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Verfahren zur Umwandlung schwerlaslicher anorganischer Salze kationischer Farbstoffe und Aufheller

in leichter losliche Salze organischer Séuren.

@ Beschrieben wird ein Verfahren zur Umwandlung

schwerldslicher anorganischer Salze kationischer
Farbstoffe und Aufheller in leichter 19sliche Salze organi-
scher Siuren, ohne Zwischenisolierung der freien Base,
wobei man mittels Donnan-Dialyse das Gegenion des
Farbstoff- bzw. Aufhellerkations gegen das Anion einer
cyclischen oder acyclischen organischen Séure austauscht.

Auf diese Art und Weise erhaltene Farbstoff- oder
Aufhellerlésungen sind lagerstabil und konnen direkt zum
Firben oder Bedrucken von Textilmaterialien verwendet

werden.
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PATENTANSPRUCHE lerldsungen, die heute mehr und mehr als Fliissigmarken im

1. Verfahren zur Umwandlung schwerl6slicher anorgani-  Handel sind, bendtigt man Farbstoff- bzw. Aufhellersalze
scher Salze kationischer Farbstoffe und Aufheller in leichter ~ mit einer guten Wasserloslichkeit, denn nur so ldsst sich der
16sliche Salze organischer Sduren, ohne Zwischenisolierung ~ Ldsungsmittelanteil in den Priparaten moglichst gering hal-
der freien Base, dadurch gekennzeichnet, dass man den anor- s ten. Daneben ist aber auch bei der Herstellung fester Pripa-
ganischen Saurerest des Farbstoffes oder Aufhellers mittels rate eine hohe Loslichkeit des Farbstoffs oder Aufhellers von
Donnan-Dialyse gegen das Anion einer cyclischen oder acy-  Vorteil, denn diese ermdglicht eine schonende und energie-
clischen organischen Sdure austauscht. sparende Trocknung, da hochkonzentrierte Ausgangslosun-

2. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeich- gen eingesetzt werden konnen.
net, dass man als schwerlosliche anorganische Salze kationi- 190 In der Vergangenheit hat es nicht an Versuchen gefehlt,
scher Farbstoffe und Aufheller, deren Chloride, Sulfate oder  die Anionen schwerloslicher kationischer Farbstoff- oder
Methosulfate einsetzt. Aufhellersalze gegen den Sdurerest von Carbonséuren auszu-

3. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeich-  tauschen, um so deren Wasserloslichkeit zu erhéhen. So wird
net, dass man die Donnan-Dialyse in einer Austauscherzelle  beispielsweise in der DE-A-2 549 436 ein Verfahren angege-
durchfiihrt, in der die Farbstoff- bzw. Aufhellerlosung oder 15 ben, nach dem der anorganische Sdurerest kationischer
-suspension und die Dialyselosung durch eine semipermeable  Farbsalze mittels Epoxiden chemisch gebunden wird. Diese

Membran voneinander getrennt sind, und beide Losungen chemische Umsetzung fiihrt man in Gegenwart niederalipha-
bzw. Suspension und Losung an der Membranoberfliche tischer Carbonséuren durch, deren Sdurerest als Gegenion
vorbeigefiihrt werden. an die Stelle des gebundenen Anions tritt. Nach diesem Ver-

4. Verfahren gemiss Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 20 fahren wird z.B. ein Farbstoffchlorid in Gegenwart von Es-
net, dass als semipermeable Membran eine Anionenaustau-  sigsdure mittels Epichlorhydrin in das entsprechende Farb-
schermembran verwendet wird, deren Polymergeriist durch ~ stoffacetat iiberfiihrt. Aus dem Epichlorhydrin entsteht da-
ionische Gruppen enthaltende polyfunktionelle Verbindun-  bei Propylenchlorhydrin.

gen modifiziert ist und deren Poren einen Durchmesser von Nachteil des Verfahrens ist, dass das ausgetauschte An-
0,1 bis 50 pm aufweisen. 25 jon in Form einer nicht weiter verwertbaren organischen
5. Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeich- Verbindung gebunden wird, was einen Verlust an wertvol-

net, dass man als Dialysel6sung eine wissrige Losung eines lem organischen Material bedeutet. Ferner stellt der Aus-
anorganischen Salzes einer cyclischen oder acyclischen Mo-  tausch des Anions auf chemischem Weg einen zusitzlichen

no- oder Polycarbonséure, die durch Hydroxy, Halogen, Reaktionsschritt dar und gibt damit nicht zuletzt Anlass zur
C,—C;-Alkoxy, Nitro, Amino, C—C4-Alkyl (im Falle aroma- 30 Bildung von unerwiinschten Nebenprodukten.

tischer Sduren), Cyan oder Oxogruppen substituiert sein Aufgabe war es somit, ein Verfahren zu finden, das diese
kann, verwendet. Nachteile nicht aufweist, d.h. ein Verfahren zu entwickeln,

6. Verfahren gemiss Anspruch 5, dadurch gekennzeich- das problemlos in der Durchfiihrung ist und bei dem weder
net, dass man als Dialysel6sung eine wissrige Losung eines die Farbstoffqualitét leidet, noch organische Abfallprodukte
Alkali- oder Erdalkalisalzes einer niederaliphatischen Car- 35 gebildet werden.

bonsédure verwendet. Diese Aufgabe wird iiberraschenderweise mit Hilfe eines
7. Verfahren gemdss Anspruch 6, dadurch gekennzeich- Membrantrennverfahrens gelost und zwar mittels der sog.
net, dass man als Dialyselosung die wéssrige Losung eines Donnan-Dialyse (zur Theorie der Donnan-Dialyse siehe S.T.
Alkaliacetats- oder -formiats verwendet. Hwang, K. Kammermeyer; Membranes in Separations; Wi-
8. Verfahren gemdss Anspruch 3, dadurch gekennzeich- 40 ley & Sons, N.Y. 1975).
net, dass die Konzentration der Farbstoff- bzw. Aufhellerls- Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit ein
sung oder -suspension 10 bis 500 g/l betrdgt und die Dialyse-  Verfahren zur Umwandlung der anorganischen Salze, wie
16sung 0,5 bis 3 molar ist. der Chloride, Sulfate oder Methosulfate kationischer Farb-
9. Verfahren geméiss Anspruch 1, dadurch gekennzeich- stoffe und Aufheller in leichter 16sliche Salze organischer
net, dass gleichzeitig mit dem Ionenaustausch eine Aufkon- 45 Sduren, ohne Zwischenisolierung der freien Base, dadurch
zentrierung der Farbstoff- bzw. Aufhellerlgsung oder -sus- gekennzeichnet, dass man den anorganischen Sdurerest des
pension stattfindet. Farbstoffes oder Aufhellers mittels Donnan-Dialyse gegen
10. Die nach dem Verfahren des Anspruchs 1 erhaltenen  das Anion einer cyclischen oder acyclischen organischen
konzentrierten Farbstoff- bzw. Aufhellerlosungen. Séure austauscht.

50 Die Donnan-Dialyse wird vorteilhaft in einer Austau-
scherzelle durchgefiihrt, die mittels einer semipermeablen
Membran in zwei Kammern geteilt ist, die jeweils eine zur
Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Umwandlung Membranoberfliche tangentiale Einlass- und eine zentrale
schwerloslicher anorganischer Salze kationischer Farbstoffe ~ Auslasséffnung besitzen. Sowohl die Farbstoff- bzw. Aufhel-
und Aufheller in leichter 16sliche Salze organischer Sduren, 55 lerlosung oder -suspension, als auch die Dialyseldsung wer-
sowie die mittels dieses Verfahrens erhaltenen konzentrierten  den wéhrend des Austauschvorganges mittels einer Pumpe
Farbstoff- bzw. Aufhellerlésungen. aus einem Vorratsbehdlter durch die Austauscherzelle und
Die Loslichkeit der Salze kationischer Farbstoffe und op-  wieder in diesen zuriickgepumpt, wodurch sich der Kreislauf
tischer Aufheller in Wasser oder organischen Losungsmitteln  schliesst. Dabei sollte die Zwangszirkulation durch die Aus-
héngt nicht nur vom Farbstoff- bzw. Aufhellerkation, son- 60 tauscherzelle vorzugsweise so gefithrt werden, dass die Lo-

dern vor allem auch vom Anion ab. So sind die allgemein sungen bzw. die Suspension in méglichst turbulenter Stré-
bei der Synthese anfallenden Farbstoff- bzw. Aufhellersalze =~ mung an der Membran vorbeifliesst.

vielfach nicht gut wasserloslich; es handelt sich hier um die Die von den Pumpen in das geschlossene System einge-
Salze anorganischer Sduren, z.B. um die Chloride, Sulfate brachte, als Temperaturerhdhung messbare Energie, kann

oder Methosulfate. Hingegen zeigen die gleichen Farbstoffe 65 gegebenenfalls mittels Wéirmeaustauschern abgefiihrt wer-

oder Aufheller, jedoch als Salze organischer Sduren (z.B. als  den.

Acetat) eine wesentliche Wasserloslichkeit. Figur 1 zeigt schematisch die Apparatur, mit der das er-
Zur Herstellung konzentrierter Farbstoff- bzw. Aufhel- findungsgemésse Verfahren durchgefiihrt wird: @ Austau-



3

scherzelle, @ Membran, ® Vorratsbehélter mit Farbstoff-
oder Aufhellerlésung bzw. -suspension, (D) Vorratsbehélter
mit Dialyselosung, B) Wirmetauscher und (P) Pumpen.

Bei der Donnan-Dialyse handelt es sich um einen Mem-
branprozess, der ohne Anwendung von Druck durchgefiihrt s
wird. Die verwendeten Membranen haben die Eigenschaft,
sowohl fiir das Gegenion des Farbstoff- bzw. Aufhellerkat-
ions, als auch fiir das Anion der Dialyselésung durchléssig
zu sein, jedoch das Kation der Dialyselosung kaum und das
Farbstoff- bzw. Aufhellerkation nicht durchtreten zu lassen. 10

Bei den Membranen handelt es sich um Anionenaustau-
schermembranen, deren Polymergeriist durch kationische
Gruppen enthaltende polyfunktionelle Verbindungen modi-
fiziert ist und deren Poren einen Durchmesser von 0,1 bis 50
pm aufweisen.

Das Polymergeriist der Membran besteht aus natiir-
lichen, halbsynthetischen oder synthetischen Materialien, die
als reaktionsfihige Gruppen beispielsweise Hydroxyl-, Ami-
no- und/oder Amidoximgruppen enthalten. Derartige Mate-

15
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die wiissrigen Losungen der Salze folgender Sduren: gesdttig-
te unsubstituierte Monocarbonsduren, wie Ameisensdure,
Essigséure, Propion-, n-Valerian- und Capronsaure, substi-
tuierte niedere Monocarbonséuren, wie Glykolsdure und
Milchsiure, halogensubstituierte niederaliphatische Mono-
carbonsiuren, wie Chloressigsiure, Bromessigsdure, Di-
chlor- und Trichloressigsdure, a-Chlorpropion- und B-Chlor-
propionsiure sowie Methoxyessigsdure, Cyanessigsaure und
Glyoxalsiure. Als Salze aromatischer Carbonséuren kom-
men z.B. Benzoate in Frage.

Unter Polycarbonsduren sollen vor allem Di- und Tricar-
bonsduren verstanden werden.

Beispiele gegebenenfalls substituierter Dicarbonsduren
sind Malonséure, Bernsteinsdure, Glutarsiure, Adipinsaure,
Weinsiure und Apfelsiure. Als Beispiel einer Tricarbonséu-
re sei die Zitronensdure genanat.

Die organischen Sduren werden vorzugsweise als Alkali-
oder Erdalkalisalze eingesetzt, insbesondere als Natrium-
oder Kaliumsalze. Bevorzugt verwendet man Losungen von

rialien kénnen mit geeigneten Reagenzien umgesetzt werden, 20 Alkali- oder Erdalkalisalzen niederaliphatischer Carbonsau-

die einerseits kationische Gruppen und andererseits minde-
stens eine unter Bildung einer chemischen (kovalenten) Bin-
dung reaktionsfahige Gruppierung enthalten.

Beispielsweise konnen folgende polymere Verbindungen
in der angegebenen Weise modifiziert werden:

~ Celluloseacetate, z.B. solche mit niedrigem Acetyl-
gruppengehalt, aber auch héher acylierte Cellulose, z.B. sog.
Zweieinhalbacetat, oder

— Polyvinylalkohole, oder

— Polyacrylnitril und Copolymere aus Acrylnitril und
anderen dthylenisch ungeséttigten Monomeren.

Als reaktive Reagenzien, die eine kationische Gruppe
enthalten, kommen neben farblosen auch farbige Verbindun-
gen in Betracht. Als kationische Gruppen sind z.B. die Am-
monium, Phosphonium oder Sulfoniumgruppe genannt.

Daneben kommen auch sowohl durch kationische als
auch anionische Gruppen modifizierte Membranen in Frage,
wobei jedoch die Zahl der kationischen Gruppen die der ani-
onischen iiberwiegt. Bei den anionischen Gruppen handelt es
sich z.B. um die Sulfato-, Sulfonsdure- oder Carbonsiure-
gruppe.

Mit derartigen Membranen werden zu Beginn des Ver-
fahrens Ionenaustauschgeschwindigkeiten von bis zu 50
Mol, bezogen auf 1 m? Membranfliche und einem Tag Be-
tricbsdauer erreicht.

Insbesondere bei Behandlung von Farbstoff- bzw. Auf-
hellerchloriden wird ein nahezu vollstindiger Ionenaus-
tausch erreicht. So liegt die mittlere Chloridionenkonzentra-
tion nach einer Betriebsdauer von 2 bis 3 Tagen, je nach
Membranfliche, im Bereich von ca. 0,01 Mol pro Liter. 5

Mittels Donnan-Dialyse lassen sich beispielsweise die
Anionen der folgenden wasserloslichen kationischen Farb-
stoffe austauschen: Chloride, Sulfate oder Methosulfate der
Methin- und Azamethinfarbstoffe, die die verschiedensten
heterocyclischen Ringe enthalten kénnen, sowie Farbstoffe
der Diphenylmethan-, Triphenylmethan-, Oxazin-, Thiazin-
und 1,2-Pyron-Reihe sowie Farbsalze der Arylazo- und
Anthrachinon-Reihe mit externer Oniumgruppe, z.B. der
Ammonium- oder Hydraziniumgruppe. Die kationischen
optischen Aufheller gehoren z.B. folgenden Klassen an: Stil- 60
ben-, Cumarin-, Pyrazin-, Pyrazolin-, Oxazin-, Oxazolyl-,
Imidazolyl- und Naphthalsdureimidderivate.

Als Dialyselésung verwendet man vorteilhaft eine wéssri-
ge Losung eines anorganischen Salzes einer cyclischen oder
acyclischen organischen Mono- oder Polycarbonséure, die
durch Hydroxy, Halogen, C;~C4-Alkoxy, Nitro, Amino,
C,~C;-Alkyl (im Falle aromatischer Sduren), Cyan oder
Oxogruppen substituiert sein kann. In Frage kommen z.B.
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ren. Besonders geeignet sind Alkaliacetate und -formiate. Bei
Verwendung von Losungen dieser Salze als Dialyselosung
erhilt man nach Durchfiihrung des erfindungsgeméssen Ver-
fahrens die entsprechenden Farbstoff- bzw. Aufhelleracetate
oder -formiate, die sich durch eine hervorragende Wasserlos-
lichkeit auszeichnen.

Die Konzentration der dem Ionenaustausch unterworfe-
nen Farbstoff- bzw. Aufhellerlosung oder -suspension be-
trigt 10 bis 500 g/1, vorzugsweise 50 bis 300 g/1. Die Dialyse-
16sung verwendet man allgemein in einer Konzentration von
0,5 bis 3 molar, vorzugsweise ca. 1 molar. Es wird stets mit
einem Uberschuss an Dialyseldsung gearbeitet. Um in kur-
zen Zeitrdumen einen moglichst weitgehenden Ionenaus-
tausch zu erreichen, werden, bezogen auf 1 Mol Farbstoff
bzw. Aufheller, ca. 2-20 Mol an Carbonsduresalz eingesetzt.

Besonders bei Verwendung hoherkonzentrierter Dialyse-
16sungen findet gleichzeitig mit dem Ionenaustausch auch ei-
ne Aufkonzentrierung der Farbstoff- bzw. Aufhellerlosung
oder -suspension statt. Bei Verwendung einer 1 molaren
Natriumacetatlosung werden einer 0,3 bis 0,5 molaren Farb-
stofflosung oder -suspension wihrend 24 Stunden bis zu
10% Wasser entzogen.

Die nach Durchfiihrung der Donnan-Dialyse erhaltene
konzentrierte Farbstoff- oder Aufhellerlosung kann, gegebe-
nenfalls nach Zugabe von Zusétzen, wie Bindemitteln, Ent-
stiubungsmitteln, Dispergiermitteln und/oder Coupagemit-
teln, durch Trocknen in ein festes Farbstoffpréparat iiber-
fiihrt werden. Dank der erhohten Farbstoffkonzentration
bendtigt man weniger Energie zum Trocknen. Man verwen-
det {ibliche Trocknungsverfahren, insbesondere die Spriih-
trocknung.

Die aufkonzentrierte Farbstoff- oder Aufhelleriésung
kann aber auch direkt zu einer lagerstabilen Fliissigformulie-
rung verarbeitet werden. In diesem Fall ist, gegebenenfalls
nach Zugabe von den, fiir Fliissigformulierungen iiblichen
Beigaben, wie Textilhilfsmitteln, schaumddmpfenden Mit-
teln, Gefrierschutzmitteln, Feuchthaltemitteln, Dispergier-
mitteln und/oder Antimikrobika, die Farbstoff- oder Auf-
hellerlésung nur noch durch Verdiinnen und/oder mit Hilfe
von Coupagemitteln auf einen vorgegebenen Endfarbstoffge-
halt einzustellen.

Verwendung finden die Farbstoff- oder Aufhellerprapa-
rate zur Herstellung von Farbe-/Aufhellbadern, Klotzflotten
oder Druckpasten, die sich vor allem zum Firben/Aufhellen
oder Bedrucken von Textilmaterialien aus natiirlichen oder
synthetischen Fasern eignen.

Die folgenden Beispiele dienen zur Erlduterung der Er-
findung. Der Wasserdurchfluss durch die Membran wird an-
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gegeben in Liter pro m?> Membranfliche und Tag [1/m*-d]  Zeit gemessene mittlere Chlorid-  Chloridaustausch-
und die Chlorid- bzw. Sulfat/Methosulfataustauschge- konzentration farbstoffseitig geschw. bez. auf
schwindigkeit — letztere abgekiirzt mit S-Austauschgeschw. - Membranfliche
wird angegeben in Mol pro m> Membranflidche und Tag h gfl Mol/l Mol/m?- d
[Mol/m? - d]. 50 49 0,14 -

24 3,87 0,11 19
Allgemeine Verfahrensweise 48 1,20 0,03 6

Es werden jeweils 0,5 Liter Farbstofflosung oder -suspen- 72 0,30 0.01 1.4
sion und 2 Liter 1 molare Natriumacetatlésung eingesetzt. ’ ’
Die beiden Fliissigkeitsstrome werden an der semipermea- 14

blen Membran, die eine Fliche von 26,42 cm? hat, vorbeige- Beispiel 3
pumpt und durch periodische Probenentnahme und Analyse Die der Dialyse unterworfene Farbstofflosung enthilt
der Verlauf des Ionenaustausches verfolgt. In den nachfol- den Farbstoff der Formel

genden Ausfiihrungsbeispielen findet sich jeweils eine tabel-
larische Zusammenstellung der Analysendaten. In allen Bei- 5

spielen wird der Farbstoff in Form von Rohfarbstoff ver- 0C_H ®
wendet, der neben dem reinen Farbstoff eine nicht niher be- [ 23
stimmte Menge an anorganischen Salzen enthilt, deren An- PENTANPAN e
ionen wihrend der Dialyse auch ausgetauscht werden. 7 A
. 4
Beispiel 1 2 (C,H) 21/6 NN N e,
Der Farbstoff der Formel
_ - in einer Anfangskonzentration von ca. 200 g/l. Der Wasser-
¢ ® 25 flux durch die Membran betriigt 14 1/m? - d. Die Endkonzen-
LN 2N c1 ©  tration der Farbstofflsung liegt bei 235 g/l, der Acetatgehalt
7o no . betrigt 0,6 Mol/l.
021( N/ N \N< 23 AN Zeit gemessene mittlere Chlorid-  Chloridaustausch-
CHZCHz‘I‘( ya 30 konzentration farbstoffseitig  geschw. bez. auf
o= Membranfliche
- ) h gl Mol/l Mol/m? - d
0 43 0,12 -
wird mit einer Anfangskonzentration von 210 g/l eingesetzt. 10 3,1 0,09 31
Der Wasserflux durch die Membran betrigt 111/m?-d. Die 3524 1,8 0,05 16
Endkonzentration der Farbstofflosung liegt bei 270 g/1, der 48 04 0,01 2
Acetatgehalt betrdgt 0,75 Mol/l.
Zeit gemessene mittlere Chlorid-  Chloridaustausch- Beispiel 4

konzentration farbstoffseitig geschw. bez. auf

40 Der Farbstoff der Formel

: Membrzanﬂéiche
h gl Mol/l Mol/m* - d _ -
0 181 0,51 - iy |®
8 17,2 0,48 45 — N -
24 141 0,40 3 * 3N TN e a®
31 9,9 0,28 33 H N \/
72 5.1 0,14 13 3
96 2,6 0,07 9 !
CH
3
50 — -
Beispiel 2
Der Farbstoff der Formel
wird mit einer Anfangskonzentration von 50 g/l eingesetzt.
Der Wasserflux durch die Membran betrigt 10 1/m? - d.
) - 55 Nach Durchfiihren des Ionenaustausches hat sich die Farb-
® stoffkonzentration auf einen Wert von 64 g/l erhéht. Der
30 N . o Acetatgehalt der Losung betrdgt 0,7 Mol/l.
i eewen=? Neonecucnon ¢l
X /-\l\ / N | 272
: : . 60 Zeit gemessene mittlere Chlorid-  Chloridaustausch-
! 25 konzentration farbstoffseitiz geschw. bez. auf
L Ci, J Membranfliche
h gl Mol/l Mol/m?-d
0 8Ll 0,23 -
wird mit einer Anfangskonzentration von ca. 200 g/l einge- ¢ 3 74 0,21 28
setzt. Der Wasserflux durch die Membran betragt 14 1/m? - 6 6,7 0,19 14
d. Die Endkonzentration der Farbstofflosung liegt bei 260 24 49 0,14 14

g/l, der Acetatgehalt betragt 0,6 Mol/l.

48 16 0,04 4.6



Beispiel 5
Die Farbstoffe der Formeln

werden als Gemisch mit einer Konzentration von ca. 300 g/l
eingesetzt. Der Endacetatgehalt der Losung betrégt 0,6
Mol/l.

Zeit gemessene mittlere Sulfat-/  S-Austauschgeschw.
Methosulfatkonzentration bez. auf
farbstoffseitig Membranfldche

h  gSchwefel/l Mol/l Mol/m? - d

0 -435 1,4 - -

48 41,1 1,3 22

9 34,1 1,1 19

Beispiel 6
Die der Dialyse unterworfene Farbstofflésung enthélt
den Farbstoff der Formel

®

X

! CH

Cl‘l3

in einer Konzentration von 140 g/l. Der Wasserflux durch

die Membran betrigt 10 1/m? - d. Wihrend der Dialyse steigt

die Farbstoffkonzentration auf einen Endwert von 180 g/1.
Der Acetatgehalt der Losung betrdgt am Ende der Dialyse
0,7 Mol/l.

Sulfat/Methosulfat.
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Beispiel 7
Die gemiss Beispiel 2 erhaltene Farbstofflosung, die den
Farbstoff in der Acetatform enthilt, kann direkt als Flissig-
formulierung verwendet werden. Die Formulierung ist lager-

T ' s stabil — nach 45tigiger Lagerung bei Raumtemperatur und
ol ® bei 40 °C unverindert — und ergibt auf Polyacrylnitrilgarn ei-
=N o C,H ne um 40% hohere Farbstirke, als die unbehandelte Farb-
N 27y /25 . J . .
/N/ P S . Sulfat/Methosulfat  gtoffsuspension, in der der Farbstoff als Chlorid vorliegt.
i, 7 = ¢
3 25
= ' = 10 Beispiel 8
CH ® Ein Teil der gemiss Beispiel 2 erhaltenen Farbstofflosung
/--l< 3 s ol wird mit 10 Gew.-% bezogen auf Farbstoff, an Dextrin ver-
¥ \--N=N--< >- -I\< | Sulfat/Methosulfat  setzt und mittels eines Labor-Sprithtrockners getrocknet.
oze C,He Man erhilt auf diese Weise ein festes Farbstoffpriparat, das
B " : 15 eine ausgezeichnete Kaltwasserldslichkeit besitzt und sich

beim Einstreuen in kaltes Wasser sofort auflost.

Beispiel 9
500 ml einer 10%igen wissrigen Suspension des opti-
20 schen Aufhellers der Formel

[ cH, W
. l
7\ J
N i/ e N S0,CH,
D A H_COS0 S
/NN .k
H,c0” N 0 N 3
n
cH
0 L 3 .

werden der Donnan-Dialyse unterworfen, wobei eine Aus-

tauscherzelle mit einer Membranfliche von 38 cm? verwen-

det wird. Als Dialyseldsung verwendet man 2 Liter einer 1
35 molaren Natriumacetatldsung. Zu Beginn der Dialyse be-

- tréigt der Gehalt an Methosulfat in der Aufhellersuspension
2,37 g/1. Nach einer Betriebsdauer von 5 Tagen ist nur noch
ein Methosulfatgehalt von 0,45 g/l feststellbar, wihrend der
Acetatgehalt 21,4 g/l betrdgt. Das entspricht einer Aus-

40 tauschrate von 86%.
Verwendet man anstelle der Natriumacetatlosung 2 Liter
1 molare Essigsiure, so stellt man nach 5 Tagen einen
Methosulfatgehalt von 1,14 g/l und einen Acetatgehalt von
44,3 g/l fest, was einer Austauschrate von 56% entspricht.
45

Zeit gemessene mittlere Sulfat-/  S-Austauschgeschw.
Methosulfatkonzentration bez. auf 50
farbstoffseitig Membranflidche
h  gSchwefel/l Mol/l Mol/m?-d
0 140 0,44 -
9% 11,2 0,35 15
C 1 Blatt Zeichnungen
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