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por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DISPERSIONES DK
COLORANTES BASICOS", a favor de CIBA SOCIETE ANONYME,

entidad suiza, residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Se sabe que los colorantes bdsicos se emplean
en forma de soluciones generatrices concentradas, Pueden
evit@rse asi ciertas desventajas que se.presentan
cuando se emplean los colorantes en forma de polvo fina-

5. mente molido, como son, por ejemplo, 12 produccidén de pol- .
villo, dificultades de disolucién y formacidn de espuma.
Ademds, los colorantes en forma liquida tienen menor volumen
para el transporte y s¢ pueden también dosificar con mayor
facilidad, A caousa de la solubilidad en parte escasa de las

10, sales usuales de los colorantes bdsicos, paera la preparacidn
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de dichas soluciones generatrices concentradas, resistentes
al calor y @ la congelacidn, son aptas sobre todo las sa~—
les de colorantes bdsicos que contiensen como aniones los d2
deidos carboxilicos solubles en agua.

En calidad de solubilizantes y al mismo
tiempo, eventualmente, de disolventes se emplean para ello
alcoholes polivalentes solubles en agua, 1liquidos a la lem-
peratura ordinaria, o sus <éteres, o bien poliéteres solu~
bles en agua. articularmente aptos son los alcoholes bi~-
velentes y trivalentes y sus é&teres de peso molecular bajos
por ejemplo, etilenglicol, dietilenglicol, éter monoetilico
de etilenglicol, éter monoetilico de dietilenglicol, acetato
de éter monoet{lico de dietilenglicol; dter monobutilico
de dietilenglicol, ¢ter monobutilico de trietilenglicol,
trietilenglicol, dipropilenglicol, glicerina y éter 1,3-
dietilico de glicerina. Se han propucsto también como so=-
lubilizantes: amides, lactamas y lactonfs liquidas y solubles
en agua o nitrilos que eventualmente contienen grupos oxi,
como, por ejemplo, formamida, dimetilformamida, N-metilpi-
rrolidona, butirolactona, acetonitrilo o beta-hidroxipropio-
nitrilo. Se han citado ademds como solubilizantes o al mismo
tiempo eventualmente como disolventes otros compuestos 1{-
quidos, como por c¢jomplo el lactato de etilo, el oxibutirato
de etilo, el nlcohol dincetédnico, el nlecohol tetrahidrofur-

fur{lico, la acetonilacetonz, el sulfolano, el sulféxido
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de dimetilo, el tetrahidrofurano y el dioxano, 1o mismo
que compuestos gélidos, como, por ejemplo, la caprolacta--
ma. '

El solubilizante en cuestién puede servir al
mismo tiempo de disolvente; pero también pueden emplearset'
complementariamente otros disolventes, como, por ejemplo,
agua, dcido acético glacial, deido férmico o mezclas de -
ellos.

Ahora se ha descubierto que en muchos casos,
particularmente cuando a causa de la escasa solubilidad or
de la escasa resistencia a la hidrélisis que tiene el
colorante bisico la preparacidén de soluciones muy concen-
tradas estables se acompafia de dificultades, el colorante
bdsico se emplea con ventaja en forma de una dispersidn.
Este invento se refiere por lo tanto 2 nuevas dispersiones
concentradas estables de colorantes bdsicos, y respecti-
vamente & un procadimiento para prepararlas. Como medio
de dispersidn entran en cuenta aqui los solubilizantes que
se hna mencionado antes o las respectivas mezclas de ellos
entre si o con otros disolventes orgdinicos o, por ejemplo,
con 5 a 20 % de agua. En calidad de colorantes bdsicos
son aptos para la preparacidn de las dispersiones de este
invento los de las mds diversas clases; como, por ejemplo,
los de las series nitrosa, nitro, estir{lica, estilbénica,

di- y tri- arilmetdnica, metinica, polimetinica, sulfurosa,
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antraquinénica, quinoniminica, acinicaz, oxaciniea, dizci- -
nica, perindnica, naftoquinénica, indigoide, quinoftaldnica,
pirazolénica, xanténica, a2erfdiniea, quinolinica, cianinica,
cianfnice, ftalocianinica, azometinica o, en particular, mo-
5, noazoica, disazoica o poliazoica. De conveniencia estos

colorantes, exentos de grupos hidrosolubilizantes decidos
(en particular, de grupos de dcido sulfénico y de deido
carboxilico), se emplean en forma de sus sales ordinarias,
como por ejemplo, de los fofstaos, los sulfatos, los hidratos,

10. log arilsulfonatos y los haluros, o también en forma de los
acaetatos, en cuyo caso los colorantes deben tener la mayor pureza
posible, es decir, carecer de sales inorgdniecas,

En 1la prevarzeidn de las dispersiones de

este invanto debe cuidarse de elegir ta2l tamafio granular

15. del colorante que durante largo tiempo (por ejemplo,
durante dos o mfs meses), y aun a 402C, no se produzca
ninguna sedimentacidn, ni tampoco ninguna gelificacidn,

- o & lo sumo exista tendencia a tixotropia. Resulta
ventajoso un tamafio mediano de particulas de 0,1 a 20

20. micras. La preparacidén de las nuevas dispersiones se efec-
tia de la manera mis ventajosa someticndo ¢l colorante
bdsico, o eventunlmente la mezcla do eolorantes brimicos,
en presenciu Jo cucrpos molturadores, o uni vlaborucidn
meednica y rot’rando luego los cuerpos moltiradores. Los

25, cuerpos molturadores que han de emplearse segun este pro-
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cedimiento debecn tener la propiedad de poderse retirar

mds tarde de dicho medio, es decir, no deben disolverse,

o disolverse s3lo de modo insignificante, en el medio

de molturncidn ni reaccionar quimicomente con éste. Dado
que aqui, a2l contrario de lo que ocurre con las dispersiones
de colorantes insolubles en 2gua, no es poesible la elimina-:
cidén por lavado, o sea el empleo de cuerpos molturadoresﬂ‘?'
solubles en agua, 12 separacidn se efectua de la manera

mis ventajosa a base de 1la diferencia de tamaiio de las par-
ticulas, o sea en particular por cernido o filtracidén. En
consecuencia, son aptos sobre todo como cuerpos molturado-
res los que presentan dimensiones mucho mayores que los
aglomerados de colorantes, es decir, la molturacidn se efec-
tua convenientemente en molinos de bolas, molinos de atri-
cidn o en especial molinos de arena, En ciertas circuns-
tancias puede ser conveniente una molturacidn previa con

un agregado molturador de dccidn mas grosera.

En casos especiales puede resultar ventajoso
afiadir tensiuros a los medios de molturzcidn, aunque aqui
s6lo entran en cuenta los tensiuros no iondgenos o cationac-
ticos. Si se dezsea, puede afiadirse todavia una pequefia canti-
dad (por ejemplo, de 0,1 a 3%) de un agente antiespumante,

La molturacidn se realiza con ventaja a la
temperatura ambiente o a lo sumo a temperatura ligeramente

alta; si es preciso, con refrigeracién intensa. El resultado
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de dicha elaborzcidn meecdnicn es una dispersidn final del
colorante bdsico empleado en el medio de molturacidn res--
pectivo, dispersidn que contiene todaviz los cuerpos moltu;.~
radores. Lz eliminacidn de estos cuernos molturadores A
de la dispersién se efectuia ventajosamente por cernido
o succién o respectivamente filtracidén. Las proporciones
cuantitativas entre colorante y medio molturador 1liquido
pueden variarse dentro de limites relativamente amplios,
¥y asimismo puede cambiarse dentro de limites amplios la
proporcidn cuentitztiva entre el color:nte y los cuerpos
molturadores. Una poreidn relativamente pequefia de cuerpos
molturadores por ejemplo, alrededor de una quinta parte
de la cantidad del género molido) conduce a tiempos de ela-
boracidn largos. Se emplean con ventaja tantas partes
a lo menos de cuerpos molturadores como d& género molido;
pero en general no debe usarse mds de una cuntidad einco
veces mayor dée cuerpos molturadores, pues de otro modo
gse influye desfavorablemente en la tenacidad de 1la masa
que se ha de elaborar. Lo proporecidn cuzntitativa entre
colorante y liquido se elige para mayor ventnja de modo
que las dispersiones de este invento contengan los colo-~
rantes en concentr.iciones altas; por =jemplo, de 10 a 80 %
en peso y, preferentemente, de 10 a 50% en peso.

Las digpersiones de este invento, 2 pesar

de la gran proporcidn de colorunte, s¢ mantienen estables
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una viscosidad de 100 a 250 centipoises aproximadamente
a 209C (medida con el Viskospatel de Rossmann), son mis-
cibles en cualquier proporcidn con el mgua y en parte
también con disolventes orginicos apropiados y se pueden
dosificar volumétricamente con facilidad. Es ventajoso que -
presenten un punto de ebullicidn no inferior a 80¢ y, pre;j’.
ferentemente, no inferior a 1002 C, Sirven sobre todo pafa-’
preparar soluciones colorantes para el pepel y en particue;'
lar para las fibras textiles por los métodos tintdreos usua-
les para los colorantes bdsicos=; pero tamhién son utiliza-
bles para otros fines como, por ejemplo, para la prepara-
cidén de tintas, de tintas de imprimir para instrumentos
indicadores, de almohadillas para timbres, de cintas para
mdquinas de escribir, etcétera.

En los ejemplos que siguen, las partes signi-
fican, en tanto no se indique otra cosa, partes en peso,
¥ los porcentajes, porcentajes en peso; 1las temperaturas

estdn expresadas en grados centigrados.



EJENPLO 1

A 582 partes de etilenglicol seco (0,1 % .
de contenido de agua) se afiaden 310 partes del colorante
azul C.I. Basic Blue 80, seco y molido. Después de realiza-
5a de la humectacidn, se muele previamsnte la preparacidn én
un molino himedo para que pase por un tamiz de 0,2 mm
de luz de mallas. Luego se muele 1la suspensidn en un
molino de arena durante 24 horas. El aumento de viscosgi-
dad que se produce sc compensa de manera continua por adicién
10, de un total de 1092 partes de e¥ilenglicol, procediendo de
manera que la temperatura no sobrepase los 489,
Ia suspensidn asi preparada es estable,
tanto en el aspecto quimico como en ¢l aspecto fisico,
ain despuds de un atio de almacenamiento a temperaturas
15, entre -202 y +602, Se obtione una suspension de propie-
dades semejantes pero con ¢l doble de intensidad tintd-
rea, si como modio de molturueidn se emplean, en lugar del
total de 1674 partes de etilenglicol, €82 partes de 1,2-
propilenglicol o trietilenglicol y sc¢ procede de la misma

20, manera que s¢ ha indicado antes.



EJEMPLO 2

Se¢ muelen con arena durante 2 horas 52 partes ' .

del colorante azul C.I. Basic Blue 22, seco, junto con 93

partes de dietilenglicol. ILa suspensidn de colorante qqg'
5, as{ se origina se mantiene estable durante meses, aun 34609.
Si se efectua 1z misma molturacidn en trieti- . “
lenglicol o formamida, se obtienen preparados de propiedades

seme jantes.
Si se efectus la misma molturacidn en 248
n. partes de etilenglicol como medio de suspensidén, se obtie-

ne un preparado de propiedades semejantes y una intensidad

tintdrea de la mitad.
EJEMPLO 3

En un molino de arena se muslen durante
15, 6 horas 52 partes del colorante rojo burdeos C.I. Basic
Red 59, sceco, on 98 partes de etilenglicol. Se obtiene
un preparsdo liquido cuya estabilided quimica y fisica
se mantiene durante meses a temperaturas entre -20 y +602,
S¢ obtienen preparados de propiedades semejantes
20. si, en lugar dec etilenglicol, se emplea una cantidad
igual de 1,2-propilenglicol o dietilénglicol ¥y se procede

en lo demds t2l1 como se ha indicado.
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EJENPLO 4

Se afiaden 130 partes del colorante amarillo
anaranjado C.I. Basic Orange 43, seco, a 170 partes de
dietilenglicol y se muels la mezcla con arena durante
12 horas. L= suspensién as{ obtenida se mantiene estable’
durante meses, tanto en el aspzcto quimico como en el B

aspecto fisico, ain a temperaturas elevadas (602).
LJENMPLO 5

Se suspenden en 83 partes de dietilenglicol
67 partes dsl colorante rojo C.I. Basic Red 54, seco, ¥y
se muele 1z suspensidn durante 6 horas en un molino de
arena. En el preparado colorante que se obtiene el colo-
rante no se scdimenta y las propicdades fisicas y quimicas

se congervan durante meses adn a 609,

BJEMPLO 6

Se someten a una molturacidn de ocho horas
54 partes del colorante C,I. Basic Red 60, purificado y
ampliamente exonerado de sa2les inorgdnicas, secado y mo-
lido, junto con 26 partes de etilenglicol y 300 volumenes

de arena de Ottawa. Transcurrido dicho tiempo, 1a visco-
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sidad o3 de unns 200 centipoises (mudida con el Viskospetél
de Rossmann) y después de la centrifugacidn el género mo-'
lido, todavia de buecna fluencia, no presenta ninguna s@di~
mentacidn. Despuds de separar el agente auxiliar de moltu~
racidn, se origina una suspensidn estable fisica y quimica-

mente durante meses, ain o temperaturas elevadas (+600),
EJEMPLO 7

Se depositan 147 partes de 1,2-propilenglicol
¥y, agitando, se introducen consccutivamente los cuatro

colorantes siguientes:

9 partes del colorante azul, seco, de 1a férmula

| 16
(CHg ). ( O\T’/ ﬂfN(C2H5)2
| 10, @
N N¢”\f7 3
0C,H,

1 4
13 partes dsl colorante rojo, seco, de la formula
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10. 11 portes del colorante C,I, Basic Brown, seco, y

11 partes del eolorante verde, seco, de 1la férmula

=N (CH
- f/"<:-_;/ (CH3)2 )
Vs Xy, - Cl

'
N -
N

20, Se¢ muele esta mezela durante 40 minutos en

un molino de arena y, despuls de separar los cuerpos mol-

turadores, se¢ obtiene unt dispersidn estable, fluida, que



De

10,

15.

20.

13

ain despuls de tros meses de almacenamiento no manifiese-

ta ningunt alterzcidn fisiea o quimica, ’
S¢ llegn a preparados fluidos de propiedades

seme jantes si, en lugar del propilenglicol, se emplean~~

las mismas partes de dietilenglicol, de éter monoetflico

de dietilenglicol o de tiodiglicol y se procede en lo demds

tal como se ha indicado antes.

EJEMPLO 8

Agitando, se introducen consecutivamente
en 76 partes 'de etilenglicol

8 partes del colorante azul, seco, de la férmula

(CoHg) oW \“/t(o
N2

G
/}’/N( 021115)2 Y
y Cl@ 1/2 znCl

2

39 partes del colorante rojo C.I. Basic Red 54, seco, y

17 partes del colorante verde de la fdérmula
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Se ofinden a 1a preparacidn 350 partes de
arena y, decspuds de 6 horas de molturacidn de 1a mezmcla
en un molino de arcna, se separa ésta por filtracidn.
Se obtienc una dispersidn fldida, estable, que no mues-
tra alteracidn ninguna despuds de varios meses de alma~

cenamiento a 40&;
EJEMPLO 9
Agitondo, se introducen en 134 partes de

etilenglicol 16 partes dul colorante rojo, seco, de la

férmula
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CHy O
_I N <’J-CH3 /CH3
j\ C-CH=CH-<""\ -N NO, (=)-
| CoH,y CN
CH3
e ol

¥y a continuacidn se afiaden 400 partes de arena y se muele
la mezcla durante 15 horas en un molino de arenas Diez mi-
nutos antes del final de la molturaciln se afiaden a la
preparacidén 2 partes de un tensiuro no idnogeno, prepara-
do por adicidn dc 1,8 partes de Oxido de etileno a 1 parte
de p-tercioctilfenol. Después de filtrar, se obtiene- una
dispersién fliida, estable, que no se altera después de

almacenamiento,

BEJEMPLO 10

Agitando, se introducen en 180 partes de
dipropilenglicol 30 partes del colorante rojo, seco, de

1la férmula
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Luego se afiaden 2 12 preparacion 600 partes de arena y se
musle la mczela durante 10 horas en un molino de arend.
Después de filtrar, sc obtienc une dispersidn fluida, es-
table, que no muestra ninguna alteraeidn despuds de bLvarios
meses de almaccnamlento a 409,

S¢ obtienc unz dispersidn e¢stablc de propie-
dades semejantes si se reemplszan las 180 partes de di-
propilenglicol por 180 partes de trictilenglicol y se

procede en lo demds t2l como se ha indicado.
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NOTA

Descrito el objeto del presente invento, se de-
claran nucvas y de propia invencidn las siguientes reivindi-
caciones con prioridad de la solicitud de patentes suizas
nims, 3084/68 del 1.3.68 y 19.185/68 del 23.12,68.

1. Procedimiento para la preparacidn de disper-
siones de colorantes baslcos, caracterizado porque se
efectia uno elaboracidn mecdnica o molturacidn del conjunto
colorante y medio de dispersidn en presencia o no de cusrpos
molturadores, que pucden separarse de la dispersidn por cer-
nido o filtracidn, verificdndose la molturacidn en un mo-
lino de bolas, molino de atri_cidn o molino de arena,

a la temperatura ombiente o con refrigeracidn, mente-
niéndose una relacidn cuantitativa o de colorante a modio de
dispersidn entre 1:9 y 4:1, preferentemente entre 1:9 y 1:1

¥y en particular entre 1:6 y 1:2 y, eventualmente, diluirse

la dispersidn por adicidn de mds medio de dispersion y por
contener un tensiuro no idnogeno cationactivo, quedando las
dispersioncs con 2 1o sumo 5% de agua, con viscosidad a 202 de
100 a 250 centipoises y reaceidn neutra haste deoilmente

dcida cuando se diluyen en agua.

2. Procedimiento segin la reivindicacidn anterior
caracterizado por contener en calidad de medio de dispersion
alcoholes polivalentes liquidos a la tompcratura ordinaria,

sus éteres o poliésteres solubles en agua, alcoholes biva-
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lentes o trivalentes o sus ésteres de peso molecular bajo,
amidas, lectamas, lactonas o nitrilos (eventualmente
provistos de grupos oxi) liquidos y solubles en agua,
éster de deido carboxilico, sulfolano, dimetil-sulfdxido,

tetrahidrofurano o dioxano stilenglicol.

3. Procedimiento segun las reivindicaciones ante-
riores caracterizado porque el medio de dispersidén hierve

por encime de 802C y preferentemente por encima de 1002C.

4. Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca~
racterizado porgue el colorante basico pertencce a la serie
monoazoica, diazoica, poliazoiecay trifenilmetdnica o antra-

quindnica.

5. Procedimiento segun las reivindicaciones 1 y
4, caracterizado porque el colorante bdsico se contiene en
la dispersidn en proporecidn de 10 a 80% en peso 0, prefe-

rentemente, dc 10 a 50% en peso.

6. Procediniento segin les reivindicaciones 1,
4 y 5 caracterizedo por contener el colorante en un tamatio

medio de particulas de 0,1 a 20 micras,

7. Procudimiento para la preparacidn de dispere

gsiones de colorantes.

Segin se describe y reivindica con la presente
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memoria descriptiva que consta de 19 hojas foliadas y es-

eritas a maquina por lana sola cara.

Madrid, \a 28 Febrero 1969
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