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"Frocedimlento para aislar colorantes azoicos,
golubles en agua, que contienen radicsleg dcido sulfd
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FARBuINFABRIKED BAYeR AKTTLHGuILLLSCHART, entided ale-

mana, residente en Leverkusen~Bayerwerk, Alewaniz.

La elaboracibn de los colorantes zzolcos so-
lubles en agua, desde el momento de su terminacibn
hagta el producto final ligto para su venta, pasa a
travds de varias etapas. Primeramente se precipits el

colorante del medio, en la mayoria de los casog acuo-
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20, en el cual se obtiene despuds de su fobricacién,
mediante la adicidn de mwne cantidad de sal determineda.
Segln el grado de solubilidad del colorante a separar
puede variar ampliamente la cantidad de sal necesaria.
Asi se pusde prescindir, por ej. en los colorantes de
@iffcil solubilided, totalmente de una edicibn de s2l,
Una vegz efectuada la separascidn o precipitacidn se se~
paran las suspensiomes de colorantes asf obbenidas, en
aparatos adecuados tales como prensas de filtro, filtros
rotativos o filtros de vacio, etc., de sus lejlas madre.
Se obtienen pastas de coloranbte que tienen un grado de
humedad varisble. Las lejiag madre o lIquidosg de filtra-
o, gue se obbienen simultédneamente en este procedimien-
to, contiener afin en muchos casos cantidades considera-
bles de productos secundarios orgdnicos tefiidos y sales
inorgdnicas. Seglin las nuevas Leyes para mantensr limpias
las agues residusles en los desagles, estog liguidos re-
giduales ﬁo se pueden evacuar de la fébrica de coloran-
teg en su estado original. La limpieza o elaboracidn de
estas aguas residuales repregenta en muchos cagos un pro
blema %$écnico, aln sin regolver, cuya resolucidén pusde
ser muy costosa.

Log colorantes que se obtisnen en forma de pastas
se gometen ahora a un secado ¥y para lo cual se emplean
los grupos mds distinbtos, tales como cilindros calenta-
dos por vapor, armarios con aire en circulacibn o erma-
rios ds vacio., Despuds del secado ge han de someter los
colorantes a un proceso de molturacibn y mezclado para
hacerlos més finos y obtenerloss en formae de polvos em~—

balables ¥y para hacer posible la febricacidn de un tipo
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standard, es dscir, ds un producto para la venba, qus
se obtengza siempre con igual fuerza colorante ¢ lgusi
tonalidad de color. Para eghba finalidad se w»recisan de
aditivos en forma de materisles de carga, ftalss como
sel, dextrina, fosfetog etc. asf como ofros coloranteg
{colorantes de tonalidad) en reducidas cantidudes. Lgw
tos le dan &l producto final la toaslidad de color e~
geada y la fuerza exigida. Todos estoz procemos, tales
como el alslamiento del colorante de su solucibn acuo-
sa, secado y mezcla y molturacidn exigen mucho ticupo
¥ precisan de un vollmexn detrabzjo bastante considera-
ble que, adends g, va ligado a molestias Tisioldbgzicamente
muy indeseables (suciedad y »olvo).

‘ Se ha descubierto ahors que se »usdsn suprimir
ventojosemente 1os procesos de la separacidén del colo-
rantc 33 sus soluciones .de formacidn, del secado en los
grupos arriba descritos, que implican mucho trabajo, 7,
en cazo dado, tambidn del procsso de mezcla y woltura-
eidn, ei lag suspensiones o soluciones de los coloran~
tes 2cuosos, que sze obtienen en lz fobricacilbn ds los
colorantes szoicog solubles en agua, que conbisnen ra-
dicaleg deido gulfbnico, se someten gin aisl=miento pre-
vio ds los colorantes direcctamente 2 un secado por ul-
verizzcidn. Se obtiene asl inucdiztamente un producto
finel listo pars la venta, si la tonzlidad de color de-
seads y la intensidad de color buscada se ajusts, me-
diznte adiclones correspondientes, ¥ales como coloranbes
de tonzlidad, scl comfm, dextrina, fosfatos y gimilores,
ya en el recipiente de reaccidn en el cual ze obtiens el

colorante. Despuds de la eventual adicidbn de teles cditi-~
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vos se elimenta la suspensibn o solucién del colorante,
a través de una tuberfa, a2l secador por pulverigacidn,
Los secadores de rociado con pulverigzacidén o presibn den
aqul un colorante geco en forma de un gramnulsdo pobre en
polvo, gue en su manejo y en muchos casos tambidn en su
compprtamiento teflidor es superior a la forma en polvo
hasta ahora usual. En muchos casog se logra tambidn una
mejor solubilidad de los coloramies.

&l procedimiento de la presente invencidén ofrece
adends la ventaja de que, deblido & la mds amplis cutoma-
$izacibn, en comperacidén con losg procedimientos fredicig
naleg pare el aislamiento de los colorantes, resulita con-
gidergblemente menos trabajeso. For 1o demés repfesenia
ung soluelén ideal al problema, cada vez mas agudo de les
eguas regiduzles, ya que no es necesario evacuar lag aguas
residuales de 1a‘reaccidn de copulad 6n.

La comprobacldén de que un procedimiento de estz
clase se puede aplicar en la fabricacidn +tdcnica de 1los
colorantes esgolcos solubles en agua es extroordinariamen—
te sorprendente, ya que era de suwponer, y haste zhora tam
bién se pertlia de ssta bese, de que los productos secunds
rios que se forman en la febricacidn de colorantes, que
en el modo de trabajo tradicional se separshan del colo-
rante precipitado en el filtrado (lejla madre o aguas re~
siGuales), influencisban en forma desfavorable lag cali-
dades o bien las propiecdsdes de tefildo del colorante fi-
nal. Se ha demostrado ahora, sin embargo, que egta aAismi-
nucibn de la calidad, contrario a lo egperado, por lo ge-~
nersl no se pregenta o solo en ung escala subordinads.

Del procedimiento segln la presente invencién gueda



10,

n)
W
-

30.

324246 [§

s

Bz nbe

PV y 2B (Colour Index, segunda edicibn, M 13500 y 16505)

4
excluldo el aislamiento ds los colorsutes legr

y CI Acid Black 94 (Colour Index, segunda edicibn, Suple~
memto 1963, n® 3033¢) y CI Acid Black 69 (Uolour Index),
segunde edicién, m 30260). Por lo demés, se nueden sis-
lar gegln el procedimiento de la preseante inveicibn cua-
lesguisra colorantes azoicos golubles en agua que conten
gan radicales dcido suwlfénicos, tanto los colorantes mono
azolcos como taubién los poliazoicos, tales como los colo
rantes dig= y trig-azoicos. Los colorantes 2zoicos pueden
ostar libtres de metales o ger tambidn metalosos; entre los
metalosos especialmente los compusstos complejos de cobre,
cromo y cobalto, agl como log coumplejos de cromwo como con
plejos 1:1 6 1:2, Los colorantes azolicos a aislar scyln
la presente invencidn pusden ser taanbién colorsntes reac-
tivog, asl por ejemplo representar aguellos colorantes
azolcog, que contienen radicalss dcido sulfénico, que mues
tran un radical de halbgeno~triaginilamino, hallgenodiszi
.

nilamino, tal como haldgeno—pirimidinilemino, diclorogui-
noxalin~carbonilamino, clorobenz—tiazolcarbonilo y —sulfo-
nilamino u otrog radicales reactivos conocidos.
Bjemplo 1

La golucidn alezlina del colorante gue se obticne
degpuées de terminar el colorante trisazoico CI Directd
Black 38 (Colour Index, segunds edicibnm, n® 30235) se com
prueba,’mediante la toma de uwna nuestra, en su fuerzza de
color y tonzlidad, De acusrdo con el resultado de esta
comprobacibén se sgresan las cantidades de uaterizl ds
carga y colorantes de tonalidad necesarias en caco dado

<

parg lograr la fuerza de color y la touslided., e ogita
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durante sprox. uns hora y la suspensibn o solucibn del
colorante ge conduce a un secgdor por pulverigazcibn. bl
secado ge sfectia seghn las prsceripciones ugusles para
estbs apsratos. Si se efectia bajo una presibn de oprox.
15 - 20 atm. se obtiene el polve de coloremte, lisbo para
gu vente, en forma de un granulado gue es pobre en polvo
v que es tanto en esto como tambidn por sw muy buens gso-
lubilided en sgua, superior al colorante 2islado sezlin
los procediuientos tradicionales.
Bjamplo 2

51 colorante trisazoico OI Direct Black 4 (Colour
Index, segunde edicidén, n® 30245) se fabrics en la forma
ususl. Le golucién slealins del colorante final obtenido
se compruebs mediante toma de una prueba en su tonzlidad
e inbensided de color y, a continuacibn, se ajusta al ti-
90 de venta unificado mediante la adicidn de deternina-
dsg cantidades de material de cargs y colorantes de tons-
lidad. Despuéds se aliumenta la solucidn 2 un secador pulve
rigador, gue suministra el colorante listo para su venba.
sote Wltimo se caracteriza por una mejor sgolubilidsd, en
comperacidn con el colorante aislado segfin los proeedimien
tog tradicionales. Como modificacibn de este procediuien—
to se puede alimenter la solucidn o suspensidn del colo-
ronte terminado directamente el secador por pulverizscién
v efectuar el ajuste al tipo normalizzdo con materisles de
carge ¥y colorantes de tonalidsd, con el colorante seco en
un tembor mezclsdor.
Ejemplo 3

Andlogo el procedimicnto descrito en log ejsuplos

1y 2 se pueden atglar también los colorantes siguicntes:



CT Direct Black 17
CI FHordant Black 11

CI Acid Black 1
U1 Direct Green 1

CI Acid Black 24

CI Direct Brown 95

CI Direct Red 23

CI Lordent Brown 15
0TI Direct Black 19
CIL Direct Tellow 50
CI Direct Blus 1538

CI Acid Red 73

GI Direct Brown 106

CI Direct Red 28
CT Direct Blue 6
CI Direct Blue 2

CI Direct Black 22
€I Direct Black 32

CI Acid Biwe 117
CI Direct Green ©

CI Acid Red 32
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Colour Index, sez. ed.

L

Wegela de log colorantes

CT Acid Black 24
CI Acid Red 89
CI Acid Yellow 65

Colorante de férmula
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Coloramte de férmula

N
5031\Ta OH NH-0C - W~ o1

Na 0§ 0 1a
50 Jlie 3 3

ezela de los colorantes

NH2 OH
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Se obtienen colorantes listos pare la veanbta en forma
livre de polvo con muy buena solubilidad en agua.

Ejemplo 4

Bl colorante azoico, que ge obltiene por copulacidn de

deido 4-amino~T-metilbenceno-2-sulfénico diasotado con 3-amino
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-1-glicolaminobenceno y ulterior fosgenizacibn se ali-
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mente junto con su solucidn de formacibn 2 un secador
por pulverizacidn. Al empleer pulverizacibn a presién se
obtiene un producto finsl pobre en polvo, listo para ven
ta, de muy buena solubilided.
Bjemplo 5

La solucién de coﬁulacidn del colorante azolco de
N-etil-N-fenilamida del dcido 1-amino~4-metilbenceno=3-
sulfénico aiazotado y 1=(2!',5'~dicloro—4!~sulfofenil)—3~
metll-S=~pirazolon ge sométe, segln las indicaciones del
ejeuplo 1, al secado por pulverizacibn. Se obticne un pro
dueto finel, ligto para venta, que en su calidad es igual
al colorante aisWQdo gseglin el procedimiento trzdicional,

Medlos Ce carga adaouﬁdos que se pueden emples
en log procedimientos de los ejemplos son por ej. la sal,
tal como la sal mineral (NaCl) y el sulfato abdico, 1z
dextring, log fosfotos, tal como el hexametafogsfzto =6di~
co y el fosfato trisbaico, el bencenosulfonsto sbdico y
el carbonato sbédico.
HO® A

Desorita suficientemente le netureleza del inven-
to, asf como la manera de realizarlo en la prdcticea, de-
be hacerse constar gue las dispbsiciones anferiormente
indicadasg, son suscepbibles de modificaciones de detslle
en cuanto no slteren su principio fundamental. También
ge hace congtar que el invento corresponde a una Solici~
tud de Patente presentada en Alemenia, con fecha 1o de
merzo de 1965 m@ T 45 532 IVe/8m; acoziéndose por lo tan—
to & los beneficios que conceden los Conveniog Internzeio

nales en vigor, siendo lo que constituye la esencia del
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referido invento y por lo gue se solicita Fatente de In~
vencidn por 20 afios en Hgpalie, sobre: "FROCEDL.ISKHIO pARA
ATSDAR COLORAILES AZ0IC0S, NHOLUBLsS 4N AGUA, QUs UOWTIUMsH
RADICALES ACIDO SULFONICOSY; caracterizdndose por 1o gi-
guiente:

18 ,~ "Procedimiento para éislar colorantes ezoicos,
solubles en agua, que contienen radicales gcido gulfbni-
cog", caracterizado porque las soluciones 0 suspensiones
de los colorantes acuosoz, que ge obtiensir en lg fobriea-
cién de los colorantes agzoicos solubles en agua, que con~
tienen radicales dcido sulfénicos, se someten sin aisis~
miento preﬁio e log colorantes directamente a un seczdo
por pulverizacidn, quedando de esto excluido el aislanien~
to Gel colorante CI Aicid Black 94, CI Acid Black ¢9 y e~
sro Diamante PV y P2B.

o8 ,~ Procedimiento -seglin la reivindicacibn 1, ca-
racterigedo porque a las soluciones o0 sugpensiones de los
colorantes acuosos, que se obtienen en la fabricacibn de
los colorantes azoicos solubles en agua, que contisnen rg
dicales dcido aulfébnicos, antes del secado por pulverige~
cién se le sgregan los medios de carge y/0 log colorantes
de tonalidad.

38 ,=- Wprocediuiento pars aislar colorantegy azoicos,
solubles en agua, que contienen radicsles doido suldbni-

cogh, tal y como gueda sustancislmente descrito en 1la
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