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El procedimiento se caracteriza porque de Un 
sistema acuoso 6 acuosó-orgánico, que contenga sales de col 
lorantes aniónicos de difícil solubilidad en él, o bien de 
sus productos previos, se retirán loe cationeá,que influen­
cian la solubilidad de estos compuestos,mediante precipita­
ción con ácido hémafluoráilicico y se sustituyen por catiOw 
nes mejoradores de la solubilidad.

En los sistemas mencionadosxse trate,ante to-
de mezclas de reacción tal y como sé obtienen generalmen-

' . ; - ' ' ' ' <te en la obtención industrial de colorantes aniónicos o bién 
productos intermedios de colorantes y en los cuáles estos 
compuestos se presenten preferentemente en forma de sus ma­
les de sodio, potasio y/o alcali-térreo (preferentemente 
de calcio) de solubilidad relativamente difícil.

Los cationes mejoradores de la solubilidad de 
los colorantes aniónicos o de los iproductos previos, son 
preferentemente los iones de litio y, en sentido más smplio, 
los iones da amonio, es decir, también los iones de amonio 
sustituido.

20 Una variante preferente del nuevo procedimien­
to se caracteriza, por lo tanto, porque un sistema acuoso ó 
ecuoso-orgánico, que contienen saleé de sodio,.potasio y/o 
calcio de difícil solubilidad en agua de tales colorantes o 
bien de sus productos previos, en secuencia, arbitraria se 

2$ mezcla con
a) ácido hexafluorsílicico y
b) al hídróxido, carbonato o bidroganocarbonatodal litio 6 

amoniaco o de una base orgánica 6, en lugar de a) y b)
c) con una sal da á) y b)

30 seleccionándose las proporciones cuantitativas de manare que



la castidad da ácido bexafiüorailicibo sea aproximadamente 
equivalente a los iones de sodio, potasio y/o caloio presebi' 
tes ..en. el sistema y los agentes mencionados bajo lí) provoque: 
la solución de los colorantes^ pbien dé losproductos previos 
de colorantes, y pn cualquier estado arbitrario del prOCedi- 
pientp*;.sé/;..̂ ep'arau los Rexaf lup̂  precipitados^

- PraferentémeUte aé...agrégén̂ los..agentés'man-*' 
cioñádos bajo b ) en la cantidad equivalente a los grupos $ci- 

. .dos.'preaen'tea en los coloraptea 4.-''bian/prpduPto.s/p̂ vidS'̂ ,-.Y, 
Según elprOcedimiento de lapresenteinven-- 

cidn se logran obtener soluciones de coibranteé o bien aplui 
dionea de productos previos de cplórantea establea con ún 
contenido da un 1Q a 50, preferentementá 2Ó a pO % en peso.

. - :'r... El ñuévo prpcédimiento es fundamentalmente *
. adebpadp.párp;. la obtención de splucionea dbncentradás apta-.' 
bles de todos los tipos de colorantes, inclusiye de los blpn^ 
queadores ópticos, que contienen grupos ániónicos, telas co- 
.mo grupos carboxilo, aulfamida, ácidos fbsfúrico y, ante tb-- 
'Íd0 '̂.''ĵ üppa/édido aulf&.nicp.l'.y/ó'jias\.;eStructúraa-í:'â d̂ ^
'* c'Pmp'lpjbs --'déf* metala = \

Preferencia la tienen.'los,cOlo'ran.t p3..'mbnp-.' y.*
. ppIisapidOs./.ánidnic'pa.,/dsp.ecialmente.'. los coiprantes poiiasoi 
. 'oda;dé' panetracióádirecta, así corno los blanqueadores ópti­
cos del tipo eatilbeno.

, ápibrantea'* ae en-'
tipbeu aquélios prbdudtos de partida que directamente, es dp-̂  

l'dirî 'médiante. una .rpácciín de . Una'..sola.; a^apá§- eb^US^mp^^^'
, también de doaptapas, tal comodíazotaci&n y cqpulacián d 
cQ.ndensa.cidns 'd'éñducen''d ' colorante correspondiente, ' '

a"realizar según el procédijáiea^é

':- ' ^ 1 !  - -i, ^
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- de la presente invención ae puede Efectuar fundamentelmenté 
en cualquier secuencia arbitraria siempre que se cuide, debi­
do a la conocida sensibilidad del ácido hexfluorsiiicíco y 
de sus sales, que el medio de reacción tenga un pü inferior 
a 6, preferentemente inferior á 3,5*

Por ejemplo, es posiblé a¿rega¡^le a una sus­
pensión de la sal sódica, potásica ó cálcica dal ooiorante 
o bien de los productos;previos dal colorante, la cantidad 
calculada deí ácido hexafluorsilicico y después uno de los 
compuestos mencionados bajo b), no debiéndose forzosamente 
neutralizar le solución a preparar, ya que para algunos fi­
nés de aplicación, tal como para el teñido de papel o de po- 
liamida, de todas menores se han de emplear soluciones de 
colorantes ácidas. v-

Otra variante consiste en mezclar una solució: 
de ácido hexafluorsilicico, por ejemplo, con la cantidad aquí 
valente de uno de los compuestos mencionados bajo b) y des­
pués se introduce la cantidad correspondiente del colorante 
o bien del producto previo de colorante, por ejemplo, en 
forma de una torta de prensado húmeda.

En algunos casos puede ser también convenien­
te introducir la sal de colorante de difícil solubilidad en 
ácido fluorsilicico, separar el hexáfluorsilicato precipita­
do y solio entonces agregar uno de los compuestos mencionados 
bajo b). ^sta variante del procedimiento con le separación 
intermedia del fluorsilicato será siempre necesaria Cuando 
se haya de obtener úna solución concentrada cuyo pH sea su­
perior a 3*5*

Ocasionalmente ha demostrado ser ventajoso 
precipitar los iones de alcaii ó bien de aloaii-tárreo que
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evitanla pr^pereción desolucionés decoíoranteS concentrs- 
des ya en un estado de producto previo.

Por ejemplo, se recocí ande a vacos, en la obten 
.ción. de. las soluciones dé la serle dé colorantes azoicos, 
el efectuar la diazotación de los productos previos de colo-* 

.,/rante//que.. 'contienen- ̂ uppsa;nino, coh nitrito-de' sqdic, 'pô /.; 
 ̂ o y/O caicióén presencia de ácído * hejtsf lúorsilicico'''' (be
- ... jO". -sustitución parcial: o, tótal.-del .'ácido, clorhídrico. usual').#
después agregar'el,' componente de copulación, en caso dado 
mezclado con ácido héxafluorsilícico, terminar a continuació: 
lá reacción de copulación mediante adición de los agentes 

'/mencionados/ba'jó/^)'.^../un.pH/inferior a/.3',3 y finaíáente éé^ / 
par arlos si 1 ic ato sde Na-, Ky/opa-hé^afluofprecipitados 
de la solución de colorante conCentfads obtenida, /;

'., //r-'' En las reacciones de copulación con/sales - 
diazónicas facilménte solubles en agua, que sé efOctuan a

- .Up. pH superior a 3,3, se liberará ís solución de sal diszóní
ós an^es /de su reunión con un! componente de copulación lie­
bre de aói dé Na,' É ó Ca,! de los hexafiücrsilicatos qué se/ /'/ 
han forinadó durante la diazotación. /'' j

Le sépereción de los hexafluprailioatos Se 
efectúa éégón métodos usuales, tales como filtración, Centri­
fugación p decantación.

Eh le obtención dé aolueiOnés cOncéntradás dé
cólorantes, o t&ón dé productos previos dé solubilidad espel 
cialmente dificil, es- frécuenteménté yantajosoagréeéfie S.i',. ' 
ÍOs ^ternes disolventes orgánicos tales
como SlCoboles, alcóholótereSamidas de ácido carbox^lico, 
uréés y éülfóxidos y ót¿o#, como facilitedcfes de' le disolu-  ̂:

30
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El intercambióla realizar según la presente
< i

invención, de cationes que dificulten la disolución per catio­
nes que facilitan le disolución ae puede realizar dentro de 
un amplio margen de temperaturas* Por lo general se trabaja 
a 10 - 100^0, preferentemente entre 20 y 70 °C. Solo con co­
lorantes sensibles no deberá sobrepasar la temperatura am­
biente.

r ' ' ,
Una variante especial*del procedimiento con­

siste en tratar las suspensiones o pastas de las sales de 
colorantes de difícil solubilidad con ios agentes mencionado: 
bajo a) y b) ó bien c) a temperaturas más elevadas y bajo se­
paración por destilación de agua.

Bases orgánicas adecuadas son, ante todo, las 
aminas^ preferentemente aquellas que se describen, por ejem­
plo, en la publicación alemana DOS 2 021 520 y DOS 2 152 523 
y que se pueden caracterizar por la fórmula siguiente:

donde X^ significa alquilo, hidroxielquilo, alcoxialquilo ó 
Xg y X^ significan X^ Ó H y X^ y Xg, además, 

junto con el átomo de nitrógeno pueden formar un heterociclo 
saturado y donde los restos alquilo o slcoxi mencionados tie­
nen 1 a 4 átomos dé carbono y n representa 2 a 10, preferen­
temente 2 a 4, asi como sus productos de cuaternización.

Como ejemplos sean mencionemos: atanolemina, 
dietanolemina, trietanolamina, tris/2-(2-hidroxietoxi)-etil7- 
amina, mono, di- y tri-propanol- ó -iaoptopanol-amina, 2-ami. 
no-propandiol-(l,3), 2-amino-2-metilol-propandiol-(l,3)$ 2-
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.MÍn(^ ,3)j D^giudosámine, tetra^^(2-hi-
dioxi-etoxi)-etil/^amonio-hidióxido, ..etilo¿.d'iaminê  ̂dimetil- 
-d'1'.diétil-e tsnolŝ ins'.* j$-amino- ̂ '-^droxi-dietiléter, mor*- 
fOlina, piperidina, Nihidrpxie tilpipéridina ^ai como sus sa- 
lésamónicás. Asimismo son adecuadas las mezclas dé las ami­
nas arriba mencionadas y/o de sus sales .amónicas., ,

Él procedimiento de la presente invención es 
",.éspeciálment ̂¿édecuédo para le Obtención de ^óiucionés de 
colorantes astilbénazo 6 estilbénazoxi, tal y como se déscri- 

.! ben por ejemplo, en las pa t ént o s al emanas 39 733,7883 024 ó . 
9 2 2 12'3 -.O ';&ien''.',$é''cSr.act erizan /'por, lossiguientés námeros=en 
^Colour-Indéx": 40 ÜOO baste' 40 006, 40 015^ 40 023, 40 030, 

'.''%'843, 40-030  ̂M  ^  063, 46; Q66  ̂40,070, %  20^:40^7.

40 260,.40 2 6 5 ^ ^
30o, 40 5IÓ. ' 7,-;,'̂ ,̂:::7 '' :(7:,;.77;'̂ 7 , 7' *

77.'7','.'.̂-'' ,¿,'...,'-" Aquí se procede ,' por;L ejemplo, condensando las 
salessódicasjpotásicasy/ocaicicasdeiosácidoS^^^n^

''' arilsulfinieos, ' tales,.como ócido* 4¡rn%ií;rOtoluéno^S^búIfónicp, :
; Óoido 4,4'idipitroestilben-2 2̂ * -disülfonico ó sus * ¡aézciss, * - 
. en caso dado bajo adición, de amibas aromáticas, hetsroeicli- 
. cas .0-1̂OarbOCiclicas adecuédas, por ejamplO, oplOrantés éini- 7 

noazoicbs ;y/o agentes de reducción^ an form^ en ai ¡conocida 
- CPp lejía sódica p potásica acuosa y/o lechada dé cali ̂  éé̂  
só dadOí tratando réductiva y/o o^dativaménte la mezcla dé 
reacción, précipitando dé la solución de colorante obtenida 
los iones de Na, K y/o Ca bajo adición de la correspondiente 
cantidéd de écido bOxafluorsilíciop y agregando simultánea­
mente, ó a cont inueción¡una cantidéd de los Compués^os bósidoí 
mencipnedos bajo b1 en una cantidad aguívélente a lós grupos
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ácido sulfónico presentes en ios colorantes.
Este procedimiento se puede modificar también 

eñ el sentido de que la condensación se efectúe Con íqs le­
jías acuosas mencionadas ya en presencia de una cantidad 
de iones de litio equivalente a los grupos aulfo y a conti­
nuación se precipitan los iones de Na, K y/o Ce con ácido
hexaf luorsilicico.
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En la serie de los colorantes azoicos el pro- / 
cedimiento de la presente invención es también excelentemen­
te adecuado para la obtención.dé colorantes ácidos con úna 
agrupación área de fórmula -NH-CO-NH-. Aquí se procede, por 
ejemplo, fosgenizendo colorantes aminoazdcos ácidos adecua­
dos en la forma usual en presencia de, por ejemplo, lejía 
sódica, separando de la mezcla de reacción obtenida los iones 
sodio por precipitación con ácido he^efluorsilicico y trans­
formando el colorante ácido con la agrupación área en una so­
lución estable mediante adición de los agentes mencionados 
bajo b).

^as soluciones obtenibles según el procedimian 
to de la presente invención se caracterizan por alta estabi­
lidad al almacenamiento a temperaturas entre 0 y 40 °C, buena 
miscibilidad con agua fría y caliente y comode utilización. 
Las soluciones de colorante son adecuadas para teñir materia­
les fibrosos naturales y sintéticos teñibles con colorantes 
ácidos, tales como de lana, seda, cuero, euperpoliamidáa y 
celulosa, especialmente papel.

Esto último vale ante todo paralas soluciones 
dé colorantes de estilbenazo y estilbeaszoxi a preparar pre­
ferentemente, ya que gracias a su excelente capacidad de pe­
netración solo tiñen muy reducidamente las Aguas residuales *
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dé!-'*bô<>v'antó'''§o'. '-püod "
a la masa de papel directamente, es deeit, $¿in diluir pre- 
viamenté^ -, .

Les soluciones obtenibles según el presente
5

lo

procedimiento de productos previos de colorantes son adé-. 
cuadas;,debidpasumanipulaciónfác ^\
de Soluciones de colórante estables concentradas. --

' Los hexafluorsilicatos que se Obtienen.'en'el
procedimiento de la présente inVédción no son productos re- 
duéla**. molestos, ya que estos se jpu^dan éeguip,"el.ab.ó̂ n̂ :'.'é¿. 
forma .apyovéObéblé...:S.é6Ún';*étô ós conocidos, por ejemplo, é : 
criolita y otros valiosos compuestos del flup&¿ -

partes en peso, represeatah % én peso y las iadicaciones 
\de";t^ en a^ddCs centigrsdoS.

 ̂Ejemplo í ' '' - '  '/r -
'... 21,7 partes (0,1 mcles) de ócido 4-hitrotolue-'
..np.̂2rSÚlfónico'.'-se disuelven en forma de una torta de prensa^
.'-do él 77 % húmeda en 30 partesde agua y sé somete con 21 

partes de lejia sódicaal 3Ú ^ en ia forma u^ual, a 73 - ?8°C - 
dúrenté 4 hbras é léJ aútocondensación, Después dé enfriar a 
' unos se introducé ía suspensión dé colorante formada : 
'':'é̂,..5.1 ''partes*'de:; ácido héxafluorsilicico el 30.% bajo agitar . 
ciÚn y sé mezcla COñ 28,5.partes de tris-¿2-(2-hidroxietoxi)-
átil/^amina. Déspuósde enfriar a temperatura ambiente se se-
_ para, por filtración el hexáf iuqrsilicato' sódico précipitado^;'
Se obtiene una . solución al 36 % dé la sal tri8-^2-( 2*-hidro3a*- 
dtó3ci)yeti^amónica del Direct Yellow 11 (c.'li'40 ÓOp).

h ' E m p l e a n d o  en el éjémplo de arriba, énlúgar de
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tris-/2-(2-hidroxietoxi)-eti^7-amina', lo cantidad equivalen­
te de diisopropanolamine, una mezcla de mono- 6 diisoprops- 
nolamina 6 triisopropanolamina,se obtienen asimismo solucio­
nes de colorante de alta concentración. ,

5 -, Ejemplo 2
21,7 partes (0,1 moles) de ácido 4-nitrotólue- 

no-2-sulfónico se disuelven en forma de una torta de filtra­
ción húmeda al 77 % en 30 partes de agua y en ia forma usúal 
sé someten con;21 partes de lejía sódica a 73 — 78°<3 durante 

10 30 minutos a la autoeondensació^. En el transdurso de 30 mi-

15

20

ñutos se introducen 17 partes de glucosa;, con lo que la tem­
peratura sube a unos 90°. A esta temperatura se sigue conden­
sando durante 3 horas bajo agitación. Después de enfriar a 
60°C se introduce la pasta do colorante formada én 49 partes 
de ácido hexafluorsilícico al 31 %,bajo agitación, y se mez 
ele con 28,5 partes de tris-/2-(2-hidroxi-etóxi)-eti^/-amÍna. 
Después de enfriar a temperatura ambiente se separa por fil­
tración de la solución de colorante formada el hexafluorsili- 
cato sódico precipitado. Se obtiene une solución al 38 % de 
la sal tria-/2-(2-hidroxi-etoxi)-etil7-amónice del colorante 
Mrect Oránge 15 (0.1. 40 002).

25

Ejemplo 3 . . . . .
La suspensión de colorante obtenida como des­

crito en el ejemplo 1 se mezcla, después de condensar duran­
te 4 horas con 6 partes de ácido 4-aminó-azobenceno-4'-aul- 
fónico y bajo agitación se caliente durante 9 Ceras bajo re­
flujo. Después de enfriar a unos 60^ ae introduce le suspen­
sión de colorante marrón-rojizo oscuro fordedá en 34,5 partes



íe ̂  al 29,4 % y está mezcla sa.. áezola
a continuación con 30 partes de tris-^.(2-hidroxi-étoxi)¿- f 

pespúós dé enfriar a temperatura ambiente sé "

'' ;-'3'
separa por filtración el finoraiíicató,sódico precipitadc.
'óa obtiene una solución al 42 % dé la sal t-pié-^-^ A

.á:'?dé;'Up\UÓ.Ípf^Ótp^

lo
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atoxi)
*̂**'* % w^v* nerauja# -. \ ;"- ;y - j.../ }' ; ;-

BaplaéndO en el ejempld dé arribé, en lu¿ar 
de tris-^^(2ihidrcxi^etóxi)-étii7^emina 14 partes de diispr 
ptopanolamina y 10 partes de óreá, ae obtiene une soluci 
iél 31 % dé sal diisopropanoiaa^nióa; d^ cóicrénte.

Ejemplo 4 ^

éátiibén^2 2̂^-di8ulfónicc(saldis0d i c e ) é n ^
tp^adéprensadp%imédaal^^^^
--43§ $"' parteé.: (0 1̂ a¡}plés) de ácido 4-ámino-azobenceho-4 ' -súl- ... 
fÓniCp(al6Í % ) é n l $ 0 peitesdea^^^^^^
f42-paites da uná rléjia^sódica al 3̂ .:%̂  se hierve durante ó 
horas bajo réfÍüjo;Péapu6adeenfriar 75°ae ágregané,2 
parteé' degiucOsa y la' .'mezcla.', se mantiene durahté otras'-"'3 *
horas a 73 0. lo partas de peróxido de hidrógeno al 
rae gotean, después . de enfriar a60^C,; en ̂el,-plazo.:de,*-;̂ minu-- 

baapuós de otros 10 óinutos -'dé. introdueélasuspens^ .̂
de pOidrénté! forjada en 177 pa^aá dé ÓOÍdO hexaflUórailici- 
cé ái ^ , 4  a dohtinuación Sé pgregan 64^3 p a ^ M  (0,3 mo- 
les) dé trÍ8^k^-(2^hidro^^tó%)^ati^^minai Daápuóa de enl 
friar a teo^ératuré ambiente sé sepapa por filtración dél y 
fluópsiiicato éódic precipitado^ ^é obtiéné una soluoión al¿

-*.' * -*

t oscuro, dé la aaí del coioradté tris—^2**(2^hidro—
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xi-etoxi)-e til7-amÓnico, que tiñeei papel en tonalidades 
naranja tirando a amarillo. ,
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Ejemplo 5
101 partea (0,1 moles) de ácido 4,4'^-dinitro- 

estilben-2,2'-diaulfónicO (sal disódica) en forma da una 
torta de prensado humada al 46,5 % se agitan junto con 80 par 
tes (0,1 moles) de ácido 4-amino-2-metil-5-metoxi-azobenceno- 
3'-sultánico en forma de una torta de prensado humada al 
40 % en 50 partes de agua y durante 3 horas se calienta bajo 
reflujo con 60 partes de lejía sádica al 30%. Después de 
enfriar a 85̂ 0 se agregan 10 partes de glucosá y se sigue 9- 
gitandq durante 2 horas a 90^0. Después de enfriar a 80^0 se 
agregan en el plazo de 10 minutos 10 cc de peróxido de hidró­
geno al 35 % y se sigue agitando hasta que la temperatura ha­
ya bajado a 60°C. La suspensión de colorante formada se in­
troduce én 245 partes de ácido hexafluorsilicicó al 29)4 % 
y a  continuación se mezcla cón 90 partes de tris-/2-(2-hi- 
droxi-etoxi)-e ti^-amina* Después de enfriar a temperatura 
ambiente se separa por filtración el flúorsiiioato aód.i.90 ' 
precipitado. *̂ e obtiene une solución aproximadamente al 30 % 
de la sal de colorante tris— (2-hidroxi-atoxi)-etH/*amÓni- 
co, que tiñe el papel en tonalidades marrón rojizas.

2$

Ejemplo 6

En una solución de 176 portee de ácido hexa- 
fluórsilícico ai 30 % y 164,5 partes de tris-^-(2-hid .-oxî  
utoxi)-etH7-an¡ina se introducen bajo agitación 20312 ser­
ves (0,2 moles) del colórante Direct.Orange 49 (0.1* 29 0$0) 
nomo pasta húmela, aproximadamente el $8 %; en forme de la
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sal tetrasódica. A continuación se agregan 3Ípartes de iá 
amina arriba mencionada. Después de habarse disuelto el colo­
rante se separa por filtración del hexafluorsilicato sódico 
precipitado* El residuo se lava ulteriormente pon 65 partea 
de agua. o# obtiene una solución ai $0 % dé la sal tris-¿%.
( 2-hidro^ieto^)reti^j^amónice J;.. *..'j- -í''¿ j : . / ' ' ̂

¡Empleando en él ejemplo dé acribé, en lugar 
dé tris-/2-(2-hidrori-etoxi)-etil/-adina la cantidad équiva^ 
íenta da diatanélamina, triátanolamina, diiSopropanolémina, 

19 una mésela da mono- y di^isopropanolamina o triisoprópepoi- 
amina;se Obtienen asimismósoiucioñéa dé colorantes.

EiemnlO ? .'- . ; .' r" ;,'7 i; .'..; : ,
93,7 partee (0,2 moles) del colorante ácidos 

2^am ino-8^hidroxi-í-( 2'-trifinormetiil4' ̂cloro-benzolasd )^ - 
^Í5tnaftalin-6rsulfónic pastáh^edeaprbximsiameát^e

':;̂ l̂ 'é'¿'̂ rmá:'''de'..iS;/eéir̂ d̂lóa.y'̂
^ e n3!^partésdédiet
-j"ten;'''84,6'.par'tes'-.:de';,ácido ,h'éxa¡fiû  ̂ -.éí./39,.̂ .y 'Í46'/par̂
'.tes -dé trís— (2-hidroxi-etoxi )-etil7-*amina * le;,.suspénsióp'''; 

.'20'- "'{/''-"'-se '-C'éi'iénte,. bajo' déatilación de ci-gua-'§ '.''has'ta.''-a. 135^. Después 
-r-dé;.é?̂ ier;.''e.. témpératura.̂  ambiénte.;.se separa-'por .'fi.lt raciópel
hexaflüoróilicatodeaodiopréoipitadó.Secbtienéunaéold-; 
ción'_al,_22-.'%':dé;.cqip.rénte''de.-..iasai.''-tris

*'35.': ' Ejemipio.̂ '''̂ *'̂ :' . 'Y ' '
A uné solución dé.',l.̂i.';.;partéŝ

amina y <357 .'partes; íde - ácido ^e^ílupi^i^cipó';, (al ;.3Í: sé.;. j
ĵ régaB'':'-*191- -partes (0,2 moleé) de Direct Yeliow50 (9*1
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29 02$) (como pasta húmeda aproximadamente olí 41 % de la sal 
tetraaódica). Después se agregan, bajo agitación, otras 22,8 
partes de diisopropilamina. Después de haberse disuelto el 
ácido sulfénico del colorante como sal diisopropanolamónica 
se separa por filtración del hexafluorsilicato precipitado. 
Se obtiene una solución al 30 % de le sal diisopropanolamóni- 
ca. - ' ' ' . '. " "

ÍO

4

13

30
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Ejemplo 9
Í42,4partes (0,2 moíás) descolórente fosge- 

nedo de ácido 4-amino-3-metoxi-azobencenó-3'-sulfónico (0,2 
molea) (como pajta aproximadamente al 37 % y en forma le la 
sal disódica) se mezclan bajo agitación con 200 partes de é- 
cido hexafiuorsilicico al 31 % y 266 partes de tris-¿*-(2- 
hidroxi-etoxi)-etil/-amina^ Después de haberse disuelta el 
colorante se separa por filtración del hexafluorsilicato só­
dico precipitado, de obtiene una solución al 33 % de le sal 
tris-/2-(2-hidroxi-etoxi)-etil/-amónica que mediante adición 
de úrea se puede estabilizar en caso dado para temperaturas 
más bajas.

Empleando en el ejemplo de arribe, en lugar 
del colorante de ácido 4-ataino-3—metoxi-azobenceno-3' -sul- 
fónico le mezcla de colorantes que se forma por fosganación 
de écido 4—8mino-3-metoxi-azobenceno-3'-su3.finico y éoido 
4—amino-4'-metil-3-me uoxi-azobenceno-3'-sulfÓnico, se obtie­
ne una solución de colorante ai 35 % con la amina arriba men­
cionada. '

Ejemplo 10
21,7 partes (0,1 mol) de ácido 2-etoxi-3*-ami-
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no-bañcencaulfónico se agitan coa 80 partea de agua y 49 pañ- 
tas de ácido hexafluorsilicico al 27,9 %< ^9 agregan 60 par­
tes de hielo y se gotean 231 parte#. de.-. Scíhcdóh. sil % :<da ' 
nitrito sódico. Después de agitar durante l.$ -minutos se /se­
pare por filtración del f luoi-siiicato sádico precipitado; en 

filtrado se destruye.el.\nltritc; en.'ekcdso con algo;.de:ái- . 
¿ido amidosulfónico.

24,7 partes (0,049 moles) de ácido N,N'-rcarbC- 
nil-bia-(6-ómino-l-nafteno-3*-sulfónico) como pasta humada *a-.'
proximádamente el 4Ó % se agitan Con 160 pértés de agua; se 
calienta a 45^ y se disuelve con 4Ó partes de soideión al 2^L 
de amoniaco. $e agrega la solución de diazotaCión arriba 
mencionáde y/. la mezcla de reacción se sigue agitando dñrantá 
una Ahcre. Se obtiéná asi una solución Cóncéntre^

Eiemnlo 11 '.s/
<,_/ 43,3'. Partes (0,lmol$s) del colorante ácido 

2-amÍnO-^bidro.3dLr -trifluo3^etií-bénzolazo )-nai'talinj^/ '
; húmeda, 'aproximadamente;'al; 6$- %' e n : : . /
forma de lá sai SÓdica)seintroduceñ bajo agitación an'̂39;'.-' 
partes de dietilenglic^ mésela con 3 1 par-r

, .tes:-de Ócidó:he^^.ü*orsiiicic0\.'a-1 35,^-%yse - cBli'entá̂ ie ''̂ ' './ :* / 
30̂ 0; después se' agregan 34 pártesdetris-^-(2-hidM^^eto-¡ 

/^/xi')-eti^-amina y.'ie-' mezcla da. reacción se enfria a temperad . 
tura ambiénte. El fluorsilicato sódico precipitado sé separa 
por filtración. §e obtiene uña solución aprokimsdamente atl 
47? % deí sulfonato del colorante t#s^^^(2^Mdro^-etoxi)-



$
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E l soplo 12
41,6 poroso (v,i -solos) Jvl ceiornnto Acid 

21uo 25 (C.l. 62 055) como sol aádtca oproxinndone,;ta al 69 3 
aa agitan on una monda do 40 partan do agua y $o panoa da 
dietilenglicoiaoaoetiiáter, na dótela con 41 partan da laido 
hexafiucrniiicico al 35*4 % y aa ceiieato o 30*0. nanpuán da 
agregar 4a partan da tria-¿2-(2-hidroxi-etoxi)-etil7-atina 
na uinualvo totalnanta al coiornntn. danpuán da aafriar n 
tamparatova aationto na ñapara por fiitrooián al flúor sili­
cato addico precipitado. Ha obtiene una aducida al 31 % da 
la nal tria-¿2-(2-hidroxi-otoxi)-etil7-*aánioe.

— 16 —

Ejemplo 15
02 partea (0,1 aol) da ácido l-aaino-8-nnfte- 

no-3,6-diaulfdaico, nal monoaádioa, en forma da una torta 
15 da prannado buaodn, no ngitoa an 70 partan do agua y 24,6 pat 

tan do ácido boxnfluornilicion ni 32,5 % y dcapuda do agrega: 
59,3 dtrtnn do trin-¿2-(2-hidfoxi-atoxi)-otil7-amina na ni­
gua agitando durento aprpxiaadamento 1 hora. El fluorailioa- 
to aádico precipitado oa capare por filtraoidn. 6o obtiene 

20 una noluoidn aproxiaadaaanta ai 44 % da la nal tria-¿&-(2- 
hidrrxi-atoxi)-otil7-aadnica dal,ácido aainonaftoldiaulfá- 
nico arribo aenoionado.

25

Ejemplo 14
Empleando nagán lnn inntruocicnan dal ejemplo 

13 37,5 partan (0,1 moloc) da áoido 7-aoatilnaino-i-naftanc- 
3-nulfánico, nal nádioa an forma do una torta da prannado 
húmeda, ani como 70 partan da agua, 27,5 partan da áoido 
hexeíluoraliicico al 32.5 % y 33 partea da tria-¿2-(2-hidro-
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Xi^eto^;)-etH7-amiua, se obtiene déspúáa del tratamiéntó de 
arriba una solución aproximadamente al 44 % del ácido 7-*acé- 
tilaainb-.l-naÍtano-3-sulf&nico en la amina indicaba#

Ejemplo 15
-,: 67 parteé (0 ,1 éo^ea) de;, ácido. ..^naften0-.3'.,'.6-s

; diaUlfÓnico, :'áai''Ms$Áica'an icr&a de Una tsria dé preh#^dá-- 
hdmeda, aé agitan eñ 70 partes de agua y 47^6 partea da áci? 
de hexafíuprailicicc al 32,5 % y después de agragar 33 paî - 

.,;taS de diiáoprppilamiúa pe sigue agitando durante aproximada!- ¡ 
manta ;Í '^orá.^El .'fiuoraiÍicdt.d.,a6di'co ¡p^c^pitad¿.' se'' éepara 
por .filtración.:-. Qa obtiené una aolucián aproximadamente al' '
35 '%. de la aaldiiaópropanolamónicadéiácidonaftenosisuifó- ( 
nioo de arriba., .

Ejemplo 16
Empleando^ aegdn 'lee ibétruccionés en #í é jém- 

pie'- 13¿. '33't.á:'.'Párte:a -1 moles/ -id?'.- ácido.
teno^3-auifónico,aaiaódica en forma de una torta de pran-r 

j.-aaAo^ómeAé, Sai como 70 partes de agua, 17 partes de ̂  
.^hexefitc^ilicico; '. $2 ,3  ̂% y;':13 ,2 part eŝ  de, diisopr^
áminaseobtiené^despu^g^$ítratamientodearr^ 
lución aprontadamente an 35 % dei Ít.''''4al diiáoprppanolámóni- 
ca del ácido 6lasati3^min$^¡-^sft<ano-Í3-a¡ulfónics^

Eiémnio 17

Úné Splución aproximédamenta ¿él Ae la
sal diisopr^snol amónica del á cido 2- n ^  
obtiene si segón las instrucciones an el ejemplo Í5 %5 par­
tas ̂ 9?^ .molas) de ácido. 2-náftenÍ-6-aulf6niCp,aalpÓ^cé
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en fonna de torta de prensado hámeda, se hace reaccionar en 
70 partes de agua con 18,6 partes de ácido hexafluorsilícico 
y 11 partes de diisopropanolamina.

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, 
así como la manera de realizarlo en la práctica, debe hacer­
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son 
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte­
ren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES
1*.- Procedimiento para la obtención de solucio­

nes concentradas de colorantes y productos intermedios de 
colorantes, en particular para la obtención de soluciones 
acuosas o acuoso-orgánieae concentradas, pobres en electro­
lito, de colorantes aniónicos o bien de productos previos 
de tales colorantes, caracterizado porque se hace reaccionar 
un sistema acuoso o acuoso-orgánico que contenga sales de dg. 
ficil solución de colorantes aniónicos, o bien de sua produ& 
tos prÓvios, con ácido hexafluorsilfcico para precipitar los 
cationes que influencian la solubilidad de estos compuestos, 
los cuales se sustituyen por cationes mejoradoree so­
lubilidad. **1*.

2a.- Procedimiento aegón la reivindicación, ca-
e

racterizado porque soluciones acuosas o acuoso-orgópipas o 
suspensiones de sales sódicas, potásicas y/o cálcicas de co-e $ a
lorantes aniónicos o bien de sus productos próvios, eî  se-
cuencia arbitraria, ee hacen reaccionar con; a) ácido.hexa-%
fluors ilic i co y b) el hidróxido, carbonato o hidrogeífógarbo—. *nato del litio, o amoniaco, o de una base orgánica ó, %n lu­
gar de a) y b), c) con una sal de a) y b); y en un estado ag 
bitrario del procedimiento se separan les hexafluorsilicatos 
precipitados.

3*.- Procedimiento segdn la reivindicación 2, ca­
racterizado porque las proporciones cuantitativas ee selec­
cionan de manera que la cantidad de ácido hexafluorsilfcico 
sea aproximadamente equivalente a los iones de sodio, pota­
sio y/o calcio presentes en el sistema y los agentes mencio­
nados bajo b) provocan la solución de les colorantes o bián 
productos previos de colorantes.
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4*.- Procedimiento segdn la reivindicación 2, ca­
racterizado porque loa agentes mencionados bajo b) se agre­
gan en cantidades que sean como mínimo equivalentes a ;los 
grupos ácidos presentes en los colorantes, o bián en los pr& 
ductos právioe de los colorantes.

56.- Procedimiento eegdn la reivindicación 1, caras 
terizado porque como colorantes se emplean colorantes poli- 
azóicos de penetración directa o blanqueadores ópticos del ti 
po eatilbeno.

66.- Procedimiento segdn la reivindicación 1, cara& 
terizado porque coto colorante se emplean productos de con­
densación alcalinos de ácidos nitroarilsulfónleos Kjsg&oaso 
dado colorantes aminoazóioos. V* ^

76.- Procedimiento segdn la reivindicación.!, cara& 
terizado porque oomo basea orgánicas se emplean aminps.$a fó¡̂  
muía c

I *

B - i z
Xs * *. 3

- **.Jdonde X^ significa alquilo, hidroxialquilo, alcoxialquilo ó 
-(CgH^O)^-H, Xg y X^ aignifican X^ ó H y X^ y Xg, además, 
to con el átomo de nitrógeno pueden formar un heterociclo sa­
turado, donde el mencionado resto alquilo o alcoxi muestra 
hasta 4 átonos de oarbono y n representa 2 a 10, preferente­
mente 2 a 4 ó sus sales amónicas y mezclas de los compuestos 
amínicos.
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