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El objeto de la invencidn es un procedimiento pers
la obtencién de soluciones concentradas, estables, de C0Lo-
rentes anidnicos y blanqueadores, que se caracterize porque
las sales alicalinas o sménicas que se obtienen generalmente
en le obtencién indusvriel de colorantes aniénicos y blanques
dores se hacen reacoionar en disolventes orgdnicos hidromolu-
bles, en caeso dado en preaencia de agua, con sales de bases
de nitrdgeno hidrofilizantes segin la ecuscién de reaccidn

MenF + nB.A—>Bn.? 4+ nMeA

donde Me significa un idén alcali o amonio, B significa uns
base de nitrégeno protonizeds o cuaternizada, A significa el

| anidén de un écido, n representa un nimero entero de 1 a 4,

F significa el anién de un 4cido colorante y se separa de la
sal n.MeA insoluble en el medio de reaccidn.

Las soluciones de colerantes aniénicos y blangnea-
dores tienen considerables ventajes tanto psrs el fabricante
como también pera el consumidor en comparacidén con los polvos
generalmente empleados, ya que son mds fhdciles de mansjar,
se pueden dosificar més £dcilmente ¥ no forman polvo. Por es-
te :azén se encuentran cade vez m#s soluciones en el mercado
que 86 preparan segun los mds distintos procedimientos. Todos
los procedimientos haste ghoras condcidos preasentan, sin am-
bargo, ciertes desventajas.,

Cono en la nbtencidn de los colorantes anidnicos
¥ blanqueadores éstos se alslan generalmente en Fforma de sus
seles alcelinas, eaﬁeuialmente en forma de sus sales sdédicas,
se ba intentado trans’ormar estaz sales directamente con ayu-
de. de disolventes orgunicos y facilitadores de la diaolueién'
er soluciones acuosas concentradas o en soluciones concentiras
das en disolventes orgdnicos que sean miscibles con agua,
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.Un procedimiento de éstos se conoce, por ejemplo, por la pu=
blicacidn alemana 2 335 512. Como los colorentes y los blan-
queadores, sin embargo, en la mayoria de los casoa adn cone
tlenen grandes proporeiones de ssles minerales, por ejemplo,
de cloruro sédico y lnz czles sddicas de los colorantes y
blangueadores poseen iz colubilided demaesisdo reducida,
80lo en casos individurn:sz se pueden obtener de esta manera

soluciones concentraedu~ v sstables al almacensmiento.

-

Por esta rawén se hs pasado, por ejemplo, a liberar
primeremente los colorantes de sus ionea extrafioa antes de
preparar las solucionus concentrsdas. Esto se efectia, por
lc general, transformando la sal sédica de un colorante
en el dcido del colorante libre, aislando éste y después ha-
ciéndole reazcionsr do nuevo a uns sal, preparéndose prele-
rentemente dirsctamense uns sal que presente uns muy buens
sclubilidad en el medio previsto para la ulterior solucidn
ceneentrada. El procedimiento es costoso y falla en muchos
cesos en 108 qQue no Ss logra obtener el dcido del colorante

libre de ionzs alcalinoas.

El procedim:ento se describe, por ejemplo, en la
publicacidén alemans DUS 1 719 396. En esta literatura se des—
criben también ejemplos que perten de sales sédicas del colo-
rante, que estdn esencislmente libres de sales inorgénicaa
ain que se describa cdmo se liberan los colorsntes de las sg-

les inorgénicas.

Una solucidn elegante del probleme crsen haberla
encentrado los autoren de la publicacldén alemana DOS
2 209 478, que, en el caso de colorantes azélcos, efectuaran
la reaccién de diszotucién y copulacidén ye en el disolvente o
en la mezcle de disolventes que wds sdelante habia de.sék con
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ponente de la solucién mds concentrada. Este procedimientio
tiene, sin embargo, la decisiva desventaja de que abélo se

puede aplicar con muy pocos colorantes, ye que led diazove=
ciones y copulaciones en el medio seleccionsdo frecuentenen=
te no se desarrollan o 8610 en forme insatisfactoria.

0tro procedimiento para la obtencidn de preparados
1fquidos concentrados, estebles, de agentes blanqueadores
épticos, anidnicos, solubles, y colorantes se deascribe en la
publicacidn alemans DiS 2 115 877. Aqui me procede transZorms
do laes sales sddices de los colorantes en seles de dificil

| solubilidad, por ejemplo, en lad sales de calcio, de bario,

de magnesio o de zinc, sislando éstas y o bien suspendiéndo-~
las en una solucidén acuosa de una cantidad de amonfaco o de
una base orgdnica tel que sea como minimo suficiente para la
neuxralizaoidh de los grupos 4cido existentes en el coloran-
te y agregando a esta suspensién un dcido inorgdnico, qus
foxme una sal de mds diffcil solubilidad con el catién em-
pleado para la formacidén de la sal de colbrante de diffcil
disolucidn, o suspendiendo en agua o blen en una mezcla de
aguz y un disolvente nrgénico miscible con agua y agregandb '
urae sal de amonfaco o de una base orgdnica y de un dcido
orgénico que forme una sal de mde diffcil disolucidén con el
catidn empleado para la precipitacidén del coloraante, en una
cantidad tael, de maners que los componentes éatidnicoa s38n
como minimo equivalentes & los grupos dcido existentes en el
colorante, y la 82l inorgénica precipitads se separa por £11
tracién de la solucidén de colorante concentrada obtenida.

Con este procedimiento se logra la obtencidn dse
soluciones més conceniradas de colorantes anidénicos y blan-
queadores, pero el procedimiento es, sin embargo, demasiado

L 1o
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complicado y lento y no se logra en squellos casos, o aéiLo
en forma incomplete, en los cuales los colorantes no formen
sales de dificil solubilided con calcio, megnesio, bario o
zine u otroa metales correspondientes. Ademds se observa en
muchos colorantes y blanqueadores, ante todo en aguéllos con
varios grupos anidénicox. aue gl agregar las sales menciong=

rantes o biea blanqueadores. En le obtencidén de la solucidén
mgs concentrade se pracipita entonces 2élo una parte de ios
cationes que forman con los aniones de carbonato, fosfaty,
gulfato egrezados sales minerales insolubles con los aniovnes
correspondieates. Los restantes lones alcaslinos o amdnicos
se quedan en la solucién e influencian su estabilided al al-
macenamiento o bien evitan le obtencidn de una solueidn por
encima de una oconcentracidén determinada.

Ademdg, mediante la operacidén de trabasjo de 1la pre-
cipitacidn y del filtrado se pierde una proporcién determina-~
da por la solubilidad de colorante o blanqueador.

8n ceomperac~on con este procedimiento suministra el
procedimiento de le presente invencidén sorprendentemente
uras -soluciones de ignal o mayor concentracién trabajands en
ferma considerstlemense més sencilla'bajo reducidas pérdidas

de colorante o blanquwador.

El procedimiento se reeliza, por 1o generel, azl=~
tando la sal alcalina o aménica del colorante aniénico o del
blanqueador como minimo con la cantidad equivalente de tcido
¥ base de nitrégeno en el disolvente orgdnico y, en caso dado,
calentendo. En alguncs cagos es ventajosq emplear la baae‘de
nitrégeno o ia sal de la base de nitrdgeno en exceso, referi-
de 8 la cantidad estoyulométrica de lones alcalinos o amdni-
ces. Deapués de la renceidn se deja enfilar y les sales »pre-
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' cipitadas del &cido agregado se separan por filtracién.
El disolvente orgénico puede contener hasta un 20 4 en sgua.

El procedimiento de la presente invencién no estd
limitado a productos secos. En muchos casos se pueden.émplaar
5 | 1las pastas de coloranie o de blangueador, tal y como se ub-
tienen de su proceso de obtencidn o blen emplear la torte de
prensado acuosae. La ceiitilad de sal aloalina, en caao dade
adicionalmente existen:-, ao perturba la obtencidén de la golu
¢ién concentrada, 8i Gespuds de determinar el contenido alce~
10 1ino se agrega una cantidad como minimo eatoquiométricemente
| correspondiente a éste de base de nitrégeno hidrofilizante y
dcido. En loa casos, «n los ocuales debido a un contenido en
agua mdas elevado la precipitacidn de las sales minerales re-
sulte imcompleta se puede separar el agua en exceso de la mez
15 | ola por destilacidén, ya que los disolventes orgdnicos general
mente empleados tienen un punto de ebullicién considerabl.ee
mente superior al del agua. '

Las soluciones de los colorantes anidnicos y bl.an-
queadores coacentradea, obtenidas segin el procedimiento de 1a
20 | presente invencidn, sa pueden, en muchos casos, diluir arvi-
treriamente son agua, sin que disminuya la estabilided aZ al-
macenamiento. De esta manera se puede reducir amplismento :
el contenido en disolventes orgénicos en el preparado de cole
rante liquido.

25 Como colorantes entran en considerafién aquéllos de
la serie mono-, dis- o poliazdéice, antrequindnice, ftalociang
nica, nitro, trifenilnetano, quinoftalona, xenteno o acino

as{ como los blanqueadores dpticos de la serie estilbeno, '
asimismo los coloréntna complejoa 1:1 de cobre, 1l:1 de niquel,
30, | 1:1 de cromo, 1:2 de cromo 6 1:2 de cobalto. |
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Los colorantes complejos de metal son de por aJ,
colorantes anidnicos, en las demds clases entran en conside-
racién como grupo enidnico los grupos dcido oarboxflico i
preferentemente dcido sulfénico,

Digolventes orzdnicos asdecusdos pare el procedimiex
to de la presente inve...Jii son, por ejemplo, polioles, %ales
como glicoles, poliglicoles, sus mono- o dislquiléteres, las
amidas de dcidos cerbox{licos inferiores asi como las lacta-
mas y mezclas de los disolventes mencionados. Como ejemplos
sean menclonados: etilenglicol, dietilengliecol, etilengliicol-
monometile y -etiléter, dietilenglicolmonometil—-, ~etil.,
-propil- y -vsutiléter. msi como los correspondientes &teres
dialquilicos, smidas (e dcido tales como formemida, dimeiile
formemids, plrrolidonu, N-metilpirrolidona. En el caso do mez
clags de disolvenrntes su pueden emplear también productos abli-

dos talea como Uree o caprolactama.

Bases de nivrégeno adecumdas son hidroxi- y poiihi-
droxislquilaminas, po-ihidroxialquileminas y polislcoxialcuil
aminas, tales como, por ejemplo, etanolamina, distanolamina,
trietanolamina, triisopropanclaming, tris-/2-(2-hidroxietoxi)s
eti;7amina, 2-amino-2--hidroximetilpropandiol-(1,3), N-melil-
dietanolamina, N-etil--N-metoxietilemina, morfolina, N-(2-
hidroxietil)-morfolinn, y les mezclas de estas bases.

Acidos edecnados son, por ejemplo, dcido clorhfdri-
co, dcido sulfurico, ticido nitrico, dcido bencenosulfénico ¥y
los dcidos bencenosullénicos sustituidos, 4cido bencenodisul-
fénico-(1,3), gcido nuftalineulfénico-(1) y ~(2), decido naf-
talindisulfdénice~(1,4:, =(1,5), -(1,6), =(2,6), ~(2,7),
dcido oxdlico, dcido glutdrico, deido suceinico, Acldos re-
ferentes son el dcido clorhidrice, dcido sulfdrico y deido
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Ejemplo 1

200 g de pasta himeda del colorante

mol = 433

con un contenido en agus de aproximademente un 31 % se agitan
en 100 g de tris-/2-(2-hidroxietoxi)-etil/-emina, 178 g de
glicol y 18 g de dcido sulfdrico (10,2 cc de 32504 66° Bd)
durante una hora & 80°C. Se deja enfriar y se sigue agitundo
durante 12 horas. Después de clarificar del sulfato sédico
precipitado ase obtienen unos 460 g de una solucién con ua
contenido en colorante de aproximadamente un 29 % (referido

a8 la sal sbédica).

| Ejemplo 2

820 g de pssta del colorante

c:x'3 mz' .
c1-©. k- /_\ mol = 467.5

HO - 4

Sojﬂa

| con un contenido en ajzue de aproximsdamente un 43 % ae suspen

den en 1885 g de dietilenglicolmonometiléter y 520 g de tria-
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/2~(2-hidroxietoxi)-etil/amina. Después de agregar 100 g de
doido oxdlico . 2H20 88 calienta bajo separacién por desiile-
cién de agua lentamente & 130%. Deapués de enfriar a tenpe-
rature ambiente se clarifica de la sal precipitada. Se obhtie~
nen unos 2.740 g de soluclén con aproximademente un 17 % de
contenido en colorante (referido a la sal sédica).

Ejemplo 3
967 g de paste aislada del colorante

CH,-CH,.~0H
N=K 0 N=N N—" 2 72 mol = 541
—— CH2~032-0H
Na0,5

cen un contenido en agus de aproximadamente un 44 % se agltan
cen 760 g de dietilenglicolmonoetiléter, 310 g de tris-/2-(2-
hidroxietoxi)-etil/amine y 110 oc de deido clorhfdrico

29, 5% B¢) durante 5 horas a 50°c ¥y después de enfriar a2
clarifica. Se obtienen unos 2.13C g de una solucién con apro-
ximadamente un 23 % dc contenido en colorante (referido 2 la

Ejemplo 4

896 g de pa3te del colorante

mol = 448
NS = —~N
Naozagl‘(:}‘?' - :

con un contenido ensgua de aproximadsmente un 50 % se agitan
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en 1300 g de dietilenglicol y 281 g de tris-/2-(2-hidroxi-
etoxi)=-etil/emina. Se mezcla con 105 cc de dcido clorhfdirico
(19,5° Bé) y se calienta bajo meparacidn por destilacidn de

‘agus. Después. de haberse ajustado en la mezcla de reacciin

una temperatura de 13o°c se interrumpe el calentamiento. Se

- aigue égitando durante 12 horas y se .clarifica de la sal c¢o~

mén precipitada. Se ohtienen unos 2.500 g de solucidn con
aproximadamente un 18 % de contenido en colorante (referido
& la sal sédica).

Ejemplo 5

448 g del colorante

Cl CEB '
@ ?t mol = 4148
NaQ,S- N«NXN
’ 9
¢l

g6 agitan en 840 g de dimetilformamida, 150 g de trietansl-
sming y 102 ce de dcido clorhidrico (19,5° Bé). Se calieats
bajo separacidn por destilacidn de agua. Cuando en la mezcla |
de reaccidén se ha ajustado una temperatura de 13000, se inte-
rrumpe el calentamienio. Se sigue agitendo durante 12 horas ¥y
se clarifica. Se obtionen unos 1.410 g de una solucidn ¢on un

| contenido en colorante de aproximadamente un 31 % (referide &

le sal sédiosa).

Ejeuplo 6

449 g del colorante

Na0,.8

o8
"o N‘gj mol = 44g
o8
Cl

0
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Be agitan en 850 g de dietilenglicolmonoetiléter y 300 g de
tris=/2-(2-hidroxietoxi)-etil/emina y se mezcle con 63 & de
dcido oxdlieon . 2H20. Después de 8 horas a 100% se deja en-
friar y se sigue agitundo durante 16 horas. Después de c¢l.eri-
ficar se obtlenen unow 1590 g de solucidén con una concensira-
cidn en colorante de aproximademente un 28 % (referido a la

88l sédica).

Ejemplo 7

650 g de pan-- .:»% colorante

mol = 496
N: \ =
Nj; N=N \ /
Nao H NS/

con un contenido en agua de aproximadamente un 24 % se agltan
en 950 g de dietilengiicolmonocetiléter y 281 g de tris—/2-(2-
hidroxietoxi)~-efil/amina. Se agregan 102 cc de dcido clorhi-

drico (19,5°'Bé) y se procede como en el ejemplo 4. La adlu=-

¢ién obtenida (uros 1.700 g) tiene un contenido en colorante

de aproximadamente un 28 % (referido a la sal sdédica).

Ejemplo 8

160 g de glicol ¥y 250 g de tris-/2-(2-hidroxietoxi);
etil/emine se mezclan bajo agitacién con 44 g de dcido suifd-
rico - correspondientss a 25,1 cc de dcido sulfirico 66° Bé -
en chorro fino (pH = 5). En la solucién se agitan 500 g de

pasta del colorante

OCH3 CHSO

@N - NQNH-CO»N’H-@N - N@

NaOBS SO Na
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con un contenido en sgua de aproximedemente un 50 %. La mez=
ola se ealienta a 80°C. Deapués de eplicar un ligero vacfoc

Se separa de la mezolu el agus por destilacién. Se sumenve el
vacfo y la tomperaturu de la mezcla lentamente y la operacién

| se interrumpe a una presién de 50 Torr y una temperatura del

residuo de destilacién de 100°C. Después de enfriar a 40 % se
elarifica del sulfato sédico precipitado. La solucién obteni-
da tiene un sontenido en colorante de aproximadamente un 39 ¥
(referido & la sal dindédica). Se puede diluir con agua en
cualquier proporcidn.

Ejemplo 9

_ Andlogo al ojemplo § se puede obtener un preparado
de colorante liquido ai en lugar de glicol se emplea dietilen
311301 . ’

Ejemplo 10
115 g del b.anqueador de férmula

. e e ——————

- Na04S : " SO0
b \-J\HnGCH- H—Q-NH-(’W{HQ

-N=
(Hocxiz-mz)2 Na05S N(Gi «CH,. 0H),

ae introducen en 120 g de dietilenglicol, que se agitd ¢wn 65
g de trietanolamina y 21 g de 5280 (correspondientea a 12 cc
de H2$04, 66° Bé) y se calienta a 80%. se deja enfriar y se
gepara por filtracidn del Na.2 4 precipitado. '

Lae solucidn obtenida contiene aproximadamenfe un

40 % del blanqueador (referido & la sasl tetrasddica). Se pue~
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Deacrite suficientemente la naturaleza del inven-
to, asi como la manera de realizarlo en la prdctice, debs
hacerse constar que las diaposiclones anteriormente indica-
des son susceptibles de modificaciones de detmlle en cuanto
no elteren su principio fundamental,

REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para le obtencién de soluciones
concentradas de colorantes anidénicos y blanqueadores, carac-
terizedo porgue las sales slcalinas o aménicas de colorantes
aniénicés ¥y blanqueadores se haacen reaccionar en disolventes
orgdnicos hidrosolubles, en camo dado en presencia de éguaf
oon sales de bases de nitrégeno hidrofilantes y se separa de
las seles elcalines o améniocss que Se precipitan,

2.~ Procedimiento segin le reivindicacién 1, carsc-
terizado porque la base de nitrégeno o la sal-de la bawe de
nitrdgeno se emplea en un exceso, referido a la cantidad estg
quiométrice de iones de alcali o emonio, ¥y se trabaja en pré-
sencia de haste un 20 ¥ de agua. '

3.~ Procedimiento para le obtencidén de soluciones

concentradas de colorantes anidnicoe y blanqueadores; tal ¥
como queda sustancialmente deserito en la presente Memoria. -

Esta Memoria conata de 13 hojes escritas a mdquina
por una sola cars. .
Madria, | & JH. 1976
BAYER ENGESELLSCHAFT.
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