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"Procedimiento para la preparacidn de solu~

ciones colorantes concentradas®

Folicifante: §)\RBLNFABRIKEN BAYER AKTIENGESELISCHATT, entided ele

mana, residente en Leverkusen-Bayerwerl, Alemania.

Constituyen el objeto de la invencidn solucip
nes concentradas estables de colorantes blsicos que cp
mo anidn contienen restos Acidos inorgénicos u orgéni-
cos., ”

5. Ya es conocldo aplicar soluciones de coloran-
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tes bisicos en la indugtria de papel, en Ja industria
textil y en la industria de cueros. Las combinaciones
hasta shors propuestas ys sea no permiten la prepara~
cién de soluciones de una concentracion suficilentemen
te elevada o sea exigen, al aplicarse colorantes bési
cos en forma de las sales de 4cidos carboxilicos hidro
sdlubles, una etapa de prooedimiento adicional peara
transformer los cloruros de los colorentes bésicos, cu
yos cloruros se forman normalmente en la fabricacidn,
por via de las bases de colorantes en las sales de #ci
dos orginicos., 4 ello se sgrega el hecho de gue un ma~
yor mimero de tales colorantes bésicos no sguantan la
transformacidn en la base libre o bien la aguantan so-
lamente bajo menbtenimiento de condiciones de reaccidn
particulermente suaves, Al efectuarse lz subsiguiente
transformacién en la sal de un &cido orgénico,la ines-
tabilidad de la baﬁe de colorante puede hacerse notar
en una disminucidn de la intensidad de color o en un
enturbiamiento del matiz. 4 los colorantes de esta clg
se pertenecen, por ejemplo: azul puro Rhodulin 3¢ (C.I.
51005) y dursmin 0 (C.I. 41000).

Ahore bisen, se ha encontrado que se obtienen
soluciones concentradas estables de colorantes bésicos
que como anidén contienen restos 4cidos orginicos o inor
génicos, de tal manera que colorantes bisicos en. forma
de las bases libres o como sales orgénicas o inorgini-
cas son agitados con®o fB-alcoxislquilnitrilos o o -
oxialquilnitrilos liquidos de bajo peso molecular, even
tuglmente en presencia de icidos orgdnicos hidrosolubles

y de ague, en el caso deseado, tambien bajo adicidn de
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otros disolventes orghnicos apropiados; en el caso

necesario, pueden entonces separarce por filtracidn
lag sales inorgénicas todavia presentes de 1a fabri
cacidn, Para la preparacidn de las soluciones, los
colorantes blsicos son agplicados en forme seca y moli
dz o en forma de torbas prensadas himedos. Lo agite-
cién de los componentes de solucidn procede a le tem
peratura smbiente o a ung temperatura elevada.

Como colorantes bisicos enbran en considerg
cién, por ejemplo: colorantes de metina, azometina,
hidrazona o agzacianina, colorantes de la serie de di
o triarilmetano, colorantes de xanbeno, tioxunteno,
acridina, oxazina, tiazina y fenazina, asi como colgp
rentes bisicos de la serie azdica, de antraguinona o
ftaloeianina, 7

Del gréin mimero de colorantes bésicos aplica
bles, por ejemplo los siguientes son apropiados para

la preparacidn de soluciones gltamente cocentradas:

Colour Index 2a edicidn (1956) o,

amarillo Indolenin 48 010
violeta Fanal 3R supra 48 013
rosa Astrazon IG 48 015
violets Astrazon R 48 030
rojo Astrazon 6B 48 020
gnaranjado Astrazon G ' 48 035
anarenjado Astrazon R 48 040
amarillo Astrazon 3G 48 055
amarillo bésico BFCM nuevo 48 060
Agtraphloxin FF extrs 48 070
violeta metilo 42 535
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violeta cristal 42 555

azul victoria R 44 040
verde malaquita 42 000
nuevo azul resistente 3R 5L 175
azul puro Bhodulin 3G _ 51 005
Chrysoidin G 11 270
Chrysoidin RL . 11, 320
Safranin T 50 240
Thioflavin 49 005
Rhodemin B 45 170
anaranjado Rhodulin KO 46 005
Naufuchsin 42 520

Comodt 0 B-oxielquilnitrilos, respectivementeck o ® -
alcoxialquilnitrilos liquidos de bajo peso molecular
entran en consideracién, por ejemplo: nitrilo de §ci-
do glicélico, nitrilo de 4eido léetico,B —oxipropio—
nitrilo, nitrilo de 4cido etoxiacético,B- etoxipropio
niirilo, ® —etoxietoxipropionitrilo; entre éstos, el
P~oxipropionitrilo es de interés sobressliente.

Las soluciones pueden contener agua, preferi-
blemente en centidades que no exceden de un 40 %,

Como 4cidos orgénicos hidrosolubles que tam-
bién pueden estar presentes en las soluciones, pueden
mencionarse a titulo de ejemplo: 4cido férmico, Acido
acético, &cido propionfco, 4cido gliecdlico,dcido eto-
xiacético, fcido léctico, 4cido diglicdlico.

Como disolventes orgénicos ulteriores pueden
agregarse, entre otros, alccholes polivalentes o sus
ésteres o &teres; pueden citarse s titulo de ejemplo,
glicol, glicol met{lico, glicol butilico, dietilen -
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glicol, 3~cloro-propandiol, butandiol-l,3, 3'- meto-
xibutanol, Hexandiol-l,6, butindiol-l,4, éter monoeti
lico de dietilen~glicol, carbonsto glicdlico.

Las soluciones de acuerdo con la invencién
gon mezclables en cualquier proporcidn con agua o di
solventes orgénicos apropiados. Las soluciones contie
nen el colorante bdsico en centidades de aproximada-
mente un 20% hasta un 80% de colorante, calculado sg
bre el peso total de la solucidn., Naturalmente, las
soluciones pueden contener tembién mezclas de dos o
més colorantes bhsicos.

En contreposicién con el acetonitrilo ya pro,
puesto para la distlucidn de sales de colorantes b4 -~
sicos con 4cidos organicos, los oxinitrilos a gplicar
de acuerdo con ia invencidn se distinguen por un po-
der disolvente considerablemente mayor. Mientras que
ung solucidn de 19 g de azmul puro Rhodalin 3& en 100
g de acetonitrilo forme cristales ya g la temperatu~
re ambiente, una solucién de por ejemplo 33 g de azul
puro Rhodulin 3G en 100 g de Boxipropionitrilo sigue
estendo claramente disuelta después de un revoso du—
rente 4 semanas en el armario frigorifico.

Las pertes indicadas en log siguientes ejem-
plos son partes por peso; las indicaciones de tempe-
ratura son grados cent{grados.

Bjemplo 1

200 partes de azul puro Rhodulin 3G son sgre
gadas o 800 partes deB-oxipropionitrilo. La mezcla es
agitads durante uns hars sobre el bafio de agua en ebu

1licién y entonces es recogida por succibn. Se obtie-
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ne una solucién clara de colorante que es estable
todavia e una temperatura de hasta 02C,
Ejemplo 2:

| Una mezcla consistente en 50 partes del co-
lorante bisico descrito en el Ejemplo 1 de la Paten-
te frencesa No. 1 145 752, y en 50 partes de B—~ oxi-
propionitrilo es agitada durante media hora a 60¢C y
subsiguientemente enfriada hasta la temperaturs am -
biente y filtrada. Se obtiene una solucidn de colo —
rante que se presta excelentemente bien pera teflir ma
teriales de poligcrilnitrilo,
Ejemplo 3:

308 pertes de amarillo bésico EFCM nuevo,
existente como cloruro en forma de una mercaderia que
contiene sal comin, son introducidas en una mexcla de
385 g de 4cido léctico 2l 80% y de 280 g de B-hidroxi
propionitrilo. Se calienta a 959C y se agita durante
una hora & esta temperatura y entonces se recoge por
suceidn de la sal comin, Se mezcla el filtrado con
85 partes de agua. Se obtlene una solucién que se pres
ta excelentemente bien pera tefiir materiales de polig
orilnitrile. ’

Bjemplo 4:

‘ 300 partes del tercer colorante de la tabla
pertinente al Ejemplo 1 de la Patente alemana No,
1 083 000, en forme del cloruro, son introducidas en
une mezcla de 350 pertes de &cido lhctico, de 280 par
tes de B-hidroﬁpropionitrilo y de 270 partes de agua.
Se calienta g 9590, se agite durante una hors a egta

temperatura y se recoge por suceidn la solucién de
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golorante,

Eh lugar de écido lhctico, con igual éxito
pueden emplearse tembién &cido metoximcético, Acido
etoxipropiénico, Acido ebtoxiacético,fcido gliecblico,
dcido metoxipropidnico, &cido acético o Acido propid
nico,.

Si en lugar de B-oxipropionitrilo, se apli-
caB -metoxipropionitrilo, B ~etoxipropionitrilo, R-bu
toxipropionitrilo o sus mezclas con glicol metflico ,
glicol butflico, monoacetato de glicerine o triacete~
to de glicerine, se obtienen también soluciones este~
bles de colorantes,

Bjemplo 5

180 partes del primer colorante de la tabla

pertinente al Ejemplo 1 ae la Patente slemans No.
1 083 000, en forma del cloruro, son introducidas en
unza mezcla de 215 partes de fcido acético glacial, de
300 partesde B-hidroxipropionitrilo y de 350 partes de
ggua. Se calienta a 959C, se sgita durante uns hore a
959¢ y se recoge por succibén la solucidén de colorante,

En forma fundamentslmente igual pueden pre-
pararse con los colorantes de la tabla en la Hoja 2

Bn lugar del colorante arriba citado, con
igual xito pueden emplearse los colorantes cuarto,
quinto, sexbto y séptimo de la tabla pertinente al Ejem
plo 1 de la Patente alemana No 1 083 000, en forma
de los cloruros o de lag bages de colorantes. De igusl
modo pueden prepararse soluciones también con los colo-
rantes descritos en los Ejemplos 2 y 4 de la Patente

alemana No. 1 209 679, asi como en el Ejemplo 1 de ls
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Patente alemana No. 1 044 022
Ljemplo 6:

210 partes del colorsnte bhsico descrito en
el Ejemplo 1 de la Patente alemana No. 1 165 790, en

forma del hidrocloruro, son introducidas en uns mezels
de 510 partes de dcido ldetico al 80% y de 250 partes
de‘g-hidroxipropionitrilo, ¥y son calentadas a 95eC y
agitadas durante una hora a eéta temperatura. Enton-

ces ge recoge la solucidn por succidn de la sal comin
¥ se la diluye con 120 pertes de agua. La solucién del

colorante bisico se presta excelentemente bien para te
fiir materiales de poliacrilnitrilo.

Bn lugar del colorante arriba indicado, con
igual éxito pueden emplearse también los colorantes
descritos en los Ejemplos 2, 4 y 5 de ls Patente alema
na No. 1 165 790, De igual modo pueden nyepararse solu
ciores también con los colorantes descrifos en los Ejem
plos 2 y 3 de la Patente alemana No., 865 925,

Bjemplo T2

330 partes del colorante bésico descrito en
el Ejemplo 3 de la Patente alemans No. 1 190 126, en
forma del cloruro, son introducidas en una mezcla de
655 partes de 4cido etoxiacético, de 395 partes de R-hi
droxipropionitrilo y 320 partes de agua. Se calienta a
9520, se agita durante una hora a esta temperatura vy se
recoge por succidn le solucidn de colorante.

Bjemplo 8:

40 partes del colorante bésico descrito en el

Bjemplo 30 de la Patente alemana No. 1 Oll 396, en forma

de la base de colorante, son introducidas en una mezcla
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de 5 partes de &cido léctico y de 55 parggibde B~hidro-

xipropionitrilo. Se agita la mezcla durante media hora

&

a 6090 y subsicuientemente se la filtra.
Bjemrlo 9:

42 partes del colorante bisico descrito en el
Bjemplo 38 de la Patente alemana No. 1 011 396, en for-
me de la base de colorante, son introducides on unc neg
cla de 20 partes de foido £émmice, de 28 portes de B-hi
droxipropionitrilo y 10 partes de agua. e agite la mez
cla durente una hors a 602C y subsiguisntemente se la
filtra.

in lugar del colorante arriba indicado, pueden
emplearse también los colorantes descritos en los Bjem—
plos 21, 22, 23, 26, 29, 32, 34, 35, 48 y 48 de lea Pa-
tente alemana Nb..l 01l 396.

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento gsi como la maners de realizarlo en lg prictice,
debe hacerse consber que las disposiciones anteriérmente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cunnto no alteren su principio fundsmentsl., También se
hace constar que el invento corresponde o una solicitud
de Patente presentads en Alemanis, con el nimero F 46
131 IVeA8m de 24 de mayo de 1965, acogiendose por lo ton-
to a los beneficios que conceden los Convenios Intcrnecig
neles en vigor, siendo lo que constituye la esencia del
referido invento y por lo gue se solicita Paotente de In-
vencidn por 20 afios en Espafia sobres "PROCEDIMILNIIO PARA
LA PREPARACION DE SOLUCIONSS COLORANTLS COHCEITRADASY, ca

racterizendose por lo sigulentes
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l.- Procedimiento para la preparacién de so-
luciones colorantes concentradas, ecaracterizado por -
que se mezclan colorantes bisicos en forma de las ba-
ses libres, respectivamente como sales tento inorgéni

5, cas, como orginicas bajo egitacidén a una temperatura
comprendida entre ambilente y aproximadamente 1209C,-
con un mien bro del grupo consisteunte enAy B-oxialquil
nitrilos yy B-alcoxialquilnitrilos 1fquidos de bajo
paso molecular convenientemente en pregencia de 4cidos

10. orginicos hidrosolubles, agua y otros disolventes orgé-
nicos, -

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque como - oxialquilnitrilo se apli- .
ca B-oxipropionitrilo.

15, 3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
1 y 2, caracterizado porgue como disolventes orgénicos
ge gplican alcoholeé polivelentes, sus ésteres y éteres,

4.~ Procedimiento seglin las reivindicaciones
1l a 3, caracterizado porque se aplican mezclas de co-

20, lorentes basicos.

S5.= Procedimiento segliin las reivindicaciones
1 a 4, caracterizado porque se disuelven las sales forma
das en produccidn, particularmente los cloruros y meto-
sulfatos,

25, 6.— Procedimiento segin las reivindicaciones
1 & 5 caracterizado porque se adiciona de un 20% has-
ta un 40% de colorantes bésicos, calculados sobre el
peso total de la solueidn.

7.-"Procediniento para la preparacién de so-

30, luciones colorantes concentradas",
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. Tal y como queds substancizlmente descrito
en la presente memorisa.
Tgta memoria conste de once hojas escritas g

méquina por unaz sola cara.

- 24MAY, 1968

PARBENEABRIVEN AR AKITANGESSLLICHART,
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