloszo ¥y aquf egpecialuente
del aminobenzole. A excepeidn de grupos dcido gulidnicos

v dcidos carbdnicos pusde presentar los susiituyentes
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usuales, +tales como haldzeno, azrupaciones nitro, alguilo,
alcoxi~ sulfén, sulfamida, carbonamida, éster y otras més.
Lepecialuentie adecuados son aquellos compuestos Gue en

la posicidn ~o- hacia el grupo emino diazotable contienen
un gyrunpo alcoxi.

Las impresiones, obtenidas segﬁn la presente
invencidn, se caracterizan, adeuwds de poflsu especial
profuniidad de coior, Por su excelente solidez a la luz
v destccada solidez al levado y a la ebullicidn. Ademds
de coloranies de tina se pueden emplear asgimisno, sin
influenciar las valiosgas propisdades de impresién, loq
colorantes Qe oxidacidn y pigmentos.

BEJEMFLO 1.

60 a 100 partes en peso de wia mezcla dé rarses
equivelenies del comuuesio dizzoaninico, que se obbuvo
de £,5-dimetacivenzol~(1,1')-2z0-2",6'-dicloro~1 -
nitrobenzol diazotado y deido 2=aetilcamino-5-gulfobenzoico,

¥ 2y 3=oxi-maftollaninobenzol se amasan con

50 partes en peso de alcohol y se disuelve en
100 partes en volumen de agua,

5 a 15 partes en peso de sosa cdustica (382 B4E),
bajo adicidn de
50 partes en peso de tiodiglicol o un disolvente
andlojo 2 base de glicol y se
introduce en
500 partes en peso de un esgpesarilento neutral de
almiddn~trasant afiadiendo
50 partes en peso de ura solucidn neutral de

cromato sddico (1 : 2).
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Para la impresidn sobre fibras de celulosa

regenerada se agrezan aun 100 partes en peso de urea.

La mezclu se completa con agua & 1000 paries en Dpeso.

La pasta se imprime sobre la fibra, por ejenplo, sobre
algoddn, celulosa regenzrada o tejido de poliacrilonitrilo,
después de secar 1la mercancia con vapgor neutral dﬁranﬁe

5 8 10 minutos se saponifica hirviendo, se enjuaga v

8¢ seca. 96 pbﬁiene un azul mariuo de muy buena solidez

g la luz y excelentes propiedades contra la Lumedade.

Si en la pasta de impresidn arriba menciomada
en lugar del 2, 3-oxinafioilaminobenzol se emplea en
cantidad equivalente el 1-(2', 3'~oxinaftoilamine)—2-
netilo-benzol, entonces se oObiicenen impresiones de tono
de color gimilar y con izusles vnropiedades.

Al emplearse cantidades equivalenteé de 1,4~
di-{acetoacetiloamino)-tolidina se obitienen impresionass
narrén-rojizas con buenas propiedades a la humedad.

Bl compucsto diazoaminico, empleado en este
ejemplo, se obtiene diazotando 1 mol de 1=amino-2, 06—
dicloro-4-nitrobenzol en dcido sulfdrico councentrado con
dcido nitrosilsulfirico, reuniéndolo en solucidn dcida
con 1 mol de J-amino-2,5-dimetoxibenzol y, sin aislar
el producto de acoplamiento, continuando la diazotizacidn
y finalmente reacciornando el compuesto diazo-azo en agente
ligeramente alcalino con dcido 2-etiloamino-5-sulfobenzoico.
La separacidn del compuesio diazoaminico, asi obtenido,
se puede efectuar, de acuerdo, con el procedimiento déla
patente alemana 950.292, mediante la adicidn de flcalis
cdusticos y sal comin. E1l compuesto diazoaminico es un

polvo rojo-marrdn de fdcil solubilidad en agua.



EJNFLO 2,
| | 60 a 100 partes en peso de une mezcla de partes
equivalenjes del compuegto diazoaminico, obtenido de
4~aiiino-2, 5-dime toxibenzol=(1,1')~-220-21,6'~dicloro=-4 t=
5e nitrobenzol diazotado ¥y écido 2-ﬁetiloamino~4-su1fobenzoico,‘

¥y 2, 3~oxinaftoilaminobenzol se amasan con

50 partes en peso de alcol:ol ¥ se disuelve en
100 partes en volumen de agua,
5 a 15 partes en peso . de soma cdustica (382 BS) bajo
Q3 . £ )
10. adicion de
50 partes en peso de tiodigzlicol o disolventes

sinilares a base de glicol y se

introduce en

500 paries en peso de un espesamiento neutral de
15. almiddn~tragestafiadiendo
50 paries en PSSO de una solucidn neutral de croma-—

to sddico (1 : 2).
Pare le impresidn de fibras de celulosa regenera-
da se agrezan ain 100 paries en peso de ursa. La mezcla
20. se completa con zsua a 1000 parites en psso.
La nasta se imprime sobre Fibra, desvués de
secar la mercancis se vaporiza con vapor neutral durante
5 a 10 minuios, se gaponifica idrviendo, se enjuaga y
8e seca, Se obtiene ur azul marino con muy buena solidez
25, a la luz y excelenties propiedades contra la humedad.
La obtencidn del compuesto diazoaninico se
puede efectuar en forma andloza 2 1lo indicado en el
ejemplo 1. EL producto es un polvo marrén—rojizo que se

disuvelve muy bien en agua.
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EJEMPLO 3. ;? 4ﬂ i fi ;Z g}

' 7 £0 a 100 paries en Peso de una megzcla de las
paries equivalentes del compuesto diazoaminico, obienido
de 4-amino=2,5-dimetoxibenzol=~(1,1')=az0=4"'~nitrobenzol
diazotado y dcido 2-etilocmlno;5-su1fobenzoico, ¥ 243-
oxinaftoilaninobenzol sge amasan con

50 pvarles en peso de alcoitol y g2 disvelven en
100 partes en volumen de agva,

5 a 15 partes en peso de sosa céusiica (382 B4) bajo
adicibn de

50 partes en peso de tiodiglicol o disolventes

similares a base de glicol y se
introduce en

50C partes en peso . de un ezpesamiento neutral de
almiddn-trazant afadiendo

50 partes en neso de um solucidn neuwitral de

cromato sddico (1 : 2).
La mezcla ge completa con agua a 1000 partes
e Heg0.
Despuds de imprimir la fibrea y ulterior secado,

se revela durante 5 a 10 nimutos con vapor noutral, se

saponifica hirviendo, ge enjuasad ¥ Se fscha. Se oblien
un nesro tirando a zzul de buena solidez o la lun ¥ muy
buenz eolidez o la Iwmedad.

Lo obtencidn del compuesto diazoamfnico se

’

cii-Teynital plando p-nitranilina diazotada, sn agente

104

I

agcido, con 1—amlﬁ0~a’)—ulA’*OXl yenzol, coatinmuando

4]

’

la diazotizacidn a 40-452 del coloranic aminoazo ob% tenido,
reuniendole en agente ligeramsnte alealino con acido

BI

2eetiloamnino~5~sulrobenzoico ¥ aislando el producto de
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reacclow en la forma dndiceda en el ejemnlo 1.
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2rhes en peso de una nenela de parves
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C“LLVﬁl conpuesto &ﬂauoaulalco, obtesando por

'
reaccidn de 4-awlno-Z,5-dinmsloxibenzol-{(1,1')~azo-21~

id
P

clovo=-4'-rivrobenzol diazoitade con acido 2-etilonmino-

jivl

G

ol seamugan con

~gulfoborzoico, 7 2, I-oxinafioilaminobs
50 rarics en Dego de alcoliol y ss disuselve en

10C partes en volvmen de asua,

o i

50 partes en peso de wan zolucidn de cromato de

sodioc nevirel (1 : 2).
Lo mezcla se complewa con au2 a 1000 partes en
peso. Despuds de 12 impresidn de la Fibio o2 Soen
Sy

aroancis, s vaporiza neviral de 5 a 10 winuibos, oo

mercancis,

e T S Cimn e e ey e e s om & .y pROTEL SR,
porondilics wdovisudo, gz osujunon FoEs JemuliZi. Se Jpidlene

N . . - - /
20 2coplamicnio ds 4-omino~2,5-3imetoxrivenzol~{1,1')-
azgo~-2', 5 -dicloro=4t—aceuiloaninonensol diazotado con



Acido S—eiilonmino-5=-gulionezoico y ulierion

1iaqainobenzol &3 apmaser o
n Ll 2 O3 Anasar gon

cacidn, ¥ 2, 3~oxinafitod
50 pawritss ea peso de

. em e 08 EUS
10C pardes en voluaen 48 &IUS,

2 e A0 v ~ *
5 a 15 -apice en peso de 9082 cdusiica (382 B4) aiadiendo
H5e 50 }_dl"i}OS e 7280 &e 'GlOdiul.LCO.l_ 0o un disol TBIg ginilaxr

o base de Jlicol y se introduce en
20 weotes on peso de Uil eapesianienio ueutral de almiddn-
traganti
A coniinuacidén se completa con azus o 1000 paries
410e on peso: Despuds de imprimic r secer la mercancia se vapori-

s neulral duraate 5 a 10 minutos se saponiFica hirvioendo,

enjusca y 86 Gerainds Se obiiene un ne;iro profundo

w

tlrando & azul, de amuy ueni solidez a la humedad.
1 compueeto dizzoaminico empleado en este

15 ejennlo se puedc ovtener diazotando en formi usual

1=-acetiloamino-3,5-diclovro-4—aninovenzol y acoplandole,

en azeute Scido, con 1-gmino-2,5-dinedoxibenzol, disol-

viendo ol productﬁde veaceidn aislado en deido sulfirico

(602 BG), coatiﬂuéndo la die ZOuaCLOﬂ con dcido nitrosil-
200 sulfirico, presentado sobre kielo, reuniende el conpuesto
aiazo-azo cu agenbe ligeramente alceline con deido
p-etiloamino-5-sulfohenzoico y seporificando el zrupo
ac tiloaminico en el compuesio diazoamfinico, obtenido
podianie calentamiento en solucibn acuosa con sosa
cdusiica duranie 20 minutos a 802 Bl »roducto de saponi-
cacidn aislado por salado es un 201v0 marrén rojizo que,
en azus, =8 u;svnlvc facilmente con color mwarrdn-orens

3i en este ejemplo, en luipy del compuesto

3C. diaegoamfnico empleado, se utilizan los eomponentes diazo



v estabiligadores sefialados en la siguiente tabla v vor

-

+ 4 * ]
lo demds se procsde en identica forma, entonces sobre

alzoddn se obtienen Impresiones cou lag tonslidades de

color sgeficladas en la tabla,

Comronente diagzo

1-diazo=-2,5-dime toxi~
benzol=(4,1"')=az0=4 "=
nitrobenzol

1=Mazonafialino~(4,11)~
8z20-2 '-etoxibenzol

1=dizzo=3-metoxi-4-ne-~
tilobenzol-(5,1")-azo-
2'=cloro=4 -l trobenzol

1-(p~diazofenilo)-3-ne=-
tilo~5-pirazolon—{4,11')-
azo~-2',56'-3dicloro-4 -
nitrobenzgol

4y4'-bis-(az0-2",5"-di~
netoxi-4"—-diazobenzol—
1")-3,3‘—dieloro-dife-
nilo )

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

as{ como la manera de realizarlo en la prdctica, debe

Compuesto diazoaminico de

Estabilizedor Tonalidad
Acldo Z=propiloamino negro
5-gulfobenzolco
decido 2-butiloanino—4- u
sulfobenzoico .
dcido 2- 4 —oxietiloamino- "
5-sulfobenzoico -
dcido 2~ —metoxietilo- n
anino=-4-sulfobenzoico -
dcido 2- A -metilosulfonil- "
egtiloamino=5-sulfobenzoico
dcido 2-etiloamino~5=sulfo- violeta
benzoico cubierto
5t 4
marron
I 4
" A TrTron
rojizo
" agul-
. gris

H o T &

hacerse congtar que las disposiciones anteriormente indicadas,

no alteren su principio fundawenial. Ia

3 son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto

mbién se hace counstar
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gue el iuvento, corresponde 2 una patente presentada en
Alemania, con fecha 4 de mayo de 1957, n® F 22,973 IVe/8n,
acogiendose por lo tanto, 2 los beneficios que concedeﬁ
los Converios Internacionales en vigor, siendo 1o aue
constivuye la esencia del referido invento y por lo
oue ge golicita Patente de Invencién»por 20 afios en
Zapafia: "Procedimiento para la obtencion de colores
de hielo en la impresidn de tejidos"; caracterizdndose
por lo siguiente: '

12,- Procedimiento para la cbtencidn de
colores de Lielo on la impresidn de tejidos, caracterizado
porque los compuestos diazoaminicos, obtenidos de
convussios aminoazo diazotados, libres de grupos de
doido sulfdnico 7 dcido carbdrico, y deidos 2~alguilo-
amino-4(5)-sulfobenzoicos, se aplican con componeuntes
de colores de lLlelo usuales sobre la fibra y se revela
mediante vaporizacidn con vapor neutral.

22 4~ Procedimiento para la obtencidn de
colores de hielo en la impresidn de tejidos, mediante

revelado neutral, caracterizado poxque como substancias

formadoras del color, contienen compuestos diazocaminicos

ladrid, )
FARBENFABRIKEIT NGESELLSCTAFT.
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