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Verfahren zur Herstellung hochkonzentriefter, fliissiger Zubereitungen anionischer Farbstoffe.

@ Hochkonzentrierte, lagerstabile LOsungen von sulfon-

siuregruppenhaltigen Azo-, Nitro- oder Anthrachi-
nonfarbstoffen werden durch eine Fliissig-Fliissig-Extrak-
tion hergestellt. Dabei erhitzt man eine praktisch homo-
gene, wissrig-organische Farbstoffzubereitung, enthaltend
Wasser, Farbstoff und Natriumchlorid oder Natriumsulfat,
wobei die Konzentration an Natriumchlorid oder Na-
triumsulfat in der Zubereitung zwischen 50 und 200 g/l
liegt, und ein mit Wasser unbeschrinkt mischbares LG-
sungsmittel, das ein Polyithylen- oder -propylenglykol
mit einem MG bis etwa 3000 ist, und trennt nach erfolg-
ter Phasentrennung die Farbstoffphase von der wissrigen
Salzphase.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung hochkonzentrierter, lager-
stabiler Lésungen von sulfonsduregruppenhaltigen Azo-,
Nitro- oder Anthrachinonfarbstoffen durch eine Fliissig-
Fliissig-Extraktion,dadurch gekennzeichnet, dass man eine
entsprechende, praktisch homogene, wissrig-organische
Farbstoffzubereitung, enthaltend Wasser, Farbstoff und Na-
triumchlorid oder Natriumsulfat, wobei die Konzentration
an Natriumchlorid oder Natriumsulfat in der Zubereitung
zwischen 50 und 200 g/ liegt, und ein mit Wasser unbe-
schriinkt mischbares Losungsmittel, das ein Polyéthylen-
oder -propylenglykol mit einem Molekulargewicht bis etwa
3000 ist, erhitzt und nach erfolgter Phasentrennung die
Farbstoffphase von der wissrigen Salzphase trennt.

2. Verfahren gemiss Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man fiir die Fliissig-Fliissig-Extraktion einen
noch feuchten Farbstoffkuchen einsetzt.

3. Verfahren gemiss Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man ohne Isolierung des Farbstoffs nach des-
sen Herstellung den Reaktionsansatz fiir die Fliissig-Fliissig-
Extraktion einsetzt.

4. Verfahren gemiss Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Salzgehalt in der wéssrigen Salzphase zwi-
schen 5 und 20%, vorzugsweise zwischen 10 und 15%, liegt.

5. Verfahren gemiss Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass zur Erreichung der nétigen Salzkonzentration
in der Farbstoffzubereitung zusitzliches Natriumchlorid
oder Natriumsulfat zugegeben wird.

6. Verfahren gemiss Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass als organisches Losungsmittel Polydthylengly-
kole mit einem Molekulargewicht zwischen 300 und 600
oder Polypropylenglykole mit einem Molekulargewicht zwi-
schen 2000 und 3000 verwendet werden.

7. Die gemiss Patentanspruch 1 erhaltenen hochkonzen-
trierten Farbstofflosungen.

8. Verwendung der Farbstofflosungen geméss Patentan-
spruch 7 zum Firben von Textilien.

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her-
stellung von stabilen, fliissigen, hochkonzentrierten, mit
Wasser in jedem Verhiltnis mischbaren Farbstoffzube-
reitung anionischer Farbstoffe.

Es ist bekannt, Farbstoffe in Form konzentrierter
Stamml6sungen zu verwenden. Hierdurch kénnen gewisse
Nachteile vermieden werden, die bei der Verwendung der
Farbstoffe als feingemahlene Pulver auftreten, z.B. Stauber-
zeugung, Losungsschwierigkeiten usw.

Bei den bekannten Herstellungsverfahren konzentrierter
anionischer Farbstoffldsungen wird der isolierte Farbstoff
meist als trockenes Pulver oder getrockneter Presskuchen in
einem Losungsmittel bzw. Losungsmittelgemisch unter Rith-
ren gelost. Der Aufwand ist in diesem Fall verhdltnisméssig
gross, da wegen der bei den meisten Handelsfarbstoffen vor-
liegenden Losungsschwierigkeiten der Zeitaufwand beson-
ders betrichtlich ist. Die zur Verfiigung stehende Menge L6-
sungsmittel ist im Verhéltnis zur Farbstoffmenge sehr ge-
ring, und der getrocknete Presskuchen liegt meist noch in
groberen Stiicken vor. Durch ein Feinmahlen des Farbstoffs
wird der L3sungsvorgang zwar verbessert, jedoch ist hier das
Mahlen mit hohen Kosten und Stauberzeugung verbunden.
Ausserdem konnen aus technischen Farbstoffen, die von der
Fabrikation her noch einen hohen Salzgehalt aufweisen, oft
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gar keine hochkonzentrierten Farbstofflosungen hergestelit
werden. ,

Wegen des teilweise niedrigen Farbstoffgehaltes in dem
noch feuchten Presskuchen (nach der Isolierung des Farb-
stoffs) ist deren Anwendung auch umstéindlich, wenn man
hochkonzentrierte Farbstofflésungen herstellen will.

Schliesslich sind, z.B. aus der franz&sischen Patentschrift
2 174 161, noch Verfahren bekannt, bei welchen man die
Herstellung des Farbstoffs selbst in einem Losungsmittel
bzw. Losungsmittelgemisch durchfiihrt. Bei diesem Verfah-
ren wird der Farbstoff nicht isoliert. Dabei bleiben jedoch
Verunreinigungen aus der Reaktion in der Farbstoffldsung,
die die Nuance und Brillanz des Farbstoffs und die Kon-
stanz des Farbstoffgehaltes oft negativ beeinflussen. ‘

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist nun ein Ver-
fahren zur Herstellung hochkonzentrierter, lagerstabiler
Farbstoffldsungen von sulfonsduregruppenhaltigen Azo-,
Nitro- oder Anthrachinonfarbstoffen, durch eine Fliissig-
Fliissig-Extraktion, wobei die genannten Farbstoffe auch in
Metallkomplexform vorliegen kdnnen.

Es-wurde gefunden, dass solche hochkonzentrierten
Farbstoffldsungen iiberraschenderweise auf einfache Art
und Weise dadurch herstellbar sind, dass man eine entspre-
chende praktisch homogene Farbstoffzubereitung, enthal-
tend Wasser, Farbstoff und Natriumchlorid oder Natrium-
sulfat, wobei die Konzentration an Natriumchlorid oder Na-
triumsulfat in der Zubereitung zwischen 50 und 200 g/! liegt,
und ein mit Wasser unbeschrinkt mischbares Losungsmittel,
das ein Polyithylen- oder -propylenglykol mit einem Mole-
kulargewicht bis etwa 3000 ist, erhitzt und nach erfolgter
Phasentrennung die organische Farbstoffphase von der
wissrigen Salzphase trennt. Der Farbstoff befindet sich da-
bei zusammen mit noch einem Teil Wasser und hauptséch-
lich organischem Losungsmittel in hochkonzentrierter Form
in der oberen Phase. Nach dem erfindungsgeméssen Verfah-
ren konnen sowohl feuchte Farbstoff-Filterkuchen, als auch
Salz enthaltende trockene Handelsfarbstoffpraparationen
der obengenannten Farbstofftypen verwendet werden.

Besonders geeignete Losungsmittel sind die Polyéthy-
lenglykole mit einem Molekulargewicht zwischen 300 und
600, sowie die Polypropylenglykole mit einem MG zwischen
2000 und 3000.

Eine besonders giinstige Art und Weise des erfindungsge-
maissen Verfahrens besteht darin, dass, wenn es der Rein-
heitsgrad der Farbstofflosung zulésst, man nach der Reak-
tion, jedoch vor der Isolierung des Farbstoffs in der Hitze
die fiir die Extraktion notwendige Menge an Losungsmittel
zugibt und, nach einer anschliessenden, gegebenenfalls not-
wendigen weiteren Salzzugabe, die organische Schicht des
gelsten Farbstoffs abtrennt, so dass sowohl die Filtration
und die Trocknung, als auch das erneute Aufldsen des Farb-
stoffs entfallen. Hierdurch wird das erfindungsgemasse Ver-
fahren besonders wirtschaftlich.

Die erfindungsgemadss zu verwendenden Farbstoffe der
obigen Stoffklassen sind aus dem Colour Index bekannt.

Unter hochkonzentrierten fliissigen Losungen sollen er-
findungsgemdss solche Losungen verstanden werden, in wel-
chen etwa zwischen 20 bis 50% Farbstoff (als reiner Farb-
stoff gerechnet), bevorzugt etwa zwischen 30 bis 40% Farb-
stoff, bezogen auf die Gesamtmenge, geldst sind.

Die erfindungsgemdss erhiltlichen hochkonzentrierten
Lésungen sind in einem relativ breiten Temperaturbereich
zwischen etwa —20 und + 50 °C {iber lingere Zeit lagerbe-
stindig. Die Lagerfihigkeit der erfindungsgeméssen Kon-
zentrate betrdgt im Durchschnitt dabei mehrere Monate.

Das Verhiltnis Lésungsmittel zu Wasser im erfindungs-
gemdissen Extraktionsverfahren soll im allgemeinen nicht
weniger als 1 Teil Losungsmittel auf 10 Teile Wasser, vor-
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zugsweise etwa 1 Teil Losungsmittel auf 4 Teile Wasser be-
tragen.

Die Trennung der Losungsmittel-Farbstoff-Phase von
der wiissrigen Phase geschieht wie oben angegeben bei er-
hohten Temperaturen, wobei im allgemeinen diese bei min-
destens 60 °C liegen sollen. Die obere Grenze liegt aus prak-
tischen Griinden unterhalb des Siedepunktes des Gemisches,
meist etwas unter 100 °C.

Falls aus der Fabrikation her nicht geniigend Salz im
technischen Farbstoffpriparat vorhanden ist, muss die Fliis-
sig-Fliissig-Extraktion unter zusdtzliche Salzausgabe erfol-
gen, wozu der wissrigen Losung bevorzugt festes Na-
triumchlorid oder -sulfat zugegeben wird. In der Extrak-
tionslésung sollen etwa zwischen 50 und 200 g/l, vorzugs-
weise zwischen 100 und 150 g/l Salz vorhanden sein. Nach
der Phasentrennung sind in der wissrigen Phase bevorzugt
etwa 5 bis 20%, mindestens jedoch etwa 5% Salz vorhanden,
die optimale Salzmenge liegt zwischen 10 und 15%.

In den nachfolgenden Beispielen sind Teile in Gewichts-
teilen, Prozente in Gewichtsprozenten und Temperaturen in
Celsiusgraden angegeben.

Beispiel 1

150 Teile des technischen trockenen Farbstoffs C.I. Acid
Violet 48 werden in 150 Teilen Polyéthylenglykol, Moleku-
largewicht 300, und 600 Teilen Wasser gelost, wobei der
Salzgehalt auf 150 g/l eingestellt wird. Es bildet sich eine fast
homogene Losung.

Diese Lésung wird anschliessend bis zum Siedepunkt er-
hitzt, wobei sich zwei Phasen bilden. Die obere, dunkel ge-
firbte Farbstoff/Losungsmittel-Phase und die untere, fast
farblose salzhaltige wéssrige Phase, werden kurz unterhalb
des Siedepunktes getrennt. Die Farbstoffldsung ist etwa
- 30%ig und lagerstabil. :

Gleiche Resultate erzielt man, wenn man anstelle des
Polyithylenglykols (Molekulargewicht 300) ein Polypropy-
lenglykol (Molekulargewicht 3000) in derselben Menge ver-
wendet.

Beispiel 2
150 Teile des trockenen Farbstoffs C.1. Acid Orange 127
(Handelspriparat) bzw. x Teile eines wasserfeuchten Farb-

5

1

(=]

15

20

25

30

35

40

stoffkuchens (aus der Fabrikation), die 150 Teilen des ge-
trockneten Farbstoffs entsprechen, werden in 500 Teilen Po-
lypropylenglykol Molekulargewicht 3000 und 2000 Teilen
Wasser bei ca. 65° vollstindig geldst. Die Temperatur wird
auf 65° gehalten.
Der Salzgehalt wird durch Zugabe von Natriumsulfat calc.
aufetwa 150 g/l gebracht. Es bilden sich zwei Phasen. Die
obere, dunkel gefirbte Farbstoff/Losungsmittel-Phase ent-
hilt fast den gesamten Farbstoff, die untere, fast farblose,
wissrige Phase, die sich bei der obengenannten Temperatur
sehr leicht abtrennen ldsst, ist praktisch farbstofifrei.

Die erhaltene konzentrierte Losung (ca. 30%ig) ist diinn-
fliissig, lagerstabil und lédsst sich beliebig mit Wasser weiter
verdiinnen, ohne dass Ausfillungen auftreten.

Beispiel 3
Eine Losung von 225 Teilen des Farbstoffs C.1. Acid
Yellow 111 wird nach den Angaben des Beispiels 1 herge-
stellt und weiter verarbeitet. Die anfallende hochkonzen-
trierte LGsung ist etwa 45%ig und lagerstabil.

Beispiel 4
Eine Losung von 200 Teilen des Farbstoffs C.1. Acid
Red 57 kann ebenfalls nach den Angaben des Beispiels 1 in
eine konzentrierte Form, wobei die Konzentration etwa
40% betrigt, gebracht werden.

Beispiel 5

300 Teile des Farbstoffs C.1. Acid Blue 127 : 1, techni-
sche Ware, bzw. x Teile des wasserfeuchten Filterkuchens,
die 300 Teilen des getrockneten Farbstoffs entsprechen, wer-
den in 600 Teilen Polyédthylenglykol Molekulargewicht 300
und 2400 Teilen kochendem Wasser gelost.

Diese Losung wird anschliessend mit so viel Glaubersalz
calc. versetzt, dass die Salzmenge etwa 150 g/l betrégt. Es
bilden sich zwei Phasen. Die obere dunkel gefdrbte Farb-
stoff/Losungsmittel-Phase und die untere fast farblose wiss-
rige Phase, lassen sich bei einer Temperatur von 70° sehr
leicht voneinander trennen.

Man erhélt 1000 Teile einer konzentrierten Farbstoff-
16sung, die ca. 300 Teile Farbstoff enthilt.
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