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(54) Verfahren zum Reinigen von Farbstoff .

(67) Bei der Erfindung handelt es sich um ein Verfahren zum Reinigen von Farbstoff, der in Tinten fir den
Tintenstrahldruck Verwendung findet. Die Aufgabe war es, technischen Farbstoff durch chemische und physikalische
Verfahrensschritte zu entsalzen. Das Reinigungsverfahren wird in zwei Etappen durchgefiihrt. In der ersten Etappe
wird der Farbstoff aus der wikrigen Losung durch Zufihrung von verdinnter Schwefelsiure gefillt und abgefiltert. in
der zweiten Etappe werden die noch vorhandenen metallischen Salze im alkalischen Bereich herausgefallt, wobei der
Farbstoff gelést bleibt, und die Salze herausgefiltert werden. i
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zum Reinigen von Farbstoff, der in Tinten fiir den Tintenstrahldruck Verwendung findet, gekennzeichnet dadurch,
daR das Reinigungsverfahren in zwei Etappen ablauft, wobei
— inder ersten Etappe der Farbstoff ausgefillt wird,
+ indem eine definierte Menge Farbstoff in Wasser gelést und von dieser
* Lésung der Salzgehalt gemessen wird und anschlieRend
- der Lésung solange verdiinnte Schwefel4usre zugesetzt wird, bis sich ein pH-Wert zwischen 4 und 5 eingestellt hat, und
danach
+ aus der Lésung der kérnig ausgefalite Farbstoff gefiltert wird
» und nachfolgend durch eine salzsaure NaCl-Lésung aufgenommen und mehrmals darin gewaschen bzw.
+ mit verschiedenen Fallungsmitteln behandelt wird;
— in der zweiten Etappe die Salze ausgefillt werden
* indem der vorgereinigte Farbstoff in einem Gemisch von Wasser, Natriumhydroxid, Natriumcarbonat und
Triethanolamin gufgel6st wird, bis sich ein pH-Wert von 9 elngestellt hat und {ber eine G4 Fritte abgezogen wird
* und anschlieRend die ausgeféllten Salze abgefiltert werden.
2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daf3 die beiden Renmgungsetappen solange wiederholt werden, bis der
fiir den Tintenstrahldruck benétigte Reinheitsgrad der Tinte erreicht ist.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung kann zur Reinigung von Farbstoffen, die zur Herstellung von Tinten fir Tintenstrahldrucker Verwendung finden,
benutzt werden.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Das Reinigen der Farbstoffe kann auf verschiedene Arten erfolgen. Eine Méglichkeit ist das Ultrafiltrationsverfahren, bei dem
kolloide Stoffe von molekulardispersen Stoffen mit Hilfe von Membranfil tern getrennt werden kénnen.

Nachteilig ist die aufwendige Filterreinigung. Der FilterungsprozeR lauft langsam ab, und dariinber hinaus liegt keine gezielte
Entsalzung vor. Eskann nur festgestelit werden werden, daR hauptsachlich Natriumsulfat und Natriumchlorid entfernt werden.
Eine weitere Reinigungsvariante ist die, bei der ein Chelatbildner verwendet wird. Die Lésung wird mit dem Chelatbildner
gewaschen und danach das Chelat mit einem Fifter wieder entfernt. Das Chelat kann der Tinte aber auch direkt zugesezt werden.
Nachteilig ist, da die Tinte zusé&tzlich mit Fremdstoffen belastet wird, und auBerdem werden mit diesem Verfahren nicht alle
Metallsalze erfaft. Mit einem lonenaustauscher kann der Farbstoff ebenfalls gereinigt werden. Dazu wird der geloste Farbstoff
durch eine Austauschersdure geschickt. Dieses Verfahren ist jedoch aufwendig und damit teuer und muR wiederholt werden, bis
der Farbstoff entsprechend gereinigt ist.

In der DE-OS 2930491 wird ein Verfahrén zum Erzeugen fremdsalzfreier Tinten vorgestelit. Hier wird der Farbstoff mit Hilfe von
speziellen organischen Aminen aus der Lésung gefallt und anschlieBend flltrtert Danach sind noch einige Verfahrensschritte
auszufihren, die durch die Verwendung der Amine notwendig sind.

Dieses Verfahren ist technisch sehr aufwendig und kommt fiir eine gro[Stechnlsche Produktion nicht in Frage. Sowohl von den
verwendeten organischen Losungsmitteln als auch von der benétigten Energiemenge her, ist diese Variante nicht kostenglinstig
zu gestalten.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung lst es, ein kostenglnstiges Remlgungsverfahren fiir Farbstoffe zu schaffen, das einen hohen Effektivitatsgrad
anWEISt

Wesen der Erfindung

Technische Aufgabe

Aufgabe der Erfindung ist es, technischen Farbstoff durch chemische und physikalische Verfahrensschritte fiir den
Tintenstrahldruck durch Entsalzen brauchbar zu machen.

Merkmale der Erfindung

Erfindungsgem&R wurde die Aufgabe dadurch gel8st, indem das Reinigungsverfahren 2weistufig ausgefihrt wird, wobei in der
ersten Stufe der Farbstoff durch Zugabe von verdiinnter Schwefelsaure ausgefallt, und der ausgefillte Farbstoff anschlieRend
herausgefiltert wird. Die geldsten Salze bleiben in der Lésung zurlick. Der in salzsaurer Natriumchlorid- -Lésung aufgenommene
Farbstoff wird darin gewaschen.

In der zweiten Stufe wird der vorgereinigte Farbstoff in einem Gemisch von Wasser, Natriumhydroxid, Natriumcarbonat sowie
Triethanolamin geldst. Die Losung wird so eingerichtet, daf sich ein pH-Wert von 9 einstellt. Bei diesem pH-Wert 16st sich der
Farbstoff und kann von den Verunreinigungen getrennt werden.

Der Reinigungsvorgang kann so oft wiederholt werden, bis der geforderte Reinheitsgrad erreicht ist.

Es besteht auch die Moglichkeit, wenn der Farbstoff in geféliter Form vorliegt, andere Waschfliissigkeiten zu benutzen, die ganz
spezielle, Metalisalze fallen.
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Ausfithrungsbeispiel

Fiir das Drucken mit einem Tintenstrahldrucker werden Tinten benétigt, die so beschaffen sind, daR die feinen Dlsen der

Druckkdpfe nicht verstopft werden. Besonders gefahrdet sind die Disen inlangeren Druckpausen, wenn sich durch Verdunstung
" der Lésungsmittel Salzkristalle im Diisenbereich bilden kdnnen. Durch Entsalzen des Farbstoffes muf der Reinheitsgrad der

Tinte so erhéht werden, daf das Verstopfen der Diisen durch Metallsalze verhindert wird.

Bei der Erfindung handelt es sich um eine Reinigung des Farbstoffes, der die Handelszeichnung Columbiaechtschwarz trégt. Die .
Erfindung kann jedoch auch fiir weitere fallbare Azofarbstoffe angewandt werden. :
* Der Reinigungsvorgang vollzieht sich erfindungsgemé&R in zwei Etappen. In der ersten wird eine definierte Menge Farbstoff in
destilliertem Wasser aufgeldst. Mit einem MeRgerét (LeitwertmeRgerét) wird der Salzgehalt der Lésung bestimmt. Durch
Zusetzen von verdiinnter Schwefelsiure wird ein pH-Wert zwischen 4 und 5 eingestellt und der Farbstoff fallt aus. Wenn
zusétzlich erhitzt wird, ist das Fallungsprodukt grobkdrnig und kann leicht abgefiltert werden. Die Metallionen (Mg**,Be**,K*,
Fe*++%) gn*+, Cd** usw.) bilden mit dem Saurerest gut I8sliche Salze, die in der Lésung verbleiben. Nach dem Filtern wird der
Farbstoff von einer salzsauren NaCl-Lésung aufgenommen, mehrmals gewaschen und vorsichtig mit destilliertem Wasser
gespult.
In der zweiten Etappe wird der vorgereinigte Farbstoffin Wasser, Natriumhydroxid, Natriumcarbonat und Triethanolamin geldst
und {iber eine G4-Fritte abgezogen. Die Zugabe des alkalischen Lésungsvermittlers wird mit Hilfe eines pH-Wert-Mef3gerétes
kontrolliert und solange fortgesetzt, bis sich ein pH-Wert von 9 eingestellt hat. Im alkalischen Bereich fallen nunmehr die Salze
(Ca**, Ba**, Sr**) aus und der Farbstoff bleibt geldst. Beim Filterungsvorgang werden diese unigslichen Salze im Filter
zuriickgehalten. Der gereinigte Farbstoff bleibt in der Lésung zuriick und kann gleich als Tinte verwendet werden. Der Gehalt an
Triethanolamin darf aber nicht zu hoch liegen, da sonst die Viskositat unnétig erhoht wird.
Mit einem LeitwertmeRgerit kann der Salzgehalt nach der Reinigung bestimmtund falls ndtig die Reinigungsetappen wiederholt
werden, bis der Reinigungsgrad fiir den Tintenstrahldruck ausreichend ist.
Mit diesem Reinigungsverfahren ist es auch méglich, Tinte, die bei einem geschlossenen Tintenkreislaufsystem als sogenannter
Tintensumpf nach einem langeren Zeitraum im Tintenvorratsbehalter zuriickbleibt und deren physikalische Parameter ein
weiteres qualitatsmaRiges gutes Drucken nicht zulassen, zu reinigen. Der gereinigte Farbstoff kann dann wieder in Tinten fiir
Tintenstrahldrucker verwendet werden. :
Der nach der zweiten Etappe gereinigte Farbstoff wird nochmals mit Schwefelséure umgefalltund abgefiltert. Der Farbstoff kann
nunmehr getrocknet und auf einer Feinwaage abgewogen werden, um definierte Mengen fiir das Auflsen des Farbstoffes zu
erhalten.
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