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@ Verfahren zur Senkung des Halogenidionen-Gehalts eines basischen Farbstoffs.

@ Zur Senkung des Halogenidgehaltes basischer Farb-
stoffe werden neutrale bis saure wassrige Formulie-
rungen dieser Farbstoffe der Einwirkung eines anionischen
Austauscher-Harzes ausgesetzt. Geeignete Techniken
umfassen das Einriihren von Perlen des Harzes in die wéss-
rige Formulierung und das Hindurchleiten der wéssrigen
Formulierung durch eine lonenaustauscher-Saule.
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Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren
zur Senkung des Halogenidionen-Gehalts eines ba-
sischen Farbstoffs.

Das erfindungsgemésse Verfahren ist dadurch
gekennzeichnet, dass man eine neutrale bis saure
wissrige Formulierung des Farbstoffs mit einem
anionischen Austauscher-Harz behandelt.

Die tblichen Methoden zur Herstellung basi-
scher Farbstoffe kénnen zu fertigen Formulierun-
gen fihren, die eine unerwiinschte Korrosionswir-
kung gegeniiber Metall-Komponenten der Geréte
zur Farbstoff-Handhabung austiben.

Insbesondere ist es typisch, Chloridionen als
anionische Gegenionen zu diesen basischen Farb-
stoff-Molekilen einzusetzen und iberschiissige
Mengen an Chloriden, insbesondere Natriumchlo-
rid, zur lsolierung des fertigen Farbstoffs aus sei-
nem Synthesebad zu verwenden. Bei der Synthese
des Farbstoffs ist es zweckmaBig, ihn in Losung zu
haben, jedoch muB er danach naturgem&B aus dem
Reakiionsmedium, oft einer wéaBrigen Ldsung, iso-
liet werden. Eine gangige Arbeitsweise besteht
darin, den Farbstoff durch Zusatz von Natri-
umchlorid aus der Losung auszusalzen.

Insbesondere bei leicht wasserldslichen Farb-
stoffen ist es schwierig, den Farbstoff von diesem
Fallungsalz freizuwaschen. Das Salz kann Korro-
sionsprobleme  verursachen, insbesondere bei
Farbstoff-Formulierungen, die normalerweise sau-
er sind. Um beispielsweise hinreichend konzentrier-
te flissige Zusammensetzungen zu erhalten, wer-
den einige basische Farbstoffe, etwa Color Index
Basic Blue 1, mit Eisessig formuliert. Es wurde beob-
achtet, daB solche sauren Formulierungen eine er-
hebliche Korrosion von Baustoffen verursachen,
die gegen Chloridionen empfindlich sind, beispiels-
weise von nichtrostendem Stahl 316.

Die vorliegende Erfindung betrifit ein Verfahren
zur Senkung des Halogenidionen-Gehaltes neutra-
ler bis saurer w#Briger Formulierungen basischer
Farbstoffe durch Behandlung mit einem anionischen
lonenaustauscher-Harz. Die Kapazitdt und Menge
des Austauscher-Harzes und die Einwirkungszeit
sollten ausreichen, mindestens solche Halogenid-
mengen zu absorbieren, daB hchstens 30 Gew.-%
UberschuB liber die stéchiometrische Menge, die
als Gegenion fir das Farbstoff-Kation bendtigt
wird, zurlickbleibt. Vorzugsweise wird der gesamte
UberschuB absorbiert. AuBerdem wird bevorzugt,
die stéchiometrische Menge in der Formulierung zu
belassen.

Unter basischen Farbstoffen werden solche mit
kationischen Gruppen und/oder als saure Saize
vorliegende Aminogruppen verstanden.

Bevorzugt wird die Behandlung wé&8riger Formu-
lierungen mit sauren pH-Werten, insbesondere bei
pH 2-5. Die Farbstoffe liegen bevorzugt als Chlori-
de vor.

Eine besondes interessante Klasse solcher Farb-
stoffe sind die Triarylmethane. Jedoch kénnen auch
Farbstoffe der Acridin-, Azin- und Azo-Reihe mit
Vorteil gereinigt werden. Zu geeigneten Acridin-
farbstoffen zéhlen Chrysanilin, Benzoflavin, Acri-
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dinorange R, Flaveosin, Brillantphosphin, Acrifla-
vin und Proflavin. Zu geeigneten Azinfarbstoffen
zdhlen Azine, Oxazine und Thiazine wie Safranin,
Induline, Methylviolett, Meldolablau, Nilblau A, Me-
thylenblau und Methylengriin. Zu geeigneten Azo-
farbstoffen zéhlen Chrysoidin Y und diejenigen der
in der GB-PS 1 262 301 angegebenen ausfiihrlichen
Liste.

Die bevorzugte Klasse der Triarylmethane um-
faBt sowohl die Triphenylmethane als auch die
Diphenyinaphthylmethane. Enthalten in diesen
Gruppen sind die Diaminotriarylmethane der Mal-
chitgriin-Reihe und die Triaminotriarylmethane der
Fuchsin-Reihe. Enthalten in der letzteren Gruppe
sind die Reihe para-Magenta, die phenylierten
Fuchsine (Anilinblau-Farbstoffe) wie Sprit-Himmel-
blau und Spritblau, die alkylierten Fuchsine wie
Methylgriin und Methylviolett B, Kristallviolett und
die Viktoriablau-Farbstoffe wie Viktoriablau B. Ent-
halten in der erstgenannten Gruppe, die besonders
bevorzugt ist, sind Malachitgriin selbst und die
Patentblau-Farbstoffe wie Chromtirkisblau B und
der besonders bevorzugte Farbstoff Color Index
Basic Blue 1 (42025).

Die basischen Farbstoffe kénnen mit jedem belie-
bigen lonenaustauscher-Harz behandelt werden,
das zur Absorption von Halogenidionen beféhigt
ist. Zu solchen Harzen gehoren vor allem Anio-
nenaustauscher-Harze auf der Basis wenigstens
teilweise vernetzter Polymerer mit basischen oder
kationischen Gruppen, insbesondere Ammonium-
gruppen einschlieBlich quaternarer Ammoniumgrup-
pen. Eine besonders bevorzugte Gruppe solcher
Anionenaustauscher-Harze basiert auf dem Poly-
merisationsprodukt von Styrol und Divinylbenzol
mit seitenstandigen sekunddren oder tertiéren
Amin- oder quaterniren Ammoniumgruppen. Die
prazise Beschaffenheit dieser Gruppen ist nicht
kritisch fir die vorliegende Erfindung, und sie kdn-
nen von schwach basisch bis stark basisch rei-
chen. Soweit jedoch die Halogenidionen auch von
den schwach basischen Harzen leicht absorbiert
werden, wird bevorzugt, solche Harze auch einzu-
setzen und damit eine vorzeitige Erschépfung der
Harz-Kapazitat durch lonen schwécherer Affinitat
zu vermeiden, deren Entfernung nicht erforderlich
ist, und auch die Gefahr einer lokalisierten Zone ei-
nes hohen pH-Wertes zu vermeiden, der eine nach-
teilige Wirkung auf das der Behandlung unterzoge-
ne Farbstoff-Molekiil haben kénnte. Die Kapazitét
des lonenaustausch-Harzes ist ebenfalls nicht kri-
tisch, wenngleich Harze mit Kapazitdten zwischen 1
und 2,2 Millidquivalenten pro Milliliter zweckméBig
sind. Besonders geeignete, makropordse anioni-
sche Austauscher-Harze werden in den US-PS
3549 562, 3 637 535 und 3 716 482 gelehrt. Diese
Harze werden durch Polymerisation von Styrol und
Divinylbenzol in Gegenwart eines organischen L&-
sungsmittels und nachfolgende Aminierung mit pri-
méren, sekundéren oder terfidren Aminen, typi-
scherweise auf dem Wege einer Halogenomethylie-
rung mit solchen Miteln wie Chloromethyl-
methylether und anschlieBende Halogen-Verdréan-
gung, erhalten. Besonders bevorzugt unter diesen
Harzen sind diejenigen, die durch primére und se-
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kundiare Amine substituiert sind und folglich
schwach basisch sind.

Der basische Farbstoff kann mit einer beliebigen
Menge des lonenaustauscher-Harzes behandelt
werden, jedoch wird bevorzugt, nicht mehr anzu-
wenden, als die Gesamtmenge der Uberschiissigen
Halogenidionen zu absorbieren vermag und im we-
sentlichen die Gesamtmenge des Farbstoffes in der
Form seines Halogenidsalzes belaBt. Ein Uber-
schuB an lonenaustauscher-Harz kann eingesetzt
werden, jedoch kann dies eine Verminderung der
Wasserldslichkeit des Farbstoffes nach sich zie-
hen und in einigen Fallen die koloristischen Eigen-
schaften des Farbstoffs beeinirachtigen. Bei-
spielsweise kann im Falle des Color Index Basic
Blue 1 bei der Entfernung des Halogenidions, insbe-
sondere des Chloridions, eine Reversion in die
farblose Leukobase stattfinden. Es wird besonders
bevorzugt, geniigend lonenaustauscher-Harz zu
verwenden, um im wesentlichen die Gesamimenge
der {iberschiissigen Halogenidionen zu entfernen,
obwoh! jede signifikante Entfernung bereits Vortei-
le hinsichtlich einer erniedrigten korrodierenden
Wirkung und einer verstirkten Wasserloslichkeit
mit sich bringt. Selbstverstandlich ist es mdglich,
die Gesamtmenge oder einen beliebigen Teil derjeni-
gen Halogenidionen zu entfernen, die mit den Farb-
stoff-Molekiilen direkt verbunden sind, und an-
schlieBend andere Gegenionen verfiigbar zu ma-
chen, vorausgesetzi, daB die zeitweilige Einwirkung
eines wesentlich hoheren pH-Wertes keine nachtei-
lige Wirkung auf das Farbstoff-Molekiil ausibt.
Ein geeignetes Ersatz-Gegenion ist das Acetation.

Eine bevorzugte Technik besteht darin, den Ge-
halt des zu behandeinden basischen Farbstoffs an
tiberschiissigen Halogenidionen zu bestimmen und
dann die geeignete Menge lonenaustauscher-Harz
zu einem wéBrigen Bad dieses Farbstoffs hinzuzu-
fiigen. Eine geeignete Naherung fiir die Bestimmung
der angemessenen Menge des Anionenaustau-
scher-Harzes besteht darin, anzunehmen, daB das
Harz_Halogenidionen bis zum Wert seiner Kapazi-
tats-Aquivalente entfernt. Sowohl die Behandlungs-
dauer als auch die Behandlungstemperatur héngen
von dem speziellen eingesetzten Austauscher-
Harz ab. Im Handel sind Anionenaustauscher-Har-
ze erhéltlich, die befriedigendes Gebrauchsverhal-
ten zeigen, wenn sie etwa eine Stunde mit einem waB-
rigen Bad des Farbstoffs verriihrt werden.

Es ist auch moglich, ein waBriges Bad des basi-
schen Farbstoffs durch eine lonenaustauscher-
Saule hindurchzuleiten. Dabei besteht die Gefahr,
daB der Farbstoff lokal dem Zustand eines héheren
pH ausgesetzt wird und dadurch ein irreversibler
Schaden verursacht wird. Bei einer solchen Ver-
fahrensweise wird bevorzugt, daB die gesamte Ka-
pazitdt der Saule dem Gehalt an Uberschilssigem
Halogenid einer einzigen Charge des zu behandeln-
den Farbstoffs entspricht. Sobald die Charge voll-
standig behandelt worden ist, befindet sich damit
der Halogenidgehalt auf dem angemessenen Wert,
selbst wenn in einem fritheren Verarbeitungssta-
dium der Halogenidgehalt eines Teils des durchlau-
fenden Materials zeitweilig unter den gewlinschten
Betrag abgesunken sein sollte.
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Es kann zweckmaBig sein, den pH des behandel-
ten Farbstoffs wieder auf denjenigen Wert einzu-
stellen, den er vor der Behandlung hatte. Die Los-
lichkeit und andere Kenndaten vieler waBriger fllis-
siger Formulierungen basischer Farbstoffe héngen
vom pH der Formulierung ab. Typischerweise ent-
fernen  Anionenaustauscher-Harze  Halogenidio-
nen, indem sie sie gegen Hydroxylgruppen austau-
schen. Damit bewirkt die Behandiung der Farbstoff-
Formulierung eine Zunahme ihres Gehalts an Hy-
droxylionen und demzufolge ihres pH-Wertes. Die-
ser Effekt 1aBt sich zweckmaBigerweise durch Zu-
satz einer angemessenen Menge Séure wie Eises-
sig kompensieren.

Die Verfahrensweisen gemaB der vorliegenden
Erfindung kénnen auf jede beliebige Menge der
flissigen Farbstoff-Formulierung angewandt wer-
den. Sie sind jedoch besonders wertvoll, wenn sie
auf Ansédtze der technischen GroBe angewandt
werden. Es ist ein wichtiges Merkmal der vorliegen-
den Erfindung, daB diese Verfahrensweisen eine
wirksame Senkung des Betrags des Halogenidio-
nengehalts in Ansétzen von solcher GroBe bewir-
ken, ohne daB nachteilige Wirkungen auf irgendwel-
che anderen Eigenschaften des behandelten Mate-
rials eintreten. Oft lassen sich Arbeitsweisen, die
im Laboratorium oder in Pilot-Anlagen gute Ergeb-
nisse erbringen, aus einer Mannigfaltigkeit subtiler
und manchmal nicht bestimmbarer Griinde nicht auf
den groBeren MaBstab der Produktionsqualitaten
{ibertragen. Dies ist fur die vorliegende Verfah-
rensweise nicht der Fall, und diese a8t sich leicht
auf Chargen von mehr als 0,5 t, vorzugsweise von
mehr als 2,5 t und besonders bevorzugt von mehr
als 5 t, der flissigen Farbstoff-Formulierung an-
wenden.

Ein hauptséchlicher Vorteil, der durch eine Sen-
kung des Gehalts an Halogenidionen einer wéBrigen
Formulierung eines kationischen Farbstoffs erzielt
wird, ist die Verminderung seiner Neigung, Korro-
sion hervorzurufen. Dies ist von besonderer Be-
deutung, falls die Formulierung in Geréten verwen-
det wird, die anfallig gegen einen Angriff durch Ha-
logenidionen, insbesondere durch Chloridionen,
sind. Ein géngiger Baustoff, der gegeniiber einem
solchen Angriff empfindlich ist, ist nichtrostender
Stahl 316. Dieser Vorteil kann dadurch quantitativ
dargestellt werden, daB man die Korrosionsrate in
pm (bzw. mil = 25,4 pm) pro Jahr mittels wohleinge-
fuhrter Tests miBt, etwa mittels des National Associ-
tion of Corrosion Engineers Standard TM-01-69,
Laboratory Corrosion Testing of Metal for the Pro-
cess Industries. Im allgemeinen wird die Korrosions-
rate in der Weise bestimmt, daB ein diinner kreisrun-
der oder rechteckiger Metall-Probekdrper eine
festgelegte Zeitspanne bei der vorweggenommenen
Arbeitstemperatur, normalerweise bei Raumtempe-
ratur (20°C), in die flissige Formulierung des Farb-
stoffs getaucht und danach der Gewichtsverlust
der Probe ermittelt wird. Signifikante Vorteile in be-
zug auf diese Korrosionsrate lassen sich durch die
Senkung des Gehalts an Uberschiissigen Halogeni-
dionen erzielen.

_ Die Entfernung von weniger als dem gesamten
UberschuB an Halogenidionen hat einen meBbaren
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Effekt auf die Korrosionsrate. Eine Senkung des
Gehalts an {iberschiissigen Halogenidionen auf 30
Gew.-% {iber dem Betrag, der benétigt wird, um als
Gegenion fiir das Farbstoff-Molekiil zu fungieren,
ergibt eine wesentliche Verbesserung der Korro-
sionsrate. Weitere Verbesserungen werden beob-
achtet, wenn dieser Gehalt an {iberschilssigem Ha-
logenid weiter verringert wird. Eine Erniedrigung
auf einen UberschuB von 22 Gew.-% oder weniger
resultiert fiir nichtrostenden Stahl 316 in einer Kor-
rosionsrate von weniger als 5,1 um (2 mil) pro Jahr.
Beispielsweise hat Color Index Basic Blue 1 ein Mo-
lekulargewicht von 399, wovon 8,9% auf das Chlo-
ridion entfallen. Eine typische Formulierung enthalt
36 Gew.-% Farbstoff, so daB der stéchiometrische
Chloridionengehalt 3,2 Gew.-% betrégt. Eine we-
sentliche Verbesserung der Korrosionsrate wird
bei einem Chloridionengehalt von 4,2 Gew.-% beob-
achtet, wobei weitere Verbesserungen bei 3,9
Gew.-% und weniger offenbar werden.

Beispiel 1

200 g einer Formulierung von Color Index Basic
Blue 1, die 72,6 g Farbstoff in Wasser und Essig-
sdure enthielt, wurde mit 30 g Perlen des An-
jonenaustauschers LEWATIT MP 62 mit einer theo-
retischen Austauschkapazitat von etwa 1,75 mmol/g
vermischt und 1 h bei Raumtemperatur geriihrt. Die
Farbstoff-Formulierung hatte einen Chloridionen-
gehalt von 4,4 Gew.%. Das lonenaustauscher-
Harz ist ein makroporéses Styrol-Divinylbenzol-
Polymerisationsprodukt mit seitensténdigen tertid-
ren Amingruppen mit einer Dichte von 1,03 g/ml,
einem Wassergehalt zwischen etwa 45 und 55 Gew.-
% Wasser, einer PerlengréBe im Bereich zwischen
etwa 0,3 und 1,25 mm und einer mittleren Perlengré-
Be von 0,41 mm. Die Farbstoff-Formulierung wurde
von den Perlen des lonenaustauscher-Harzes
durch Filtration getrennt. Die behandelte Farbstoff-
Formulierung hatte einen Chloridionengehalt von
3,0 Gew.-%. Der pH wurde mit Essigsaure auf etwa
3,15, gemessen bei einer 10 %igen Starke in Was-
ser, eingestelit.

Die korrodierende Wirkung der Formulierung auf
nichtrostendem Stahl 316 wurde getestet mit einem
Probekérper von 50,8 mm x 25,4 mm x 1,59 mm (2”
x 1”7 x 1/16”) wahrend eines Testzeitraums von 48 h
bei 55°C gem&B dem Standard TM-01-69 der Natio-
nal Association of Corrosion Engineers. Die Korro-
sionsrate betrug 28 pm/a (1,1 mils pro Jahr), wohin-
gegen diejenige der unbehandelten Formulierung
251 um/a (9,9 mils pro Jahr) betrug.

Beispiel 2

Die Arbeitsweise von Beispiel 1 wurde wiederholt,
jedoch mit der Abweichung, daB die Zeitspanne des
Ruhrers mit den Perlen des lonenaustauscher-Har-
zes auf 5,5 h erhéht wurde. Der Chioridionengehalt
betrug 3 Gew.-%, und die Korrosionsrate betrug
25,4 ym/a (1,0 mils pro Jahr).
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Beispiel 3

Die Arbeitsweise von Beispiel 1 wurde wiederholt,
jedoch mit der Abweichung, daB die Mischung der
Farbstoff-Formulierung und der Perlen des lo-
nenaustauscher-Harzes auf 38°C erhitzt, 1 h auf
dieser Temperatur gehalten und dann weitere 2,5 h
geriihrt wurde, wéhrend man sie abkihlen lie. Der
Chloridionengehalt betrug 3,0 Gew.-%, und die Kor-
rosionsrate betrug 33 pm/a (1,3 mils pro Jahr).

Beispiel 4

Die Arbeitsweise von Beispie! 1 wurde wiederholt,
jedoch mit der Abweichung, daB der Formulierung
3,6 g Eisessig zugesetzt wurden, bevor sie mit dem
lonenaustauscher-Harz ~ vermischt wurde. Der
Chloridionengehalt betrug 2,9 Gew.-%, und die Kor-
rosionsrate betrug 24,6 pm/a (0,97 mils pro Jahr).

Beispiel §

Die Arbeitsweise von Beispiel 1 wurde wiederholt,
jedoch mit der Abweichung, daB nur 20 g der Perlen
des lonenaustauscher-Harzes verwendet wurden
und der behandelten geklarten Farbstoff-Formulie-
rung 1,5 g Eisessig zugesetzt wurden. Der Chlori-
dionengehalt betrug 3,4 Gew.-%, und die Korro-
sionsrate betrug 33 pm/a (1,3 mils pro Jahr).

Beispiel 6

Die Arbeitsweise von Beispiel 1 wurde im wesentli-
chen wiederholt, jedoch mit der Abweichung, daB
nur 100 g der Farbstoff-Formulierung und 5 g der
Perlen des lonenaustauscher-Harzes verwendet
wurden. Der Chloridionengehalt betrug 3,9 Gew.-
%, und die Korrosionsrate betrug 34,5 pm/a (1,36
mils pro Jahr).

Beispiel 7

Die Arbeitsweise von Beispiel 1 wurde im wesentli-
chen wiederholt, jedoch mit der Abweichung, daB
nur 5 g der Perlen des lonenaustauscher-Harzes
mit 200 g der Farbstoff-Formulierung verwendet
wurden. Der Chloridionengehalt betrug 4,2 Gew.-
%, und die Korrosionsrate betrug 48,3 ym/a (1,8
mils pro Jahr).

Beispiel 8

Eine Partie 5443 kg einer Farbstoff-Formulie-
rung aus Wasser, Essigséure und 36,3 Gew.-% Co-
lor Index Basic Blue 1 wurde 1 h mit 272 kg der Perlen
des in Beispiel 1 beschriebenen anionischen Austau-
scher-Harzes geriihrt. Die Farbstoff-Formulie-
rung wurde dann filiriert, um die lonenaustauscher-
Harz-Perlen zu entfernen. Die spekirale Stérke
wurde auf die Standard-Spekiralstarke durch Zu-
satz von etwa 27,2 kg Eisessig eingestellt. Der
Chloridionengehalt war von 4,4 Gew.-% auf 3,8
Gew.-% gesenkt worden, und die Korrosionsrate
betrug 43,2 pm/a (1,9 mils pro Jahr).
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Beispiel 9

500 g der Farbstoff-Formulierung des Beispiels 1
wurden mittels Hindurchleiten durch eine senkrech-
te lonenaustauscher-Sdule behandelt. Die S&ule
hatte einen Durchmesser von 2,54 cm (1 inch) und
war bis zu einer Héhe von 32,0675 cm mit 100 g des
in Beispiel 1 beschriebenen anionischen Austau-
scher-Harzes gefilllt. Die Farbstoff-Formulierung
wurde von oben nach unten mit einer Geschwindig-
keit von 25,7 mi/min durch die S&ule gepumpt, was
eine mittlere Verweilzeit von etwa 4,6 min ergab.
Der Chloridionengehalt wurde von 4,4 Gew.-% auf
3,0 Gew.-% gesenkt. Beim Test waren 104 Teile des
Farbstoffs gleich 100 Teilen Standard, und der
Farbstoff war bei einer Starke von 1% eine Spur
leicht griin und eine Spur leicht trilbe. Sein Ver-
brauch war gleich dem des Standards.

Beispiel 10

Beispiel 9 wurde wiederholt, jedoch mit der Abwei-
chung, daB die Saule nur bis zu einer Héhe von
24,8 cm mit 77,4 g des anionischen Austauscher-
Harzes gefiillt wurde und die DurchfluBgeschwin-
digkeit etwa 38 ml/min betrug, was eine mittlere Ver-
weilzeit von etwa 3,3 min ergab. Der Chloridionen-
gehalt wurde von 4,4 Gew.-% auf 3,2 Gew.-% ge-
senkt, und die Korrosionsrate betrug 37,8 pm/a
(1,49 mils pro Jahr).

Beispiel 11

Beispiel 9 wurde wiederholt, jedoch mit der Abwei-
chung, daB die Saule nur bis zu einer Hohe von
16,5cm (6,55 inches) mit 50,2 g des anionischen
Austauscher-Harzes gefiilit wurde und die Durch-
fluBgeschwindigkeit etwa 58,5 ml/min betrug, was ei-
ne Verweilzeit von etwa 1,4 min ergab. Der Chlorid-
ionengehalt wurde von 4,4 Gew.-% auf 3,6 Gew.-%
gesenkt, und die Korrosionsrate betrug 35,6 ym/a
(1,4 mils pro Jahr).

Beispiel 12

Die Arbeitsweise von Beispiel 9 wurde wieder-
holt, jedoch mit der Abweichung, daB die Saule bis
zu einer Héhe von 8,26 cm mit 25,9 g des anioni-
schen Austauscher-Harzes gefilllt wurde und die
DurchfluBgeschwindigkeit etwa 82,5 ml/min beirug,
was eine Verweilzeit von etwa 0,5 min ergab. Der
Chloridionengehalt wurde von 4,4 Gew.-% auf 3,9
Gew.-% gesenkt, und die Korrosionsrate betrug
46,0 pm/a (1,81 mils pro Jahr).

Patentanspriche

1. Vertahren zur Senkung des Halogenidionen-
Gehalts eines basischen Farbstoffs, dadurch ge-
kennzeichnet, daB man eine neutrale bis saure waB-
rige Formulierung des Farbstoffs mit einem anioni-
schen Austauscher-Harz behandelt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das Halogenidion ein Chioridion ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
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gekennzeichnet, daB der basische Farbstoff ein
Triarylmethan-Farbstoff ist.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Kapazitat und die Menge des Aus-
tauscher-Harzes und die Einwirkungszeit ausrei-
chen, um den Halogenidionen-Gehalt der Farbstoff-
Formulierung auf einen Wert von hochstens 30
Gew.-% UberschuB {iber diejenige stdchiometri-
sche Menge, die als Gegenion fir den basischen
Farbstoffrest benttigt wird, zu senken.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das Anionenaustauscher-Harz ein
makropordses Polymerisationsprodukt von Styrol
und Divinylbenzol mit seitensténdigen priméren, se-
kundaren und/oder tertidren Aminogruppen ist.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das Austauscher-Harz eine Kapazi-
tat zwischen 1 und 2,2 Millidquivalenten pro Milliliter
hat und schwach basisch ist.

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB der Farbstoff Color Index Basic Blue
1ist.

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das anionische Austauscher-Harz
mit der Farbstofi-Formulierung geriihrt und danach
durch Filtration entfernt wird.

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Farbstoff-Formulierung durch ein
begrenztes Bett des anionischen Austauscher-
Harzes geleitet wird.
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