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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung der férbestabilen f-Modifikation von C. 1. Disperse Red 73,
die zur Farbung von synthetischen Fasern, insbesondere von Polyesterfasern, verwendet werden kann. Der Erfindung
liegt die Aufgabe zugrunde, die bei der Synthese in bekannter Weise anfallende a-Modifikation Uberwiegend in fester
Phase in die B-Modifikation umzuwandeln und die Umwandlung Gber die gel6ste Phase zu unterdriicken.
ErfindungsgemaR wird dies dadurch erreicht, da die bei der Synthese anfallende farbeinstabile a-Modifikation in
waRrigen Lésungen anorganischer Salze suspendiert und diese Suspension erhitzt wird, gegebenenfalls unter Druck
iber 373 K.
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Titel der Erfindung

Verfahren zur Herstellung der firbestabilen B-Modifikation
von CeI. Disperse Red 73

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft die Herstellung der firbestabilen
B-Modifikation des Dispersionsfarbstoffes C I. Disperse
Red 73 der Formel ‘

ON—/O\-I q/o ~,T N (D)
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aus der bel der bekennten Synthese anfallenden o, -Modifikation.
Die genannte B-Modifikation wird zur Férbung von synthetischen
Fasern, insbesondere von Polyesterfasern, verwendet,

Charaﬁter1q1eﬂuno der bekannten technischen Losungen

Der Farbstoff der Formel

0 N-\O ) )-11=T O}-M 02H5CN (1)
~CH 274

ist aus DE-0S 1 220 824 bekannt. Bei der Synthese durch Kupp-
lung einer mineralsauren Losung von diazotiertem 2--Cyano=4-
nitranilin mit N- thyl-lN-8-cyenaethylanilin fE11t er in der
fErbeinstabilen o -Modifikation an, Die Umwandlung in die
férbestabile B-iodifikation erfolgt gemdB DE-0S 2 249 739
durch Erhitzen in widBriger Suspension, gegebenenfells unter
Zugabe grSBerer ilengen eines mit Wasser mischbaren organischen
Losungsmittels auf 333 bis 403 K oder durch 1 NaBmahlung bei er-
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hohter Temperatur, gegebenenfalls unter Zugabe von Dispergier-
mitteln. Ein Zusatz von Dispergiermitteln'verzﬁgert die Um-
wandlung. Die Zugabe eines mit Wasser mischbaren organischen
Losungsmittels beschleunigt die Umwandlung, erhtht aber auch
die Loslichkeit im Umwendlungsmedium. Daraus resultiert eine
deutliche Kornvergréberung. Hiufig bilden sich die fir den
anschlieBenden MahlprozeB unerwlinschten Nadeln. Nach der
Filtration des Farbstoffes erhdlt man ein Filirat, das sowohl
orgenisches Losungsmittel als auch geldsten Farbstoff ent-
hdlt. Das erfordert eine aufwendige Abwasserreinigung.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, die B-Modifikation des Farbstoffes
CeIl. Disperse Red 73 der Formel

\C>“”‘N‘/~\"“/C 2’ BNESY

80 herzustellen, daB die oben genannten Nachtelile nich?
auftreten.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die bei der Synthese
in bekannter Weise anfallende o« -Modifikation des Farbstoffes
I iUberwiegend in fester Phase in die B-Modifikation umzuwan-
deln und die Umwendlung ilber die gelGste Phase zu unterdriicken.
Erfindungsgemdl wird die Aufgabe dadurch geldst, dal die bedl
der Synthese anfellende f&rbeinstabile o ~Modifikation in
waBrigen LOsungen anorganischer Salze suspendiert und diese
Suspension erhitzt wird, gegebenenfalls unter Druck iber 373 K.
Verglichen mit der Umwandlungszeit in Wasser verkiirzt sich die
notwendige Zeit auf die Hilfte bis ein Viertel. Die Umwendlung
erfolgt umso schneller, je hSher die Salzkonzentration ist.

Das Salz setzt die Loslichkeit des Parbstoffes in Wasser herab.
Das Suspen,Lonsmedlum wird deher nur spurenweise angefdrbt.
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Die Umwandlung erfolgt nicht wie bisher iiber die geloste

Phase. Daher tritt keine Kornvergrdberung ein, die eine

léngere nachfolgende IMahlzeit zur Folge hZtte. Die entstandene
Modifikation ist nach dem Rontgenbeugungsdiagramm identisch

mit der in DE-OS 2 249 739 angegebenen B-Modifikation. Bei den
ancrganischen Salzen kann es sich beispielsweise um NaCl, Na2SOZ
MgCl2 oder MgSO4 handeln. Diese Salze werden in 1 bis 30 Ma,-%-
igen Losungen erfindungsgemiB eingesetzt. Bei der Umwandlung
~wird 30 bis 120 Hinuten auf Temperaturen von 353 bis 373 X,

bei Anwendung von Druck iber 373 K, erhitzt.

Der Farbstoff wird nach der Unwandlung durch Filtration iso-
liert. Das Filtrat besteht prektisch eus der eingesetzten Salz-
10sung und kann ohne Zwischenreinigung im Kreisleuf gefahren
werden. Nach dem iiblichen Finish des Farbstoffes durch NaB-
feinstmahlung in Gegenwart von Dispergatoren erhilt man eine
Dispersion, deren TeilchengrdBenverteilung sich beim Erhitzen
auf 373 K nur in dem fiir die Textilfarbung zulédssigen Bereich
veréndert und keine drastische TeilchenvergrdBerung durch Ost-
wald=-Reifung zeigt wie die  -Modifikation.

Ausfiihrungsbeigpiele

Beispiel 1:

10 Teile des Farbstoffes der Formel I in der &« -Modifikation
werden mit 100 Teilen einer 10 gewichtsprozentigen Kochsalz-
lasﬁng unter Rithren eine Stunde auf 373 X erhitzt. Der Farb-
stoff liegt nach dieser Zeit vollstidndig in der B-Modifikation
vor. Er 1dBt sich leicht ebfiltrieren und wird denn unter Zu-
satz von 4 Teilen eines sulfonierten Kondensationsproduktes
aus Naphthol--2, Phenol und Formaldehyd und 20 Teilen eines
Kondensationsproduktes aus Naphthalensulfonsidure und Formslde-
hyd einer NaBTfeinstmahlung unterworfen und anschlieBend im
Zerstdubungstrockner getrocknet.
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Erfindungsanspriche

1. Verfahren zur Herstellung der firbestabilen B-Modifikation

2

des Farbstoffes C. I. Disperse Red 73 der Formel
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aus der « -lModifikation,
gekennzeichnet dadurch, daf die of -Modifikation in
wdrigen Ldsungen anorganischer Salze suspendiert und
diese Suspension erhitzt wird.

Verfahren zur Herstellung der B-Modifikation nach
Punkt 1o,

gekennzeichnet dadurch,

daB als anprgaﬁische Salze NaCl, Na2804, MgClz‘oder
MgSO4 in 1 bis 30 Masse~%iger wiBriger Losung verwendet
werden, vorzugsweise in 10 Masse-%iger Losung.

Verfahren zur Herstellung der B-Modifikation nach Punk?
1. bis 2., )
gekennzeichnet dadurch,

daB auf Temperaturen von 353 bis 373 K, bel Anwendung
von Druck iiber 373 K, erhitzt wird.

Verfahren zur Herstellung der B-Hodifikation nach Punkt
1. his 3., '
gekennzeichnet dadurch,

daB die Thermobehandlung liber einen Zeifraum von 30 Dbis
120 Minuten erfolgt.
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