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(567) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung der farbestabilen p-Modifikation von C. . Disperse Red 73.
Aufgabe der Erfindung ist die Umwandlung der a- in die B-Modifikation durch einen geeigneten Zusatzstoff.
ErfindungsgemaR wird die farbestabile B-Modifikation von C. |. Disperse Red 73 erhalten, wenn die bei der Synthese
anfallende a-Modifikation in waBriger Suspension unter Zusatz von 0,01 bis 0,3 Vol.-% eines aromatischen, mit
Wasser nicht mischbaren und (ber 373 K siedenden Losungsmittels erhitzt wird, gegebenenfalls unter Druck diber
373 K. Die B-Modifikation wird zur Férbung synthetischer Fasern (Polyester) verwendet.
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Erfindungsanspriche:

1. Verfahren zur Herstellung der farbestabilen 8-Modifikation des Farbstoffes C.1. Disperse Red 73 der Formel
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durch Kupplung von diazotiertem 2-Cyano-4-nitranilin mit N-Ethyl-N-B-cyanethylanilin, gekennzeichnet dadurch, daR die
entstehende a-Modifikation in wiriger Suspension unter Zusatz von 0,01 bis 0,3 Vol.-% eines aromatischen, mit Wasser
nicht mischbaren und Uber 373K siedenden Lésungsmittels erhitzt wird. :

2. Verfahren zur Herstellung der farbestabilen 8-Modifikation des Farbstoffes C.I. Disperse Red 73 nach Punkt 1., gekennzeichnet
dadurch, daf? als aromatische Lésungsmittel Toluen, o- oder p-Xylen oder Chlorbenzen verwendet werden.

3. Verfahren zur Herstellung der farbestabilen g-Modifikation des Farbstoffes C.|. Disperse Red 73 nach Punkt 1. bis 2.,
gekennzeichnet dadurch, daf? bei Temperaturen von 353 bis 373K, gegebenenfalls unter Druck Gber 373K gearbeitet wird.

4, Verfahren zur Herstellung der farbestabilen 8-Modifikation des Farbstoffes C.1. Disperse Red 73 nach Punkt 1. bis 3.,
gekennzeichnet dadurch, daf’ die Suspension 30 bis 120 min erhitzt wird.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft die Herstellung der firbestabilen 8-Modifikation des Dispersionsfarbstoffes C.1. Disperse Red 73 der Formel
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durch thermische Behandlung in wéliriger Suspension. Die B Modifikation wird zum Farben synthetischer Fasern, insbesondere
flir Polyesterfasern, verwendet.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Der Farbstoff der Formel ' . .
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istaus der DE-OS 1220824 bekannt. Bei der Synthese durch Kupplung einer mineralsauren Lésung von diazotiertem 2-Cyano-4-

_ nitranilin mit N-Ethyl-N-B-cyanethylanilin fallt er in der farbeinstabilen a-Modifikation aus. Die Umwandlung in die farbestabile
B-Modifikation erfolgt gemaR DE-OS 2248739 durch Erhitzen in wélriger Suspension auf 333-403K oder durch NaRmahlung bei
erhéhter Temperatur unter Zugabe von Dispergiermitteln. Der waBrigen Suspension kénnen 5 bis 60 Vol.-% eines organischen
mit Wasser mischbaren Losungsmittels zur Beschleunigung der Umwandlung zugesetzt werden. Bei der Isolierung des
Farbstoffes durch Filtration failt damit ein durch organisches Lésungsmittel und hohe Farbstoffrestkonzentrationen belastetes
Abwasser an.

Der gemaR DE-OS 2249739 isolierte Farbstoff in der B-Modifikation |43t sich schwerer mahlen als die urspriingliche -
Modifikation. Die Aufziehgeschwindigkeit beim Farben ist bei dieser 8- Modlflkatlon wegen.der geringeren Loslichkeitlangsamer
als bei der [eichter |6slichen a-Modifikation. :
Es sind auch Versuche unternommen worden (KTK-JP 58 160357), die Modifikationsumwandlung durch Zugabe von 5 bis 60
Vol.-% aromatischen Lésungsmitteln zu erreichen. Nach unseren Untersuchungen wird dadurch aber bevorzugt die a-
Modifikation erhalten. AuBerdem missen die zugesetzten aromatischen Losungsmittel durch eine aufwendige
Vakuumdestillation entfernt werden.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die 8-Modifikation des Farbstoffes der Formel | nach einem verbesserten und flir den technischen
Einsatz geeigneten Verfahren bei kurzen Umwandlungszeiten, unter Vermeidung von Abwasserbelastung und mit verbesserter
Mahlbarkeit herzustellen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die Umwandlung der a- in die 8-Modifikation von C. 1. Disperse Red 73 mit einem
geeigneten Zusatzstoff zu erreichen. '
ErfindungsgemaR wird die farbestabile Modifikation von | erhalten, wenn die bei der Synthese anfallende a-Modifikation von tin
wiRriger Suspension unter Zusatz von 0,01 bis 0,3 Vol.-% eines aromatischen, mit Wasser nicht mischbaren und (iber 373K’
siedenden Losungsmittels erhitzt wird, gegebenenfalls unter Druck Gber 373K.
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Verglichen mit der Umwandlungszeit in reinem Wasser verkdrzt sich die zur volistindigen Umwandlung in die 8-Modifikation
notwendige Zeit um 30 bis 50 % und betragt 30 bis 120 min. Das Suspensionsmedium enthalt nach dem Abkiihlen nur einen
geringen Anteil an geldstem Farbstoff und ist nicht so stark geférbt wie bei Zusatz von mit Wasser mischbaren organischen
Lésungsmitteln. Das Filtrat des durch Filtration isolierten Farbstoffes enthalt keine aromatischen Kohlenwasserstoffe, wodurch
aufwendige Trennoperationen entfallen!

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellte 8-Modifikation von C.l. Disperse Red 73 ist nach dem
Réntgendiagramm identisch mit der in DE-OS 2249739 angegebenen g-Modifikation, weist aber ein sproderes Korn auf und
besitzt eine etwa doppelt so hohe Léslichkeit in Wasser. Bei den aromatischen Losungsmitteln kann es sich beispielsweise um
Chlorbenzen, o- oder p-Xylen oder Toluen handeln. .

Der durch Filtration isolierte Farbstoff wird in iblicher Weise einer Nafifeinstmahlung in Gegenwart von Dispergatoren
unterworfen. Die Mahizeit entspricht der von der a-Modifikation und braucht nicht wie bisher bei der B-Modifikation verlangert
zu werden. Die erhaltene Dispersion andert beim Erhitzen auf 373K ihre TeilchengréRenverteilung nur in dem fir die
Textilfarbung zulassigen Bereich. Eine drastische Ostwaldreifung wie bei der a-Modifikation tritt nicht ein. Durch den sehr
geringen Gehalt an aromatischen Kohlenwasserstoffen steigt die Loslichkeit der 8-Modifikation auf etwa den doppelten Wert an.

Ausfiihrungsbeispiele

Beispiel 1 _

10 Masseteile des Farbstoffes der Formel | in der a-Modifikation werden mit 100 Masseteilen Wasser, die 0,1 Masseteile
Chlorbenzen enthalten, 1h auf 373K erhitzt. Der Farbstoff liegt nach dieser Zeit vollstandig in der 3-Modifikation vor. Er 18Rt sich
leicht abfiltrieren und wird dann unter Zusatz von Dispergatoren nach Ublichen Methoden einer Nalkfeinstmahlung in einer
Perimiihle unterworfen und anschlieend im Zerstadubungstrockner getrocknet.
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