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[54)  Method  of  recovering  a  photographic  addendum  from  a  dispersion  thereof. 

A  water-insoluble  organic  photographic  addendum  is 
recovered  from  a  dispersion  of  a  mixture  thereof  and  an 
oil-former  in  an  aqueous  medium  containing  a  hydrophilic 
colloid  and  a  surface  active  agent  by  adding  a  selected 
oleophilic  non-ionic  surface  active  agent. 



T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   a  m e t h o d   o f  

r e c o v e r i n g   a  p h o t o g r a p h i c   a d d e n d u m   f r o m   a  d i s p e r s i o n  

t h e r e o f .  

I t   i s   o f t e n   n e c e s s a r y   to   i n c o r p o r a t e   a  w a t e r -  

i n s o l u b l e   o r g a n i c   compound   i n t o   a  h y d r o p h i l i c  

c o l l o i d   l a y e r   of  a  p h o t o g r a p h i c   s h e e t   m a t e r i a l   ( w h i c h  

m a y  o r   may  n o t   be  l i g h t - s e n s i t i v e )   i n   s u c h   a  way  t h a t  

t h e   c o m p o u n d   c a n n o t   d i f f u s e   w i t h i n   or   away  f r o m   t h a t  

l a y e r .   F o r   e x a m p l e ,   in   a  c o l o u r   p h o t o g r a p h i c   m a t e r i a l  

h a v i n g   s u p e r i m p o s e d   r e d - ,   g r e e n -   and  b l u e - s e n s i t i v e  

g e l a t i n o - s i l v e r   h a l i d e   e m u l s i o n   l a y e r s   c o n t a i n i n g ,  

r e s p e c t i v e l y ,   c y a n ,   m a g e n t a   and  y e l l o w   d y e - f o r m i n g  

c o u p l e r s   i t   i s   e s s e n t i a l   t h a t   t h e s e   c o u p l e r s   r e m a i n  

in   t h e i r   r e s p e c t i v e   l a y e r s .   I f   t h e y   do  n o t ,   t h e   i m a g e  

p r o d u c e d   i n   e a c h   l a y e r   i s   n o t   of  t h e  a p p r o p r i a t e   p u r e  
s u b t r a c t i v e   p r i m a r y   c o l o u r   b u t   i s   of  a  m i x t u r e   o f  

d y e s   g i v i n g   u n w a n t e d   a b s o r p t i o n .  

One  m e t h o d   w h i c h   h a s   b e e n   e m p l o y e d   f o r  

p r e v e n t i n g   d i f f u s i o n   of  an  i n c o r p o r a t e d   o r g a n i c  

c o m p o u n d   in   a  h y d r o p h i l i c   c o l l o i d   l a y e r   c o m p r i s e s  

d i s p e r s i n g  t h e   compound   in   a d m i x t u r e   w i t h   a  h i g h -  

b o i l i n g ,   w a t e r - i m m i s i b l e ,   o r g a n i c   s o l v e n t .   Such   a  

s o l v e n t ,   w h i c h   n e e d   n o t   be  l i q u i d   a t   room  t e m p e r a t u r e ,  

i s   o f t e n   r e f e r r e d   t o ,   and  i s   r e f e r r e d   t o   h e r e i n ,   a s  

an  ' o i l - f o r m e r '   ( s e e   f o r   i n s t a n c e   U n i t e d   K i n g d o m  

p a t e n t   s p e c i f i c a t i o n   No.  5 4 1 , 5 8 9 ) .   T h i s   m e t h o d  i s  

c a r r i e d   o u t   by  d i s p e r s i n g   t h e   m i x t u r e   of   o r g a n i c  

c o m p o u n d   and  o i l - f o r m e r   in   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   of  t h e  

h y d r o p h i l i c   c o l l o i d   w i t h   t h e   a i d  o f   a  s u r f a c e   a c t i v e  

a g e n t   and  s u b s e q u e n t l y   m i x i n g   t h e   d i s p e r s i o n   s o  

o b t a i n e d   w i t h   t h e   o t h e r  c o n s t i t u e n t s   of   t h e   c o a t i n g  

c o m p o s i t i o n   to   be  u s e d   in   f o r m i n g   t h e   l a y e r .   I f ,  



t h r o u g h   b e i n g   s t o r e d   t o o   l o n g   o r   f o r   o t h e r   r e a s o n s ,  

a  d i s p e r s i o n   d o e s   n o t   h a v e   t h e   r e q u i r e d   c h a r a c t e r i s t i c s ,  

i t   i s   d e s i r a b l e   to   r e c o v e r   t h e   d i s p e r s e d   c o m p o u n d   t h e r e -  

f r o m   so  t h a t   i t   may  be  r e u s e d .  

A  m e t h o d   w h i c h   h a s   b e e n   p r o p o s e d   f o r   r e c o v e r i n g  
w a t e r - i n s o l u b l e   p h o t o g r a p h i c   a d d e n d a   f r o m   d i s p e r s i o n s  

t h e r e o f   i n   a q u e o u s   m e d i a   c o n t a i n i n g   a  p r o t e i n a c e o u s  

c o l l o i d   and  a  s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t ,   c o m p r i s e s   t r e a t i n g  

t h e   d i s p e r s i o n   w i t h   an  enzyme  to   d e g r a d e   t h e   c o l l o i d ,  

and   a  s u b s t a n c e   w h i c h   c a u s e s   p r e c i p i t a t i o n   of  t h e  

a d d e n d u m   ( s e e   R e s e a r c h   D i s c l o s u r e   S e p t e m b e r   1 9 7 7 ,  

I t e m   No.  1 6 1 0 1 ) .   In  t h e   c a s e   w h e r e   an  i o n i c  s u r f a c e  

a c t i v e   a g e n t   i s   p r e s e n t ,   t h e   s u b s t a n c e   c a u s i n g   p r e -  

c i p i t a t i o n   may  be  a  s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t   o f   o p p o s i t e  

c h a r g e .   W h i l s t   t h i s   m e t h o d   i s   c a p a b l e   of   g i v i n g  

s a t i s f a c t o r y   r e s u l t s   w i t h   c o u p l e r   and  o t h e r   d i s p e r s i o n s ,  

i t   h a s   t h e   d i s a d v a n t a g e   of   e m p l o y i n g   an  enzyme   w h i c h  

m u s t   be  e l i m i n a t e d   c o m p l e t e l y   f r o m   t h e   r e c o v e r e d  

a d d e n d u m   to   p r e v e n t   d e g r a d a t i o n   of  any   c o l l o i d   i n  

w h i c h   t h e   a d d e n d u m   i s   s u b s e q u e n t l y   to   be  d i s p e r s e d .  

A c c o r d i n g   to   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   t h e r e   i s  

p r o v i d e d   a  m e t h o d   of   r e c o v e r i n g   a  w a t e r - i n e o l u b l e  

o r g a n i c   compound   f rom  a  d i s p e r s i o n   of   a  m i x t u r e   t h e r e o f  

w i t h   an  o i l - f o r m e r   i n   an  a q u e o u s   med ium  c o n t a i n i n g   a  

h y d r o p h i l i c   c o l l o i d   and  a  s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t ,   w h i c h  

c o m p r i s e s   a d d i n g   to   t h e   l i q u i d   d i s p e r s i o n   an  o l e o -  

p h i l i c   n o n - i o n i c   s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t   so  as   to   c a u s e  

c r y s t a l l i z a t i o n   of   t h e   o r g a n i c   c o m p o u n d .  

The  m e t h o d   of  t h e   i n v e n t i o n   i s   v e r y   s u i t a b l e  

f o r   t h e   r e c o v e r y   of  c o u p l e r s   and  o t h e r   c o m p o u n d s  

( s u c h   as  r e d o x   d y e - r e l e a s i n g   c o m p o u n d s )   u s e d   f o r  

i m a g e   f o r m a t i o n   i n   c o l o u r   p h o t o g r a p h i c   m a t e r i a l s  

f r o m   t h e i r   d i s p e r s i o n s ,   and  i s   a l s o   u s e f u l   f o r  

r e c o v e r i n g   s u c h   o t h e r   o r g a n i c   c o m p o u n d s   as  u l t r a -  

v i o l e t   a b s o r b e r s   and  dye  s t a b i l i z i n g   a g e n t s .  



R e f e r e n c e s   g i v i n g   i n f o r m a t i o n   on  c o u p l e r s   a r e   g i v e n  

in   S e c t i o n   VI I   of   R e s e a r c h   D i s c l o s u r e   D e c e m b e r   1 9 7 8 ,  

I t e m   1 7 6 4 3 .  

The  c o u p l e r s   commonly   e m p l o y e d   in   p h o t o g r a p h i c  
m a t e r i a l s   a r e   w a t e r - i n s o l u b l e   c o m p o u n d s   o f t e n   c o n t a i n i n g  
b a l l a s t   g r o u p s ,   p h e n o l i c   ( i n c l u d i n g   n a p h t h o l i c )   c o u p l e r s  

b e i n g   u s e d   f o r   p r o d u c i n g   c y a n   d y e s   and  c o m p o u n d s  

c o n t a i n i n g   an  a c t i v a t e d   m e t h y l e n e   g r o u p ,   i n c l u d i n g   b o t h  

h e t e r o c y c l i c   and  o p e n - c h a i n   c o m p o u n d s ,   b e i n g   u s e d   f o r  

p r o d u c i n g   m a g e n t a   and  y e l l o w   d y e s .   I m p o r t a n t   m a g e n t a  

c o u p l e r s   a r e   p y r a z o l o n e s   and  i m p o r t a n t   y e l l o w   c o u p l e r s  

a r e   b e n z o y l a c e t a n i l i d e s .   P a t e n t s   d e s c r i b i n g   c o u p l e r s  

i n c l u d e   t h e   f o l l o w i n g   U n i t e d   S t a t e s   P a t e n t s :  

Cyan  d y e - f o r m i n g  

2  367  531  3  034  8 9 2  

2  423  730  3  311  4 7 6  

2  474  293  3  419  3 9 0  

2  772  162  3  458  3 1 5  

2  895  826  3  476  5 6 3  

M a g e n t a   d y e - f o r m i n g  

2  343  703  3  062  6 5 3  

2  369  489  3  127  2 6 9  

2  600  788  3  311  4 7 6  

2  908  573  3  419  3 9 1  

2  933  391  3  518  4 2 9  

Y e l l o w   d y e - f o r m i n g  

2  298  443  3  277  1 5 5  

2  407  210  3  408  1 9 4  

2  875  057  3  415  6 5 2  

2  908  573  3  447  9 2 8  

3  265  506  3  933  5 0 1  

An  a c c o u n t   of  d y e - f o r m i n g   d e v e l o p m e n t   i s   g i v e n   i n  

' M o d e r n   P h o t o g r a p h i c   P r o c e s s i n g ' ,   Vo l .   2,  G r a n t   H a i s t ,  

W i l e y ,   New  Y o r k ,   1 9 7 8 ,   C h a p t e r   9 .  



A  g r e a t   v a r i e t y   of   c o m p o u n d s   may  be  u s e d   a s  
o i l - f o r m e r s   i n   c o u p l e r   d i s p e r s i o n s ,   as  d e s c r i b e d   i n  

U n i t e d   K i n g d o m   P a t e n t   S p e c i f i c a t i o n   No.  5 4 1 , 5 8 9 .   T h e  

c o m p o u n d s   a r e   s u b s t a n t i a l l y   w a t e r - i n s o l u b l e ,   h i g h -  

b o i l i n g   o r g a n i c   c r y s t a l l o i d a l   m a t e r i a l s .   P a r t i c u l a r l y  
s u i t a b l e   a r e   e s t e r s ,   i n c l u d i n g   o r g a n i c   e s t e r s   s u c h   a s  

d i - m - b u t y l   p h t h a l a t e ,   and  p h o s p h a t e   e s t e r s ,   s u c h   a s  

t r i c r e s y l   p h o s p h a t e .   The  o i l - f o r m e r   p r e f e r a b l y   h a s   a  

b o i l i n g   p o i n t   of   a t   l e a s t   150°C  and  i s   c h e m i c a l l y  

i n e r t   i n   t h e   c h o s e n  s y s t e m .   O t h e r   d e s i r a b l e   p r o p e r t i e s  

a r e   l i s t e d   i n   t h e   U.K.  S p e c i f i c a t i o n ,   t o g e t h e r   w i t h  

n u m e r o u s   e x a m p l e s   of   s u i t a b l e   c o m p o u n d s .  

The  n o n - i o n i c   s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t   u s e d   i n   a  

m e t h o d   o f   t h e   i n v e n t i o n   i s   o l e o p h i l i c   and  p r e f e r a b l y  

h a s   a  h y d r o p h i l e - l i p o p h i l e   b a l a n c e   (HLB)  v a l u e   n o  

g r e a t e r   t h a n   5  b u t   h a v i n g   s u c h   a  v a l u e   d o e s   n o t  

n e c e s s a r i l y   e n s u r e   t h a t   an  a g e n t   w i l l   be  s a t i s f a c t o r y .  

M e t h o d s   of   d e t e r m i n i n g   HLB  a r e   d e s c r i b e d   i n ,   f o r  

i n s t a n c e ,   ' E m u l s i o n   S c i e n c e ' ,   P . S h e r m a n ,   A c a d e m i c   P r e s s ,  

L o n d o n   ( 1 9 6 8 ) ,   C h a p t e r   3.  In  many  i n s t a n c e s ,   t h e   HLB 

of  c o m m e r c i a l l y   a v a i l a b l e   s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t s   i s  

q u o t e d   by  t h e   s u p p l i e r s .   I t   may  be  n o t e d   t h a t   t h e  

maximum  HLB  v a l u e   l i k e l y   t o   be  f o u n d   f o r   any   s u r f a c e  

a c t i v e   a g e n t   i s   a p p r o x i m a t e l y   4 0 .  

T y p e s   of   s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t   w h i c h   h a v e   b e e n  

f o u n d   e f f e c t i v e   f o r   t h e   m e t h o d   of  t h e   i n v e n t i o n   i n c l u d e :  

g l y c e r o l   e s t e r s  

p o l y o x y e t h y l e n e   e t h e r s  

s o r b i t a n   e s t e r s .  

C o m m e r c i a l   s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t s   of   t h e s e  

t y p e s   i n c l u d e   c e r t a i n   of  t h e   a g e n t s   s o l d   u n d e r   t h e  

t r a d e   m a r k s :  

' A r l a c e l ' ,  

' B r i j ' ,  

' E m e r e s t ' ,  

' G r i n d t e k l ,  



' P l u r i o l ' ,  

' P l u r o n i c ' ,  

' S p a n ' .  
F o r   a  g i v e n   d i s p e r s i o n ,   i t   i s   n e c e s s a r y   t o  

s e l e c t   an  o p t i m u m   n o n - i o n i c   s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t  
and   t h e   o p t i m u m   c o n c e n t r a t i o n   t h e r e o f ,   b y  
p r e l i m i n a r y   t e s t i n g   w i t h   s m a l l   q u a n t i t i e s .   A 
m i x t u r e   of   n o n - i o n i c   s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t s   m a y  
in   some  c a s e s   g i v e   a  s y n e r g i s t i c   e f f e c t .   The  a m o u n t  
of   n o n - i o n i c   s u r f a c e  a c t i v e   a g e n t   r e q u i r e d   i s   of  t h e  
same  o r d e r   as  t h e   amou  t  of  a d d e n d u m   and  o i l - f o r m e r   i n  
t h e   d i s p e r s i o n .   Thus  t h e   w e i g h t   of  s u r f a c t a n t   r e q u i r e d  
i s   u s u a l l y   f rom  0 . 1   to   10  t i m e s   t h e   t o t a l   w e i g h t   o f  
a d d e n d u m   and  o i l - f o r m e r .  

In   some  i n s t a n c e s ,   t h e   e x t r a c t i o n   of   t h e  

c o m p o u n d   to   be  r e c o v e r e d   can  be  f a c i l i t a t e d   by  a d d i t i o n  

e i t h e r   of  a  s l i g h t l y   w a t e r   s o l u b l e   o r g a n i c   s o l v e n t   of   t h e  

k i n d   s o m e t i m e s   r e f e r r e d   to   as  an  ' a u x i l i a r y   s o l v e n t '  

( s e e ,   f o r   i n s t a n c e ,   U.K.  P a t e n t   No.  7 9 1 , 2 1 9 ) .   E x a m p l e s  

of   a u x i l i a r y   s o l v e n t s   a r e   e t h y l   and  b u t y l   a c e t a t e s ,  

and  2 - ( 2 - b u t o x y e t h o x y ) e t h y l   a c e t a t e .  

In  c a r r y i n g   o u t   a  m e t h o d   of  t h e   i n v e n t i o n ,  

t h e   d i s p e r s i o n   i s   i f   n e c e s s a r y   l i q u i f i e d   by  m e l t i n g  

and  t h e   n o n - i o n i c   s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t   a d d e d .   A n y  

a u x i l i a r y   s o l v e n t   to   be  u s e d   may  be  a d d e d   a t   t h e   s a m e  

t i m e   or   l a t e r .   I t   i s   c o n v e n i e n t   when  an  a u x i l i a r y  

s o l v e n t   i s   u s e d   to   d i s s o l v e   t h e   s u r f a c e   a c t i v e  

a g e n t   in   t h i s .  

A f t e r   t h e   compound   to  be  r e c o v e r e d   h a s  

c r y s t a l l i s e d ,   i t   may  be  f i l t e r e d   and  w a s h e d   w i t h   w a r m  



w a t e r   t o   r e m o v e   t h e   h y d r o p h i l i c   c o l l o i d   and   a n y  
w a t e r   s o l u b l e   s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t .   I t   may  a l s o   b e  

w a s h e d   w i t h   an  o r g a n i c   s o l v e n t   h a v i n g   a  low  s o l v e n t  

p o w e r   f o r   t h e   c o m p o u n d   b e i n g   r e c o v e r e d   b u t   a  h i g h  

s o l v e n t   p o w e r   f o r   t h e   o l e o p h i l i c   s u r f a c e   a c t i v e  

a g e n t .   H y d r o c a r b o n   s o l v e n t s   s u c h   as  p e t r o l e u m   e t h e r ,  

h e x a n e   and  h e p t a n e   a r e   s u i t a b l e   i n   many  i n s t a n c e s .  

O f t e n ,   t h e   d r i e d   r e c o v e r e d   compound   i s   s u f f i c i e n t l y  

p u r e   f o r   r e u s e   w i t h o u t   f u r t h e r   t r e a t m e n t .  

The  i n v e n t i o n   i s   i l l u s t r a t e d   by  t h e   f o l l o w i n g  

E x a m p l e s :  

E x a m p l e   1  

A  10  g  s a m p l e   of   e a c h   of  two  c o u p l e r   d i s p e r s i o n s  

was  m e l t e d   and  made  up  to   a  v o l u m e   of   30  ml  w i t h  

d i s t i l l e d   w a t e r .   Each   d i s p e r s i o n   had   t h e   a p p r o x i m a t e  

c o m p o s i t i o n :  

The  c o u p l e r s ,   o i l - f o r m e r s   and   w e i g h t s   o f  
a n i o n i c   s u r f a c t a n t   i n   t h e   two  d i s p e r s i o n s   w e r e   a s  
f o l l o w s :  



D i s p e r s i o n   A 

D i s p e r s i o n   B 

W e i g h t   of   a n i o n i c   s u r f a c t a n t :   5 . 0   g .  

A  1  ml  q u a n t i t y   of  a  s o l u t i o n   of  1  v o l u m e   o f  

t h e   s u r f a c t a n t   ' P l u r o n i c   L 1 2 1 '   ( t r a d e   ma rk )   i n   t w o  

v o l u m e s   of   2 - ( 2 - b u t o x y e t h o x y ) e t h y l   a c e t a t e   was  s t i r r e d  

i n .  

' P l u r o n i c   L121 '   i s   b e l i e v e d   to   h a v e   t h e  

s t r u c t u r e :  

w h e r e i n   (a  +  c)  i s   a p p r o x i m a t e l y   10  and  b  i s  

a p p r o x i m a t e l y   70 ,   and  h a s   an  HLB  of  a b o u t   0 . 5 .  

The  d i s p e r s i o n   was  h e l d   a t   50°C  f o r   t e n  

m i n u t e s   and  t h e n   4  ml  of   t h e   s u r f a c e   a c t i v e   a g e n t  

' T r i t o n   X - 1 0 0 ' ,   b e l i e v e d   to   h a v e   t h e   s t r u c t u r e :  



was  a d d e d .   The  m i x t u r e   was  d i l u t e d   to   120  ml ,   h e l d   a t  

50°C  f o r   1  h o u r   and  t h e   r e c o v e r e d   c o u p l e r   t h e n   f i l t e r e d  

o f f   and  w a s h e d   w i t h   w a t e r .   In   e a c h   c a s e   t h e   r e c o v e r y  
r a t e   was  80%  and  t h e  c o u p l e r   r e c o v e r e d   was  a t   l e a s t   a s  

p u r e   as  t h a t   u s e d   i n   p r e p a r i n g   t h e   o r i g i n a l   d i s p e r s i o n .  

E x a m p l e   2  

T w e n t y   g r a m s  o f   a  d i s p e r s i o n   of  t h e   m a g e n t a   d y e  

d y e - f o r m i n g   c o u p l e r   1 - ( 4 , 6 - d i c h l o r o - 2 - m e t h o x y p h e n y l ) - 3 -  

[ @ - ( 3 - n - p e n t a d e c y l p h e n o x y ) b u t y r a m i d o ] - 5 - p y r a z o l o n e ,   t h i s  

d i s p e r s i o n   h a v i n g   t h e   a p p r o x i m a t e   c o m p o s i t i o n :  

was  m i x e d   w i t h   20  g  of   w a t e r  a n d   w i t h   4  g  of   a  

m i x t u r e   of  2  g  ' W i t c a m i d e   511 '   ( t r a d e   m a r k )   a n d  .  

2  g  of   10%  a q u e o u s   s o l u t i o n   of  ' A l k a n o l   XC'  ( t r a d e  

m a r k ) .   ' W i t c a m i d e   5 1 1 '   i s   a  n o n - i o n i c   s u r f a c e  

a c t i v e   a g e n t   b e l i e v e d   to   be  of   t h e   f o r m u l a :  

w h e r e i n   R  i s   a  l o n g - c h a i n   f a t t y   a c i d   g r o u p   of  12  t o  

18  c a r b o n   a t o m s .   ' A l k a n o l   XC'  i s   b e l i e v e d   to   b e  

s o d i u m   t r i i s o p r o p y l   n a p h t h a l e n e   s u l p h o n a t e .   T h e  

m i x t u r e   o b t a i n e d   was  s t i r r e d   a t   50°C  f o r   8  h o u r s  

and  t h e   p r e c i p i t a t e d   c o u p l e r   f i l t e r e d   o f f   a n d  

w a s h e d   s u c c e s s i v e l y   w i t h   h o t   w a t e r   and   h e p t a n e .   T h e  

c o u p l e r   was  r e c o v e r e d   i n   57%  y i e l d   and  was  a t   l e a s t  



as  p u r e   as  when  i n c o r p o r a t e d   i n t o   t h e   o r i g i n a l  

d i s p e r s i o n   ( m e a s u r e d   by  h i g h   p r e s s u r e   l i q u i d  

c h r o m a t o g r a p h y ) .  

T h i s   m e t h o d   was  r e p e a t e d   on  a  m u l t i - k i l o g r a m  

s c a l e ,   t h e   o n l y   c h a n g e s   i n   p r o c e d u r e   b e i n g   t h a t   w h e n  

c r y s t a l l i z a t i o n   was  c o m p l e t e   ( a s   j u d g e d   by  m i c r o s c o p i c  

e x a m i n a t i o n )   a  v o l u m e   of  h e p t a n e   e q u a l   to   t h e   v o l u m e  

of   ' W i t c a m i d e '   u s e d   was  a d d e d   and  t h e   m i x t u r e   t h e n  

s t i r r e d   f o r   a  f u r t h e r   3  h o u r s   b e f o r e   t h e   r e c o v e r e d  

c o u p l e r   was  f i l t e r e d   o f f   and  w a s h e d ,   t h e   y i e l d   and  t h e  

p u r i t y   of   t h e   p r o d u c t   w e r e   a t  l e a s t   as  s a t i s f a c t o r y  

as  f o r   t h e   s m a l l   s c a l e   t r i a l .  

E x a m p l e  3  

T h i s   i s   a  c o m p a r a t i v e   E x a m p l e .  

The  e f f e c t i v e n e s s   of   two  c a t i o n i c   s u r f a c e  

a c t i v e   a g e n t s   a t   c a u s i n g   c r y s t a l l i s a t i o n   of  c o u p l e r  

f r o m   t h e   d i s p e r s i o n s   A  and  B  u s e d   f o r   E x a m p l e   1  w a s  

e x a m i n e d .   The  c a t i o n i c   a g e n t s   w e r e :  

( i )   c e t y l   p y r i d i n i u m   c h l o r i d e  

( i i )   d i d o d e c y l d i m e t h y l a m m o n i u m   b r o m i d e .  

In   e a c h   t e s t ,   10  ml  of  a  1%  w/v   a q u e o u s   s o l u t i o n   o f  

t h e   c a t i o n i c   a g e n t   was  a d d e d   to   4  ml  of  t h e   d i s p e r s i o n  

and  h e l d   a t   40°C.   S a m p l e s   w e r e   e x a m i n e d   a f t e r   2  a n d  

24  h o u r s   u s i n g   a  m i c r o s c o p e   a t   X200  m a g n i f i c a t i o n   a n d  

w i t h   c r o s s e d   p o l a r i z i n g   f i l t e r s .   The  n u m b e r s   a n d  

s i z e s   of  c r y s t a l s   o b s e r v e d   a r e   e x p r e s s e d   q u a l i t a t i v e l y  

i n   t h e   f o l l o w i n g   t a b l e .  





The  d i s p e r s i o n   A  s a m p l e   t r e a t e d   w i t h   c a t i o n i c  

s u r f a c t a n t   ( i )   f o r   24  h o u r s   was  f i l t e r e d   and  t h e  

c o u p l e r   c r y s t a l s   c o l l e c t e d   r e p r e s e n t e d   a  r e c o v e r y  

of   l e s s   t h a n   25%.  

I t   i s   e v i d e n t   t h a t   e v e n   t h e   more  e f f e c t i v e  

of  t h e   c a t i o n i c   s u r f a c t a n t s   was  s l o w e r   and  l e s s  

e f f i c i e n t   t h a n   an  o l e o p h i l i c   n o n - i o n i c   s u r f a c t a n t  

as  r e q u i r e d   f o r   t h e   m e t h o d   of  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n .  



1.  A  m e t h o d   of   r e c o v e r i n g   a  w a t e r - i n s o l u b l e  

o r g a n i c   c o m p o u n d   f r o m   a  d i s p e r s i o n   of   a  m i x t u r e  

t h e r e o f   w i t h   an  o i l - f o r m e r   in   an  a q u e o u s   m e d i u m  

c o n t a i n i n g   a  h y d r o p h i l i c   c o l l o i d   and  a  s u r f a c e  

a c t i v e   a g e n t ,   w h i c h   c o m p r i s e s   a d d i n g   t o   t h e   l i q u i d  

d i s p e r s i o n   an  o l e o p h i l i c   n o n - i o n i c   s u r f a c e   a c t i v e  

a g e n t   so  as  t o   c a u s e   c r y s t a l l i z a t i o n  o f   t h e   o r g a n i c  

c o m p o u n d .  

2.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   1  w h e r e i n   t h e  

n o n - i o n i c   s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t   i s   a  g l y c e r o l   e s t e r ,  

p o l y o x y e t h y l e n e   e t h e r   or   s o r b i t a n   e s t e r .  

3.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   c l a i m   1  or   2  w h e r e i n   a  

s e c o n d   n o n - i o n i c   s u r f a c e - a c t i v e   a g e n t   i s   a d d e d   to   t h e  

d i s p e r s i o n .  

4.  A  m e t h o d   a c c o r d i n g   to   any  of  t h e   p r e c e d i n g  

c l a i m s   w h e r e i n   t h e   w a t e r - i n s o l u b l e   o r g a n i c   c o m p o u n d  
to   be  r e c o v e r e d   i s   a  d y e - f o r m i n g   c o u p l e r .  
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