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69 Farbstoffdispersionen.

@ Die Farbstoffdispersionen enthalten wasserunldsli-

che Farbstoffe und wasserldsliche oxalkylierte Kon-
densationsprodukte. Letztere sind oxalkylierte Konden-
sationsprodukte aus a) Phenol oder C4-C; 5 -Alkylphenol,
b) C¢-C;o-Alkylamin oder Cyclohexylamin, ¢) Formal-
dehyd mit @) 10 bis 100 Mol Ethylenoxid.

Die Farbstoffdispersionen kénnen zum Pigmentieren
natiirlicher oder synthetischer Materialien verwendet wer-
den.
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PATENTANSPRUCHE

1. Farbstoffdispersionen, die wasserunlosliche Farbstoffe
und wasserldsliche oxalkylierte Kondensationsprodukte ent-
halten, dadurch gekennzeichnet, dass sie oxalkylierte Kon-
densationsprodukte aus a) Phenol oder Cs-Ci2-Alkylphenol,
b) Cs—~Ca0-Alkylamin oder Cyclohexylamin, ¢) Formaldehyd
mit d) 10 bis 100 Mol Ethylenoxid enthalten.

2. Farbstoffdispersionen gemiss Anspruch 1, die als was-
serunldsliche Farbstoffe Pigmente, Dispersionsfarbstoffe und
in Wasser schwer l9sliche optische Aufheller enthalten.

3. Farbstoffdispersionen geméss Anspruch 1, die 20-65
Gew.-% Farbstoff, 2-35 Gew.-% oxalkylierte Kondensations-
produkte, 0-20 Gew.-% nichtionogene oder anionische Ten-
side, 5-20 Gew.-% Wasserriickhaltemittel und 15-40 Gew.-%
Wasser enthalten.

4. Farbstoffdispersionen geméiss Anspruch 1, die 30-50
Gew.-% Farbstoff, 4-15 Gew.-% oxalkylierte Kondensations-
produkte, 0-5 Gew.-% nichtionogene oder anionische Disper-
giermittel, 5-20 Gew.-% Wasserriickhaltemittel und 15-40
Gew.-% Wasser enthalten.

5. Verwendung der Farbstoffdispersionen geméss
Anspruch 1, zum Pigmentieren natiirlicher oder synthetischer
Materialien.

Gegenstand der Erfindung sind Farbstoffdispersionen,
die wasserunlosliche Farbstoffe und wasseridsliche oxalky-
lierte Kondensationsprodukte enthalten. Ebenfalls bezieht
sich die Erfindung auf die Verwendung der erfindungsgemas-
sen Farbstoffdispersionen zum Pigmentieren natiirlicher oder
synthetischer Materialien.

Die erfindungsgeméssen Farbstoffdispersionen sind
dadurch gekennzeichnet, dass sie oxalkylierte Kondensa-
tionsprodukte aus a) Phenol oder Ce-Cr2-Alkylphenol, b)
Cs—Cao-Alkylamin oder Cyclohexylamin, ¢) Formaldehyd mit
d) 10 bis 100 Mol Ethylenoxid enthalten.

Vorzugsweise sind in dem beschriebenen Kondensations-
produkt 15 bis 50 Mol Athylenoxid enthalten. Die erfin-
dungsgemissen Farbstoffdispersionen kénnen ausserdem
weitere libliche Zusatzstoffe wie Mittel, die das Eintrocknen
verhindern, beispielsweise Formamid, Glykol oder Diglykol,
anionische oder nichtionogene Tenside, beispielsweise Ath-
anolammonium-dodecylbenzolsulfonat oder oberflichenak-
tive Anlagerungsprodukte des Athylenoxids, wie sie z.B. bei
N. Schonfeld beschrieben sind, vorzugsweise Athylenoxid-
Addukte an aromatische Oxiverbindungen, die durch Anlage-
rung von Styrol oder seine Derivate an Phenole erhalten wer-
den, sowie Konservierungsmittel, beispielsweise Pentachlorp-
henolnatrium enthalten.

Als wasserunlgsliche Farbstoffe kommen bevorzugt Pig-
mente, aber auch Dispersionsfarbstoffe und in Wasser schwer
16sliche optische Aufheller in Frage. -

Als Pigmente konnen sowohl organische Pigmente, z.B.
Pigmente der Azo-, Anthrachinon-, Azaporphin-, Thioindigo-
oder polycyclischen Reihe, ferner der Chinacridon-, Dioxa-
zin-, Naphthalintetracarbonsiure- oder Perylentetracarbon-
sdure-Reihe wie sie aus Coulor-Index, 2. Auflage, bekannt
sind, als auch anorganische Pigmente, wie Zinksulfide, Cad-
miumsulfide oder -selenide, Ultramarin, Titandioxid, Eisen-
oxide, Nickel- oder Chromtitangelb, Chromoxide, Chromat-
pigmente und Russ sowie deren Mischungen verwendet wer-
den.

Die Dispersionsfarbstoffe gehéren beispielsweise der
Azo-, Anthrachinon-, Methin-, Chinophthalon- oder Amino-
cumarin-Reihe an, wie sie beispielsweise in Coulor-Index,

3. Auflage (1971), Band 2, Seite 2483 bis 2741 aufgefiihrt sind.
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In Wasser schwerlgsliche optische Aufheller gehdren bei-
spielsweise der Cumarin-, Stilben-, Naphthalimid- oder Car-
bostyryl-Reihe an.

Weiterhin sind als wasserunldsliche Farbstoffe insbeson-
dere solche zu nennen, die bei 160 bis 220 °C sublimieren und
iblicherweise im Transferdruck verwendet werden sowie sub-
limierbare Carbinolbasen und Carbinolbasenderivate von
kationischen Farbstoffen.

Die erfindungsgemissen Farbstoffdispersionen enthalten
in der Regel 20 bis 65 Gew.-%, vorzugsweise 30 bis 50 Gew.-%
Farbstoff, 2 bis 35 Gew.-%, vorzugsweise 4 bis 15 Gew.-%
oxalkylierte Kondensationsprodukte, 0 bis 20 Gew.-%, vor-
zugsweise 0 bis 5 Gew.-% nichtionogene oder anionische Ten-
side, 5 bis 20 Gew.-% Wasserriickhaltemittel und 15 bis 40
Gew.-% Wasser, wobei sich die Zahlenangaben auf die Farb-
stoffdispersion beziehen.

Die Herstellung der erfindungsgeméissen Farbstoffdisper-
sionen kann z.B. durch Bearbeitung der Mischung in her-
kommlichen Nasszerkleinerungsaggregaten, wie Knetern,
Knetschnecken, Kugelmiihlen, Rotor-Stator-Miihlen, Dissol-
vern, Korundscheibenmiihlen, Schwingmiihlen und mit
besonderem Vorteil in schnellaufenden Rithrwerkskugelmiih-
len mit Mahlkérpern in der Grosse von 0,1 bis 100 mm
Durchmesser erfolgen.

Die erfindungsgemissen Farbstoffdispersionen sind uni-
versell einsetzbar und eignen sich hervorragend zur Herstel-
lung von Dispersionsanstrichfarben auf Basis von Polyvinyl-
acetat, Polyvinylacetat-Copolymeren, Styrol-Butadien-Misch-
polymerisaten, Polyvinylpropionaten, Acrylsdure- und
Methacrylsdureesterpolymeren, verseiften Alkydharzen und
Olemulsionen; zur Herstellung von Tapetenanstrichfarben
auf Basis von Cellulosederivaten die Methylcellulose, Hydro-
methylcellulose, Carboxymethylcellulose und zur Herstellung
von Druckfarben, die als Bindemittel vorwiegend verseifte
Naturharze wie Schellack, verseifte wasserl6sliche Kunst-
harze oder Acrylatbinderlsungen enthalten.

Gegeniiber bekannten Farbstoffdispersionen, wie sie bei-
spielsweise aus der DT-OS 2 421 606 bekannt sind, haben die
erfindungsgemaissen Farbstoffdispersionen den Vorteil der
universelleren Einsetzbarkeit und der wesentlich niedrigeren
Viskositit bei gleicher Farbstoffkonzentration. Uberraschend
bessere Eigenschaften werden insbesondere bei Dispersions-
anstrichfarben auf Basis von (Meth-)Acrylat-nomo- und
copolymerdispersionen (s. Karsten, Lackrohstoff-Tabellen,

5. Auflage, S. 258-265) wie Plextol® B 500 und Acronal® 290
D erzielt.

Beispiel 1

Eine Mischung aus 48 Gew.-% Pigment Yellow 3 (Coulor-
Index 11710), 8 Gew.-% des nachfolgend beschriebenen oxal-
kylierten Kondensationsproduktes, 0,5 Gew.-% Pentachlorp-
henolnatrium, 20 Gew.-% Athylenglykol und 23 Gew.-% Was-
ser wird durch Riihren homogenisiert und anschliessend in
einer kontinuierlich arbeitenden Rithrwerkskérpermiihie mit
Glasperlen von 0,3 bis 0,5 mm Durchmesser solange gemah-
len, bis die durchschnittliche Teilchengrdsse kleiner als 3 p
ist.

Zur Herstellung des oxalkylierten Kondensationsproduk-
tes werden 99 g (1 Mol) Cyclohexylamin mit 5 g 20%iger
Kalilauge und 100 g 30%igem Formaldehyd 3 Stunden unter
Riihren auf 70 °C erwérmt, mit 220 g (1 Mol) Nonyiphenol
versetzt und weitere 5 Stunden auf 90 bis 100 °C erhitzt. Das
entstandene 6lige Reaktionsprodukt wird im Vakuum
getrocknet, mit Natriummethylat versetzt, das durch Auflésen
von 1,5 g Natrium in Methanol bereitet worden war, und auf
140 bis 150 °C erhitzt. Unter Stickstoffatmosphére ldsst man
unter einem Uberdruck von 1 bis 2 Atmosphéren allmahlich
1230 g (28 Motl) Athylenoxid zulaufen. Unter schnellem Ver-



brauch des Athylenoxids wird ein Polyglykoldther erhalten,
der in Wasser klar 18slich ist.

Beispiel 2

Eine Mischung aus 38 Gew.-% Farbruss, 10 Gew.-% des
nachfolgend oxalkylierten Kondensationsproduktes, 0,5
Gew.-% Pentachlorphenolnatrium, 15 Gew.-% Athylenglykol
und 36,5 Gew.-% Wasser wird wie in Beispiel | in einer Riihr-
werkskorpermiihle gemahlen.

240 g (1 Mol) Hexadecylamin, 600 g Wasser und 10 g
40%ige Kalilauge wurden auf 60 °C erwirmt und dann mit
120 g 30%igem Formaldehyd versetzt. Das Gemisch wird 2
Stunden unter Rithren auf 70 bis 80 °C erwirmt, dann wird
die untere wissrige Schicht abgetrennt, die 6lige obere
Schicht wird nach Waschen mit heissem Wasser mit 100 g
Phenol und 20 g konzentrierter Salzsiure versetzt, nochmals
auf eine Temperatur von 90 bis 95 °C erhitzt. Nachdem die
wassrige Schicht wiederum abgetrennt worden ist, wird der
verbliebene Anteil im Vakuum getrocknet, mit einer Losung
von 2,5 g Natrium in Methanol versetzt und bei 150 °C unter
Druck mit 660 g (15 Mol) Athylenoxid zur Reaktion gebracht.

Beispiel 3

Eine Mischung aus 48 Gew.-% Pigment red 3 (Coulor-
Index 12120), 8 Gew.-% des in Beispiel 1 beschriebenen oxal-
kylierten Kondensationsproduktes, 0,5 Gew.-% Pentachlor-
phenolnatrium, 20 Gew.-% Athylenglykol und 23,5 Gew.-%
Wasser wird wie im Beispiel 1 in einer Rithrwerkskorper-
miihle gemahlen.

Beispiel 4

Eine Mischung aus 48 Gew.-% Pigment green 7 (Coulor-
Index 74260), 6,5 Gew.-% des in Beispiel 1 beschriebenen
oxalkylierten Kondensationsproduktes, 6,5 Gew.-% des in
Beispiel 2 beschriebenen oxalkylierten Kondensationspro-
duktes, 0,5 Gew.-% Pentachlorphenolnatrium, 20 Gew.-%
Athylenglykol und 18,5 Gew.-% Wasser wird wie in Beispiel 1
in einer Rithrwerkskorpermiihle gemahlen.

Beispiel 5

Eine Mischung aus 36 Gew.-% Pigment Yellow 83 (1 Mol
Dichlorbenzidin diazotiert und gekuppelt auf 2 Mol Acetes-
sig-2,5-dimethoxy-4-chloranilid), 6 Gew.-% des in Beispiel 2
beschriebenen oxalkylierten Kondensationsproduktes, 5
Gew.-% eines Oxalkylierungsproduktes, das durch Kondensa-
tion von 2,9 Mol Styrol mit 1 Mol Phenol und nachfolgenden
Athoxyherung mit 27 Mol Athylenoxid erhalten wird, 0,5
Gew.-% eines handelsiiblichen Konservierungsmittels, 20
Gew.-% Athylenglykol und 32,5 Gew.-% Wasser wird in
einem Dispersionskneter zu einem Pigmentteig geknetet,
wobei man die Gesamtmenge an Emulgatoren vorlegt und
den Pigmentanteil eintrigt. Die Temperatur der Knetung wird
unter evtl. Wasserzugabe bei etwa 70 °C gehalten. Nach 30
Minuten Knetdauer wird eine durchschnittliche Pigmentteil-
chengrosse von unter 2 y erhalten. Die Pigmentpaste kann
unter Kneten mit Wasser und Didthylenglykol weiter ver-
diinnt werden.

Beispiel 6

Eine Mischung aus 42 Gew.-% Pigment Yellow 16 (Cou-
lor-Index 20040), 6 Gew.-% des in Beispiel 1 beschriebenen
oxalkylierten Kondensationsproduktes, 4 Gew.-% eines Alky-
lierungsproduktes, das durch Kondensation von 2,9 Mol Sty-
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rol mit 1 Mol Phenol und nachfolgende Athoxyherung mit 27
Mol Athylenoxid erhalten wird, 0,5 Gew.-% eines handelsiib-
lichen Konserv1erungsm1ttels 20 Gew.-% Athylenglykol und
27,5 Gew.-% Wasser wie in Beispiel 5 durch Knetung zu

5 einem Pigmentteig formiert.

Beispiel 7
Eine Mischung aus 38,0 Gew.-% Farbruss, 7,0 Gew.-% des
in Beispiel 1 beschriebenen oxalkylierten Kondensationspro-
10 duktes, 0,5 Gew.-% eines handelsiiblichen Konservierungs-
mittels, 20 Gew.-% Athylenglykol und 34,5 Gew.-% Wasser
wird wie in Beispiel 1 in einer Rithrwerksmiihle gemahlen.

Beispiel 8
Eine Mischung aus 50,0 Gew.-% des Dlspersmnsfarbstof-
fes der Formel
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10 Gew.-% des in Beispiel 2 beschriebenen oxalkylierten Kon-
densationsproduktes, 5,0 Gew.-% der Verbindung der Formel

30

HO-CH,-CH 2

2
N-CO~NH~ (CH.,)

3
HO~CH,,~CH 2/ 2

zur Verhinderung des Eintrocknens, 0,5 Gew.-% eines han-
delsiiblichen Konservierungsmittels und 34,5 Gew.-% Wasser
wird durch Riihren homogenisiert und anschliessend in einer

40 kontinuierlich arbeitenden Rithrwerkskorpermiihle wie in
Beispiel 1 gemahlen.

Beispiel 9

Eine Mischung aus 11,1 kg 1%igem Ammoniakwasser,

45 18,0 kg Titandioxid-Pigment (Rutil-Typ) 15,0 kg Bariumsul-
fat-Pigment, 10,5 kg gemahlener Dolomit, 2,0 kg Talkum, 0,3
kg hochmolekulare Kieselsdure zur Verhinderung des Abset-
zens des Pigmentes im Teig, 0,1 kg eines handelsiiblichen
Konservierungsmittels, 0,2 kg Natriumhexamethaphosphat,

30 0,3 kg einer handelsiiblichen Entschaumermischung, 0,5 kg
eines nichtionischen Emulgators und 5,0 kg einer 3%igen
wissrigen Losung von Hydroxyithylzellulose wird mit einem
Schnellrithrer homogenisiert. Danach wird iiber einen Ein-
walzenstuhl abgemahlen und mit 37 kg einer Acrylharzdisper-

55 sion unter intensivem Rithren versetzt.

Durch Verriihren von 100 g dieser weissen Dispersions-
binderfarbe mit 0,1 bis 10 g einer nach Beispiel 1 bis 6 herge-
stellten Pigmentpraparation erhilt man eine flockungsstabile
Farbe. Streicht man diese Farbe mit einer 0,09 mm Rakel auf

80 Papier auf, so erhilt man eine deutlich hohere Farbstirke ver-
glichen mit der analogen Dispersionsfarbe, die mit einem
Farbteig geméss DT-AS 2 421 606 in gleicher Konzentration
hergestellt wurde.
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