CH 633145 A3

nusl'"’"numl SCHWEIZERISCHE EIDGENOSSENSCHAFT ) Int.CL*: CO09B  62/06
+ ! D 06 P 3/10
l“"“lijll/luml BUNDESAMT FUR GEISTIGES EIGENTUM D 06 P 3/66

Patentgesuch fiir die Schweiz und Liechtenstein
Schweizerisch-liechtensteinischer Patentschutzvertrag vom 22. Dezember 1978

@ AUSLEGESCHRIFT »s ® 633145 G

@ Gesuchsnummer: 13946/77 @ Patentbewerber:
Bayer Aktiengesellschaft, Leverkusen (DE)

@) Anmeldungsdatum: 15.11.1977

@2 Erfinder:
Dr. Wolfgang Harms, Leverkusen (DE)
Dr. Klaus Wunderlich, Leverkusen (DE)
Dr. Klaus von Oertzen, K6ln 80 (DE)

Prioritdt(en): 16.11.1976 DE 2652119
Gesuch Vertreter:
bekanntgemacht: 30.11.1982 E. Blum & Co., Ziirich

Auslegeschrift
verdffentlicht: 30.11.1982 ®6) Recherchenbericht siche Riickseite
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@ Es werden neue Anthrachinon-Reaktivfarbstoffe der
folgenden Formel
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hergestellt, worin die Substituenten in Anspruch 1 defi-
niert sind. Diese Farbstoffe werden erhalten, indem man
entweder entsprechende Aminocyclohexylamino-anthra-
chinonverbindungen mit Dihalogentriazinarylaminoverbin-
dungen kondensiert oder indem man ein aromatisches
Amin mit einem Halogentriazin umsetzt und dann das
Reaktionsprodukt mit einer entsprechenden Anthrachi-
nonverbindung behandelt. Ein weiteres Verfahren beruht
auf der direkten Umsetzung von Produkten, die aus der
Kondensation von Aminohexylaminoanthrachinonverbin-
dungen mit Trihalogentriazinen erhalten wurden, mit den
genannten Arylaminoverbindungen. )

Die neuen Anthrachinon-Reaktivfarbstoffe werden
zum Bedrucken hydroxylgruppenhaltiger und amidgrup-
penhaltiger Fasermaterialien, insbesondere native und re-
generierte Cellulose, Wolle, Seide, synthetische Polyamid-
und Polyurethanfasern verwendet und man erhilt licht-
und nassechte brillante blaue Firbungen und Drucke.
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PATENTANSPRUCHE
1. Verfahren zur Herstellung von Farbstoffen der Formel
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worin
X F,CLBr
R,, R, H, gegebenenfalls substituiertes C,~C,-Alkyl
und 15

R; gegebenenfalls substituiertes Phenyl oder Naphthyl
bedeuten, wobei mindestens einer der Reste R, oder R; min-
destens eine wasserloslichmachende Gruppe aufweist, da-
durch gekennzeichnet, dass man

a) Verbindungen der Formel
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mit 1 Mol eines Triazins der Formel
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X
umsetzt und das erhaltene Kondensationsprodukt ohne Zwi-

schenisolierung mit 1 Mol einer Anthrachinonverbindung
der Formel
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¢) Verbindungen der Formel

2 X
L}
N

C‘O v
0 HN-g R

O H (VI

¥

im Molverhéltnis 1:1 mit Aminen der Formel
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umsetzt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man die Variante a) in wéssrigem oder wissrigorgani-
schem Medium bei 0-60 °C und pH-Werten von 4-10 durch-
fiihrt.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass bei der Variante ¢) X fiir Fluor steht.

4, Verwendung der Farbstoffe der Formel

X
l
- (1)
OOO S
v-‘\ )N / 2
worin
X F,CLBr
R, R, H, gegebenenfalls substituiertes C,—C,-Alkyl
und o
R, gegebenenfalls substituiertes Phenyl oder Naphthyl,

bedeuten, wobei mindestens einer der Reste R, oder R; min-
destens eine wasserloslichmachende Gruppe aufweist,
zum Bedrucken hydroxylgruppenhaltiger und amidgruppen-
haltiger Fasermaterialien.

5. Mit den Farbstoffen der Formel

X
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worin

X F,ClLBr

R,;, R, H, gegebenenfalls substituiertes C,—C,-Alkyl
und

R, gegebenenfalls substituiertes Phenyl oder Naphthyl
bedeuten, wobei mindestens einer der Reste R, oder R; min-
destens eine wasserlslichmachende Gruppe aufweist, ge-
miss Anspruch 4 bedruckte hydroxylgruppenhaltige und
amidgruppenhaltige Fasermaterialien.
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren
zur Herstellung von neuen Reaktivfarbstoffen der Formel

oder 4-Carboxyphenyl, 2-Carboxy-4- oder -5-sulfophenyl, 3-
Carboxy-5-sulfophenyl, 2-Methyl-4,5-disulfophenyl, 4-Me-
thyl-2- oder -3-sulfophenyl, 2-Methyl-4- oder -5-sulfophenyl,
2,6-Dimethyl-3- oder -4-sulfophenyl, 2,4-Dimethyl-6-sulfo-

(o) NH2 X s phenyl, 2-Chlor-4- oder -5-sulfophenyl, 3-Chlor-2-methyl-6-
" ! ' sulfophenyl, 4-Methoxy-2- oder -3-sulfophenyl, 2-Methoxy-
o] 3H -~ (I) S-sulfophenyl, 2-(B-Hydroxyéthoxy)-5-sulfophenyl, 4-(B-
N R Hydroxyathoxy)-2-sulfo- oder -3-sulfophenyl, 4-Sulfo-
C‘O k]—“\ J -—N/ 2 methylphenyl, 1,5-, 2,6-, 4,8-, 5,7- oder 6,8-Disulfo-2-naph-
w v g R N \R 10 thyl, 2,4-, 3,7-, 3,8, 4,8-, 5,7- oder 6,8-Disulfo-1-naphthyl,
0] HN- 1 3 1,5,7- oder 3,6,8-Trisulfo-2-naphthyl und 3,5,7- oder 3,6,8-
Trisulfo-1-naphthyl.
Bevorzugte erfindungsgemiss herstellbare Farbstoffe im
worin Rahmen der Farbstoffe (I) sind solche der Formel
X F,CLBr 15 :
R, R, H, gegebenenfalls substituiertes C,~C,-Alkyl o NH
R; gegebenenfalls substituiertes Phenyl oder Naphthyl, : " v 2 :
wobei mindestens einer der Reste R, oder R, mindestens 0 3H X
eine wasserldslichmachende Gruppe aufweist. : v (II)
Geeignete Reste R, sind beispielsweise H, -CH,, -C,H, N /§N
"‘CH2CH20H und —CH2CH20503H. " ' ‘ /R2
Geeignete Reste R, sind beispielsweise H, -CH;, -C,Hs, 0. HN- ~-N NN
—CH,SO;H, -CH,COOH, -CH,CH,SO;H, -CH,CH,- . ! R
CH,-COOH, -CH,CH,0H, -CH,CH,0SO;H R1 3
Geeignete Reste R; sind beispielsweise Phenyl, 2-, 3- %
oder 4-Sulfophenyl, 2,4-, 2,5- oder 3,5-Disulfophenyl, 2-,3-  und solche der Formel
X
O ' (I1II)
O-N- Iy
R1 SO3H
insbesondere solche der Formel II-III, worin X =F. mit Halogentriazinen der Formel
Die franzdsische Patentschrift Nr. 1 220 877 bezieht sich  *
auf ein Verfahren zur Fixierung und Metallisierung von }'(
Farbstoffen auf Fasern sowie auf neue Farbstoffe, die fiir P
dieses Verfahren geeignet sind. Die Komplexbildung mit N SN (V)
Metallen nach erfolgter Fixierung ist ein zwingender Schritt. Q )\ R
Dies hat mit den hier beschriebenen Farbstoffen der Formel * X—NN Ny~ 2
I nichts zu tun. Die erfindungsgeméssen Farbstoffe der For- \R
mel I sind nicht metallisierbar. 3

Die Hauptformel I in der Schweizer Patentschrift
Nr. 471 207 schreibt zwingend eine Substitution des Anthra-
chinonteils des Farbstoffmolekiils durch zwei SO;H-Grup-
pen vor, die erfindungsgeméssen Farbstoffe der Formel I ha-
ben definitionsgemiss jedoch nur eine SO;H-Gruppe im An-
thrachinonteil des Farbstoffmolekiils.

Die neuen Farbstoffe werden erfindungsgemaéss erhalten,
indem man

~ a) Verbindungen der Formel
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b) in wissrigem Medium 1 Mol eines aromatischen
Amins der Formel
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umsetzt und das erhaltene Kondensationsprodukt ohne Zwi-
schenisolierung mit 1 Mol einer Anthrachinonverbindung
der Formel

O
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OO,
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1
umseizt, oder
¢) Verbindungen der Formel is
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im Molverhéltnis 1:1 mit Aminen der Formel
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Fiir die Kondensation geeignete Verbindungen der For-
mel V sind beispielsweise 2,4-Difluor-6-(2’-, 3'- oder 4'-
sulfophenylamino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(2', 4'-, 2/, 5'-, 3,
4’- oder 3, 5'-disulfophenylamino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(1’,
5-,2,6-,4,8-,5,7- oder 6, 8'-disolfo-2’-naphthyl-
amino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(2’, 4'-, 3, 7'-, 3, 8'-, 4,8"-,
5,7- oder 6, 8'-disolfo-1"-naphthylamino)-triazin, 2,4-Di-
fluor-6-(1",5,7’- oder 3, 6',8'-trisulfo-2’-naphthylamino)-tri-
azin, 2,4-Difluor-6-(3",5",7'-trisulfo-2’-naphthylamino)-tri-
azin, 2,4-Difluor-6-(2’-, 3’- oder 4’-carboxyphenylamino)-tri-
azin, 2,4-Difluor-6-(2’-carboxy-4'- oder -5’-sulfophenyl-
amino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(3'-carboxy-5’-sulfophenyl-
amino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(2’-methyl-4’- oder -5'-sulfo-
phenylamino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(4'-methyl-2’- oder -3'-
sulfophenylamino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(2'methyl-4’,5’-
disulfophenylamino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(2’,6’-dimethyl-
3’-sulfo- oder -2’,4’-dimethyl-6’-sulfophenylamino)-triazin,
2,4-Difluor-6-(4"-methoxy-2’-sulfo- oder -4’-methoxy-3’-sul-
fo- oder -2’-methoxy-5’"-sulfophenylamino)-triazin, 2,4-Di-
fluor-6-(2’-p-hydroxydthoxy-5"-sulfo- oder 4’-B-hydroxyith-
oxy-2'-sulfo- oder -4’-B-hydroxyithoxy-3'-sulfophenyl-
amino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(2’-, 3’- oder 4’-sulfophenyl-
methylamino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(2’-carboxy-5'-sulfo-
phenyl-methylamino)-triazin, 2,4-Difluor-6-(3’- oder
4’-sulfomethylphenylamino)-triazin, 2,4-Difluor-6-[N-(sulfo-
methyl)-phenylamino]-triazin, 2,4-Difluor-6-[3’-sulfo-N-
(carboxymethyl)-phenylamino]-triazin sowie die analogen
2,4-Dichlor- oder 2,4-Dibrom-6-arylaminotriazine.

Die Umsetzung der Aminocyclohexylaminoanthra-
chinonverbindungen (IV) mit den Dihalogentriazinylaryl-
aminoverbindungen (IV) wird vorzugsweise in wissrigem
oder organisch-wissrigem Medium bei Temperaturen von
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—10°C bis 80 °C, vorzugsweise bei 0-50 °C, und bei pH-
Werten von 5-10, vorzugsweise 6,0-9,0, in Gegenwart alkali-
scher Kondensationsmittel, wie wissrigen Alkalihydroxid-,
Alkalicarbonat- oder Alkaliphosphatlésungen, durchge-
fiihrt.

Die Herstellung der 2,4-Dihalogen-6-arylaminoverbin-
dungen (V) kann zum Beispiel durch Kondensation von
2,4,6-Trihalogen-triazinen mit Arylaminen der Formel

/N2

HN
\R

(VI)
3

wobei ]

R, und R; die oben angegebene Bedeutung haben, in
wissrigem, wissrig-organischem oder organischem Medium
in Gegenwart basischer Kondensationsmittel, wie z. B. wiss-
riger Alkalihydroxid-, Alkalicarbonat-, Alkalihydrogen-
carbonat-, Alkaliphosphatlésungen oder N,N-Dialkyl-
anilinen oder Trialkylaminen, erfolgen.

Weiterhin konnen die Difluortriazinylarylamino-
verbindungen (V) nach den in der Deutschen Offenlegungs-
schrift 1 644 616 angegebenen Methoden gewonnen werden.

Eine besonders bevorzugte und zweckmassige Methode
besteht darin, die durch Kondensation von 2,4,6-Tri-
halogentriazinen mit Arylaminen erhaltenen Losungen der
Reaktivkomponenten (V) ohne Zwischenisolierung direkt
mit den Am1nocyclohexylam1noanthrachmonverbmdungen
(IV) umzusetzen.

Nach einer anderen Herstellungsweise kann man die
neuen Reaktivfarbstoffe (I) auch dadurch herstellen, dass
man die Aminocyclohexylaminoanthrachinonverbindungen
(IV) in wéssrigem bzw. wéssrig-organischem oder organi-
schem Medium mit 2,4,6-Trihalogentriazinen zu Zwischen-
produkten der Formel

O‘O *,’-‘I
Oy

1

VII)
N

X

worin

R, die oben angegebene Bedeutung hat, umsetzt und die-
se reaktiven Farbstoffzwischenprodukte in einem zweiten
Reaktionsschritt mit den Arylaminoverbindungen (VI) kon-
densiert.

Die neuen Farbstoffe sind dusserst wertvolle Produkte,
die sich fiir verschiedenste Anwendungszwecke eignen. Als
wasserldsliche Verbindungen finden sie bevorzugtes Interes-
se fiir das Farben hydroxylgruppenhaltiger und sticksoffhal-
tiger Textilmaterialien, insbesondere von Textilmaterialien
aus nativer und regenerierter Cellulose, ferner aus Wolle,
Seide, synthetischen Polyamid- und Polyurethanfasern.

Die genannten Materialien werden gewdhnlich nach den
fiir Reaktivfarbstoffe iblichen Verfahren gefirbt oder be-
druckt. Man erhélt licht- und nassechte brillante blaue Fir-
bungen und Drucke.

Bei Temperaturangaben in den Beispielen handelt es sich
um °C. Die Formeln der Farbstoffe in der Beschreibung und
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den Beispielen sind die der freien Sduren. Die Farbstoffe
werden im allgemeinen in Form ihrer Alkalisalze, insbeson-
dere der Natrium- oder Kaliumsalze isoliert und angewandt.

Beispiel 1

A. 11,4 g 5-Aminobenzol-1,3-disulfonsiure werden in
500 ml Wasser durch Zugabe von 2n Sodal6sung bis zum
pH-Wert von 4 geldst. Man lésst bei 0-5 °C in 5 Minuten
7,0 g 2,4,6-Trifluortriazin zutropfen und hélt durch weitere
Zugabe von Sodalésung den pH-Wert auf 3,5-4,0. 10 Minu-
ten nach dem Eintropfen des Cyanurfluorids ist die Konden-
sation beendet, was sich durch Stillstand des Sodaverbrau-
ches zu erkennen gibt.

B. 13,4 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsiure werden unter Zusatz von 44 ml 2n Na-
tronlauge in 300 ml Wasser durch Erwirmen auf 65-70 °C
gelost. Man kiihlt die Losung auf 0-5 °C ab und féllt den
Farbkorper durch Herunterstellen des pH-Wertes auf 8,5
mit 6,5 mi konz. Salzsdure als feinteilige Suspension aus.
Nun l4sst man die Losung des Kondensationsproduktes A
in etwa 15 Minuten zulaufen und hilt bei 0-5 °C-den pH-
Wert im Reaktionsgemisch mit 2n Natronlauge auf 8,2-8,5.
Nach 2 Stunden ist diese zweite Kondensationsstufe beendet
und eine klare Losung entstanden. Den erhaltenen Farbstoff

der Formel
0 NH,

el < W

salzt man bei 20 °C mit 200 g Kaliumchlorid aus, saugt ihn
ab und wischt ihn mit 20%iger Kaliumchloridlésung. Nach
dem Trocknen bei 50 °C im Vakuum erhilt man 31 g Farb-
stoff.

C. 50 g Baumwollstrang werden in 1 Liter Firbeflotte,
die 1,5 g obigen Farbstoffes enthilt, gefdrbt, indem man in-
nerhalb 30 Minuten auf 40 °C heizt, 50 g Kochsalz in meh-
reren Anteilen zugibt, anschliessend 20 g Soda zufiigt und 60
Minuten bei dieser Temperatur behandelt. Nach dem Spii-
len, kochenden Seifen und Trocknen erhilt man eine sehr
brillante blaue Firbung von ausgezeichneter Licht- und
Nassechtheit.

Beispiel 2

A. 24,0 g 2-Aminobenzol-1,4-disulfonsidure werden in
200 ml Wasser bei 0-5 °C durch Zugabe von etwa 65 ml 2n
Soda bis zum pH-Wert von 4,5 gelost. Die Losung wird in-
nerhalb 10 Minuten tropfenweise mit 14,5 g 2,4,6-Trifluor-
triazin versetzt und der pH-Wert mit 2n Sodaldsung auf
4,2-4.5 gehalten. 10 Minuten nach Eintropfen ist die Kon-
densation beendet, es sind etwa 76 ml 2n Sodalésung ver-
braucht.

B. 28,3 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonséure werden mit 45 ml 4n Natronlauge in
600 ml Wasser durch Erwdrmen auf 65 °C geldst. Nach Ab-
kithlen der Losung auf 0~5 °C fallt man den Farbkérper
durch Herunterstellen des pH-Wertes auf 8,5-9,0 mittels
13 ml konz. Salzsdure in feinteiliger Form aus und lésst jetzt
sofort die unter A hergestellte Losung des 2-(2’,4'-difluor-
triazinylamino)-benzol-1,4-disulfonsauren Natriums in
ca. 20 Minuten bei 0-5 °C zulaufen. Der pH-Wert wird
durch Zutropfen von 2n Natronlauge weiter auf 8,2-8,5 ge-
halten. Man fiihrt die Kondensation durch zweistiindiges
Nachrithren bei 0-5 °C zu Ende und ldsst dann die entstan-
dene Farbstoffldsung in eine auf 40 °C erwirmte Mischung
von 300 ml geséttigter Kaliumchloridlosung und 300 g Ka-
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liumchlorid einlaufen. Der ausgefillte Farbstoff, welcher der

Formel

SO5H

entspricht, wird abgesaugt und mit 20%iger Kaliumchlorid-
16sung gewaschen. Nach Trocknung im Vakuum bei 50 °C
erhdlt man 72,5 g eines Farbstoffes, der Baumwolle nach
dem im Beispiel 1 C beschriebenen Verfahren in sehr brillan-
tem Blauton von hoher Lichtechtheit und ausgezeichneten
Nassechtheiten farbt.

C. Man kann die Farbung von Cellulosematerialien auch
auf folgende Weise ausfithren:

100 g Baumwollgewebe werden bei Raumtemperatur mit
einer wiissrigen Losung, die 3% des Farbstoffes, 15 g/Liter
Natriumhydrogencarbonat und 150 g/Liter Harnstoff ent-
hilt, foulardiert, zwischengetrocknet, 2 Minuten auf 140 °C
erhitzt, danach gespiilt und kochend geseift. Das Gewebe
wird in dusserst brillanten, sehr licht- und nassechten Blau-
tonen gefdrbt.

Anstatt das zwischengetrocknete Gewebe auf 140 °C zu
erhitzen, kann man es auch bei 105 °C 2 Minuten dimpfen,
um dhnliche Firbungen zu erhalten.

D. Eine weitere Variante zur Farbung von Cellulosema-
terialien besteht in folgendem Verfahren:

100 g Baumwollgewebe werden bei Raumtemperatur mit
einer wassrigen Losung, die 30 g/Liter Farbstoff und 20 g/
Liter Soda enthélt, auf einem Foulard so geklotzt, dass die
Flottenaufnahme des Gewebes 80% seines Trockengewich-
tes betrdgt. Man rollt das Gewebe auf und bewahrt es 24
Stunden bei 25 °C so auf, dass keine Feuchtigkeit entweichen
kann. Anschliessend wird das Gewebe gespiilt, kochend ge-
seift und getrocknet. Man erhélt ebenfalls eine sehr brillante,
licht- und nassechte Blaufdrbung.

Beispiel 3

A. 11,4 g 4-Aminobenzol-1,3-disulfonsdure werden in
300 ml Wasser bei pH 3,5 gelst. Nach Abkiihlung auf
0-5°C lasst man in 5 Minuten 7,0 g 2,4,6-Trifluortriazin zu-
tropfen und hilt den pH-Wert durch Zugabe von 1n Di-
natriumhydrogenphosphatlésung auf 3,5-4,0. Einige Minu-
ten nach Zusammengeben der Komponenten ist die Kon-
densation beendet.

B. 13,4 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsiure werden in der in Beispiel 1 A be-
schriebenen Weise in 300 ml Wasser geldst und bei 0-5°C
ausgefillt. Man ldsst nun die obige Lésung von 4-(2’,4"-Di-
fluortriazinylamino)-benzol-1,3-disulfonsdure bzw. deren
Natriumsalz in 15 Minuten zulaufen, hdlt wihrenddessen die
Temperatur weiter auf 0-5 °C und den pH-Wert mittels 2n
Natronlauge auf 7,7-8,2. Nach beendeter Umsetzung (diinn-
schichtchromatographische Kontrolle) wird die Farbstoff-
16sung auf 20 °C erwdrmt und der Farbstoff der Formel

S0y 1

O e K

S04 H



durch Zusatz von 230 g Kaliumchlorid ausgesalzen. Man
saugt ihn ab, wischt mit 15%iger Kaliumchloridlésung und
erhélt nach dem Trocknen bei 50 °C im Vakuum 33 g eines
blauen Pulvers.

C. Man bedruckt Cellulosegewebe mit einer Druckpaste,
die im Kilogramm 40 g des obigen Farbstoffes, 100 g Harn-
stoff, 300 ml Wasser, 500 g Alginatverdickung sowie 20 g
Soda enthdlt und die mit Wasser auf 1 Kilogramm aufgefiillt
wurde, trocknet, ddmpft 1 Minute bei 105 °C, spiilt mit heis-
sem Wasser und seift anschliessend kochend, spiilt und
trocknet. Auf diese Weise wird ein brillanter blaver Druck
von sehr guter Nass- und Lichtechtheit erhalten.

Beispiel 4

A. 7,9 g 3-Aminobenzolsulfonséure werden bei pH 4.0 in”
300 Teilen Wasser geldst. Man ldsst bei 0-5°C 6,8 g 2,4,6-
Trifluortriazin in 5 Minuten zutropfen und hélt den pH-
Wert mit 2n Sodaldsung auf 3,5. Nach 5-10 minutenlangem
Nachriihren ist die Kondensation abgeschlossen.

B. 13,4 g 1-Amino-4-(4-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsdure werden in 600 ml Wasser und 44 mi 2n
Natronlauge bei 65 °C geldst, die Losung auf 20 °C abge-
kiihlt und mit Salzsdure auf pH 8,5 gestellt. Zur entstan-
denen Suspension 1dsst man bei 20 °C die Losung des obigen
Kondensationsproduktes A zulaufen und hélt mit 2n Na-
tronlauge den pH-Wert auf §,0-8,5.

Man riihrt unter Aufrechterhaltung des pH-Wertes etwa
2 Stunden nach und salzt dann den erhaltenen Farbstoff der
Formel
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durch Zusatz von 140 g Kaliumchlorid aus. Nach Absaugen,
Waschen mit 10%iger Kaliumchloridlésung und Trocknung
bei 50 °C im Vakuum werden 31 g Farbstoff erhalten, der
Baumwolle nach dem im Beispiel 1 C beschriebenen Verfah-
ren in sehr brillanten Blauténen von ausgezeichneter Licht-
und Nassechtheit farbt.

Beispiel 5

A. 6,9 g 7-Aminonaphthalin-1,3-disulfonséure werden in
150 ml Wasser mit Soda bei pH 3,5 geldst und nach Abkiih-
len der Losung auf 0-5 °C in 5 Minuten tropfenweise mit
3,5 g 2,4,6-Trifluortriazin versetzt. Gleichzeitig hilt man den
pH-Wert mit 1n Sodaldsung auf 3,2-3,5.

5 Minuten nach Eintropfen des Cyanofluorids ist die
Umsetzung beendet.

B. 6,7 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsdure werden in 180 m! Wasser und 44 ml In
Natronlauge bei 65 °C gel6st. Man kiihlt die Losung auf
20 °C ab und stellt auf Salzsdure einen pH-Wert von 8,5 ein.

Zu der Suspension der Anthrachinonverbindung lésst
man die Losung des unter A hergestellten Kondensations-
produktes innerhalb von 10 Minuten zulaufen und hilt im
Reaktionsgemisch mit 1n Natronlauge den pH-Wert auf
8,0-8,5. Nach etwa zweistiindigem Nachriihren ist die Kon-
densation zum Reaktivfarbstoff beendet. Aus der entstan-
denen Losung salzt man den Farbstoff der Formel
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mit 80 g Natriumchlorid aus, wischt ihn nach Absaugen mit
15%iger Natriumchloridlésung und erhilt nach dem Trock-
nen bei 50 °C im Vakuum 18 g eines Farbstoffes, der Baum-
wolle nach dem in Beispiel 2 C beschriebenen Férbeverfah-
ren in sehr brillanten nassechten Blautdnen férbt.

Beispiel 6
Setzt man anstelle der 7.9 g 3-Aminobenzolsulfonsdure
des Beispiels 4 hier 8,7 g 2-Amino-toluol-4-sulfonsdure ein
und verfihrt im iibrigen wie dort beschrieben, so erhilt man
30,6 g eines salzhaltigen Farbstoffes der Formel

058
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welcher in seinen coloristischen Eigenschaften dem Farbstoff
des Beispiels 4 sehr dhnlich ist.

Beispiel 7

A. 7,9 g 2-Aminobenzolsulfonsdure werden in 200 ml
Wasser bei 0-5 °C und pH 3,5-4,0 mit 6,8 g 2,4,6-Trifluor-
triazin kondensiert.

B. 13,4 g Hydroparabromsiure werden in 300 ml Wasser
mit 44 ml 2n Natronlauge bei 65 °C geldst und nach Abkiih-
len auf 20 °C durch Herunterstellen des pH-Wertes auf 8,5 in
feinteiliger Form ausgeféllt. Zu der Suspension gibt man die
Difluortriazinylaminobenzolsulfonsdureldsung A hinzu und
hélt mittels 2N Natronlauge den pH-Wert auf 8.0-8,5.

Nach etwa 2 Stunden ist die Umsetzung des Anthra-
chinonproduktes mit der Reaktivkomponente abgeschlos-
sen. Man lisst nun die erhaltene Farbstofflosung bei 40 °C in
eine Mischung von 200 ml gesittigter Kaliumchloridlésung
und 200 g Kaliumchlorid einlaufen. Man saugt den ausge-
fillten Farbstoff ab, wiischt ihn mit 15%iger Kaliumchlorid-
16sung und trocknet ihn im Bakuum bei 50 °C. Man erhilt
ca. 36 g eines salzhaltigen Farbstoffes, welcher der Formel
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entspricht und Baumwolle nach dem in Beispiel 1 C be-
schriebenen Firbeverfahren in brillanten lichtechten Blauto-
nen farbt.

Beispiel 8
A. 9,2 g 2-Methylaminotoluol-4-sulfonsdure werden in
150 ml Wasser bei pH 3,5 gelost. Man ldsst zu der Losung
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bei 0-5°C 6,8 g 2,4,6-Trifluortriazin in 5 Minuten zutropfen
und hélt dabei den pH-Wert mit 1n Dinatriumhydrogen-
phosphatlésung auf 3,5. 10 Minuten spéter ist die Konden-
sation beendet.

B. 13,4 g 1-Amino-4-(4"-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsdure werden in 300 ml Wasser in der in Bei-
spiel 7 beschriebenen Weise geldst und bei 0-5 °C in feinteili-
ger Form wieder ausgefillt. Anschliessend ldsst man die Lo-
sung der unter A hergestellten Reaktivkomponente in 5 Mi-
nuten zulaufen und hilt im Reaktionsgemisch mit 1n Na-
tronlauge den pH-Wert auf 8,0-8,3. Wenn der Natronlauge-
verbrauch praktisch zum Stillstand gekommen ist (diinn-
schichtchromatographische Kontrolle des Reaktionsver-
laufes), 1dsst man die erhaltene Farbstofflsung bei 20 °C zu
einer Mischung von 200 ml geséttigter Kaliumchloridlosung
und 200 g Kaliumchlorid zulaufen und rithrt die Farbstoff-
suspension 2 Stunden nach. Nach dem Absaugen und Wa-
schen des Filterkuchens mit 15%iger Kaliumchloridlosung
sowie Trocknen des Produktes bei 40 °C im Vakuum erhélt
man etwa 29 g salzhaltigen Farbstoff, welcher der Formel

entspricht und Baumwolle nach den oben beschriebenen
Firbetechniken in sehr brillanten, lichtechten Blautonen
farbt.

Beispiel 9

A. 8,7 g 7-Aminonaphthalin-1,3,6-trisulfonsédure werden
in 150 ml Wasser mittels Soda bei pH 4,0 geldst. Man kiihlt
auf 0-5°C ab und ldsst in 5 Minuten 3,3 g 2,4,6-Trifluor-
triazin zutropfen. Dabei wird der pH-Wert durch gleichzeiti-
ge Zugabe von 1n Sodaldsung auf 4,0-4,5 gehalten und die
Umsetzung durch kurzes Nachriihren in wenigen Minuten
zu Ende gefiihrt.

B. 6,7 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsiure werden mit 44 ml In Natronlauge in
200 ml Wasser bei 65 °C geldst. Man kiihlt auf 0-5°C ab
und filit die Anthrachinonverbindung durch Einstellen eines
pH-Wertes von 8,5 in feinteiliger Form aus. Anschliessend
wird die Lsung der Difluortriazinylaminonaphthalintri-
sulfonsiure in 5-10 Minuten zu der Farbstoffsuspension zu-
getropft und der pH-Wert mit 1n Natronlauge auf 8,2-8,5
gehalten. Man ldsst nun die Temperatur im Laufe von 2
Stunden auf 20 °C.steigen. wonach die Kondensation been-
det ist.

Man stellt den pH-Wert mittels Salzsdure auf 7,5. Die er-
haltene Losung des Farbstoffes der Formel

wird in 200 m! gesiittigte Kaliumchloridlésung eingetropft.
Im Gleichmass mit dem Eintropfen werden 175 g Kalium-
chlorid zu der anfallenden Farbstoffsuspension zugesetzt.
Man saugt den ausgefallenen Farbstoff ab, wischt ihn mit
20%iger Kaliumchloridlésung und trocknet ihn bei 50 ‘C im
Vakuum. Man erhélt etwa 16 g eines salzhaltigen Farbstof-
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fes, der auf Baumwolle im Druckverfahren des Beispiels 3 C
brillante nassechte Drucke ergibt.

Beispiel 10

A. 6,8 g 3-Aminonaphthalin-2,7-disulfonsidure werden
bei pH 4,5 in 150 ml Wasser gelost und die Losung auf
0-5 °C abgekiihlt. Bei dieser Temperatur ldsst man 3,4 g
2,4,6-Trifluortriazin innerhalb von 5 Minuten zutropfen und
hilt den pH-Wert mit 1n Sodal6sung auf 4,0-4,3. 10 Minu-
ten nach dem Eintropfen ist die Umsetzung zu Ende gekom-
men, was sich durch einen Stillstand des Sodaverbrauches
anzeigt.

B. 6,7 g 1-Amino-4-(4'-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsdure werden in 200 ml Wasser und 22 mi 2n
Natronlauge bei 65 °C gelost. Man kiihlt auf 20 °C ab, setzt
zu der Losung 70 ml Aceton und stellt den pH-Wert mit
Salzsdure auf 9,5. Nun wird die Losung obiger Reaktivkom-
ponente A zu der Losung der Anthrachinonverbindung in
etwa S Minuten zugetropft und in dem Reaktionsgemisch
ein pH-Wert von §,0-8,5 mittels 1n Natronlauge gehalten.
Nach etwa 1 Stunde ist die Umsetzung beendet. Nach Zu-
tropfen von 300 ml geséttigter Kalinmchloridlosung wird
der erhaltene Farbstoff der Formel
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abgesaugt und mit 300 ml 10%iger Kaliumchloridlésung ge-
waschen. Nach Vakuumtrocknung bei 50 °C erhélt man
etwa 14,8 g salzhaltigen Farbstoff, der Baumwolle nach den
bekannten Firbeverfahren in nass- und lichtechten Brillant-
blautonen férbt.

. Beispiel 11

A. 7,1 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsdure werden in 120 ml Wasser und 10 mi 4n
Natronlauge bei 70 °C geldst. Man kiihit die Losung ab,
setzt bei 20 °C 120 ml Aceton hinzu und stellt nun eine Tem-
peratur von 0-5 °C und mittels 7,5 ml konz. Salzsaure einen
pH-Wert von 7,5 ein.

_ Innerhalb von 5 Minuten werden zur Losung der
Anthrachinonkomponente 3,5 g 2,4,6-Trifluortriazin zuge-
tropft und der pH-Wert der Losung mit In NaOH auf
6,5-1,0 gehalten. 10 Minuten nach Eintropfen ist die Kon-
densation beendet.

B. Man lédsst nun zu der Losung des Zwischenproduktes
eine neutralisierte Losung von 3,7 g 3-Amino-benzolsulfon-
sdure zulaufen und hilt den pH-Wert weiter auf 6,5-7,0.
Man lisst die Temperatur im Laufe von 2 Stunden auf 20 °C
steigen und erhitzt anschliessend unter Einhaltung obigen
pH-Wertes noch 4 Stunden auf 40 °C. Die Farbstofflosung
wird nun mit 350 ml geséttigter Kaliumchloridlsung ver-
setzt, der ausgeféllte Farbstoff abgesaugt und mit 15%iger
Kaliumchloridlosung gewaschen. Nach Trocknung bei 40 °C
im Vakuum erhilt man ein Produkt, welches den Farbstoff
der Formel

e
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enthilt und Cellulosefasern nach den oben beschriebenen
Farbeverfahren in brillanten Blautonen firbt.

C. Einen dhnlichen Farbstoff erhilt man, wenn man an-
stelle der unter A. genannten 4'-Aminoverbindung 13,4 g 1-
Amino-4-(2’-amino-cyclohexylamino)-anthrachinon-2-sul-
fonsdure einsetzt.

Beispiel 12
A. 9,6 g 2-Amino-5-sulfobenzoesdure werden in 200 ml
Wasser bei pH 5 gelost. Durch Zutropfen von 6,8 g Cyanur-
fluorid bei 0-5 °C und Einhalten des pH-Wertes von 4,4-4,6
mit 2n Sodaldsung wird eine Kondensation zur weiter um-
setzbaren Difluortriazinylamino-sulfobenzoesdure durchge-
fiihrt.

B. 13,4 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsidure werden in 300 ml Wasser und 44 ml 2n
Natronlauge bei 65 °C gelost und durch Abkiihlen auf
0-5°C und Einstellen des pH-Wertes auf 8,5 feinteilig wieder
ausgefillt. Man ldsst nun die unter A. hergestellte Losung
der Reaktivkomponente in 10 Minuten bei 0-5 °C zutropfen
und hilt den pH-Wert mit 2n Natronlauge auf 8,2-8,5. Nach
etwa zweistiindigem Nachrithren unter Einhaltung des obi-
gen pH-Wertes ist die Umsetzung abgeschlossen. Durch an-
schliessendes Einstellen des pH-Wertes auf 6,0, Aussalzen
mit 200 g Kaliumchlorid, Absaugen und Trocknen im Va-
kuum erhilt man einen Farbstoff, welcher der Formel
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entspricht und Baumwolle nach den oben erwihnten Férbe-
verfahren in sehr brillanten Blautdnen farbt.

In ganz analoger Weise erhélt man weitere brillante
blaue Reaktivfarbstoffe der allgemeinen Formel

R; = H oder niederes Alkyl

R, = H oder niederes, ggf. substituiertes Alkyl

R; = aromatischer Rest mit ggf. wasserloslichmachender
Gruppe, wenn man die in der nachstehenden Tabelle I (linke
Spalte) aufgefiihrten wasserloslichen aromatischen Amino-
verbindungen R,—~NH-R; mit 2,4,6-Trifluortriazin konden-
siert und die entstandenen reaktiven Zwischenprodukte mit
den in der rechten Spalte der Tabelle I stehenden Amino-
cyclohexylaminoanthrachinonkomponenten umsetzt.

Tabelle I
Bsp. Nr. R,-NH-R; Anthrachinonkomponente
13 4-Aminobenzol-1,2-disulfonsdure 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)--
anthrachinon-2-disulfonsiure

14 4-Amino-5-methylbenzol-1,2-disulfonsdure ) "
15 4-Amino-5-methylbenzol-1,3-disulfonsdure »
16 2-Amino-3,5-dimethylbenzolsulfonsdure "
17 3-Amino-2,4-dimethylbenzolsulfonsiure "
18 3-Amino-4-chlorbenzolsulfonsdure '
19 2-Amino-4-chlor-3-methylbenzolsulfonsiure ”
20 4-Amino-3-chlorbenzolsulfonsdure v
21 2-Amino-5-methylbenzolsulfonsdure "
22 4-Amino-3-methylbenzolsulfonsdure »
23 3-Athylamino-4-methylbenzolsulfonséure »
24 5-Amino-2-methoxybenzolsulfonsiure "
25 2-Amino-5-methoxybenzolsulfonsiure "
26 3-Amino-4-methoxybenzolsulfonsiure ”
27 3-Amino-4-(B-hydroxydthoxy)-benzol-

sulfonsiure -
28 5-Amino-2-(B-hydroxyéthoxy)-benzol-

sulfonsdure .
29 5-Aminonaphthalin-1,3-disulfonsdure v
30 8-Aminonaphthalin-1,3-disulfonsdure "
31 6-Aminonaphthalin-1,3-disulfonsdure v
32 3-Aminonaphthalin-1,5-disulfonsdure '
33 2-Aminonaphthalin-1,5-disulfonsdure »
34 4-Aminonaphthalin-1,5-disulfonsdure "
35 8-Aminonaphthalin-1,6-disulfonsdure v
36 4-Aminonaphthalin-2,6-disulfonsdure "
37 1-Aminonaphthalin-3,6-disulfonsiure ”
38 4-Aminonaphthalin-1,3-disulfonséure v
39 6-Aminonaphthalin-1,3,5-trisulfonsdure "
40 5-Aminonaphthalin-1,3,7-trisulfonsdure »
41 2-Aminobenzoesdure "
42 3-Amino-5-sulfobenzoesiure
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Tabelle I (Fortsetzung)

Bsp. Nr. R,-NH-R; Anthrachinonkomponente

43 2-Amino-4-sulfobenzoesiure 1-Amino-4-(4'-aminocyclohexylamino)-
anthrachinon-2-disulfonsiure

44 2-Methylaminobenzoesdure : : "

45 3-Aminophenylmethansulfonséure .

46 N-Phenylaminomethansulfonsdure .

47 4-Aminophenylmethansulfonsiure .

48 2-Methylamino-4-sulfobenzoesiure - , .

49 5-Aminobenzol-1,3-disulfonsdure 1-Amino-4-(3’-aminocyclohexylamino)-
anthrachinon-2-sulfonsiure

50 2-Aminobenzol-1,4-disulfonsdure ” .

51 5-Aminobenzol-1,3-disulfonsdure 1-Amino-4-{4’-(B-hydroxyéthylamino)-cyclo-
hexylamino]-anthrachinon-2-sulfonséure

52 2-Aminobenzolsulfonsiure .

53 2-Aminobenzol-1,4-disulfonsdure "

54 3-Aminobenzolsulfonsiure 1-Amino-4-[4'-(B-hydrogensulfato-dthylami-
no)-cyclohexylamino]-anthrachinon-2-sulfon-
sdure

55 4-Aminobenzolsulfonsdure '

56 2-Aminobenzolsulfonsdure "

57 4-Aminobenzol-1,3-disulfonsdure 1-Amino-4-(3’-aminocyclohexylamino)-
anthrachinon-2-sulfonsiure

58 3-Methylaminobenzolsulfonsiure "

59 4-Methylaminobenzolsulfonsdure "

60 3-Aminobenzolsulfonsdure 1-Amino-4-[4’-(B-hydroxy-y-sulfopropylami-
no)-cyclohexylamino}-anthrachinon-2-sulfon-
sdure

61 2-Aminobenzolsulfonsiure "

62 2-Aminobenzol-1,4-disulfonsdure v

63 2-Methylaminotoluoi-4-sulfonsdure

Beispiel 64

A. 5,3 g 2,4,6-Trichlortriazin werden in 50 ml Aceton ge-

16st und durch Emtragen von 50 g Eis als Suspension ausge-
fallt. Man lisst eine neutralisierte Losung von 7,2 g 2-Ami-
nobenzol-1,4-disulfonsiure in 70 ml Wasser zutropfen und
hilt bei 0~5 °C mit 2n Sodalésung den pH-Wert auf 4,5-5,0.
Nach Verbrauch von etwa 15 ml 2n Sodaldsung ist die Kon-
densation beendet.

B. 9,4 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsdure werden in 270 ml Wasser und 13,3 ml
4n Natronlauge bei 65 °C gelost. Man kiihlt die Losung auf
20°C ab und fillt den Farbkorper durch Herunterstellen des
pH-Wertes auf 8,5 in feinteiliger Form aus. Die unter A her-
gestellte Losung des 2-(2',4’-dichlortriazinylamino)-benzol-
1,4-disulfosauren Natriums wird in 10 Minuten zu der Sus-
pension zugetropft und der pH-Wert mit 1n Natronlauge
auf 8,5-8,8 gehalten. Nach Zugabe der Reaktivkomponente
wird die Temperatur auf 35 °C gesteigert und die Kondensa-
tion bei obigem pH-Wert zu Ende gefiihrt. Die entstandene
Farbstofflosung lisst man in eine Mischung von 200 ml ge-
sittigter Kaliumchloridlosung und 110 g Kaliumchlorid bei
40-45 °C einlaufen, riihrt einige Zeit nach, saugt den ausge-
fallten Farbstoff ab, wiischt ihn mit 20%iger Kaliumchlosid-
16sung und trocknet ihn bei 50 °C im Vakuum. Man erhilt
etwa 25 g eines salzhaltigen Farbstoffes der Formel
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der auf Baumwolle nach dem im Beispiel 3 C angegebenen
Verfahren sehr lichtechte, brillante, blaue Drucke mit ausge-
zeichneten Nassechtheiten ergibt.

Einen dhnlichen Farbstoff erhidlt man, wenn man statt
5,3 g Cyanurchlorid 9,1 g 2,4,6-Tribromtriazin mit 2-Ami-
nobenzol-1,4-disulfonsdure kondensiert und die erhaltene
Reaktivkomponente mit 1-Amirno-4-(4'-aminocyclohexyl-
amino):anthrachinon-2-sulfonsiure umsetzt.

Beispiel 65

A. 8,3 g2,4,6-Trichlortriazin werden in 85 ml Aceton ge-
16st und durch Eintragen von 85 g Eis als Suspension ausge-
féllt. Man lisst eine Losung von 11,4 g 4-Amino-benzol-1,3-
disulfonsiure in Form des Natriumsalzes in 160 ml Wasser
bei 05 °C zulaufen und hélt den pH-Wert mit 2n Sodalo-
sung auf 4,5-5,5. Nach etwa 3 Stunden ist die Kondensation
beendet, der Sodaverbrauch nach Aufnahme von etwa 30 ml
2n Sodalésung zum Stillstand gekommen.

B. 15,0 g 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsiure werden in 200 ml Wasser und 13,3 ml
4n Natronlauge bei 65 °C gel6st. Man kiihlt dann auf 35°C
ab, gibt 150 ml Aceton zu der Losung und stellt den pH-
Wert mit Salzsiure auf 9,0. Zu der Losung gibt man jetzt die
unter A. hergestellte Natriumsalzlosung der 4-(27,4'- Dichlor-
triazinylamino)benzol-1,3-disulfonsdure zu und hélt den pH-
Wert mit 2n Natronlauge auf 8,0-8,5. Die Kondensation
wird durch dreistiindiges Nachriihren bei 35 °C zu Ende ge-
fithrt. Man engt die Losung im Vakuum bei 35-40 °C und
zum Schluss 12 Torr auf 350 ml ein. Aus der Losung wird
der Farbstoff der Formel



bei 35 °C mit 100 g Kaliumchlorid ausgesalzen, abgesaugt
und mit 20%iger Kaliumchloridiésung gewaschen. Man er-
hilt etwa 31 g Farbstoff, der Baumwolle nach den im Ab-
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schnitt 2 C beschriebenen Klotz-Dampf- oder Klotz-Ther-
mofixierverfahren in sehr licht- und nassechten klaren Blau-
tonen farbt.

In zu den Beispielen 64 und 65 analoger Weise erhélt
man weitere in brillanten Blautdnen firbende Reaktivfarb-
stoffe, wenn man 2,4,6-Trichlortriazin mit den in der linken
Spalte der Tabelle IT stehenden wasserloslichen aromati-
schen Aminen R,~NH-R; kondensiert und die entstan-
denen Dichlortriazinylamino-Reaktivkomponenten mit den
in der rechten Spalte der Tabelle II aufgefithrten Amino-
cyclohexylamino-anthrachinon-Komponenten umsetzt.

10

Tabelle IT

Bsp. Nr. R,-NH-R; Anthrachinonkomponente

66 4-Amino-5-methylbenzol-1,2-disulfonsdure 1-Amino-4-(4’-aminocyclohexylamino)-
anthrachinon-2-sulfonsdure

67 5-Aminobenzol-1,3-disulfonsidure »

68 4-Aminobenzol-1,2-disulfonsdure "

69 2-Amino-S-sulfonbenzoesiure v

70 7-Aminonaphthalin-1,3-disulfonsdure v

71 2-Methylaminotoluol-4-sulfonsiure "

72 2-Aminobenzolsulfonsdure v

73 2-Amino-5-methoxybenzol-sulfonsdure "

74 N-Phenylaminomethansulfonsdure '

75 2-Aminobenzol-1,4-disulfonsdure 1-Amino-4-(3’-aminocyclohexylamino)-
anthrachinon-2-sulfonsdure

76 2-Aminobenzolsulfonsdure 1-Amino-4-{4’-(B-hydroxy-y-sulfopropylami-
no)-cyclohexylamino]-anthrachinon-2-sulfon-
sidure

77 2-Aminobenzoesiure v

78 4-Aminobenzol-1,3-disulfonsdure »

79 3-Aminonaphthalin-2,7-disulfonsdure »

80 6-Aminotoluol-3-sulfonsdure "

81 4-Aminophenylmethan-sulfonséure »

0 4,

Beispiel 82

A. 8,3 g 2,4,6-Trichlortriazin werden in 85 ml Aceton ge-
16st und durch Eintragen von 85 g Eis als Suspension gefallt.
Man lisst nun eine neutralisierte Losung von 3,9 g 3-Amino-
benzolsulfonsiure und 3,9 g 4-Aminobenzolsulfonsdure in
150 ml Wasser zu der Cyanurchloridsuspension bei 0-5°C
zutropfen und hilt den pH-Wert mit 2n Sodaldsung auf
4,5-5,0, bis das Cyanurchlorid umgesetzt ist.

B. 15,0 g 1-Amino-4-(4'-aminocyclohexylamino)-anthra-
chinon-2-sulfonsiure werden in 200 ml Wasser und 13,3 ml
4n Natronlauge bei 65 °C gelost. Man kiihlt auf 35°C ab,
gibt 150 mi Aceton zu der Losung und stellt den pH-Wert
mit Salzsdure auf 9,0. Die Losung des unter A hergestellten
Kondensationsproduktes wird nun zu der Losung der An-
thrachinonkomponente getropft und der pH-Wert mit 1n
Natronlauge bei 8,0-8,5 gehalten. Man rithrt zur Been-
digung der Kondensation bei 35-40 °C noch 3 Stunden nach
und lisst dann die erhaltene Farbstofflosung in ein gleiches
Volumen gesittigter Kaliumchloridldsung einlaufen.

Das ausgefillte Farbstoffgemisch, welches die Farbstoffe
der Formeln
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im Verhiltnis 1:1 enthilt, wird abgesaugt, mit 10%iger Ka-
55 liumchloridldsung gewaschen und bei 50 °C in Vakuum ge-
trocknet.
Man erhilt etwa 33 g eines Produktes, das auf Baumwol-
le nach dem im Beispiel 3 C angegebenen Druckverfahren
brillante, blaue sehr licht- und nassechte Drucke ergibt.
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