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Patentanspruch:

Verfahren zur Herstellung des Monoazopigments C. 1. Pigment Gelb 97 durch Kupplung von
diazotiertem 2,5-Dimethoxysulfanilsiureanilid auf Acetessig-2,5-dimethoxy-4-chloranilid,
gekennzeichnet dadurch, daR die Fillung der Kupplungskomponente in Anwesenheit von 30 bis
50Vol.-% Ethanol und die Kupplung in Anwesenheit von 10 bis 30 Vol.-% Ethanol durchgefiihrt wird.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur Herstellung des Monoazopigments C.|.Pigment Gelb 97, das aus diazotiertem
2,5-Dimethoxysultanilsureanilid durch Kupplung auf Acetessig-4-chlor-2,5-dimethoxyanilid hergestellt wird.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Das Kupplungsprodukt aus diazotiertem 2,5-Dimethoxysulfanilséureanilid mit Acetessig-2,5-dimethoxy-4-chloranilid wurde
zuerstin der DT-PS 845374 beschrieben. Das angewendete Verfahren entspricht der allgemein blichen Arbeitsweise, indem die
Kupplung in schwach saurem Medium mit einer feinteiligen Suspension der Kupplungskomponente durchgefiihrt wird. Das
erhaltene Pigment ist dann extrem feinteilig und in diesem Zustand nur bedingt einsetzbar, Erst Nachbehandlungen mit
organischen Lésungsmitteln lassen ein Produkt mit verbesserter Anwendbarkeit entstehen, das jedochimmaer noch einentriibben
Farbton besitzt.

In Erkenntnis dieser Schwierigkeiten wusde bereits vorgeschlagen, die Kupplung in einem Nitrobenzen-Wasser-Gemisch
durchzufithren (DT-OS 2312421), Das erhaltene Pigment wird dann in dieser Mischung erhitzt, das Nitrobenzen abrestilliertund
das Pigmentin bekannter Weise aus der waBrigen Phase isoliert getrocknet. Das Ergebnis dieser Arbeitsweise ist jedoch schlecht
reproduzierbar, so daR nur iber die Mischung einer groRen Zahl von Ansitzen statistisch ein Produkt mit einheitlichen
Eigenschaften erhalten wird. Das ist aber ein wesentlicher Nachteil, wenn bersits relativ geringe Mengen des Pigments zur
Deckung des Bedarfs gentigen.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung ist ein Verfahren, das reproduzierbar sin Pigment mit klarem Farbton und hohem Echtheitsniveau,
besonders mit guten Ol-, Lésungsmittel- und Migrationsechtheiten liefert.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die technische Aufgabe, die durch die Erfindung zu l16sen war, beinhaltet die Auffindung spezieller Synthesebedingungen, die
reproduzierbar ein hochwertiges Pigment ergeben, daB nur noch in geringem Umfang nachbehandelt werden muB. Diese
technische Aufgabe wurde erfindungsgemaR dadurch geldst, daB bereits beginnend mit Fallung der Kupplungskomponente
auch die Kupplung in wiBrig-ethanolischer Lésung bzw. Suspension durchgefiihrt wird. Die Konzentration des Ethanols in den
verschiedenen Stufen der Synthese soll dabei jedoch unterschiedlich sein. Fiir die Féllung der Kupplungskomponente ist ein
Konzentrationsbereich von 30 his max. 50Vol.-% Ethanol einzusetzen. Fiir die Stufe der Kupplung werden 10 bis 30Vol.-%
Ethanol bendtigt. Dabeiist es mdglich, in jeder Stufe mit der héheren Ethanolkonzentration die Reaktion zu beginnen undsie bei
de' niederen Konzentration zu beenden.

Ev erweist sich bei dsm erfindungsgemiBen Verfahren als giinstig, daB fiir die Kupplung eine geringere Konzentration an
Ethanol erforderlich ist als fiir die Fallung. Dadurch eriibrigt sich eine nochmalige Zugabe von Ethanol zur Suspension der
Kupplungskomponente vor der Kupplung. Die weiteren Reaktionsbedingungen, wie die Temperatur wihrend der Féllung baw.
Kupplung sowie der pH-Wert bei diesen Reaktionen, entsprechen denen bekannter Verfahren und Arbeitspraktiken. Das Pigment
falit nach diesem erfindungsgemaBen Verfahren bereits in eineni griinstichig-gelben Farbton an, der durch die iibliche
Nachbehandlung z.8. durch Erwirmen mit Nitrobenzen noch reiner wird, Der Effekt des Ethanols war hier aufBerordentlich
iiberraschend, weil bei dem bereits genannten japanischen Patent das Nitrobenzen ein polar aprotisches Lsungsmittel ist und
damit véllig andere Eigenschaften hat als Ethanol, das uin polar protisches Lésungsmittel darstellt. Auch andere Alkohole wie
Methanol oder das in vielen Fallen mit sehr gutem Erfolg einsetzbare Ethylglykol sind nicht geeignet. Man erhéltin diesen Féllen
nach der Kupplung, ebenso wie ohne Ethanol, nur miBfarbene, gelbbraune Pigmente, die einen hohen Aufwand fiir die
Nachbshandlung erfordern. .

Anwendungsbeisplele

Beispiel 1

30,89 2,5-Dimethoxysulfanilanilid werden ca. 30min lang in einer Mischung sus 150 mi Wasser und 30 ml Salzsédure der Dichte
1,160 angeschlimmt. Durch Zutropfen einer Lésung von 7g NaNO, in 30ml Wasser wird in 30min diazotiert. 1 Stunde wird
nachgeriihrt. Die Temperatur ist 10°C. 28,5 g Acetessig-2,5-dimethoxy-4-chloranilid werden in 100ml Wasser und 13ml NaOH
der Dichte 1,331 unter Rithren bei Raumtemperatur geldst, Es entsteht eine klare Losung. Diese tropftin eine vorgelegte
Mischung aus 400 ml Wasser, 400 m) Ethanol, 2g Dispergator auf Basis eines oxethylierten Fettalkohols, 10m| Eisessigund 125¢g



-2- 298 254

Eis. Es entsteht eine weiBe Fallung. Nach Zugabe von 60ml Na-Acetatlésung der Dichte 1,125 wird auf35°C erhitztund innerhalb
1 Stunde tropft die Diazoldsung zu, Der pH-Wert wird bei 6 gehalten. Nach Ende der Kupplungsreaktion wird die
Pigmentsuspension filtriert und mit Wasser oder Ethanol/Wasser nachgewaschen. Es resultiert ein griinstichig-gelber
Pigmentteig, der bel 60 bis 80°C getrocknet werden kann, ohne daB der Farbton sich wesentlich éndert,

Verfdhrt man dagegen nach DT-0S 2312421, Beispiel 4, indem man sowohl die Diazotierung .- als auch die Kupplungsreaktion
in Gegenwart von Nitrobenzen durchfiihrt und die gebildete Pigmentsuspension noch 30min auf 60°C erwérmt, so erhélt man
ein Produkt mit wesentlich triiberen, stark rotstichigem Farbton und einem Dackvermdgen, das bis zu 50% geringer ist. Dieses
Pigment hat auch nur eine etwa halb so grof8e Farbstérke wie nach der oben beschricbenen Arbeitswelse.
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