
PATENTE DE INVENCION

Le A. 8372-ST).

« 9

"Procedimiento para la  obtención de tenidos negros 

sobre materiales de celulosa".

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

entidad alemana, residente, en Leverkusen-Bayerwerk, 

Alemania.

Se ha descubierto que se obtienen inten­

Mo<t. H3

sos teñidos negros sólidos sobre materiales de ce­

lulosa s i  una mezcla de colorantes azoicos de la  

composición
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y

o sus sales alcalinas, en caso dado en rezóla con 

otros colorantes tonalizadores, se diazoa sobre la  

fib ra  y se reúna con componentes de copulación l i ­

bres de grupos de ácido sulfónico.

Los colorantes a emplear de acuerdo con el 

presente procedimiento son los conocidos colorantes 

poliazoicos con los cuales se producen sobre mate­

r ia le s  de celulosa, especialmente te x tile s  de celu­

losa  nativa o regenerada, unos teñidos negros. Los 

colorantes, s i  bión satisfacen en sus propiedades 

de solidez*, dan sobre celulosa teñidos destacadamen­

te vacíos. Por otra parte se conocen colora ntes ne­

gros de diasoación para celulosa; los teñidos sin em­

bargo no muestran las propiedades de solidez necesa­

r ia s . Con la  mezcla a emplear segón la  presente in­

vención se logran tonalidades negras intensas, y es­
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to tanto. sobre algodón como también ^obre celulosa, 

sin  que por ello  se reduzca e l n ivel de solidez de 

los distintos colorantes.

la  diazoación de la s  -mezclas a emplear de 

acuerdo con e l presente procedimiento sobre la  f i ­

bra se efectúa en la  forma conocida para los coloran­

tes de diazoación. Para obtener tonalidades negras 

intensas y llenas se aplican en l a  práctica entre 5 

y 10 % de mezcla de colorante sobre e l algodón y so­

bre la  celulosa. Los teñidos sobre la  mercancía e l  

rama, en bobina y piezas dan resultados iguales de 

buenos.

El procedimiento se rea liza  en detalle im­

pregnando la  mercancía con la  mezcla de los coloran­

tes mencionados, en caso Bado bajo adición de colo­

rantes tonalizadores, por ejemplo, en e l  Foulard a 

temperatura más elevada, preferentemente a una tem­

peratura de 50 hasta 75 0̂, a continuación se vapori­

za, se enjuaga y exprime. El tejido se trata  enton­

ces en un baño que contiene la  cantidad necesaria de 

n itrito  sódico. Seguidamente continúa otro baño en el 

que se trata  con ácido clorhídrico a temperatura más 

elevada, efectuándose asi la  diazoaciÓn. A continua­

ción se enjuaga en frío  y finalmente se revela en un 

baño que contiene un componente de copulación disuel­

to , a temperatura, más elevada. Despuós de volver a 

enjuagar se enjuaga nuevamente e l teñido revelado o 

se trata  ulteriormente con jabón. Las solideces a l 

mojado del teñido se pueden mejorar* en for^a en s i  co­

nocida mediante adición de medios auxiliares conoci-30
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dos, pon ejemplo tratamiento u lterio r catión-activo, 

durante e l proceso de diazoación o copulación o a 

continuación de la  copulación.

Según la  selección de los componentes de 

copulación empleados para e l revelado se obtienen

distintas tonalidades de negro. Revelando por ejem­

plo en una solución alcalina de 2 ,4-toluilenodiami­

na se obtiene un negro tirando a marrón, mientras 

que un revelado con una solución alcalina de -  naf- 

tol. conduce a un negro tiiando. más a azul. Otros can- 

ponentes de copulación adecuados que se pueden em­

plear en forma de sus sales alcalinas o de las sales 

con ácidos hidrogónicos son por ejemplo: m-fenileno- 

diamina, c^-naftol, 1-fenilo-3-m etilo-5-pirazolon, 

resorciña, m-hidroxiaminobenzol, ácido 2,3-oxinaf- 

toico, N -etilo-^ -naftilam ina, 4-clo ro-1 , 3-diamino- 

benzol, fenol, N-etilo-o^-naftilamina y áster e t í l i ­

co del ácido 1-fenilo-5-pirazolon-3-carbónico.

La proporción de mezcla de los colorantes 

(I) y (II) , en caso dado junto con otros colorantes 

tonalizadores, puede variar entre amplias margenes, 

por ejemplo en la  zona entre 1:5 hasta 5:1, margenes 

preferentes se encuentran en la  zona entre 1:2 hasta 

2:1.

Los teñidos negros revelados no se cupri- 

san ulteriormente, Es sorprendente que los teñidos, 

a pesar de e llo , muestran propiedades de solides 

igual de buenas que los teñidos con mezclas de los 

colorantes ( i)  y (II) que han sida tratados con me­

dios cededores de cobre, poseyendo además, en re la -30.



ción con estos últimos, la  ventaja de precipitarse 

sobre celulosa con intenáidad de color más profun­

da. Como colorantes tonalizadores o acompasantes 

pueden mostrar las  mezclas hasta una parte de apro­

ximadamente 1 hasta 35 % de colorantes usuales pa­

ra las mezclas de negro, ta l  como p,p'-diaminodi-

difenilúrea ----^  ácido s a lic ilic o ;  ácido 4-amino-

me t  ilo  b enz o1-2 -su lfó n ic o ----- 3-amino-1- g l i  co-

laminobenzol, fosgenizado; ácido carbónico-----=*-

amina c / -n a ft il ic a ------y- ácido de Cleve-1, 7— — s—

ácido I ; ácido s a lic ilic o  -----bencidina — —

(o-cloroanilina-5-ácido su lfó n ico ----resor ciña),

colorante cuprizado; complejo de cobre del ácido 2-

amino-5-su lfobenzoico-----1- ( 4 ' -aminofenilo)-3-

m etilo-5-pirazolona---- =?- ácida 1 -amino-2-etozi-

nafta lin -6 -su lfóni c o ------ fenilo-1-ácido; ácido

salicilico . —  p-nitroanilina, reducida-----s*—

éter aminohidroquinonadimetilico ácido

producto de condensación de ácido 1-amino-4-(4'-ami- 

nofenilamino.) -antr aquinona-2-sulf ónico con e l m eta­

no de 4-amino-4' -oxi-3 ' -carboxi-1,1 -azobenzol; y 

ácido n itro a n tra n ilico -----s*- ácido fen ilo-1; redu­

cido, fosgenizado y cuprizado^

El resultado que se logra con la  mezcla a 

emplear según e l presente procedimiento aporta no so­

lo una ventaja de teñido en comparación con los co­

lorantes que más se les pueden comparar, sino que 

también es sorprendente ya que para ambos coloran­

tes individuales se desprende del Colour Indez 2B 

edición, tomo I I , pág. 2332 (Benzo Past Black G ¡=
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-  0 . 1 . Direct Black 19) y pág.. 2358 (Benzo Fast Cop­

per Black CL -  C. 1 . Direct Black 95) que los d istin­

tos colorantes no son adecuados para una diazoación 

sobre la  fib ra  y u lterio r revelado.

LJFT.TLO 1 .

Sobre algodón o celulosa se prepara según 

e l método de tenido usual, bajo adición de 10 hasta 

40 % de sulfato sódico, un teñido a l 5 hasta 7 % con 

una mezcla de

a) 40 partes del colorante (I) (Fuerza 50%/! 00)

y

b) 30 partes del colorante (II)(Fuerza 35:100) 

o con una mezcla de

c) 45 partes del colorante (I) (Fuerza 40:100)

y

d) 35 partes del colorante (II)(Fuerza 25:100)

y

e) 25 partes del colorante azoico ácido 1-amino-

4-nitrobenzol-2-carbónico--- -e*- ácido 2-fe-

nilam ino-5-oxinaftalin-7-sulfónico, reducido 

en los grupos nitro y fosgenizado y cuprizado 

(Fuerza 80:100)

y

f)  1-5 partes dál colorante azoico que se obtiene 

fosgenizado cantidades aprox. ecuimmleculares

de 4-am ino-4'-oxi-3'-carhoxi-1, 1 ' -azobenzol 

y ácido 1-amino-4-(4'-aminofeniloamino)-antra- 

quinona-2-sulfónico (Fuerza 70: 100); 

e l teñido se efectuó a unos 80 hasta 95 0̂ en e l pla­

zo de 1 — 1-§- horas.30
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Los teñidos obtenidos se enjuagan a fondo 

y en un baHá acuoso fr ió , fresco, que contiene 0,75 

hasta 1,5 g/l de n itr ito  sódico y 2,5 hasta 4 mi de 

ácido clorhídrico (202 Bé) ó, a l emplearse recipien­

tes de hierro, 1,5 hasta 2,5 mi de ácido sulfúrico 

(662 Bó), se trata durante 20 minutos y de esta mane­

ra se diazoa* A continuación se vuelve a enjuagar 

bión y e l teñido se revela inmediatamente en un ba­

ño acuoso fresco, que contiene 0,8 hasta 1,5 g/l de 

(^-naftol ó 0,5  hasta 1 g/l de 2,4-toluilenodiamina. 

El tratamiento en e l baño de revelado preoisa unos 

20 hasta 30 minutos y se efectúa a temperatura am­

biente. Se obtiene un negro intenso con excelentes 

propiedades de solidez.

En lugar de las mezclas de colorantes em­

pleadas en este ejemplo se pueden u tiliz a r  con rosni­

do igual de bueno tambión las  mezclas mencionadas 

en la  descripción con otros colorantes acompañantes 

o tonalizadores. La proporción de mezcla se puede 

variar según la  tonalidad de negro deseada.

En lugar del r. velador empleado en este 

ejemplo, e l  ^-naftol y la  2,4-toluilenodiamina, se 

pueden u tiliz a r  tambión otros reveladores, ta le s  co­

mo las sales mencionadas en la  descripción.

Las mezclas de colorante se gradúan por lo 

general con medios auxiliares ta les como sosa, dextri- 

na, fosfato trisódico, sulfato sódico y sim ilares, 

a la  fuerza deseada. Las dos mezclas de colorantes 

mencionados bajo a) hasta f)  se pueden debilitar por 

ejemplo con 10 partes de sosa y 7 partes de dextrina30.



y 16 partes de fosfato trisódico.

KJIKPL02.

Un tejido de algodón o celulosa se tra ta  

a l Foulard en la  forma usual a 80  ̂ de humedad re s i­

dual y una temperatura de 60 -  702C. Se u tiliza n  

20 g de colorante que en este ceso se compone de 

los siguientes componentes individuales:

30 partes del colorante (I) (Fuerza 20: 100) 

15 partes del colorante f)  del ejemplo 1 

33 partes del colorante (II)(Fuerza 30:100) 

y 22 partes del colorante e) del ejemplo 1 

La mezcla de colorantes está graduada con 

9,5 partes de sosa, 7 partes de dextrina y 16 par­

tes de fosfato trisódico.

A continuación se vaporiza e l te jido a 

1032, después de lo cual se pasa la  mercancía a tra­

vés de una artesa llenada de agua, se exprime y se 

tra ta  en otras dos artesas que contienen cada una 

20 g/l de n itr ito  sódico y muestran una temperatura 

de 50SC. Un paso dé aire a continuación de unos 15 
segundos tiene por finalidad una mejor penetración 

del n itr ito  sódico en la  fib ra .

La mercancía se conduce desde e l paso de 

aire hacia, la  artesa siguiente que contiene 50 cm3/ l  

de ácido clorhídrico y tiene un calor de 4020. Pa­

ra que no se arrastre demasiado n itrito  sódico a l 

b&So de ácido clorhídrico se precisa e l tratamiento 

a l Fouland intermedio descrito. Fn la  46 y artesa 

se enjuaga en fr ío  y en la  6s pasa la  mercancía un 

bailo que está llenado con 10 g/l de diamina to lu i-



Iónica (pH 8 -  8, 5) (Revelador), a una temperatura 

de 40SC. A continuación se encuentra dá nuevo un , 

paso de aire de aproximadamente 15 segundos para 

la  mejor copulación del colorante, En la  7S y 8§ 

artesa se enjuaga o se saponifica con 1 - 2  g/l 

de la  sal sódica de un ácido parafina-sulfónico 

a 40 -  60SC. Los baños de n itr ito  sódico, ácido clor­

hídrico y revelador se deben reponer mediante adi­

ciones continuas.

N O T A

Descrita suficientemente la  naturaleza 

del invento, a s í como la  manera de realizarlo  en 

la  práctica, debe hacerse constar que las  disposi­

ciones anteriormente indicadas son susceptibles de 

modificaciones de ddtalle, en cuanto no alteren su 

principio fundamental. Támbián se hace constar que 

e l invento corresponde a una so licitu d  de patente 

presentada en Alemania con fecha 10 de octubre de 

1963 n2 F 40.955 IVc/8m, acogiéndose,por lo tanto, 

a. los beneficios que conceden los convenios in ter­

nacionales en vigor y siendo lo que constituye la  

esencia del referido invento y por lo que se s o li­

c ita  Patente de Invención, por 20 años en España: 

"Procedimiento para la  obtención de teñidos negros 

sobre materiales de celulosa"; caracterizándose 

por lo siguiente:

13.- Procedimiento para la  obtención de te­

ñidos negros sobre materiales de celulosa, caracte­

rizado, porque una mezcla de colorantes azoicos de 

la  composición
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o sus sales a lcalinas, en caso dado en mésela don 

otros colorantes tonalizadores, se diazota sobre la  

fib ra  y se reúne con componentes de copulación l i ­

bres de grupos de ácido sulfónico.

28. -  Procedimiento según la  reivindica­

ción 18, caracterizado poique en la  mezcla se en­

cuentra una parte de aproximadamente 1:2  hasta 2:1 
de los colorantes

38.- proce\

tenidos negros sobre ¿ate

y como queda s -stancialmen'

te memoria, que consta 

máquina por una sola carsC'

Nadrid,

FABBBNFAR

.a obtención de 

celulosa} ta l

la  presen- 

escritas a

SRIBÌGESBLLSCHAFT.
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