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64 Mischungen von Monoazopyridonfarbstoffen.

Es werden Farbstoffmischungen enthaltend mindes-
tens zwei strukturell verschiedene Farbstoffe, die je-
weils der Formel

! N

entsprechen, worin

Ry Ci—Cas-Alkyl, R2 den Rest (CH2)nO-Rs, Rs unabhiangig
von Ry Ci—Cas-Alkyl, unsubstituiertes oder durch C~Cs-Al-
kyl, C-Cs-Alkoxy, Hydroxy oder Halogen substituiertes
Phenyl und n eine Zahl 2 oder 3 bedeuten, beschrieben,
die sich zum Farben oder Bedrucken von textilen Faser-
materialien eignen und Farbungen mit guten Aligemein-
echtheiten geben.
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Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft Mischungen von Monoazopyridonfarbstoffen, ihre Herstellung und
ihre Verwendung zum Farben oder Bedrucken von textilen Fasermaterialien.

Monoazopyridonfarbstoffe und ihre Verwendung zum Farben von synthetischen Fasermaterialien sind
2.B. aus EP-A 0 440 072 bekannt. Es hat sich jedoch gezeigt, dass diese Farbstoffe den héchsten An-
spriichen, nicht immer vollauf geniigen. Es besteht daher Bedarf nach neuen Farbstoffen oder Farb-
stoffkombinationen, weiche insbesondere bessere Auszug-, Aufbau- oder Waschechtheiteigenschaften
zeigen.

Es wurde nun Uberraschenderweise gefunden, dass die erfindungsgeméssen Mischungen in hohem
Masse auf die Faser aufziehen, sich durch einen sehr guten Aufbau auszeichnen und die resultierten
Farbungen gute Licht-, Sublimier- und Waschechtheiten aufweisen.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit eine Farbstoffmischung enthaltend mindestens zwei
strukturell verschiedene Farbstoffe, die jeweils der Formel

R.O (1)

entsprechen, worin

Ry Ci-Cs-Alkyl, R> den Rest (CH2)nO-Rs, Rs unabhéangig von R Ci—Ca-Alkyl, unsubstituiertes oder

gurch Cr—Cs-Alkyl, C—Ca-Alkoxy, Hydroxy oder Halogen substituiertes Phenyl und n eine Zahl 2 oder 3
edeuten.

Ci—Ca-Alkyl in Formel (1) bedeutet Methyl, Ethyl, Isopropyl, n-Propyl, Isobutyl, n-Butyl, sec. Butyl oder
tert. Butyl.

Ci—C4-Alkoxy in Formel (1) bedeutet Methoxy, Ethoxy, Isopropoxy, Propoxy, n-Butoxy, Isobutoxy, sek.
Butoxy oder tert. Butoxy. Halogen in Formel (1) bedeutet z.B. Fluor, Brom oder vor allem Chlor.

Die strukturell verschiedenen Farbstoffe der Formel (1) in den erfindungsgemassen Farbstoffmischun-
gen konnen jeweils gleiche Substituenten Rq und unterschiedliche Substituenten Rz, oder gleiche Sub-
stituenten Rz und unterschiedliche Substituenten Rs oder unterschiedliche Substituenten Ry und Rz ent-
halten.

Bevorzugt sind Farbstoffmischungen, welche zwei strukturell verschiedene Farbstoffe der Formel (1)
enthalten. Das Verhaltnis der einzelnen Farbstoffe in den erfindungsgeméssen Farbstoffmischungen
kann in einem breiten Rahmen variieren z.B. von 1:1 bis zu 1:5. Bevorzugt werden Farbstoffmischun-
gen, welche ein Verhaltnis der beiden Farbstoffe von 1:1 bis 1:3 aufweisen. Besonders bevorzugt sind
Farbstoffmischungen, welche die Farbstoffe im Verhaltnis von 1:1 enthalten.

Bevorzugt sind Farbstoffmischungen enthaltend Farbstoffe der Formel (1), worin Ry Methyl ist.

Besonders bevorzugt sind folgende in der Tabelle 1 aufgefiihrten Farbstoffmischungen der strukturell
verschiedenen Farbstoffe (A) und (B) der Formel (1)

Tabelle 1
Farbstoff (A) Farbstoff (B)
Farbstoffmischung Nr. Ry R2 R Rz
1 CHa (CH2)30CH3 CHs (CH2)30C2Hs
2 CHs (CH2)30CH3 CHs (CH2)3aOCH(CHs)2
3 CH3 (CH2)30C2Hs CHs (CH2)30CH(CH3)2
4 CHs {CH2)30CH3s CHs (CH2)30CsHs
5 CHs (CH2)30C2Hs CH3 (CH2)30CgHs
6 CHa (CH2)3sOCH(CHas)2 CHs (CH2)30CsHs
7 CHg3 (CH2)30CH3 CHs (CH2)2OCH3
8 CHs (CH2)30CH(CHa)2 CHas (CH2)20CH3s
9 CHs (CH2)30CzHs CHs (CH2)2OCH3
10 CHs (CH2)20CeHs CHs {CH2)20CH3
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist weiter ein Verfahren zur Herstellung der Farbstoffmischun-
gen der Formel (1). Die erfindungsgemassen Mischungen kénnen z.B. so hergestellt werden, dass man
mindestens zwei an sich bekannte strukturell verschiedene Einzelfarbstoffe der allgemeinen Formel (1)
im gewinschten Verhaltnis miteinander vermischt, oder dass man eine Diazokomponente der Formel

NO,

2»
R,0 NH, @)

1

worin R,y die unter der Formel (1) angegebene Bedeutung hat, diazotiert und auf eine Mischung von
mindestens zwei Kupplungskomponenten der Formel

(3).

HO R,

die sich im Substituenten R, voneinander unterscheiden und worin R; die unter der Formel (1) angege-
bene Bedeutung hat, kuppelt.

Die erfindungsgeméassen Farbstoffmischungen der Formel (1) kénnen zum Farben und Bedrucken
von halbsynthetischen und insbesondere synthetischen hydrophoben Fasermaterialien, vor allem Tex-
timaterialien, verwendet werden. Textiimaterialien aus Mischgeweben, die derartige halbsynthetische
bzw. synthetische hydrophobe Textilmaterialien enthaiten, kénnen ebenfalls mit Hilfe der erfindungsge-
massen Farbstoffmischungen gefarbt oder bedruckt werden.

Als halbsynthetische Textimaterialien kommen vor allem Cellulose 2%-Acetat und Cellulosetriacetat in
Frage.

Synthetische hydrophobe Textilmaterialien bestehen vor allem aus linearen, aromatischen Polyestern,
beispielsweise solchen aus Terephthalsaure und Glykolen, besonders Ethylenglykol oder Kondensati-
onsprodukten aus Terephthalsiure und 1 /4-Bis-(hydroxymethyl)cyclohexan: aus Polycarbonaten, z.B.
solchen aus (u,u-Dimethyl-4,4’-dihydroxy-diphenylmethan und Phosgen, aus Fasern auf Polyvinylchlorid-
sowie Polyamid-Basis.

Die Applikation der erfindungsgeméssen Farbstoffmischungen auf die Textilmaterialien erfolgt nach
bekannten Farbeverfahren. Beispielsweise farbt man Polyesterfasermaterialien im Ausziehverfahren aus
wassriger Dispersion in Gegenwart von (blichen anionischen oder nichtionischen Dispergiermitteln und
gegebenenfalls Gblichen Quelimittein (Carrier) bei Temperaturen zwischen 80 und 140°C. Cellulose-2Y.-
Acetat farbt man vorzugsweise zwischen ungeféhr 65 bis 85°C und Cellulosetriacetat bei Temperaturen
bis zu 115°C.

Die erfindungsgemassen Farbstoffmischungen farben im Farbebad gleichzeitig anwesende Wolle und
Baumwolle nicht oder nur wenig an (sehr gute Reserve), so dass sie auch gut zum Féarben von Polyes-
ter/Wolle- und Polyester/CeHulosefaser-Mischgeweben verwendet werden kénnen.

Die erfindungsgemassen Farbstoffmischungen eignen sich zum Farben nach dem Thermosol-Verfah-
ren, im Ausziehverfahren und fiir Druckverfahren. Das Ausziehverfahren ist bevorzugt. Das Flottenver-
haltnis ist von den apparativen Gegebenheiten, vom Substrat und der Aufmachungsform abhangig. Es
kann jedoch innerhalb eines weiten Bereiches gewahit werden, z.B. 1:4 bis 1:100, liegt aber vorzugs-
weise zwischen 1:6 bis 1:25,

Das genannte Textilmaterial kann dabei in den verschiedenen Verarbeitungsformen vorliegen, wie
Z.B. als Faser, Faden oder Vlies, als Gewebe oder Gewirke.

Es ist vorteilhaft, die erfindungsgemassen Farbstoffmischungen vor ihrer Verwendung in ein Farbstofi-

Beim Bedrucken wird man die (blichen Verdickungsmitte! verwenden, z.B. modifizierte oder nichtmo-
difizierte natarliche Produkte, beispielsweise Alginate, British-Gummi, Gummi arabicum, Kristallgummi,
Johannisbrotkernmehl, Tragant, Carboxymethylcelluiose, Hydroxyethylcellulose, Stirke oder synthetische
Produkte, beispielsweise Polyacrylamide, Polyacrylsiure oder deren Copolymere, oder Polyvinylalkoho-
le.

Die erfindungsgemassen Farbstoffmischungen verleihen den genannten Materialien, vor allem dem
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Polyestermaterial, egale gelbe oder goldgelbe Farbtone von sehr guten Gebrauchs-Echtheiten, wie vor
allem guter Lichtechtheit und guter Sublimierechtheit. Hervorzuheben ist die sehr gute Waschechtheit.
Die erfindungsgemassen Farbstoffe zeichnen sich ferner durch einen guten Auszug und Aufbau aus.

Die erfindungsgemassen Farbstoffmischungen kdnnen auch gut verwendet werden zur Herstellung
von Mischnuancen zusammen mit anderen Farbstoffen oder zusammen mit einem geeigneten roten und
blauen Farbstoff fir das Trichromie-Farben.

Die vorstehend genannten Verwendungen der erfindungsgemassen Farbstoffmischungen stellt ebenso
einen Gegenstand der vorliegenden Erfindung dar wie ein Verfahren zum Farben oder Bedrucken von
halbsynthetischem oder synthetischem hydrophobem Fasermaterial, insbesondere Textilmaterial, das
darin besteht, die erfindungsgemasse Farbstoffmischung auf das genannte Material aufzubringen oder
es in dieses einzuarbeiten. Das genannte hydrophobe Fasermaterial ist vorzugsweise textiles Polyester-
material. Weitere Substrate, die durch das erfindungsgemasse Verfahren behandelt werden kénnen so-
wie bevorzugte Verfahrensbedingungen sind vorstehend bei der naheren Erlauterung der Verwendung
der erfindungsgemassen Farbstoffmischungen zu finden.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist das durch das genannte Verfahren gefarbte bzw. bedruck-
te hydrophobe Fasermaterial, vorzugsweise Polyester-TextilmateriaI.

Die nachfolgenden Beispiele dienen der Veranschaulichung der Erfindung. Darin sind, sofern nicht
anders angegeben, die Teile Gewichtsteile und die Prozente Gewichtsprozente. Die Temperaturen sind
in Celsiusgraden angegeben. Die Beziehung zwischen Gewichtsteilen und Volumenteilen ist dieselbe
wie zwischen Gramm und Kubikzentimeter.

eispiel

Eine Suspension von 33,6 Teilen 2.Nitro-4-methoxyanilin in 220 Teilen Wasser wird auf ca. 10-15°C
abgekihlt und mit 60 Teilen 32%iger Salzsaure tropfenweise versetzt. Anschliessend werden innert 15
Minuten unter gutem Rihren 55 Teile einer 4N Natriumnitritltdsung zugegeben, wobei die Temperatur
der Reaktionsmischung bei ca. 15°C gehalten wird. Nach beendeter Zugabe wird noch 1 Stunde nach-
gerdhrt und der Nitritiberschuss mit wenig Amidosulfonsaure zerstort. Das resultierte Diazotierungsge-
misch lasst man langsam in eine auf ca. 5-10°C gekulhlte Losung von 23,5 Teilen N-Methoxypropyl-3-
cyan-4-methyl-5-hydroxypyridon, 26,5 Teilen N-Isopropoxypropyl-3—cyan-4-methy|-5-hydroxypyridon und
19 Teilen einer 30%igen wassrigen Natriumhydroxidiésung in 200 Teilen Wasser einfliessen. Wahrend
der Zugabe des Diazotierungsgemisches wird der pH-Wert mit einer 30%igen wassrigen Natriumhydro-
xidldsung konstant zwischen 5 und 6 gehalten. Die orangerote Suspension wird noch ca. 1 Stunde bei
15-20°C nachgerihnt. Der Niederschlag wird abgesaugt, mit Wasser nachgewaschen und bei 70°C im
Vakuum getrocknet. Man erhalt 75,5 Teile der Farbstoffmischung Nr. 2. Die Farbstoffmischung farbt Po-
lyester in brillanten goldgelben Tonen mit guten Echtheiten, insbesondere mit sehr guten Waschechthei-
ten.

Beispiel 2

Analog zu dem im Beispiel 1 beschriebenen Verfahren oder durch Mischen von zwei strukturell ver-
schiedenen Farbstoffen der Formel (1) erhalt man die vorrangig in der Tabelle 1 aufgefihrten Farbstoft-
mischungen 1 und 3 bis 10, welche ebentalls Polyester in brillanten goldgelben Tdnen mit guten Echt-
heiten, insbesondere sehr guten Waschechtheiten farben.

Beispiel 3

100 g Polyestergewebe werden bei einem Fiottenverhaltnis von 1:20 in eine Flotte, enthaltend
1 g der Farbstoffmischung Nr. 2,
1 g/l Ammoniumsulfat und
0,5 g/l eines handelsublichen Egalisiermittels,
welche mit 80%iger Ameisensaure auf pH-Wert von 4,5-5 eingestellt ist, bei Raumtemperatur einge-
taucht. Die Flotte wird dann zuerst mit einer Aufheizrate von 3°C/Min auf 60°C und anschliessend mit
einer Aufheizrate von 2°C auf 130°C aufgeheizt. Bei 130°C wird 60 Minuten gefarbt. Anschiiessend wird
die Flotte auf 40°C abgekuhit, das gefarbte Polyestergewebe mit Wasser gewaschen und in einem Bad,
enthaltend 5 ml/!l 30%iger Natriumhydroxidldsung, 2 g/l 85%iger Natriumdithionitidsung und 1 g/l eines
handelsiblichen Waschmittels wahrend 20 Minuten bei 70-80°C reduktiv gereinigt. Anschliessend wird
die fertiggestellte Farbung mit Wasser gewaschen und getrocknet. Man erhalt eine brillante goldgelbe
Farbung mit ausgezeichneten Waschechtheiten.

Patentanspriiche

1. Farbstoffmischung enthaltend mindestens zwei strukturell verschiedene Farbstoffe, die jeweils der
Formel
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R,0 M

entsprechen, worin
Ry Ci—Cs-Alkyl, Rz den Rest (CHz)nO-Rs, Rs unabhangig von Ry Ci—Ca-Alkyl, unsubstituiertes oder
durch Cr-Ca-Alkyl, C—Cs-Alkoxy, Hydroxy oder Halogen substituiertes Phenyl und n eine Zahl 2 oder 3
bedeuten.

2. Farbstoffmischung gemass Anspruch 1 enthaltend mindestens zwei Farbstoffe der Formel (1), wel-

che den gleichen Substituenten Rz und unterschiedliche Substituenten Ry enthalten.

3. Farbstoffmischung gemass Anspruch 1 enthaltend mindestens zwei Farbstoffe der Formel (1), wel-
che den gleichen Substituenten Ry und unterschiedliche Substituenten Rz enthalten.

4. Farbstoffmischung gemass Anspruch 1 enthaltend mindestens zwei Farbstoffe der Formel (1), wel-
che unterschiedliche Substituenten Ry und Rz enthalten.

5. Farbstoffmischung gemass Anspruch 1 oder 3, worin Ry Methyl ist.

6. Farbstoffmischung gemass Anspruch 3 enthaltend zwei Farbstoffe der Formel (1), wobei beide
Farbstoffe als Ry Methyl, und als Rs voneinander unterschiedlich Methyl, Ethyl, Isopropyl oder Phenyl
enthalten.

7. Verfahren zur Herstellung der Farbstoffmischungen gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man eine Diazokomponente der Formel

NO,

2),
R,0 NH, @

worin Ry die unter der Formel (1) angegebene Bedeutung hat, diazotiert und auf eine Mischung von
mindestens zwei Kupplungskomponenten der Formel

(3) ’

die sich im Substituenten Rz voneinander unterscheiden und worin Rz die unter der Formel (1) angege-
bene Bedeutung hat, kuppelt.

8. Verwendung der Farbstoffmischung der Formel (1) gemass Anspruch 1 zum Farben oder Bedru-
cken von halb-synthetischem oder synthetischem hydrophobem Fasermaterial, insbesondere Textiimate-
rial.

9. Verwendung gemass Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass man die Farbstoffmischung der
Formel (1) gemass Anspruch 1 in einem Farbe- oder Druckverfahren auf das genannte Material auf-
bringt oder es in dieses einarbeitet.

10. Das gemass Anspruch 9 gefarbte bzw. bedruckte hydrophobe Fasermaterial, vorzugsweise Poly-
ester-Textiimaterial.
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