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Bisazofarbstoffe fiir Polyesterfasern.

@ Die neuen Bisazofarbstoffe entsprechen der Formel gezeichneten Farbechtheiten im Farbtonbereich von ma-
rineblau bis griin erhiltlich und unvermischt sind die Farb-
stoffe auch befihigt fiir die Erzielung von Schwarzférbun-
gen. Ausserdem zeigen die Farbstoffe wihrend des Fir-
bens hohe Stabilitit bei hoher Temperatur und gegen

N Z Rl Verdnderungen des pH-Wertes.
>N=N N
: R

S Y M

worin D gegebenenfalls substituiertes Phenyl, Pyridyl
oder Thiazolyl, X Wasserstoff, Chlor, Brom oder Acetyl,
Y Wasserstoff, Chlor, Brom, Methyl oder Acylamino, Z
Wasserstoff, Chlor, Methyl, Methoxy oder Athoxy, R?
und R? je Wasserstoff, gegebenenfalls substituiertes Al-
kyl, Cyclohexyl, Alkenyl oder Aryl bedeuten. Diese Di-
spersionsfarbstoffe eignen sich fiir das Fiirben von Textil-
materialien aus Polyesterfasern allein oder im Gemisch
mit natiirlichen Fasern nach konventionellen Firbever-
fahren. Diese Farbstoffe kénnen allein, im Gemisch un-
tereinander oder mit Farbstoffen anderer Farbstoffklas-
sen verwendet werden. Es sind damit Farbungen mit aus-
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. PATENTANSPRUCHE tes Alkoxycarbonyl-niederalkyl, wie Methoxy-, Athoxy-,
1. Bisazofarbstoffe fiir Polyesterfasern der Formel Methoxyithoxy-, Benzyloxycarbonylmethyl; gegebenenfalls
substituiertes Aralkyl, wie Benzyl, Phenithyl, Chlorbenzyl;
Allyloxycarbonyl-niederalkyl, wie Allyloxycarbonylithyl

s und -methyl; Tetrahydrofurfuryl; Succinimid-niederalkyl,
wie Succinimid-dthyl; Phthalylimid-niederalkyl, wie Phthal-
> N= N / imid-dthyl; Cyanoalkoxy-niederalkyl, wie Cyanodthoxy- und

@ Cyanomethoxyéthyl; Halogeno-niederalkyl, wie Chlorithyl;
Aryl, wie Phenyl, Chlorphenyl, Methylphenyl.
10 Dieerfindungsgeméssen Bisazofarbstoffe der Formel I
konnen hergestellt werden, indem man ein Amin der Formel

D-N=N

worin D gegebenenfalls substituiertes Phenyl, Pyridyl oder
Thiazolyl, X Wasserstoff, Chlor, Brom oder Acetyl, Y Was- D-NH, IT
serstoff, Chlor, Brom, Methyl oder Acylamino, Z Wasser-
stoff, Chlor, Methyl Methoxy oder Athoxy, R! und R%je 15 diazotiert und das diazotierte Amin mit einem 2-Amino-4-
Wasserstoff, gegebenenfalls substituiertes Alkyl, Cyclohexyl, thienylthiazol der Formel
Alkenyl oder Aryl bedeuten.

2. Bisazofarbstoffe nach Anspruch 1 der Formel I, worin
D gegebenenfalls substituiertes Phenyl bedeutet.

I

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf Bisazofarb-
stoffe fiir Polyesterfasern, welche auf Polyesterfasern bei-
spielsweise Farbungen im Bereich von marineblau bis griin 25 kuppelt, die erhaltene Monoazoverbindung der Formel
ergeben und auch dazu befdhigt sind, Polyesterfasern unver-
mischt schwarz anzufirben. Diese Farbstoffe ergeben Fér-
zeigen wihrend des Firbens hohe Temperaturstabilitit und X
Bestandigkeit gegen pH-Verdnderungen. 30 A\ NH v
Gegenstand der Erfindung sind die im Patentanspruch 1 2
definierten Bisazofarbstoffe der Formel I. D-N=N
Im nachstehenden sind Beispiele fiir die im Patentan-
spruch 1 definierten Substituenten der Verbmdunden der diazotiert und die erhaltene Diazoverbindung mit einem Ani-
D = Phenyl; mit Fluor, Chlor, Brom, Methyl, Athyl,
Trifluormethyl, Methoxy, Athoxy, Phenylazo, Cyano, Nitro, Z
Methylsulfonyl, Athylsulfonyl, Allylsulfonyl, Niederalkoxy- Rl
carbonyl, Niederalkoxyéthoxycarbonyl, Allyloxyédthoxycar- ~
bonyl, mono-Niederalkylaminocarbonyl, Di-niederalkylami- 40 N\ 2 \4
nocarbonyl, Diallylaminocarbonyl, mono-Allylaminocar- R
nomethylaminosulfonyl, Monoéthylaminosulfonyl, Acetyl
oder Phenyl substituiertes Phenyl; Pyridyl; mit Chlor, Brom,  kuppelt.
Nitro, Methyl, Methylsulfonyl oder Cyano substituiertes Py- 45 Amine der Formel II sind beispielsweise: Benzolamine,
ridyl; Thiazolyl; mit Methyl, Chlor, Brom, Nitro, Niederalk- . wie Anilin, 0-, m-, p-Fluoranilin, 0-, m-, Chloranilin, o-, m-,
oxycarbonyl, Methoxyéthoxycarbonyl, Athoxyathoxycar- p-Bromanilin, 2,4-Dichloranilin, 2,3-Dichloranilin, 2-Chlor-
bonyl, Trifluormethyl oder Methylsulfonyl substituiertes 4-Bromamhn 2,4-Difluoranilin, 2,4,6-Trichloranilin, o-, m-,
Acylaminogruppen fiir Y = Acetyl-, Chloracetyl-, Benzo- 50 ﬂuormethylamlm 4-Phenylazoanilin, o-, p-Cyanoanilin, o-,
yl-, Methylsulfonyl-, Chlorpropionyl-, Athoxycarbonyl-und  m-, p-Nitroanilin, 2-Chlor-4-nitroanilin, 2-Brom-4-nitroani-
Athaminocarbonylamino. lin, 2-Cyano-4-nitroanilin, 2-Chlor-4-meth0xyamhn 0-, m-,
Unsubstituiertes Alkyl fiir R! und R? = Methyl, Athyl, p-Methylsulfonylanilin, p-, m-, p-Athylsulfonylanilin, 0-, m-,
gerade- oder verzweigtkettiges Propyl, Butyl, Pentyl, Hexyl,  p-Methoxycarbonylanilin, 0-, m-, p-Athoxycarbonylanilin,
Heptyl und Octyl. ~ 55p-Butoxycarbonylanilin, p-Allyloxycarbonylanilin, p-Allyl-
wie Methoxy— Athoxy-und Butoxyithyl; Niederalkoxyalk-  anilin, p-N,N-Dimethylaminocarbonylanilin, p-N-Athyl-
oxyalkyl wie Methoxy- und Athoxyithoxyithyl; Phenoxy- aminocarbonylanilin, p-N-Allylaminocarbonylanilin, 2-
alkyl, wie Phenoxyathyl gegebenenfalls substituiertes Aralk- ~ Chlor-4-methoxycarbonylanilin, p-N,N-Dimethylaminosul-
oxy-niederalkyl, wie Benzyloxyéthyl und Chlorbenzyloxyath— 6 fonylanilin, m-N,N-Diithylaminosulfonylanilin, p—N-AthyI-
yl; gegebenenfalls substituiertes Hydroxyalkyl, wie Hydroxy-  aminosulfonylanilin, p-Phenylanilin; Pyridinamin, wie 3-
ithyl, -propyl, -butyl, -hexyl und 2-Hydroxy-3-methoxyprop- Aminopyridin, 3-Amino-6-brompyridin, 3-Amino-5-brom-

bungen hoher Licht-, Sublimations- und Nassechtheiten und

Formel 1 angefiihrt: 35 lin der Formel

bonyl, Dimethylaminosulfonyl, Didthylaminosulfonyl, Mo-

Thiazolyl. p-Toluidin, o-, m-, p-Athylanilin, 0-, m-, p-Anisidin, m-Tri-
Substituiertes Alkyl fiir R! und R? = Niederalkoxyalkyl, oxyithoxycarbonylanilin, o-, m-, p-Methoxyéthoxycarbonyl-

yl; Cyano-niederalkyl, wie Cyanomethyl- und -éithyl; gegebe-  pyridin, 3-Amino-6-chlorpyridin, 4,6-Dichlor- 3-aminopyri-

nenfalls substituiertes Acyloxy-niederalkyl, wie Acetyl-, din, 3-Amino-6-nitropyridin, 3-Amino-4-cyanopyridin, 3-
Chloracetyl-, Chlorpropionyl- und Benzoyloxyéthyl; Alk- % Amino-5-methylpyridin, 3-Amino-6-methylsulfonylpyridin,
oxycarbonyloxy-niederalkyl, wie Athoxycarbonyl- und 3-Amino-4-chlor-6-nitropyridin, 3-Amino-5-methyl-6-brom-

Methoxyithoxycarbonyloxyéathyl; Carbamoyl-niederalkyl, pyridin; Thiazolamin, wie 2-Aminothiazol, 2-Amino-4-
wie Carbamoylmethyl oder-dthyl; gegebenenfalls substituier-  methylthiazol, 2-Amino-4-methyl-5-dthoxycarbonylthiazol,



2-Amino-5-nitrothiazol, 2-Amino-5-bromthiazol, 2-Amino-

5-chlorthiazol, 2-Amino-4-trifluormethylthiazol, 2-Amino-4-
methyl-5-methoxyéthoxycarbonylthiazol, 2-Amino-4- meth-
yl-5-bromthiazol.

Mit dem erfindungsgemissen Bisazofarbstoff der Formel
I k6nnen beispielsweise Polyesterfasern aus Polyithylente-
rephthalat oder einem Polykondensat von Terephthalsiure
und 1,4-Bis-(hydroxymethyl)-cyclohexan oder auch Textil-
materialien aus Gemischen solcher Polyesterfasern mit natiir-
lichen Fasern, wie Baumwolle, Seide und Wolle, gefdrbt
werden.

Die erfindungsgeméssen Farbstoffe der Formel I sind
nicht oder héchstens geringfiigig wasserldslich, so dass Poly-
esterfasern nach dem Aufziehverfahren gefirbt oder bedruckt
werden konnen mit einer Firbeflotte oder Druckpaste, in
welcher der Farbstoff in wiisserigem Medium in Gegenwart
eines Dispergiermittels, beispielsweise einem Naphthalinsul-
fonsdure/Formaldehyd-K ondensat, einem Schwefelsiure-
ester eines héheren Alkohols oder einem hoheren Alkylben-
zolsulfonatsalz dispergiert ist. Zum Firben kdnnen konven-

in 31 Wasser, enthaltend 1 g Naphthalinsulfonsiure/Form-
aldehyd-Kondensat und 2 g eines Schwefelsiureesters eines
hoheren Alkohols.

In der erhaltenen Férbeflotte wurden 100 g Polyesterfa-
sern durch Eintauchen withrend 60 min bei 130 °C gefarbt,
abgeseift, gespiilt und getrocknet. Die erhaltenen gefdrbten
Fasern zeigten marineblaue Fiirbung mit hoher Licht-, Subli-
mations- und Wasserechtheit. Der Farbstoff zeigte wahrend
des Firbens hohe Stabilitit gegen Temperatur und pH-Ver-
dnderungen.

Der verwendete Farbstoff wurde wie folgt hergestelit:

9,3 g Anilin wurden in 150 ml 4%iger Salzsiure gelost und
die Losung wurde auf 2 °C abgekiihlt und dann mit 50 ml 2N
Natriumnitrit vermischt, wobei darauf geachtet wurde, die

Temperatur des Gemisches nicht auf hoher als 5 °C ansteigen 45

zu lassen. Die erhaltene Lésung von Anilin in Diazoniumsalz
wurde einer Losung von 18,2 g 2-Amino-4-thienylthiazol in
200 ml bei 2 °C zugesetzt und das erhaltene Gemisch wurde
wihrend 2 h bei 2 °C geriihrt. Die ausgefiillte Monoazover-
bindung wurde abfiltriert, mit Wasser gewaschen und ge-
trocknet. 14,3 g der Monoazoverbindung bzw. 2-Amino-4-

3
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tionelle Fiarbemethoden, wie Tauch-, Hochtemperatur-, Car-
rier-, Thermosol-Farbeverfahren angewendet werden und die
erhaltenen gefirbten Fasern oder Fasergemische zeigen be-
friedigende Farbechtheiten. Noch bessere Resultate sind er-

s hdltlich durch Zusatz einer sauren Substanz, wie Ameisen-,
Essig-, Phosphorsiure oder Ammoniumsulfat, zu der Firbe-
flotte. Die erfindungsgemissen Farbstoffe der Formel I kén-
nen in Kombination untereinander oder mit Farbstoffen an-
derer Klassen, zum Einsatz gelangen. Kombinationen der er-

10 findungsgemissen Farbstoffe der Formel I untereinander er-
geben hinsichtlich der Féirbeeigenschaften, wie Aufziehver-
mogen, bessere Resultate. :

Im nachstehenden Beispiel werden Ausfiihrungsformen
der Erfindung erldutert. :

15

Beispiel
Eine Férbeflotte wurde hergestellt durch Dispergieren
20 von 0,5 g des Farbstoffs der Formel

N/czﬁ4ococ143

~N
CoHs

30

thienyl-5-phenylazothiazol wurden einem Gemisch von je
143 ml Essig- und Phosphorsiure zugesetzt. Dem erhaltenen
Gemisch wurde graduell bei 05 °C eine durch Lésen von
3,5 g Natriumnitrit in 20 g 97%iger Schwefelsiure hergestell-

35 te Nitrosylschwefelsiure zugesetzt und das Gemisch wurde

zur Herstellung einer Diazol6sung der Monoazoverbindung
bei 0-5 °C wihrend 30 min geriihrt. Finer Loésungvon 10,5 g
N-(Athy1)-N-(B-acetoxyithyl)-anilin in 200 m] Methanol
wurde ein Gemisch von 100 m! Wasser und 200 g Eis zuge-

40 setzt. Dem erhaltenen Gemisch wurde die vorgdngig herge-

stellte Diazolosung zugegeben und das Gemisch wurde wiih-
rend 2 h bei 0~5 °C geriihrt. Der ausgefillte Bisazofarbstoff
wurde abfiltriert, mit Wasser gewaschen und getrocknet. Der
erhaltene getrocknete Bisazofarbstoff zeigte in Azeton Ay,
bei 609 nm.

Wie vorstehend beschrieben wurden Gewebe aus Poly-
esterfasern mit den in Tabelle 1 angefiihrten Farbstoffen ge-
firbt, welche die in der Tabelle angegebene maximale Ab-

50 sorption in Azeton zeigten und das Gewebe in dem in der Ta-

belle angegebenen Farbton anfirbten.
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Tabelle 2
A
R1
N=N -N
R2
Y
Versuch
Nr. -D X -Y -Z -R! -R?
| @— -H -H -H ~C4Hy(n) -C,H,CN
2 do. do. do. do. -CHsCOOCH; -C,H;
3 do. do. do. do. -GH0COCH; -C,H,CN
4 do. do. —CH, do. ~C,H; do.
5 H.CO.S do. -H do. do. do.
3 2

6 do. ~ do. do. do. do. -C,H4OCOCH,
7 do. o 3 do. do. ”do.’ ) —Cz_l'_I4OC~H3 —C2H4OCH3
8 do. do. -NHCOCH; do. -CH; -C,H;s
9 115 C 9 0 2 S @ do. -H do. -C;H,0COCH; -C,H,0COCH,

10 NO Z_Q do. do. do. -C,H; -C,H,CN
/

11 do. do. do. do. do. -C,H,0OCH,

12 “3(;0@ do. do. do. do. —C2H4COOCH3

[}
13 / N\ do. do. do.  -CH,COOCH; do.
-
14 / A\ do. do. do.  -CH; do.
-
o]
15 do. do.  do. do.  -CHOCH; -CH,0CH;

647 537

}"max.

(Aceton)
nm

605

622

592
612

627

635
637

658

628

648

659

613

615

638

640

Wihrend die Erfindung im vorstehenden unter Bezugnah-  der Erfindung zahlreiche Verdnderungen und Modifikatio-

me auf spezifische Ausfiihrungsformen erldutert wurde, istes 60 nen moglich sind.
fiir den Fachmann offensichtlich, dass im definierten Rahmen
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