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Triazinverbindungen.

@ Beschrieben werden neue basische und kationische  Formel If in welchen Formeln der Phenylenrest D substi-
Triazinverbindungen der Formel I und Ia tuiert sein kann, K fiir eine beliebige Kupplungskompo-
nente steht, X einen gegebenenfalls substituierten C;-Cs-
Alkylrest darstellt, Y eine basische und Y; eine quater-
nére Gruppe bedeutet, das Symbol n die Zahlen 2, 3 oder4
bedeutet, und An ein beliebige;lsnAnion darstellt; diese
Triazinverbindungen sind vor allem sehr gut geeignet
\’/_“\) ™ (D \'A') v ©4u0) () zum Firben von Papier wobei man wasserechte, gelbe bis
“\f* s “\f* blaue Ausfirbungen erhilt.
¢ ¢

oder deren Mischungen,
worin die Symbole A, B und C unabhiingig voneinander
sinen Rest der Formel II

45X
wNH-o. D o=
\.-< /-‘N-N-K (694}
oder einer der Reste von A, B oder C einen Rest der For-

mel IIT
—NHX (1)

darstellt und die beiden anderen Reste einen solchen der
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PATENTANSPRUCHE
1. Triazinverbindungen der Formel I und Ia :

A\./N\‘/B A\/N\/B @ e
“\. /5 T@ (D L§\ /15 +(f; “an ), (1a)
!

i | | &

oder deren Mischungen, : Rsund Re unabhingig voneinander Wasserstoff oder gege-
worin bedeuten: benenfalls substituiertes Alkyl(Ci-Cs) bedeuten oder beide
A, Bund C unabhiingig voneinander einen Rest der 15 Reste Rs und Rs konnen unter Einschluss des N-Atoms zu
Formel I1 einem heterocyclischen 5- oder 6-Ring verkniipft sein.
8. Triazinverbindungen der Formel Ia geméss Anspruch 1,
%"' '\\ dadurch gekennzeichnet, dass der quaternére Rest Y1 eine der
-NH- N D .- folgenden Gruppen darstellt:
e=e %N=N-K (I1) 2=
. | ol ® /---{“4 ILARE
oder einer der Reste von A, B oder C stellt einen Rest der -“N-R., , -N/ . , - s
Formel I11 Z Nz’
25
-NHX (I11) 3 , 8§ 10
@ /NH 12
dar und die beiden anderen Reste einen solchen der Formel - 2 d R-R 1 bedeuten:
11, in welchen Formeln der Phenylenrest D substituiert sein \ oder 13 wortn bedeuten.
kann, K fiir eine beliebige Kupplungskomponente steht, X 30 11
einen gegebenenfalls substituierten C1-Cs-Alkylrest darstellt, —R1 4

Y eine basische und Y1 eine quaternire Gruppe bedeutet, das
Symbol n die Zahlen 2, 3 oder 4 bedeutet, und An ein belie-
biges Anion darstellt. Ri, R2und R3 unabhiingig voneinander einen gegebenenfalls

2. Triazinverbindungen der Formel Ia geméss Anspruch 1. 3 substituierten Alkylrest (Ci-Cq) oder die Reste Riund Rz

3. Triazinverbindungen der Formel I und/oder Ia gemdss  konnen unter Einschluss des N-Atoms zu einem heterocycli-
Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass alle drei schen 5- oder 6-Ring verkniipft sein, Rs ein Wasserstoffatom
Reste A, B und C identisch sind. oder einen Alkylrest (Ci-Cé), R7und Rs unabhéngig vonein-

4. Triazinverbindungen der Formel I und/oder Ia gemdss  ander einen gegebenenfalls substituierten Alkylrest (Ci-Ca),
Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Kupplungs- 40 oder die Reste R7und R skonnen unter Einschluss des
komponente K in der Formel IT einen Rest von Acetessigsdu-  N-Atoms zu einem heterocyclischen 5- oder 6-Ring ver-
reaniliden, Phenolen, Pyridonen, Chinolinen, Pyrazolonen, kniipft sein, Round Rio unabhingig voneinander Wasserstoff

Aminopyrazolen, Indolen, Anilinen, Aminopyridinen, oder einen gegebenenfalls substituierten Alkylrest (C1-Cs)
Naphtolen, Naptholcarbonséureaniliden, Naphthylaminen,  oder die Reste Round Rio kénnen unter Einschluss des
Aminothiazolen oder Thiophenen darstelit. 45 N-Atoms zu einem heterocyclischen 5- oder 6-Ring ver-

5. Triazinverbindungen gemiss Anspruch 1, dadurch kniipft sein, Ri: Wasserstoff oder gegebenenfalls substitu-
gekennzeichnet, dass der Phenylenrest D in der Formel IT iertes Alkyl (Ci-Cs) und Riz, Ris und Risunabhéngig vonein-
substituiert ist durch: Alkyl(Ci-Ca), Alcoxy(Ci-C4), Halogen, ander gegebenenfalls substituiertes C1-Cs-Alkyl.

NOz, CN oder SOz-alkyl(Ci-C4). 9. Verwendung von Verbindungen der Formel I oder Ia

6. Triazinverbindungen geméss Anspruch 1, dadurch s0 zum Firben und Bedrucken von ligninfreiem, gebleichtem

gekennzeichnet, dass der Alkylrest X in der Formel Y1 substi- und ungeleimtem Papier.
tuiert ist durch: OH, Halogen, Aloxy(C 1-Cs), oder Acyl-

amino.

7. Triazinverbindungen der Formel I gemdss Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass der basische Rest Y die 55
Gruppe Die Erfindung betrifft neue Triazinverbindungen sowie

Rs deren Verwendung als Farbstoffe zum Férben und

-N/ Bedrucken von Papier.

\Re Die neuen Triazinverbindungen stellen basische Verbin-

6 dungen der Formel I oder kationische Verbindungen der
darstellt, worin Formel Ia
NA/ AA4 e
bl (Y. ¥ An e)
1 n (T3)

K} (‘:t)n (-I) }k/&
| ;



oder Mischungen von basischen Verbindungen der Formel I
mit kationischen Verbindungen der Formel Ia dar. In diesen
Formeln bedeuten: A, B und C unabhiingig voneinander
einen Rest der Formel 11

4 N\
-NH—'( D >.—

eome
worin der Phenylenrest D substituiert sein kann und K fiir
eine beliebige Kupplungskomponente steht oder einer der
Reste A, B oder C entspricht der Formel I11

(11)

-NHX (111)
Worin X einen gegebenenfalls substituierten C1-Cs-Alkylrest
darstellt, und die beiden anderen Reste von A, B, oder C ent-
sprechen unabhéngig voneinander der Formel II. Y in der
Formel I bedeutet eine basische Gruppe und Y1 in der Formel
Ia eine quaternire Gruppe; das Symbol n steht fiir die Zahlen
2,3 und 4 und An bedeutet ein beliebiges Anion. Bevorzugte
Triazinverbindungen entsprechen der Formel Ia worin min-
destens zwei und vor allem alle 3 Reste A, B und C identisch
sind und der Formel I1 entsprechen.

K in der Bedeutung einer Kupplungskomponente kann
beispielsweise darstellen: den Rest von Acetessigsidureani-
liden, von Phenolen, Pyridonen, Chinolonen, Pyrazolonen,
Aminopyrazolen, Indolen, Anilinen, Aminopyridinen,
Naphtholen, Naphtholcarbonsaureaniliden, Naphthyl-
aminen, Aminothiazolen und Thiophenen. Diese Reste
kdnnen noch substituiert sein beispielsweise durch eine
Ci-Cs-Alkylgruppe (-CHs, -C2Hs, n-C3Hy, iso-C3Hy,
-CH:NHz, -C:H:OH, -C2H:Cl) eine Ci-Cs-Alkoxygruppe
(-OCH3, -OC:Hs, n-OC3Hy, iso-OCsHy, -OC2HsOH,
-OC:HaCl) Halogen (F, Cl, Br) NO2, OH, und/oder CN.

Beispielsweise kommen in Frage:

Als Acetessigsdureanilid-Rest vor allem der Rest der
Formel

OCH3
-CH /._.X/(CI-C[*—Alkoxy)
ONH-+ T ;
\. = ./

als Pyridonrest ein solcher der Formel

?l—C 4—Alky1
N
! |

Ho/\if\o
(H,C.~C

1 A—Alkyl)

als Naphtholrest ein solcher der Formel
=0

2

Og /CONH" '\ )
4 o—e o=

3 650011

als Naphthylaminrest ein solcher der Formel

* C.—C

1 4-A1ky1

10
und als Phenolrest ein solcher der Formel

(?H
s\,
——<_~C
N

15 —=o
]

-Alkyl.

Ist der Phenylenrest D weiter substituiert, so kommen als

20 Substituenten beispielsweise in Frage: eine unverzweigte und
verzweigte Ci-Cs-Alkylgruppe wie die Methyl-, Athyl-, n-
oder iso-Propyl- oder n-, sec- oder tert.-Butylgruppe; eine
unverzweigte oder verzweigte Ci-Cs-Alkoxygruppe wie die
Methoxy-, Athoxy-, n- und iso-Propoxygruppe oder n- und

25 iso-Butoxygruppe; Halogen wie Fluor, Chlor oder Brom; die
CN-Gruppe, die NO2-Gruppe oder eine SO2-Alkyl(Ci-Cs)-
Gruppe wie die Methylsulfonyl-, Athylsulfonyl oder n- oder
iso-Propylsulfonylgruppe; in den bevorzugten Triazinverbin-
dungen ist der Phenylenring D entweder nicht weiter substi-

30 tuiert oder durch eine Ci-Cs-Alkylgruppe oder eine C1~Cs-
Alkoxygruppe weitersubstituiert.

X in der Bedeutung eines Ci-Cs-Alkylrestes stellt beispiels-
weise einen unverzweigten oder verzweigten Alkylrest dar,
wie z.B. einen Methyl-, Athyl-, n- oder iso-Propyl-, n- oder

35 iso-Butyl- oder einen n- oder iso-Pentylrest. Diese Alkylreste
Xkdnnen substituiert sein beispielweise durch die OH-
Gruppe, durch Halogen wie Fluor, Chlor oder Brom, durch
eine unverzweigte oder verzweigte C1-Cs-Alkoxygruppe oder
durch eine Acylaminogruppe wie die Acetylaminogruppe,

40 oder die Benzoylaminogruppe. Diese Acyl-Gruppen kénnen

dann ihrerseits noch weitersubstituiert sein, z.B. durch

Halogen wie Fluor, Chlor oder Brom oder durch eine am

N-Atom beispielsweise durch Ci-Cs-Alkyl mono- oder

disubstituierte Aminogruppe.
Y in der Bedeutung eines basischen Restes stellt vor allem
einen Aminorest der Formel )

45

dar, worin Rs und Re unabhingig voneinander bedeuten:
Wasserstoff, oder gegebenenfalls eine z.B. durch Halogen (F,
Cl, Br) oder Ci-Cs-Alkoxy (unverzweigt und verzweigt) sub-
55 stituierte Ci-Cs-Alkylgruppe, oder beide Reste Rsund Rs
kdnnen unter Einschluss des N-Atoms zu einem heterocycli-
schen 5- oder 6-Ring wie den Pyrrolidinring oder Morpholin-
ring verkniipft sein.
Y1 in der Bedeutung eines quaterniren Restes stellt bei-
60 spielsweise einen der folgenden Reste dar:

1 © M e P
o _Of - . 2
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® 12
-/NH 2 oder - -R13

\mRn o
14

worin bedeuten:

R, Rz und Rs unabhingig voneinander einen gegebenen-
falls durch z.B. Phenyl, Halogen (F, Cl, Br), CN,Ci-Cs-
Alkoxy (unverzweigt und verzweigt) oder CONH_: substitu-
jerten Ci-Ca-Alkylrest, oder die Reste Riund R2konnen
unter Einschluss des N-Atoms zu einem heterocyclischen 5-

oder 6-Ring (z.B. Morpholin- oder Pyrrolidinring) verkniipft

sein; Rs ein Wasserstoffatom oder einen C1-Cs-Alkylrest

(unverzweigt und verzweigt); Rz und Rs unabhingig vonein-

ander einen gegebenenfalls durch Halogen (F, Cl, Br) oder

OH oder C1-Cs-Alkoxy (unverzweigt oder verzweigt) substi-

tuierten C1-Cs-Alkylrest oder die Reste R7und Rs konnen
unter Einschluss des N-Atoms zu einem heterocyclischen 5-
oder 6-Ring (Morpholin- oder Pyrrolidinring) verkniipft
sein; Round Rio unabhéngig voneinander Wasserstoff oder

einen gegebenenfalls durch z.B. Halogen (F, Cl, Br), OH oder

C1-Cs-Alkoxy (unverzweigt und verzweigt) substituierten

C1-Ca-Alkylrest oder die Reste Ryund RiokSnnen unter Ein-

schluss des N-Atoms zu einem heterocyclischen 5- oder

6-Ring, z.B. Morpholin- oder Pyrrolidinring verkniipft sein,

Ru Wasserstoff oder gegebenenfalls durch Halogen (F, Cl,

Br) OH oder Ci-Cs-Alkoxy (unverzweigt und verzweigt) sub-
stituierten C1-Ca-Alkylrest und Riz, Riz und Ris unabhéngig

voneinander gegebenenfalls durch Halogen (F, Cl, Br), OH
oder Ci-Cs-Alkoxy (unverzweigt oder verzweigt) substitu-
iertes C1-Cs-Alkyl.

Sowohl die Y als auch die Yi-Gruppe kann direkt am Phe-

nylenring D, an der Kupplungskomponente K oderam
Alkylrest X gebunden sein oder auch an einen an diesen
Resten gebundenen externen Substituenten.

bonat-, Phosphat-, Phosphormolybdat-, Phosphorwol-
framat-, Phosphorwolframmolybdat-, Benzolsulfonat-,
Naphthalinsulfonat-, 4-Chlorbenzolsuifonat-, Oxalat-,
Maleinat-, Formiat-, Acetat-, Propionat-, Lactat-, Succinat-,
5 Chloracetat-, Tartrat-, Methansulfonat- oder Benzoationen
oder komplexe Anionen wie das von Chlorzinkdoppelsalzen.
Bevorzugte Anionen An sind das Formiat-, Acetat-
Lactat-, Chlorid-, Sulfat- und Phosphation.
Die neuen Triazinverbindungen bzw. deren Gemische der
10 Formel I und/oder Ia stellen gelbe bis blaue Verbindungen
dar, die nach bekannter Art und Weise hergestellt werden
konnen. Es handelt sich dabei um symmetrische Verbin-
dungen, wo z.B die Reste A, B und C oder nur A und Biden-
tisch sind, oder um assymmetrische Verbindungen, wo die
15 Reste A, Bund C voneinander verschieden sind.
Eine Verfahrensvariante a) zur Herstellung der Triazinver-
bindungen gemiss vorliegender Erfindung besteht z.B. darin,
dass man Cyanurchlorid oder -bromid der Formel IV

2 (Br)Cl\ )1\ /Cl(Br)

i A o
\/
. )
mit einer Aminoazoverbindung der Formel V
7"\
0Ny~ D e
o=-\/—N=N—K (V)

oder partiell mit verschiedenen Aminoazoverbindungen der
35 Formel V und gegebenenfalls einem Alkylamin der Formel
VI

Als Anjonen An kommen sowohl anorganische wie orga-
nische Anionen in Frage; beispielsweise sind genannt:
Halogen, wie Chlorid-, Bromid- oder Jodid-, Sulfat-, Methyl-
sulfat-, Aminosulfonat-, Perchlorat-, Carbonat-, Bicar-

NH:X (VD)

40 zu einer Verbindung der Formel VII bzw. VIla

N SRS WD)
k /I& \.='//N=N—K
o/ N 3
!

bzw.
AN 75
. II‘ - ~NH- °\ D /"‘ identisch oder verschieden
\/ T T ’
| d—mx

kondensiert. In den Formeln V und VII haben die Symbole
D, K und X die unter Formel I bzw. [a angegebene Bedeu-
tung. Sofern in den Aminoverbindungen der Formel V und
VI die basische Gruppe Y bzw. die kationische Gruppe Y1
nicht vorhanden ist, wird diese nachtréglich in die Konden-
sationsprodukte der Formel VII bzw. VIIa eingefiihrt.

Die Aminoazoverbindungen der Formel V sind bekannt

(ViIa)

oder konnen nach bekannter Art und Weise hergestellt
werden, genauso wie die Alkylamine der Formel VL.
Eine andere Herstellungsvariante b) besteht darin, dass
¢s man Cyanurchlorid oder -bromid der Formel IV mit einer
Nitroaminoverbindung oder mit einer Acylaminoanilinver-
bindung der Formel VIII



N

/7
\/NOZ bzw.

oder partiell mit verschiedenen Nitro- bzw. NH-acyl-Verbin-
dungen der Formel VIII und gegebenenfalls einem Alkyl-

-NH.acyl (VIII)

die man diazotiert und mit einer die Kupplungskomponente
K einfithrenden Verbindung kuppelt, wobei man zu den
Triazinverbindungen der Formel I bzw. Ia gelangt. Sofern
Jjedoch in den Ausgangsverbindungen VIII bzw. VI die
basische Gruppe Y bzw. die kationische Gruppe Y1 nicht vor-
handen ist, wird diese nachtriglich in die Produkte der
Formel VII bzw. VIla eingefiihrt. Diese Einfiihrung geschieht
beispielsweise derart, dass man die Verbindung der Formel
VIl bzw. Vlla mit einem Hydroxymethylchloracetamid kon-
densiert und das Kondensationsprodukt z.B. mit Pyridin
oder 3-Dimethylamino-1-propylamin umsetzt; eine andere
Moglichkeit ist die, dass man eine vorhandene, quaternier-
bare Aminogruppe quaterniert; beispielsweise kann eine vor-
handene Dimethylaminopropylgruppe mit Athylenchlorhy-
drin quaterniert werden.

Die neuen Triazinverbindungen werden in beiden Fillen
sodann vom Reaktionsmedium getrennt und getrocknet.
Falls erwiinscht oder erforderlich, kann man in den kationi-
schen Verbindungen der Formel Ia das Anion An nach
bekannter Art und Weise gegen ein anderes Anion austau-
schen.

Die neuen Triazinverbindungen lassen sich aber auch
direkt, nach Einengen des Reaktionsmediums, in eine fliis-
sige Handelsform iiberfiihren.

Verwendung finden die neuen Triazinverbindungen oder
deren Gemische der Formel I und/oder Ia vor allem als Farb-
stoffe zum Férben und unter Zusatz von Binde- und gegebe-
nenfalls Losungsmitteln zum Bedrucken von mit basischen
und kationischen Farbstoffen anfirbbaren Materialien, ins-
besondere Textilmaterialien, die z.B. vorteilhaft aus Homo-
oder Mischpolymerisaten des Acrylnitrils bestehen oder syn-
thetische Polyamide oder Polyester, welche durch saure
Gruppen modifizert sind. Man firbt vorzugsweise in wiss-
rigem, neutralem oder saurem Medium nach dem Auszieh-
verfahren, gegebenenfalls unter Druck oder nach dem Konti-
nueverfahren. Das Textilmaterial kann dabei in verschieden-
artigster Form vorliegen, beispielsweise als Faser, Faden,
Gewebe, Gewirke, Stiickware und Fertigware wie Hemden
oder Pullover.

Durch die Applikation der Farbstoffe lassen sich egale
gelbe bis blaue Farbungen bzw. Drucke herstellen, die sich

650011

amin der Formel VI kondensiert. Das Kondensationsprodukt
wird dann, fiir den Fall, dass sich im Phenylenkern D eine
NO:-Gruppe befindet zur entsprechenden Aminoverbindung
reduziert oder fiir den Fall, dass eine NH-acyl-Gruppe am

5 Phenylenkern D gebunden ist zur entsprechenden Aminover-
bindung verseift. In beiden Fillen gelangt man so zu Amino-
verbindungen der Formel IX bzw. IXa :

\ /.- .\
\.)‘]\./ 1 NH"'/ p Y (IX)
N /& \ozo/ -NH
\7 N 2
| 3
— — /.—.\
P S, N‘H—. D R,
\./N \-/ \-=-/ -NH_ identisch oder
N\ /b& N\ 2 yerschieden
4 ’
~——NEX
5 J
(IXa)

durch sehr gute Allgemeinechtheiten vor allem einen sehr

hohen Ausziehgrad und gute Wasserechtheiten auszeichnen.

Des weiteren konnen die neuen Triazinverbindungen der
Formel I und/oder Ia auch zum Firben und Bedrucken von
natiirlichen und regenerierten Cellulosematerialien vor allem
von Baumwolle und Viscose verwendet werden, wobei man
ebenfalls gelbe bis blaue farbstarke Ausfirbungen erhilt.

Die neuen Triazinverbindungen haben auf diesen Textil-
materialien ein gutes Ziehvermdgen, einen guten Auszieh-
grad und die erhaltenen Firbungen weisen sehr gute Echt-
heiten, vor allem Nassechtheiten auf.

Eine weitere bevorzugte Verwendung der neuen Triazin-

40 verbindung der Formel I bzw. Ia liegt in der Anwendung zum
Fdrben von Papier aller Arten, vor allem von gebleichtem,
ungeleimtem und geleimtem ligninfreiem Papier. Ganz
besonders geeignet sind diese Verbindungen zum Firben von
ungeleimtem Papier (Tissues) als Folge ihrer sehr hohen Affi-

4s nitét zu diesem Substrat.

Die neuen Triazinverbindungen der Formel I und/oder Ia
ziehen sehr gut auf diese Substrate auf, wobei die Abwasser
farblos bleiben, was ein grosser dkologischer Vorteil insbe-
sondere im Hinblick auf die heutigen Abwasser-Gesetze ist.

Die erhaltenen Firbungen sind nassecht, d.h. sie zeigen
keine Neigung zum Ausbluten, wenn gefirbtes Papier in
nassem Zustand mit feuchtem weissem Papier in Beriihrung
gebracht wird. Diese Eigenschaft ist besonders fiir soge-
nannte «Tissues» erwiinscht, bei denen vorhersehbar ist, dass
das gefirbte Papier in nassem Zustand (z.B. getrinkt mit
Wasser, Alkohol, Tensid-Losung etc. . .)in Beriihrung mit
anderen Flichen wie Textilien, Papier und dergleichen
kommt, die gegen Verschmutzung geschiitzt werden miissen.

Die hohe Affinitit fiir Papier und die grosse Ausziehge-
schwindigkeit der neuen Farbstoffe ist fiir das Kontinue-
Férben von Papier von grossem Vorteil und ermoglicht einen
viel breiteren Einsatz dieses bekannten wirtschaftlichen Ver-
fahrens.

Schlussendlich konnen die neuen Triazinverbindungen
noch zum Férben von Leder (durch z.B. Spriihen, Biirsten
und Tauchen) und zur Bereitung von Tinten verwendet
werden.

Die folgenden Beispiele veranschaulichen die Erfindung
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ohne sie darauf zu limitieren. Die Temperaturen sind in Grad  sdure geriihrt. Die Suspension wird mit 38 T Wasser verdiinnt

Celsius angegeben. Teile (T) bedeuten Gewichtsteile und und mit 7,5 Vol.-T 4n-Natriumnitritlosung bei 0-5° diazo-
%-Angaben sind Gewichtsprozente; nm ist die Abkiirzung fiir  tiert. Die Diazosuspension wird zu einer Losungvon 7,2 T
Nanometer. 3-Pyridiniumchlorid-2,6-dihydroxy—4-methy1pyridin in70T

5 Wasser gegeben. Das Kupplungsgemisch wird durch Zugabe
von Natriumacetatldsung kongoneutral gestellt. Nach been-

Beispiel 1 deter Kupplung wird der Farbstoff durch Zugabe von Natri-
39T 2,4,6-Tris-3’-aminophenylamino-1,3,5-triazin umchlorid ausgesalzen. Der ausgefallene Farbstoff der
werden mit20 T Eisessig und 12 Vol.-T konzentrierter Salz- Formel

3®

- N o9
N W VI N
LI X ] T3 \._/ NHg/ NH \.-. L ] 3 Qe @
AN N =0 N = N 4N
el ) N Nl |0
= . / [ ] /.\ e=e
10’ W or ne’ W “om
1
./ \. TS [T X )
T VA VPN
N/ N=N T N< _/
AN
i o’ ol ]

(@ 434 tm)
max

wird abfiltriert, mit 5%iger Salzlosung gewaschen und triert, mit Wasser gewaschen und getrocknet.
getrocknet. Aus einer wissrigen Losung farbt er Papiermasse 12 T des so erhaltenen Produktes werden bei 0-5° in
in gelben Ténen, wobei das Abwasser praktisch farblos ist. 120 Vol.-T Schwefelsiuremonohydrat eingetragen und
gelost. 55T Hydroxymethylchloracetamid werden zuge-
Beispiel 2 35 geben und bei 0-5° wihrend 20 Stunden weiter geriihrt. Das
3,99 T 2,4-Bis-4' -aminophenylamino-6-3' -aminophenyl- Gemisch wird auf 1200 T Eis und Wasser ausgetragen. Das
amino-1,3,5-triazin werden wie in Beispiel 1 angegeben dia- ausgefallene Produkt wird abfiltriert, mit Wasser neutral

zotiert. Die Diazosuspension wird zu einer Losung von 79T  gewaschen und getrocknet. Der Farbstoff wird fein pulveri-
2-Hydroxynaphthalin—3-carbonséiureanilid in 250 T Aceton siert und in 100 T Pyridin eingetragen. Die Suspension wird
gegeben und bei gleichzeitigem Zutropfen von Natriumhy- 40 wéhrend 1 Stunde bei 100° erhitzt. Nach dem Erkalten wird
droxydidsung wird das Kupplungsgemisch bei pH 8 die Suspension abfiltriert. Der so erhaltene Farbstoff der
gehalten. Nach beendeter Kupplung wird das Produkt abfil- Formel

[~ e—a -1 ®/.—.\
4\ —+<CH,NHCOCH .
A—./N\.A HO\,_. comm=+{ e 2 21(.=/ 3
_ “\/ﬁ ___.N_./ ‘g. o=
7 .__/N \._.”
]L'H—c/ \o' n/ \0 @
N/ A A ' 3cCl
L i
./.—.\.
3 HO\._. /CONH N
- ;./ \.— =—.//I \O
A= NS NN L
- S\
\._7
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farbt aus einer wéssrigen, essigsauren Losung Papiermassein 10 T des oben erhaltenen Produktes werden bei 0-5° in

rotvioletten Tonen. Das Abwasser ist praktisch farblos. 100 Vol.-T Schwefelsduremonohydrat eingetragen und
gelost. 5,5 T Hydroxymethylchloracetamid werden zuge-
geben und bei 0-5° wihrend 20 Stunden weiter geriihrt. Das

Beispiel 3 5 Gemisch wird auf 1000 T Eis und Wasser ausgetragen. Das
3,99 T 2,4,6-Tris-4’-aminophenylamino-1,3,5-triazin ausgefallene Produkt wird abfiltriert, mit Wasser neutral
werden wie in Beispiel 1 angegeben diazotiert. Die Diazosu- gewaschen und getrocknet. Der Farbstoff wird fein pulveri-
spension wird zu einer Losung von 6,3 T Acetessigsiure-o- siert und in 50 T 3-Dimetyhlamino-1-propylamin einge-
anisidid in 80 T Glykolmonodthylither gegeben und bei tragen. Die Suspension wird wihrend 4 Stunden bei 55-60°

gleichzeitigem Zutropfen von Natriumhydroxydlésung wird 10 geriihrt und anschliessend das tiberschiissige Amin unter

das Kupplungsgemisch bei pH 8 gehalten. Nach beendeter Vakuum abdestilliert. Der Riickstand wird mit 10%iger
Kupplung wird das Reaktionsprodukt abfiltriert, mit Wasser ~ Natriumchloridlsun g verriihrt und abfiltriert. Der Farbstoff
gewaschen und getrocknet. der Formel

A A
/ o

AN,
1\l, )& ——éCHZNHCOCH
\
N\

o N~CH, CH, CH, NH, ) 3
i H,
A
3C1 S
L N
OCH
[ iZCHS \::’— .
7 X 7 N\
A = - -— ® == Nz N - - [
NH N/ N=N CONH N
(A___ 387 mm)
max
18st sich in 2%ige wissrige Essigsdure und farbt Papiermasse 35 Gemisch mit Natriumhydroxydlésung auf pH 8 gestellt. Das
in griinstichigen gelben Ténen. Das Abwasser ist praktisch ausgefallene Produkt wird abfiltriert, mit Wasser gewaschen
farblos. und getrocknet. .
2T des oben erhaltenen Produktes werden in 20 T Athy-
Beispiel 4 lenchlorhydrin wihrend 3 Stunden bei 120° gerithrt und
3,99 T 2,4,6-Tris-4'-aminophenylamino-1,3,5-triazin 40 anschliessend das iiberschiissige Athylenchlorhydrin unter
werden wie in Beispiel 1 angegeben diazotiert. Die Diazosu- Vakuum abdestiliert. Der Riickstand 16st sich in Wasser zu
spension wird zu einer Losung von 7,1 T 1-Dimethylamino- einer roten Lésung und farbt Papiermasse in braunroten
propyl-4-methyl-3-cyan-6-hydroxy-2-pyridon in 100 T Tonen. Das Abwasser ist praktisch farblos. Der Farbstoff
Wasser gegeben. Nach beendeter Kupplung wird das entspricht der Formel
i &
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N Nocnanee? N_xm? N 2 WA e
N N NHE: NH N ]
4 e 3 = o= \
7 Y ou 10’ W Yo
N ) H ®( CH,) 3¢
Vi
1Y (CH3), SN 3 61' 32
. . 3 H, OH
2", %8 \/ (]: ox 2%
& /\/
=N-eo [
i
AN
107 W Y
3ﬂsi €t,),
(AN 487 nm) o, 08
R max .



650011

Beispiel 5
3,99 T2,4,6-Tris-4 -aminophenylamino-1 ,3,5-triazin
werden wie in Beispiel 1 angegeben diazotiert. Die Diazosu-
spension wird zu einer Lésung von 5,2'T 5-Aminomethyl-2-
naphthylamin in 100 T 5%ige Salzsdure gegeben. Das Reak-

8

tionsgemisch wird bis zur Beendigung der Kupplung bei
Raumtemperatur geriihrt und anschliessend mit Natriumhy-
droxydldsung neutralisiert. Der ausgefallene Farbstoff wird
abfiltriert, mit Wasser gewaschen und getrocknet. Er ent-

5 spricht der Formel

‘i“*z 2
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. o=~N=N~-e o=NH- =NH=-» s=N=N—-¢ .
N N N Nﬁg NEt N N
/N = N = AN

5, NCH, \_/ ?ﬁ {rCH,NE,
./.\.
Lo
N
aeZ N,
BN 9
-/ - \0—
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(A, 450 nm)

Er firbt aus einer wissrig/essigsauren Losung Papiermasse
in braunen Ténen. Das Abwasser ist farblos.

Beispiel 6

9,2 T Cyanurchlorid, 36 T 4-Amino-2’-hydroxy-5' -methyl-

azobenzol und 400 T wasser-freies Nitrobenzol werden
langsam auf 160° erhitzt und bei dieser Temperatur wihrend
15 Stunden geriihrt. Nach dem Erkalten wird die Suspension
abfiltriert, mit Alkohol gewaschen und getrocknet.

7,5 T des oben erhaitenen Produktes werden bei 0-5° in
70 Vol.-T Schwefelsiuremonohydrat eingetragen und geldst.

3,7 T Hydroxymethylchloracetamid werden zugegeben und
bei 0-5° wihrend 20 Stunden weiter geriihrt. Das Gemisch

30 wird auf 700 T Eis und Wasser ausgetragen. Das ausgefallene
Produkt wird abfiltriert, mit Wasser neutral gewaschen und
getrocknet. Der Farbstoff wird fein pulverisiertundin40T
3-Dimethylaminopropylamin eingetragen. Die Suspension
wird bei 50-55° wihrend 2 Stunden geriihrt und dann das

35 iiberschiissige Amin unter Vakuum abdestilliert. Der Riick-
stand wird in 2%iger Essigsdure heiss gelost und nach dem
Filtrieren der Lésung aus dem Filtrat ausgesalzen. Der Aus-
gefallene Farbstoff der Formel

g i
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wird abfiltriert und getrocknet. Er firbt Papiermasse in
gelben Tonen. Das Abwasser ist praktisch farblos.

Beispiel 7
Man vermischt 50 T chemisch gebleichte Buche-Sulfit mit
50 T gebleichtem RKN 15 (Mahlgrad 22° SR) und 2 T des

Farbstoffes gemiss Beispiel 1in Wasser (pH 6, Wasserhérte
10° dH, Temperatur 20°, Flottenverhiltnis 1:40). Nach
15-miniitigem Rithren werden Papierblétter auf einem
65 Frank-Blattbildner hergestellt.
Das Papier ist in einer sehr intensiven Gelbnuance gefarbt.
Das Abwassr ist vollig farblos. Der Ausziehgrad erreicht
praktisch 100%. Die Nassechtheiten sind ausgezeichnet.



Beispiel 8

Es wird eine Papierbahn aus gebleichtem Buche-Sulfit (22°
SR) aus einer kontinuierlich arbeitenden Labor-Papierma-
schine hergestellt. Zehn Sekunden vor dem Stoffauflauf wird
eine wissrige Losung des Farbstoffes gemiss Beispiel 1 unter
starker Turbulenz dem Diinnstoff kontinuierlich zudosiert
(0,5%ige Farbung, Flottenverhiltnis 1:400, Wasserharte 10°
dH, pH 6, Temperatur 20°).

Es entsteht auf der Papierbahn eine farbstarke Gelbnuance

von mittlerer Intensitit. Das Abwasser ist véllig farblos.

Beispiel 9
10 T Baumwollgewebe (gebleichte mercerisierte Baum-
wolle) werden in einem Labor-Baumfirbeapparat in 200 T
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einer Flotte (Wasserhirte 10° dH, pH 4, 3 Umwilzungen der
Firbeflotte pro Minute), die 0,05 T des Farbstoffes gemiiss
Beispiel | enthélt, gefarbt. Die Temperatur wird in 60
Minuten von 20° auf 100° aufgeheizt, dann wihrend 15

5 Minuten konstant gehalten.

Die Farbeflotte ist vollig ausgezogen. Es entsteht auf dem
Baumwollgewebe eine farbstarke gelbe Firbung, welche sich
durch eine gute Lichtechtheit und eine sehr gute Nassechtheit
auszeichnet.

10 Férbt man bei gleicher Arbeitsweise ein Textilgewebe aus

Regenerat-Cellulose (Viskose), so erhilt man auch auf
diesem Material mit dem Farbstoff des Beispiels | eine farb-
starke gelbe Farbung, die eine gute Lichtechtheit und sehr
gute Nassechtheit besitzt.




	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

