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"Procediriento para la obtencidn de tefiidos negros

sobre materieles de celulosa'.
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Se ha descubierto que se obtienen inten-
sos tefiidos negros sbélidos sobre ~eteriales de ce-~
Ilnlosa si une wezcla de colorentes azoicos de la

COrpPO sioidn
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0 sus sales alecalinas, en caso dado en rmezcla con
otros colorantes tonzlizadores, se diszoa sobre la
fibra y se reune con corponentes de copulacién li-
bres de grupos de decido sulfénica.

Los colorantes a emplear de acuerdo con el
presente procedi~iento son los conacidos colorentes
poliazoicos con los cuales se producen sobre mate-
rigles de celulosa, especialrente textiles de celu-
losa native o regenerada, unos tefildos negrose Los
colorantes, si bién sztisfacen en sus propiedcdes
de solidez, dan sobre celulosa tefiidos destacadaren=
te vacioss. Por otra parte se conocen colorantcs ne-
gros de diazoacidn para celulosé; los tefiidos sin em-
bargo no ~uestran las propiedades de solidez necesaw
rias. Con la mezcla & emplear seglin lz presente in-

veneidn se logran tonslidades negras intensas, y es-~
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to tento sobre algoddn copo tembién ¥obre celulosa,
gin que por ello se reduzca el nivel de solidez de
log distintos colorantes.

la diszoscidn de las wezclas a emplear de
acuerdo con el presente procedimiento sobre la fiw
bre se efectuz en la forma conocida para los coloran-~
tes de diazoacién. Para obtener tomalidades negras
intensas y llenas se eplicen en la prdcticz entre 5
y 10 % de mezcla de colorante sobre el algoddén y so-
bre la celuloss. Los tefiidos sobre la wmercancia el
rama, on bobina y piezas dan resultados iguales de
buenas.

E1l procedimiento se realiza en detalle im-—
pregnando la wercancia con la mezcla de los coloran~—
tes mencionedos, en caso Bado bajo adicidn de colo-
rantes tonalizadores, por ejemplo en el Foulard a
temperatura més elevade, preferentemente & una tem—
perature de 50 hasta T752C, a continuacidn se vapori-
za, Se enjuage y exprire. El tejide se trata enton-
ces en uh bafio que contiene la cantided necesaria de
nitrito eddico. Seguidamente continda otro bafio en el
que se trata con deido clorhidrico a temperzture wés
elevada, efectudndose esi le diszoacidén. A continua-
cidn se enjuage en frfo y finalmente se revela en un
bafio que contiene un componente de copulecién disuel-
to, & temperature mds elevada. Despuds de volver a
enjuagar se enjuaga nuevamente el teilide revelado o
se trata vlteriormente con jabdn. Las solideces al
mojado del teiliido gse pueden mejorar en forwe en si co-

nocida mediante adicién de medios auxilieres conoci-



15

20.

30

AT ey e, .
TOA T e

dos, por ejemplo taatéﬁieﬁtdﬁul%erior catidn—activo,
dursnbe el proceso de dizzozcidn o copulacidn o &
continuacidn de la copulacidiv.

Sezln la seleccidn de los componentes de
copulacidn emplezdos para el revelado se obtiecnen
distintas tonalidades de negro. Revelando por sjemn-
plo en una solucidn alcalina de 2,4~toluilenodismi-
nz se obtiene un negro tirando a merrdn, ailentrus
que un revelado con una solucidn alcaline de - Nnaf-
t0l conduce a un nezro tirendo wnés a szul. Otros con-
ponentes de copulacidn adecuados que se pueden en-
nlear en forae de sus sales aleslinas o de losg sales
con fcidos hidrogénicos son por ejemplo: n-fenileno-
dlaqnine, c?unaftol, 1-fenilo=3-netilo-S=pirazolon,
resorcina, n-hidroxiasminobenzol, 4cido 2,3-oxinzf-
toico, N—etilo~ﬁ§—nafﬁilamina, 4-cloro-1,3~diznino-
benzol, fenol, lN-ctilo-cd~nefitilanina y éster etili-
co del dcido 1-fenilo-5-pirazolon-3-carbdnico.

Lz proporeidn de mezcle de los colorantes
(I) v (IT), en caso dado junbo con otros colorantes
tonalizadores, puede vaeriar entre anplies margenes,
por ejemplo en la zona entre 1:5 hasta 5:1, margenes
sreferentes se encuventran en la zona entre 1:2 hesis
2:1,

Los teiildos nezros revelados no se cupri-
zen ulisriormente, s sorprendente que los teifiidos,
& pesar de ello, muestran propiedades de solidez
igusl de buenas que los tefiidos con mezclas de los
colorantes (I) y (II) que han side tratados con me-—

dios cededores de cobre, poseyendo adends, en rela-
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cibn con estos Wltimos, la ventaja de precipibarse
sobre celulosa con intenfidad de color més profun-
da. Como colorantes tonalizadores o acompafiantes
pueden mostrar lag nezclas hasta una parte de apro-
xinadamente 1 hasta 35 % de colorantes usuales pa-
ra las megclas de negro, tal como p,p'-diaminoedi-~
difenilirea oA dcido salicilico; 4cide 4-amino-
metilobenzol-2-sulfénico ————p~ 3-amino-1-zglico-
laninobenzol, fosgenizado; dcido carblnico we—wim
amina ¢/-naft{lica ————w~ Zcido de Cleve-1,T————im
dcido I3 dcido saliecflico <E———— benciding —e——zm
(o-cloroanilina-5-4cido sulfdénico =--=m» resorcina),
colorante cuprizado; complejo de cobre del dcido 2-
anino=-5-sulfobenzoico =—e-mm 1=(4'-aminofenilo)=3-
netilo-5~pirazolong ———zm 4dcido 1-anino-2-etozi-
naftalin-6-gulfénico ww=—w Ffenilo-I-4cido; &cido
galic{lico -@==—-= p-nitroanilina, reducids ——-—-=—
ter aminohidroquinonadimetilica —glgg&lby- decido 3}
producto de condensacidn de dcido 1-amino-4-{4'-ami-
nofenilanino.,)~antraquinona-2-sulfénico con el ureta-
no de 4-anino-4'-oxi-3'-~carboxi~1,1-azobenzoly ¥y
dcido nitroantranilico ———-wm= decido fenilo-I; redu-
cido, fosgenizado y cuprizado.
0L resultado que se logra con la mezcla a

emplear segtn el presente procedimiento aporta no so-
lo una ventaja de tefiido en comparacidn con los co-
lorantes que mds se les pueden comparar, sino gque
también es sorprendente ya que para ambos coloran-
tes individuales se desprende del Colour Indez 28

edicidn, tomo II, pdg. 2332 (Benzo Fast Black G =
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= 0. I. Direct Black 19) y vdg. 2358 (Benzo Fast Cop-
per Black GL = C. I. Direct Black 95) que los distin-
t08 colomantes no son adecuados para une diazoacidn
sobre la fibra y ulterior revelado.
LISELO 1.
Sobre algodbn o celulosa se prepara segin
¢l método de tefiido usual, bejo sdicidn de 10 hasta
40 3% de sulfato sddico, un teilido al 5 hesta 7 5 con
una mezcla de
a) 40 partes del colorante (I) (Fuersa 502100)
v

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

0 con una nezcle de

e) 45 partes del colorante (I) (Fuerza 40:100)
¥

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

e) 25 partes del colorante azoico £cido 1-amino-
4-nitrobenzol-2—-carbdnico —-—--+== &cido 2-fe-
nilanino-S~-oxinaftalin~T-sulfénico, reducido
en los grupos nitro y fosgenizado y cuprizado
(Fuerza 80:100)
J

£) 15 partes ddl colorante zzoico que se obliene
fosgenizado cantidades aprox. equimbdleculares
de 4-anino-4!-oxi-3'~carboxi-1,1'-agobenzol
¥ 4cido 1-amino-4-(4'-aminofeniloanino)-cntra~
quinona~2-sulfénico (Fuerza 70:100);

el terlido se efectud = wnos 80 hasta 958C en el pla-

20 de 1 = 1% horas.
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Log tefiidos obtenidos se enjuagan a fondo
¥y en un bafid acuoso frio, fresco, que contiene 0,75
hzsta 1,5 g/1 de nitrito sédico y 2,5 haste 4 nl de
deido clorhidrico (20¢ Bé) 6, al emplearse recipien-
tes de hierro, 1,5 hasta 2,5 ml de dcido sulfdrico
(662 Bé), se trata durente 20 minutos y de esta mame -
ra se diazos. 4 continuacidn se vuelve a enjuager
bidn y el tefiido se revela immediatamente en un ba=-
fio acuoso fresco que conbtiene 0,8 hasta 1,5 g/l de
g@-naftol 8 0,5 hasta 1 g/l de 2,4-toluilenodiamina.
Bl tratamiento en el bafio de revelado precisa unos
20 hasta 30 minutos y se efectia o temperaturs an-
biente. Se obtiene un negro intenso con excelentes
propiedades de solidez.

Zn luger de las mezclas de colorentes en-
pleadas en este ejemplo se pueden utilizer con resul-
do iguzl ée bueno también las mezclas mencionadas
en la descripcidén con otros colorantes acompafientes
o jonalizadores. La proporeidn Ge mezcla se pusde
varier segln le tonalidad de negro deseade.

En lugur del 1. velador emplezdo en egte
cjemplo, el f-neftol y la 2,4-toluilenocdiempina, se
pueden ubili,ar tembién otros reveladores, tales co-
mo las sales mencionadas en la descripcidn.

Las mezclas de colorante se graduen por lo
generel con medios auxiliares tales como sosa, dextri-
na, fosfato trisédico, swlfato sédico y similares,

8 le fuerza deseada. Las dos mezclas de colorantes
menciom doe bajo a) hasta f£) se pueden debilitgr por

ejemplo con 10 partes de sosa y T partes de dextrima
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v 16 partes de fosfato trisddico.

LJIINPLO2,.

Un tejido de algoddn o celulosa se trata
al Foulard en la forma wsual = 80 % de humedad resi-
ducl y wnz temperatura de 60 - T02C. Se utilizen
20 g de colorante que en este coso se compoue de
los sizulentes componentes individuales:

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

15 pertes del colorente f) del ejemplo 1

33 pertes del colorante (IL)(Fuerza 30:1C0)

y 22 partes del colorante e) del ejemplo 1

La mezcle de colorantes estd gradusds con
¢, %5 partes de sosa, T partes de dextrina y 16 par-
tes de fosfato trisddico.

4 continuacidn se vevorize el tejido =
1032, despuds de lo cusl se pase la mercencis = fra-
w8z de ung sribesa llenads de agua, se exprize ¥ se
teata en otras dos artesas que contienen czda una
20 g/1 de nitrito =ddico y muestran una temperatura
fe 50eC. Un paso dé airve o comtinuacidn de unos 15
segundos tiene por finelidasd una mejor penetracidn
del nitrito sbdico en la fibra.

Ia mercancie se conduce desde el paso de
sire hacic la artesa siguiente que combiene 50 end/l
de 4cido clorhidrico ¥ tiene un calor de 40¢C. Fa~
ra que no se srrastre demasisdo nitrito sbdico 2l
veflo de deido clorhidrico se precisa el tratenmiento
cl Foulapd intermedic descrito. ¥n le 42 7y 58 artesa
se enjuage en frio y en la 68 pasa la mercancie un

baiio que estéd llenado con 10 g/l de diemine $olui-



lénica (pH 8 - 8,5) (Revelador), a una temperatura
de 408C., A continuscidn se encuentra dd nueve wn,
paso de aire de eproximadamente 15 sefundos para
la mejor copulacidn del colorante, En la 78 y &2
Se artesa se enjuage o se saponifica con 1 = 2 z/1
de la sal sldica de un fchde parefins-sulfénico
a 40 - 609C. Log bafios de nitrito sédico, 4cido clor-
hidrico y revelador se deben reponer mediente adi-
ciones continuas.
10 N 0 T 4
Descrita suflcienterente la naturaleza
del invento, asi{ como la manera de realizarlo en
la préctice, debe hacerse constar que las disposi-
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de
15 nodificaciones de ddtalle, en cuanto no alteren su
principio fundsmental. T#mbién se hace constar que
el invento corresponde a una solicitud de patente
presentads en Alemania con fecha 10 de octubre de
1963 n2 F 40.955 IVe/8m, acogiéndose,por lo ianto,
20, a los beneficlos que conceden los convenios inter—
nacioneles en vigor y siende 1o gue constituye la
esencls, del referido invento ¥y por lo que se soli-
cita Patente de Invencidn, por 20 aiios en Espafia:
"Procedimiente para la obtencidn de tefiidos negros
25. sobre meteriales de celulose'; caracterizendose
por lo siguiente: M
18,- Procedimiento para la obtencidédn de te-
tildos nezros sobre materiales de celulosa, caracte-
rizado, porque una mezcla de colorantes gzoicos de

30. la conmposicidn
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0 sus seles alcalinges, en caso dado en mezcla don
otros colorantes tonzlizadores, se dizzota sobre la
fibra y se reune con componentes de copulacidn li-
bres de grupes de decido sulfdnicoe

28, - Procediviento segin la reivindica-

cidn 18, caracterigado porgue en la mezcle se en-

cuentra una parte de eproximadamente 1:2 hasta 231

de los coloiantes
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