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DESCRIPCION
Procedimiento para el tratamiento de acido 4-beta-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico

La invencion se refiere a un procedimiento para el tratamiento de acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico que se
encuentra como solucion en acido sulfurico acuoso.

El acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico se usa con frecuencia como materia prima para la produccion de
colorantes azo. Para ello esta materia prima debe encontrarse con alta pureza. Un procedimiento habitual para la
produccion de acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se conoce por el documento DE-A 2 538 723. Después se
trata el acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2,6-disulfénico correspondiente, que puede obtenerse a partir de pB-
sulfatoetilsulfonilanilina mediante tratamiento con 6leum, en acido sulfurico habitualmente del 30 al 96 %, a
temperaturas de en general 80 a 140 °C. A este respecto se desprende un resto acido sulfénico.
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A continuacion se pone la masa fundida de sulfinizacion sobre hielo.

Para el tratamiento del acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico a partir de esta solucién acuosa de acido sulfurico
se neutraliza en primer lugar el acido sulfdrico en exceso con hidroxidos o carbonatos de metal alcalino o
alcalinotérreo. A partir de esta solucion neutra se aisla el acido sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico mediante
salificacion con halogenuros alcalinos o mediante secado por pulverizacion. En el ejemplo 7 se trabaja de modo que
la cantidad principal del acido sulfarico en exceso se basifica con carbonato de calcio y el resto se neutraliza con
carbonato de sodio hasta un valor de pH de 6. En este modo de procedimiento es sin embargo mejorable la pureza
del producto.

No han faltado intentos para mejorar el procedimiento de tratamiento. De este modo, en el documento EP-A 753 509
se da a conocer que, a partir de la solucién acuosa de acido sulfurico, puede precipitarse directamente el acido -
sulfatoetilsulfonilanilin-2,6-disulfénico mediante adiciéon de cloruro de potasio. En este procedimiento se obtiene sin
embargo un producto que no es estable en almacenamiento y por lo tanto sélo es adecuado en cierta medida para la
produccion de colorantes reactivos azo de alta calidad. La recristalizacion mencionada en el ejemplo del producto
precipitado lleva ademas a pérdidas nada despreciables de producto de valor y por lo tanto, es poco econémica.

El documento DE 2154943 da a conocer un procedimiento para el tratamiento de una solucion de 4-(B-
sulfatoetilsulfonil)anilin-2- sulfénico en acido sulfdrico acuoso mediante adicién de carbonato de sodio calcinado a un
valor de pH de 6,0 a 6,5.

El documento WO 96/02593 da a conocer un procedimiento para la preparacion de 5-(B-sulfatoetilsulfonil)anilin-2-
sulfénico, en el que el producto precipita en una solucién acuosa mediante adicion de carbonato de sodio calcinado
aun valorde pHde 4,5a5.

Por lo tanto, el objetivo consistia en proporcionar un procedimiento, con el que pueda producirse de manera
técnicamente sencilla acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico a partir de solucion acuosa de acido sulfurico
como producto puro, estable en almacenamiento, sin pérdidas esenciales.

Por consiguiente, se hallé6 un procedimiento para el tratamiento de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico que
se encuentra como solucién en acido sulfdrico acuoso, que se caracteriza porque
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- en una primera etapa se precipita el acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico mediante adicion de sales de
metal alcalino o alcalinotérreo y/o sales de amonio, se separa y se disuelve en agua, o se precipita el acido
sulfurico mediante adicion de sales de calcio, se separa dado el caso el sulfato de calcio generado, y

- en una segunda etapa se ajusta la solucion generada mediante adicion de hidréxido, carbonato,
hidrogenocarbonato y/o acetato de metal alcalino o alcalinotérreo o de amonio a un valor de pH entre 1y 5,
se separa el sulfato de calcio aun presente, y se aisla el acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico a partir
de la solucion.

Ademas se hall6 el acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico que puede prepararse de este modo.

Por acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se entiende en el sentido de esta solicitud de patente solo el acido 4-3-
sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, concretamente tanto el acido libre como sus formas de sal tales como sales de
mono- o di-metal alcalino, de mono- o di-amonio o de metal alcalinotérreo con contraiones iguales o distintos.

El procedimiento de acuerdo con la invencién comienza con una solucidon acuosa de acido sulfurico de acido B-
sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico con una concentracion de en general el 1 al 30 % en peso, en muchos casos del 1
al 20 % en peso, en particular del 5 al 20 % en peso de acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico y habitualmente
del 1 al 80, en muchos casos del 5 al 50 % en peso de acido sulfdrico. Tales soluciones pueden obtenerse por
ejemplo mediante la sulfinizacion de B-sulfatoetilsulfonilanilina o mediante la desulfinizacion de acido pB-
sulfatoetilsulfonilanilin-2,6-disulfénico.

La primera etapa sirve para separar el acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico del acido sulfurico.

Para la precipitacion del acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico se tienen en cuenta sales de metal alcalinotérreo,
de metal alcalino, de amonio o mezclas de las mismas, preferentemente sales de sodio, de potasio y/o de amonio,
en particular cloruro de sodio, sulfato de sodio, cloruro de potasio, sulfato de potasio o mezclas de los mismos. Las
cantidades pueden variarse en amplios intervalos, habitualmente se usan de 1 a 10, en particular de 2 a 6
equivalentes molares. La separacion de productos no es critica, puede llevarse a cabo con aparatos habituales tal
como prensas de filtro, filtros de vacio de presion agitadores, instalaciones de ultrafiltracion o filtros de banda.

Asi mismo, no es critico disolver posteriormente el producto separado en agua, esto puede realizarse a temperatura
ambiente, preferentemente sin embargo con enfriamiento a de 0 a 20 °C o de la manera mas sencilla, mediante
introduccion en habitualmente de 1 a 20 litros, en muchos casos de 1 a 10 litros de agua helada por mol de
producto.

Asi mismo es posible precipitar en la primera etapa el acido sulfurico mediante adiciéon de sales de calcio tal como
carbonato de calcio y/u 6xido de calcio. Habitualmente se usan cantidades de sales de calcio que tales que el valor
de pH se ajustaade 0a 2.

La separacion del sulfato de calcio no es critica, puede tener lugar en la primera etapa o en la segunda etapa
después del ajuste del valor de pH deseado. Habitualmente se usan aparatos tales como prensas de filtro, filtros de
vacio de presion agitadores, instalaciones de ultrafiltracion o filtros de banda.

Esta solucion se ajusta en la segunda etapa mediante adiciéon de hidréxido, carbonato, hidrogenocarbonato, acetato
de metal alcalino, de metal alcalinotérreo o de amonio o mezclas de los mismos, en particular carbonato de metal
alcalino y/o hidrogenocarbonato de metal alcalino, por ejemplo carbonato de sodio o hidrogenocarbonato de sodio a
un valor de pH de 1 a 5, en particular de 2 a 4.

El aislamiento posterior del acido B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico no es critico y puede producirse mediante
precipitacion, evaporacion o secado por pulverizacion. La precipitacion y el aislamiento del producto pueden
disefarse tal como se describié anteriormente. La evaporacion se produce en general en estufas de secado de vacio
conocidas a una temperatura de 30 a 70, en particular de 35 a 55 °C, el secado por pulverizacion ventajoso en
muchos casos en torres de secado por pulverizacion habituales.

El procedimiento tiene muchas ventajas. Se ahorran grandes cantidades de productos secundarios y calor de
escape y se obtiene con alto rendimiento un producto puro con propiedades de uso equilibradas.

Ejemplos:
Ejemplo comparativo 1 (documento EP 753 509)

En un recipiente de 437 g de 6leum al 20 % se introducen a temperatura ambiente al principio 142 g = 0,485 moles
de 4-B-sulfatoetilsulfonil-anilina; aumentandose la temperatura hasta 50 °C. A continuacién se calienta la solucion
durante 3 horas hasta 115 + 2 °C. La sulfinizacién se enfria hasta 70 a 80 °C. Se afiaden entonces gota a gota 42 g
de acido sulfurico al 50 % en peso, no debiendo aumentar la temperatura por encima de 100 °C. A continuacién se
calienta durante diez horas hasta de 95 a 100 °C.
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La masa fundida se enfria hasta de 40 a 50 °C y se afiade bajo enfriamiento desde el exterior sobre una mezcla de
700 g de agua helada. A este respecto la temperatura no aumentara por encima de 20 °C. A la solucién clara
resultante se le afiadieron 75 g = 1,0 mol de cloruro de potasio. Se agita posteriormente durante tres horas y se
aspira el producto de reaccion separado.

El producto se purifica mediante recristalizacion: se suspende en 200 ml de agua, se calienta hasta 70 °C, entonces
se afiaden en porciones de 100 ml 500 ml de agua caliente a 70 °C hasta que todo se ha disuelto. La mezcla se
enfria con bafio de hielo hasta 0 - 5°, se aspira el residuo producido y se seca. El residuo pesa 93,6 g y esta al 79,2
% con respecto a 361 moles de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico. Rendimiento: 41%

Ejemplo 2

En un recipiente de 437 g de 6leum al 20 % se introducen a temperatura ambiente al principio 142 g = 0,485 moles
de 4-B-sulfatoetilsulfonil-anilina; aumentandose la temperatura hasta 50 °C. A continuacién se calienta la solucion
durante 3 horas hasta 115 £ 2 °C. La sulfinizacion se enfria hasta de 70 a 80 °C. Se afiaden entonces gota a gota 42
g de acido sulfarico al 50 % en peso, no aumentando la temperatura por encima de 100 °C. A continuacion se
calienta durante diez horas hasta de 95 a 100 °C.

La masa fundida se enfria hasta de 40 a 50 °C y se afiade bajo enfriamiento desde el exterior sobre una mezcla de
700 g de agua helada. A este respecto la temperatura no aumentara por encima de 20 °C. A la solucién clara
resultante se afiaden 33,6 g = 0,45 moles de cloruro de potasio, seguido de la adicion de tres veces 0,833 moles
(48,7 g) de cloruro de sodio, se agita posteriormente en cada caso durante media hora. El producto producido se
aspira y se disuelve en 1200 ml de agua a 15 °C. El valor de pH de la solucién se ajusta a 3,0 con carbonato de
sodio afiadido en porciones. La solucién de reaccién se concentra hasta sequedad a vacio a 50 °C. El residuo pesa
412 g y esté al 38 % con respecto a 361 moles de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico. Rendimiento: 87%

Ejemplo 3

4 moles (1171 g) de 4-B-sulfatoetilsulfonil-anilina (al 96 %) se introducen en 2100 g de acido sulfurico al 96 % en
peso, aumentando la temperatura hasta 35 °C. A continuacion se afiaden 1660 g de 6leum al 65%, aumentando la
temperatura hasta 80 °C. La mezcla se calienta hasta 115 °C y se agita durante 3 horas a 115 °C. Después de
enfriar hasta 65 °C se afiaden 175 g de hielo, aumentando la temperatura hasta 90 °C. La mezcla de reaccion se
calienta hasta 95 °C y se agita durante 10 horas a 95 °C. Se disponen previamente 5800 g de hielo y se afiade la
mezcla de reaccién enfriada hasta temperatura ambiente con enfriamiento con bafio de hielo, de modo que la
temperatura no aumenta por encima de 20 °C. A continuacion se afiaden tres veces 5,128 moles (300 g) de cloruro
de sodio y se agita posteriormente en cada caso durante una hora. El producto producido se aspira y se disuelve en
agua helada (1538 g de hielo; 7600 ml de agua) a 12 °C. El valor de pH de la solucion se ajusta a 3,9 con carbonato
de sodio afiadido en porciones. La temperatura aumenta a este respecto hasta 24 °C. La solucion se agita durante la
noche a temperatura ambiente y se seca por pulverizacién al dia siguiente. El residuo pesa 2155 g y esta al 47 %
con respecto a 361 moles de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico. Rendimiento: 70 %

Ejemplo 4

4 moles (1171 g) de 4-B-sulfatoetilsulfonil-anilina (al 96 %) se introducen en 2100 g de acido sulfurico al 96 % en
peso; aumentando la temperatura hasta 35 °C. A continuacion se afiaden 1660 g de 6leum al 65%, aumentando la
temperatura hasta 80 °C. La mezcla se calienta hasta 115 °C y se agita durante 3 horas a 115 °C. Después de
enfriar hasta 65 °C se afiaden 175 g de hielo, aumentando la temperatura hasta 90 °C. La mezcla de reaccion se
calienta hasta 95 °C y se agita durante 10 horas a 95 °C. Se disponen previamente 5800 g de hielo y se afiade la
mezcla de reaccién enfriada hasta temperatura ambiente con enfriamiento con bafio de hielo, de modo que la
temperatura no aumenta por encima de 20 °C. A continuacion se afiaden tres veces 5,128 moles (300 g) de cloruro
de sodio y se agita posteriormente en cada caso durante una hora. El producto producido se aspira y se disuelve en
agua helada (1538 g de hielo; 7600 ml de agua) a 12 °C. El valor de pH de la solucion se ajusta a 3,9 con carbonato
de sodio afiadido en porciones. La temperatura aumenta a este respecto hasta 22 °C. La solucién se agita durante el
fin de semana a temperatura ambiente y a continuaciéon se afiaden 1500 g de NaCl, mediante lo cual se salifica el
producto. Tras aspirar y secar el residuo pesa 2094,8 g y esta al 52,5 % con respecto a 361 moles de acido 4-p-
sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico. Rendimiento: 76 %

Ejemplo 5

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 542 g de acido sulfarico y 386 g de
agua se le afaden 2 moles (150 g) de KCI en tres porciones y se agita posteriormente en cada caso durante una
hora. A este respecto el acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico precipita como sal de di-potasio. El producto
producido se aspira y se suspende en 2600 g de agua helada a 15 °C. El valor de pH de la mezcla se ajusta a 5
mediante adicion lenta de soluciéon de NaOH al 10 % en peso, aumentando la temperatura hasta 25 °C. A
continuacion se somete a ultrafiltracion la solucion y el producto se aisla mediante secado por pulverizacion.

Ejemplo 6
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A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 1125 g de acido sulfurico y 3014 g de
agua se le afaden 9 moles (531 g) de NaCl en tres porciones y se agita posteriormente en cada caso durante una
hora. A este respecto el acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico precipita como sal de di-sodio. El producto
producido se aspira y se suspende en 3300 g de agua helada a 12 °C. El valor de pH de la mezcla se ajusta a 4
mediante adicion lenta de soluciéon de NaOH al 10 % en peso, aumentando la temperatura hasta 23 °C. A
continuacion se evapora la solucién.

Ejemplo 7

A una mezcla de 2 moles (722 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 10100 g de acido sulfurico y 3600
g de agua se le afiaden 5 moles (710 g) de Na;SO.4 en tres porciones y se agita posteriormente en cada caso
durante una hora. A este respecto el acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico precipita como sal de di-sodio. El
producto producido se aspira y se suspende en 18000 g de agua helada a 12 °C. El valor de pH de la mezcla se
ajusta a 3 mediante adicion lenta de KoCOs, aumentando la temperatura hasta 25 °C. A continuacién se seca por
pulverizacion la solucion.

Ejemplo 8

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 988 g de acido sulfurico y 1250 g de
agua se le afiaden 4 moles (696 g) de K>SO, en tres porciones y se agita posteriormente en cada caso durante una
hora. A este respecto el acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico precipita como sal de di-potasio. El producto
producido se aspira y se suspende en 18000 g de agua helada a 8 °C. El valor de pH de la mezcla se ajusta a 2
mediante adiciéon lenta de KHCO3, aumentando la temperatura hasta 15 °C. A continuacién se salifica el producto
mediante adicion de 950 g de KCl, se aspira y se seca.

Ejemplo 9

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 1080 g de acido sulfurico y 809 g de
agua se le afiaden 6 moles (354 g) de NaCl en tres porciones y se agita posteriormente en cada caso durante una
hora. A este respecto el acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico precipita como sal de di-sodio. El producto
producido se aspira y se suspende en 4200 g de agua helada a 14 °C. El valor de pH de la mezcla se ajusta a 1
mediante adicién lenta de NaHCOs3, aumentando la temperatura hasta 22 °C. A continuacion se salifica el producto
mediante adicion de 882 g de NaCl, se aspira y se seca.

Ejemplo 10

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 1580 g de acido sulfurico y 5260 g de
agua se le afade 1 mol (174 g) de K:SO4 y 4 moles (568 g) de Na»,SO, y se agita posteriormente en cada caso
durante una hora. A este respecto precipita el acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico. El producto producido se
aspira y se suspende en 4200 g de agua helada a 15 °C. El valor de pH de la mezcla se ajusta a 3 mediante adicion
lenta de acetato de Na, aumentando la temperatura hasta 25 °C. A continuacién se seca por pulverizacion la
solucion.

Ejemplo 11

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 864 g de acido sulfdrico y 6000 g de
agua se le afiaden 650 g de CaCO3;, seguido de la adicion de carbonato de sodio, hasta que el valor de pH asciende
a 3. La temperatura se mantiene por debajo de 20 °C. El sulfato de calcio semihidratado producido se aspira y el
acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se aisla como sal de di-sodio mediante secado por pulverizacion de la
solucion de filtrado.

Ejemplo 12

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 900 g de acido sulfarico y 16700 g de
agua se le afaden 680 g de CaCOs;, seguido de la adicion de K;COs, hasta que el valor de pH asciende a 1. La
temperatura se mantiene por debajo de 60 °C. El sulfato de calcio semihidratado producido se aspira y el acido 4-f-
sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se aisla como sal de di-potasio mediante evaporacién de la solucién de filtrado.

Ejemplo 13

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 860 g de acido sulfdrico y 5800 g de
agua se le afiaden 650 g de CaCOs, seguido de la adicion de NaHCOs, hasta que el valor de pH asciende a 2. La
temperatura se mantiene por debajo de 40 °C. El sulfato de calcio semihidratado producido se aspira y el acido 4-p-
sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se aisla como sal de di-sodio mediante secado por pulverizacién de la solucion de
filtrado.

Ejemplo 14
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A una mezcla de 0,5 moles (180,5 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 433 g de acido sulfurico y 1200
g de agua se le afiaden 350 g de CaCOs3 seguido de la adicion de KHCOs3, hasta que el valor de pH asciende a 4. La
temperatura se mantiene por debajo de 35 °C. El sulfato de calcio semihidratado producido se aspira y el acido 4-f-
sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico se salifica mediante adicion de 680 g de KCI, se aspira y se seca.

Ejemplo 15

A una mezcla de 2 moles (722 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico, 1680 g de acido sulfurico y 2400 g
de agua se le afiaden 1300 g de CaCOs, seguido de la adicion de solucion de NaOH al 10 % en peso, hasta que el
valor de pH asciende a 5. La temperatura se mantiene por debajo de 25 °C. El sulfato de calcio semihidratado
producido se aspira y el acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se salifica mediante adicion de 1450 g de NaCl,
se aspira y se seca.

Ejemplo 16

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 871 g de acido sulfdrico y 6100 g de
agua se le afaden 740 g de CaCOs. El sulfato de calcio semihidratado producido se aspira y el valor de pH de la
solucion de filtrado se eleva hasta 3 mediante adicion de acetato de Na. La temperatura se mantiene por debajo de
20 °C. El acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se aisla como sal de di-sodio mediante secado por
pulverizacién de la solucién de filtrado.

Ejemplo 17

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 885 g de acido sulfurico y 2350 g de
agua se le afaden 725 g de CaCOs. El sulfato de calcio semihidratado producido se aspira y el valor de pH de la
solucién de filtrado se eleva hasta 4 mediante la adicion de carbonato de sodio. La temperatura se mantiene por
debajo de 28 °C. El acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se aisla como sal de di-sodio mediante evaporacion
de la solucién de filtrado.

Ejemplo 18

A una mezcla de 1 mol (361 g) de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, 885 g de acido sulfurico y 2350 g de
agua se le afade a 25 °C CaCOs, hasta que el valor de pH esta ajustado a 3. El sulfato de calcio semihidratado
producido se aspira y el acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico se aisla como sal de calcio mediante secado por
pulverizacién de la solucion de filtrado.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para el tratamiento de acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico, que se encuentra como
solucién en acido sulfurico acuoso, caracterizado porque

en una primera etapa se precipita el acido 4-f-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico mediante adicién de sales de metal
alcalino o alcalinotérreo y/o sales de amonio, se separa y se disuelve en agua, o se precipita el acido sulfurico
mediante adicion de sales de calcio, se separa dado el caso el sulfato de calcio generado, y

en una segunda etapa se ajusta la solucion generada mediante adicion de hidréxido, carbonato, hidrogenocarbonato
y/o acetato de metal alcalino o alcalinotérreo o de amonio a un valor de pH entre 1 y 5, se separa el sulfato de calcio
aun presente, y se aisla el acido 4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico a partir de la solucion.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacién 1, caracterizado porque en la primera etapa se precipita el acido
4-B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico mediante adicion de 1 a 10 equivalentes molares de sal de sodio, de potasio
y/o de amonio.

3. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 o 2, caracterizado porque en la primera etapa se
usa como sal cloruro de sodio, sulfato de sodio, cloruro de potasio o sulfato de potasio.

4. Procedimiento de acuerdo con una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque en la segunda etapa se
aisla el acido 4-p-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfonico mediante precipitacion con sales de sodio, de potasio y/o de
amonio o mediante secado por pulverizacion.

5. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacion 4, caracterizado porque en la segunda etapa se aisla el acido 4-
B-sulfatoetilsulfonilanilin-2-sulfénico mediante precipitacion con de 1 a 10 equivalentes molares de las sales.

6. Procedimiento de acuerdo con las reivindicaciones 4 o 5, caracterizado porque como sal de sodio se usan
cloruro de sodio o sulfato de sodio y como sal de potasio cloruro de potasio o sulfato de potasio.
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