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"Procedimiento para la  obtención de colores de h ielo en 

la  impresión de te jid o s ".

*

PAEBE2TFABRIIC¿1\Í BAYER AKTIhhGSSEhLSCHAPT, entidad alemana, 

residente en Leverlmsen-Bayerwerk, Alemania,

Por la s  patentes alemanas 948*595, 953*429, 

957.388 y 950*280 ya se conocen procedimientos que hacen 

posible, mediante e l empleo de compuestos diazoamínicos 

de compuestos diazo, especialmente seleccionados, de la  

serie  benzólica y ácidos 2-alquiloam ino-4(5 )-sulfobenzoicos5
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junto con componentes de acoplamiento de colores de h ielo  

de la  clase usual, la  obtención de impresiones que se 

pueden reve lar en vapor neutral y s in  la  adición de 

agentes disociadores de ácido o ligadores de le j ía s .

5. Se ha descubierto ahora, que la s  combinaciones 

de compuestos aminoazo diazotadas, lib re s  de grupos de 

acido sulfónioo y ácido carbónico, y lo s  ácidos 2 -a lq u ilo -  

smino-4(5)-su lfobenzoicos son asimismo valiosos compuestos 

diazoamínicos que, impresos con componentes de acoplamiento

10. de colores de h ie lo  y revelados en vapor neutral, dan 

impresiones profundas y abundantes sobre algodón, celulosa

regenerada o'fibras sin téticas. A neear de su f á c i l
s

di sociabilidad en -vapor neutral, la s  pastas de impresión 

poseen una duración muy buena. Las impresiones, por lo

» 15. demás, no muestran ninguna disminución de la  profundidad 

del color a l  ser impresos con colorantes de tina. Asimismo 

es digno de mención, que estos compuestos diazoamínicos, 

empleados según la  presente invención respecto a su 

so lubilidad , a pesar de la  molécula ampliada a s i , como
*oC\J en su estab ilidad , y a pesar de la  f á c i l  d isoc iab ilid ad  

a la  temperatura del proceso de vaporización no quedan 

postergados por lo s  compuestos diazoamínicos conocidos.

A l emplearse oomponentes de acoplamiento iguales sobrepasan 

a éstos en la  profundidad de color de la s  impresiones

25. obtenidas.

30.

Los compuestos diazo-azo a emplear para la  

obtención de lo s  compuestos diazoamínicos se derivan  

preferentemente de la  serie ariloazo  y  aquí especialmente 

del aminobenzol. A excepción de grupos ácido sulfónicos 

y ácidos carbónicos puede presentar lo s  eustituyentes
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usuales, -bales como halógeno, agrupaciones n itro , a lqu ilo , 

a lc o x i-  sulfón, sulfamida, earbonamida, áster y otras más. 

Especialmente adecuados son aquellos compuestos que en 

la  posición —o- hacia e l grupo amino diazotaole contienen

un grupo a lcox i.

Las impresiones, obtenidas según la  presente 

invención, se caracterizan, además de por su especial 

profundidad de color, por su excelente solides a la  luz  

y destacada solidez a l  lavado y a la  ebu llic ión . Además 

de colorantes de tina se pueden emplear asimismo, sin  

in fluenciar la s  va lio sas  propiedades de impresión, lo s  

colorantes cíe oxidación y pigmentos.

EJEMPLO 1 .

60 a 100 partes en peso de una mezcla de partes 

equivalentes del compuesto diezoan ín ico, que se obtuvo 

de 2, 5-dimetjGKibenzol-( 1 , 1 » )-azo -2  ’ , S ’-d ic lo ro -4  *- 

nitrobenzol diazotado y ácido 2 -aetiloam ino-5-su lfobenzoico, 

y 2 ,3-oxi-naftoilam inobensol se amasan con

de alcohol y se disuelve en 

de agua,

de sosa cáustica ( 38a BÓ), 

bajo adición de 

de t io d ig lic o l o un disolvente  

análogo a base de g lic o l y se 

introduce en

de un espesamiento neutral de 

almidón-tragant añadiendo 

de una solución neutral de 

cromato sódico (1 : 2 ) .

50 partes en peso 

100 partes en volumen 

5 a 15 partes en peso

50 partes en peso

500 partes en peso 

50 partes en peso
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Para la  impresión sobre fib ra s  de celulosa

regenerada se agregan aún 100 partes en peso de urea. 

La mezcla se completa con agua a 1000 partes en peso.

La pasta se imprime sobre la  f ib r a , por ejemplo, sobre 

algodón, celulosa regenerada o te jido  de p o lia c r i lo n it r i lo , 

después de secar la  mercancía con vapor neutral durante

5 a 10 minutos se saponifica hirviendo, se enjuaga y 

se seca. Se obtiene un azu l marino de muy buena solidez  

a la  luz y excelentes propiedades contra la  humedad.

Si en la  pasta de impresión a rriba  mencionada 

en lugar del 2 ,3-oxinaftoilaminobenzol se emplea en 

cantidad equivalente e l 1 - (2 1, 3 '-ox ina fto ilam ino )-2 - 

m etilo-benzol, entonces se obtienen impresiones de tono 

de color sim ilar y con iguales propiedades.

A l emplearse cantidades equivalentes de 1,4- 

di-(acetoacetiloam ino )-to lid ina  se obtienen impresionas 

m arrón-rojizas con buenas propiedades a la  humedad.

S I compuesto diazoamínico, empleado en este 

ejemplo, se obtiene diazotando 1 mol de 1-amino-2,6- 

dicloro-4 -n itrobenzol en ácido su lfú rico  concentrado con 

ácido n itro s ilsu lfú r ic o , reuniéndolo en solución acida 

con 1 mol de 1-amino-2,5-dimetoxibenzol y, sin  a is la r  

e l producto de acoplamiento, continuando la  diazotización  

y finalmente reaccionando e l compuesto diazo-azo en agente 

ligeramente a lca lin o  con ácido 2-etiloaraino-5-sulfobenzoico. 

La separación del compuesto diazoamínico, a s í  obtenido, 

se puede efectuar, de acuerdo, con e l procedimiento dóla  

patente alemana 950.292, mediante la  adición de á lc a lis  

cáusticos y sa l común. E l compuesto diazoamínico es un 

polvo rojo-marrón de fá c i l  so lubilidad  en agua.
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60 a 100 partes en peso de una mezcla de partes 

equivalentes del compuesto diazoamínico, obtenido de 

4-amino-2,5-d im etoxibenzol-(1 ,1 ' ) -a z o -2 1, 6 ’-d ic loroH - *- 

nitrobenzol diazotado y ácido 2-metiloamino-4-sulfobenzoico, 

y 2 , 3-oxinaftoilam inobenzol se amasan con 

50 partes en peso de alcohol y se disuelve en

100 partes en volumen de agua,

de sosa cáustica .(382 Be) bajo  

adición de

de t io d ig lic o l o disolventes 

sim ilares a base de g lic o l y se 

introduce en

de un espesamiento neutral de 

almidón-tragantanadiendo 

de una solución neutral de croma­

to sódico (1 : 2 ) .

Para la  impresión de fib ra s  de celulosa regenera­

da se agregan aún 100 partes en peso de urea, la  mezcla

5 a  15 partos en peso 

50 partes en peso

500 partes en peso 

50 partes en paso

se completa con agua a 1000 partes en peso.

la  pasta se imprime sobre fib ra , después de 

secar la  mercancía se vaporiza con vapor neutral durante 

5 a 10 minutos, se saponifica hirviendo, se enjuaga y 

se seca. Se obtiene un azul marino con muy buena solidez  

a la  luz y excelentes propiedades contra la  humedad.

la  obtención del compuesto diazoanínico se 

puede efectuar en forma análoga a lo  indicado en e l 

ejemplo 1. E l producto es un polvo m arrón-rojizo que se 

disuelve muy bien en agua.
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50 partes en peso

EJEMPLO 3.

4-0 a 100 partes en peso de una meada d© la s  

partes equivalentes del compuesto diazoamínico, obtenido 

de 4-aniino-2,5-dim etoxibenzol-(l, 1 1 )-a z o -4 ’ -n itrobenzol 

diazotado y ácido 2-otiloam iao-5-sulfobensoico, y 2 , 3-  

ox im f toilaminobensol se amasan con 

50 partes en peso de alcohol y se disuelven en

100 partes en volumen de agua,

5 a 15 partes en peso de sosa cáustica ( 38c 3e) bajo

adición de

de t io d ig lic o l o disolventes 

sim ilares a base de g lic o l y 3e 

introduce en

de un espesamiento neutral de 

almidón-tragant añadiendo 

de una solución neutral de 

cromato sódico (1 : 2 ).

La mezcla se completa con agua a 1000 partes

en "peso.

Después de imprimir la  f ib ra  y u lte r io r  secado, 

se revela durante 5 a 10 minutos con vapor neutral, se 

saponifica hirviendo, se enjuaga y se seca. Se obtiene 

un negro tirando a azul de buena so lides a la  luz y muy 

buena solides a la  humedad.

La obtención del compuesto diazoamínico se 

efectúa acoplando p-niti-anilina dias ota da, en agente 

acido, con 1—amino—2 ,5—diaotoxibenzol, continuando 

la  diasotización a 40-452 del colorante aminoazo obtenido, 

reuniendole en agente ligeramente a lca lino  con ácido 

2-etiloam ino-5-sulfobenzoico y aislando e l producto de

50C partes en peso 

50 partes en peso
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reacc ión  en la  forma indicada oa e l  ejem plo 1. 

DJBiilLO 4.

50 a 100 partes en peso do una ríesela de partes 

equ iva len tes  d e l compuesto d iazoam ín ico, obtenido por 

reacc ión  de 4 -am in o-£ ,5 -d im otoribenso l-(1 ,1 1}-a so -2  

c lo r o -4 ' -n itrob en zo l d iazotado con ácido 2 -etiloam in o- 

5~sulf obenzoico, y 2, 3- osi na f  i  o lla  iiinobe na o l se amasan con

50 partos en peso do a lc o L o l y so d isu e lve  en

oo

partos en volumen de apua,

5 a 15 par-te s en peso de sosa cáustica (332 Be) bajo

a di.o ion  do

50 partes 011 poso de t io d ip l i c o l  o d iso lven tes

sim ularos a base do p l ic o l  y

30 in troduce en

500 partes en peso de un espesamiento de alm idón-

tra pant n eu tra l anadiendo

50 parto s en peso de una so lu ción  de cromato de

sodio n eu tra l (1 : 2 ).

La mezcla se completa con a púa a 1000 partes en 

peso. Después de la  im presión de la  f ib r a  se seca la  

m ercancía, se vaporiza  neu tra l de 5 a 10 minutos, se 

sap on ifica  H irv iendo, se- en junen y  se term ina. Se obtiene 

un nepro neu tra l con muy buenas propiedades do s o lid e s .

r l  compuesto diazoam ínico so obtiene en forma 

analopa a la  forma de traba jo  descrita  en e l  ejem plo 1. 

ddSjdriiQ 5.

¡50 a 100 partes en. peso de una mezcla de ca n ti-
*

dales equ iva len tes  d e l compuesto d iasoam ín ico, obtenido 

por acóplamieuto da 4-am ino~2,5-dim etoxibenzol—(1,1  , )~ 

a z o -2 1, 5 ‘ -d ic io ro -4 '-a c e t ilo a ii in o b e n z o l d iazotado con
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ácido 2 -s iilo a n in o -5 -£ )u lx o b o n a o ic o  y u lte r io r  saponifi-

oaoion, y 2 , 3-oxinaftoilam inobanzol so amasan con

50 partos en peso ge alcohol y se disuolvo en

100 partos en v o luíion de agua,

5 a *1 íu *ry;> y c*• | idA «i. en p;5 50 CÍO í30Suí, CtiOvS oXCcl ( 332 3é) añadiendo

50 partes en poso gc t io d i f l ic o l  0 un disolvente sim ilar

a basa de g lic o l y ¡se introduce en

20 partes en peso lá-̂  © hj JI¿I1IL3 át úQ neutral de almidón-

30,

tragant;

A continuación se completa con agua a 1000 partas 

en p-eso: Después de imprimir y secar la  mercancía se vapori­

za neutral durante 5 a 10 minutos se saponifica hirviendo,

03 enjuaga y se termina* Se obtiene un negro profundo 

tirando a azul, de muy buena solidez a la  humedad,

S I compuesto dissoamínico empleado en este 

q3sardo se puedo obtener diazotando en forméi usual 

1 -acetiloam ino-3,5-&icloro-4-aniuobenzol y acoplándole, 

en agento ácido, con 1-smino-2,5-dinetoxibenzol, d iso l­

viendo e l productode reacción aislado en ácido su lfúrico
i

(609 Be), continuando la  diazotación con ácido n it r o s i l -  

eu lfúrico , prossntado sobre h ie lo , reuniendo o l compuesto 

¿liazo-aso en agente ligeramente a lca lin o  con ácido 

2-etiloamino—5-sulfobenzoico y saponificando e l grupo 

acetiloamínieo en e l compuesto diazoamínico, obtenido 

^odiante calentamiento en solución acuosa con sosa 

cáustica durante 20 minutos a 802, El producto de saponi- 

cación aislado por salado es un polvo marrón ro jizo  que, 

en agua, se disuelve fácilmente con color marrón-orange.

Si en este ejem plo, en lugar del compuesto 

diazoamínico empleado, ss u t iliz a n  lo s  componentes diazo
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y estab ilizadores señalados en la  siguiente tabla y por 

lo  demás se procedo en idéntica forma, entonces sobre 

algodón se obtienen impresiones con la s  tonalidades de 

color señala da s en la  tabla*

Compuesto diazoamxnioo de

Componente diazo Estabilizador Tonalidad

1-diazo-2,5-dim etoxi- 
b e n so l-(4 ,11)-a z o -4 *- 
nitrobenzol

it

ii

ii

ii

1 -d tazonafta lino -(4 »1 1) 
azo-2 '-etoxibenzol

1 -d iazo - 3-Kie toxi-4-me- 
t ilo b e n z o l-(6 ,11 )-a zo -
2 f-o loro -4  ’•** nitrobenzol

1 - (p -d iazo fen ilo ) - 3-me-  
t ilo -5 -p ira z o lo n -(4 ,11)- 
azo -21, o '-d ic lo ro -4  
nitrobenzol

4,4 ’-b is -C a z o ^ 11, 5 " -d i -  
metoxi-4 "-^diazobeiizol- 
1" ) - 3 , 3 '-d ic lo ro -d ife -  
nilo

Aoido 2-propiloamino negro
5-sulfobenzoic o

ácido 2-butiloamino-4- 
sulfobenzoico

ácido 2- f> -oxietiloam ino- 
5-sulfobenzoico

ácido 2 -/ Í-m etox ietilo - 
an ino-4 -su lfobenzoico

ácido 2 - &-m etilo su lfon il-  
e t iloan in o -5 -sulfobe nzoi c o

ácido 2 -etiloam ino-5 -su lfo - 
benzoico

n

ii

n

ii

ii

v io leta
cubierto

marrón

marrón
ro jizo

azu l-
g r is

IT O T__A

Descrita suficientemente la  naturaleza del invento,

a s í como la  manera de re a liz a r lo  en la  práctica, debe

hacerse constar que la s  disposiciones anteriormente indicadas, 

son susceptibles de modificaciones de deta lle  en cuanto 

no alteren  su principio fundamental. También se hace constar
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que e l invento, corresponde a una patente presentada en 

Alemania, cpn fecha 4 de mayo de 1957, n2 5* 22.973 IVo/8np 

acogiéndose por lo  tanto, a lo s  beneficios que conceden 

lo s  Convenios Internacionales en v igor, siendo lo  que 

constituye la  esencia del re ferido  invento y por. lo  

que se so lic ita  Patente de Invención por 20 años en 

3spa2a: "Procedimiento para la  obtención de colores 

de h ie lo  en la  impresión de tejidos'*; caracterizándose 

por lo  siguiente:

1 f i . -  Procedimiento para la  obtención de 

colores de h ie lo  en la  impresión de te jidos, caracterizado  

porque lo s  compuestos diazoaminicos, obtenidos de 

compuestos aminoazo diazotados, lib re s  de ¡grupos de 

ácido sulfónico y ácido carbónico, y ácidos 2-a lq u ilo -  

anrino-4 ( 5 )-su lfobenzoicos, se aplican  con componentes 

de colores de h ie lo  usuales sobre la  fib ra  y se revela  

mediante vaporización con vapor neutral.

22•- Procedimiento para la  obtención de 

colorea de h ie lo  en la  impresión de te jidos, mediante 

revelado neutral, caracterizado porque como substancias 

formadoras del color, contienen compuestos diazoamínicos

de compuestos aminoazo di dos lib re s  de, grupos de

ácido sulfónico y ácido caVbóni’ 

amino-4(5)“Sulfobenzoico 
de acoplamiento de los colores

32 .~  Procedimiento pare? 

de h ie lo  en la  impresión de te j 

sustanoialmente descrito en la  preso 

de diez hojas escritas a maquiné po,

Madrid,
FÁHHEIO’ABBIKJdlT

P.P

2-a lq u ilo -  

uaponemtes 

suales.

611 de colores 

y como queda 

ifflo r i  s. que c o ns ta 

cara.

Y MÜDEC
SCEAFT.
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