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69 Azo-Pigmentfarbstoff-Gemische.

@ Die Pigmentfarbstoffgemische aus Verbindungen der
FormelnIa,IbundlIc
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worin Ri und R die im Patentanspruch 1 angegebenen
Bedeutungen besitzen und im Gemisch der Farbstoffe die-

ser drei Formeln 8 bis 20 Molprozente Benzoesdureesterre-
ste und 92 bis 80 Molprozente Terephthalsdureesterreste
vorhanden sind,

eignen sich ausgezeichnet zum Farben von Kunststoffmas-
sen, insbesondere zum Spinnfirben von Polypropylen-
Fasern.
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PATENTANSPRUCHE
1. Pigmentfarbstoffgemisch, enthaltend Verbindungen der

Formeln Ia, Ib und Ic '
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worin die R: unabhingig voneinander C,_4-Alkylreste und R:
unabhiingig voneinander je einen 1,4-Phenylenrest, der biszu 3
zwei Substituenten tragen kann, und zwar bis zu zwei Methyl,
Methoxy, Chlor oder Brom und/oder ein Trifluormethyl oder
Nitro, je einen 4,4'-Biphenylenrest, der in 3- und 3'-Stellung
durch Chlor, Brom, Methyl und/oder Methoxy substituiert
ist, oder je einen 1,4- oder 1,5-Naphthylenrest bedeuten,
wobei im Gemisch 8 bis 20 Molprozente Benzoesdureesterre-
ste und 92 bis 80 Molprozente Terephthalsdureesterreste vor-
handen sind.

2. Pigmentfarbstoffgemisch geméass Anspruch 1, worin in
den Formeln Ia, Ib und Ic Ri C;_-Alkylreste und Rz gegebe-
nenfalls ein oder zwei Substituenten aus der Reihe Chlor,
Methyl und Methoxy tragendes 1,4-Phenylen, 3,3’-Dichlor-,
-Dimethoxy- oder -Dimethyl-4,4'-biphenylen oder 1,5-Naph-
thylen bedeuten.

3. Pigmentfarbstoffgemische gemass Anspruch 1, worinin 45
den Formeln Ia, Ib und Ic Ri C_;-Alkylreste und Rz unsubsti-
tuiertes 1,4-Phenylen bedeuten.

4. Pigmentfarbstoffgemisch geméss Anspruch 1, 2 oder 3,
das im Gemisch 8 bis 12 Molprozente Benzoesdurereste und
92 bis 88 Molprozente Terephthalsdurereste enthélt. 5

5. Verfahren zur Herstellung der Pigmentfarbstoffgemi-
sche gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man
0,8 bis 2 Mol eines diazotierten Amins der Formel I1a
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und 9,2 bis 8 Mol eines diazotierten Amins der Formel IIb 60
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COOR,

mit 5 Mol einer Verbindung der Formel I1I

H3C-CO-CH:-CO-NH-R2:-NH-CO-CH:-CO-CH3:
kuppelt.

6. Verfahren zum Firben von Kunststoffmassen mit Farb-
stoffgemischen gemaiss einem der Anspriiche 1 bis 3.

Es wurde gefunden, dass sich Gemische von Azo-Pig-
mentfarbstoffen der Formeln Ia, Ib und Ic

COOR] COOR]
R]O-C

RIO-CO
N N
n [ Ia s
A H (I 2)
H3C-C0'CH-CU-NH-RZ-NH-CO-CH-CO-CH3
COOR]
R10 -Co COOR]
N N (I b),
N N
! '
H,C ~CO - - - - - - - - -
3 CH - CO - NH R2 NH - CO - CH - CO CH3

@— COOR, COOR,
N N (1c)
N N
] ]
HyC = €O~ CH = €O - NH - Ry ~ NH - CO - CH - CO -CHy

worin die R1 unabhiingig voneinander C,_4-Alkylreste und die
R: unabhiingig voneinander je einen 1,4-Phenylrest, der bis zu
zwei Substituenten tragen kann, und zwar bis zu zwei Methyl,
Methoxy, Chlor oder Brom und/oder ein Trifluormethyl oder
Nitro, je einen 4,4-Biphenylenrest, der in 3- und 3'-Stellung
durch Chlor, Brom, Methyl und/oder Methoxy substituiert
ist, oder je einen 1,4- oder 1,5-Naphtyhlenrest bedeuten,
wobei im Gemisch der Farbstoffe dieser drei Formeln 8 bis 20
Molprozente Benzoesdureesterreste und 92 bis 80 Molpro-
zente Terephthalsiureesterreste vorhanden sind, ausgezeich-
net zum Firben von Kunststoffmassen, und insbesondere
zum Spinnfirben von Polypropylen-Fasern eignen. Die erfin-
dungsgemissen Gemische weisen, neben den sehr guten all-
gemeinen Echtheitseigenschaften, vor allem der Lichtecht-
heit, eine hervorragende Dispergierbarkeit auf, durch die es
erst moglich wird, sie fiir das Spinnfarben zu verwenden, weil
damit eine grosse Reissfestigkeit der Spinnfasern verbunden
ist. Vor allem in dieser Eigenschaft sind sie den Einzelbe-
standteilen der erfindungsgemissen Mischungen iiberlegen.
Zu erwihnen ist auch die hohe Farbstirke der neuen Pig-
mentgemische.

Besonders bevorzugt sind die Pigmentfarbstoff-Gemische,
worin in den Formeln Ia, Ib und I¢ Ri C;_,-Alkylreste und R:
gegebenenfalls ein oder zwei Substituenten aus der Reihe
Chlor, Methyl und Methoxy tragendes 1,4-Phenylen,
3,3-Dichlor-, -Dimethoxy- oder -Dimethyl-4,4'-biphenylen
oder 1,5-Naphthylen bedeuten.

Insbesondere bevorzugt sind die Pigmentfarbstoff-Gemi-
sche, in denen Ri C;_»-Alkylreste und R unsubstituiertes 1,4-
Phenylen ist und die 8 bis 12 Molprozente Benzoesdureester-
reste und 92 bis 88 Molprozente Terephthalsdureesterreste
enthalten.



Die Herstellung der neuen Pigmentgemische ist dadurch
gekennzeichnet, dass man 0,8 bis 2 Mol eines diazotierten
Amins der Formel Ila
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und 9,2 bis 8 Mol eines diazotierten Amins der Formel IIb
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1

mit 5 Mol einer Verbindung der Formel IIT

H3;C-CO-CH2-CO-NH-R:-NH-CO-CH:-CO-CHs (III)
kuppelt.

Die Verbindungen der Formeln IIa, IIb und III sind
bekannt. Diazotieren und Kuppeln werden nach allgemein
gebriauchlichen Methoden durchgefiihrt.

In den folgenden Beispielen bedeuten die Teile Gewichts-
teile und die Prozente Gewichtsprozente. Die Temperaturen
sind in Celsiusgraden angegeben.

Beispiel :

a) 76,0 Teile 2-Aminoterephthalsduredimethylester und
6,1 Teile Anthranilsduremethylester werden mit 10 Teilen
Wasser und 100 Volumenteilen konz. Salzsdure vier Stunden
verrithrt. Man kiihlt in einem Eis-/Wasserbad und durch
Zugabe von 125 Teilen Eis auf 0° ab und versetzt die
Mischung mit 105 Volumenteilen 4-n-wéassriger Natriumni-
tritlosung. Diese Losung wird noch eine Stunde bei 0 bis 5°
nachgeriihrt, geringe Mengen iiberschiissiges Nitrit mit Ami-
nosulfonsédure zerstort und schliesslich klarfiltriert.
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b) 55,2 Teile N,N-Diacetessigsdure-para-Phenylendiamid
werden in 400 Teilen Wasser und 60 Volumenteilen 30prozen-
tiger Natriumlauge bei etwa 50° gelost und die Losung fil-
triert.

5 ¢) Die Diazoniumsalzlgsung (nach a) wird mit 1000 Teilen
Wasser und 600 Teilen Eis versetzt und mit Natriumacetatls-
sung auf pH 4,0 gestellt. Sodann ldsst man die Losung der
Kupplungskomponente (nach b) im Verlaufe von etwa 30
Minuten zufliessen. Es entsteht eine zitronengelbe Suspen-

10 sion, die nach 2 Stunden bei 5 bis 10°, I Stunde bei 40 bis 45°
und 1 Stunde bei 80 bis 85° geriihrt wird. Darauf wird die
Suspension filtriert, der Presskuchen salzfrei gewaschen,
getrocknet und gemahlen. Er farbt Kunststoffe in sehr echten,
gelben Tonen.

15 Durch Variation der molaren Anteile 2-Aminotereph-
thalsduredimethylester (oder anderer, C,_4-Alkylester) und
Anthranilsduremethyl- (oder einem C,_4-Alkyl-)ester in den
oben angegebenen Grenzen erhilt man Pigmentfarbstoffge-
mische mit sehr dhnlichen Eigenschaften. Verwendet man an

20 Stelle des N,N-Diacetessigsdure-para-phenylendiamid das im
Kern durch Methyl substituierte Produkt, erhilt man ein stark
rotstichiges Pigment, durch Methoxy substituiertes para-Phe-
nylendiamid gibt orange Pigmente und das durch Chlor sub-
stituierte Produkt ein griinstichig-gelbes Pigment.

25 Im allgemeinen kénnen die Pigmenteigenschaften, insbe-
sondere die Lichtechtheit und die Dispergierbarkeit, der
erfindungsgemissen Gemische, durch eine Behandlung der
Rohfarbstoffe in einem hochsiedenden Lsungsmittel, insbe-
sondere Dimethylformamid oder 1,2-Dichlorbenzol, noch

30 verbessert werden.

Anwendungsbeispiel
70 Teile handelsiibliches Polydthylen mit niedermolekula-
rem Anteil und 30 Teile des geméss obigem Beispiel herge-

35 stellten Pigmentfarbstoffgemisches werden in einem Extruder
zu einem Farbstoffkonzentrat verarbeitet. Dieses Konzentrat
wird dann im Verhéltnis 1:50 mit handelstiblichem Polypro-
pylen vermischt und auf {ibliche Weise zu Fasern versponnen.
Mit Polyithylen im selben Verhéltnis vermischt, kann es auch

40 zu Blasfolien verarbeitet werden.
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