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69 Bis-Pyridonfarbstoffe sowie deren Verwendung in photographischem Silberhalogenidmaterial.

@ Die neuen symmetrischen Bispyridonfarbstoffe der
Formel
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worin R; Alkyl und R, eine einen Aminostickstoff
enthaltende Gruppe, X ein Anion, x eine ganze Zahl
von 1 bis 16 und n zwischen 1 und 2 liegt, eignen sich
zur Verwendung in Antihaloschichten photographischer
Materialien.
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PATENTANSPRUCHE
1. Symmetrische Bis-pyridonfarbstoffe, dadurch gekenn-
zeichnet, dass sie in einer der moglichen tautomeren Formen
der Formel

CN
Ii )
o
(CHZ)X (CHZ)
| nliX
(2) Ry Ry

entsprechen, worin Ru fiir Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen,

R fiir eine einen Aminostickstoff enthaltende Gruppe, x fiir
eine ganze Zahl von 1 bis 6 und X fiir ein Anion steht sowie n
zwischen 1 und 2 liegt.

2. Symmetrische Bis-pyridonfarbstoffe nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass sie der Formel

ficu -CH= CHIi

(cu,,_)x . (cuz)
4

(3)

entsprechen, worin Ry, x, X und n die dafiir in Anspruch 1
angegebenen Bedeutungen haben sowie Rs und R« je fiir gege-
benenfalls substituiertes Alkyl stehen.

3. Symmetrische Bis-pyridonfarbstoffe nach Anspruch 2,
dadurch gekennzeichnet, dass Rs und Ra gleich sind und je fiir
Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen stehen.

4, Symmetrische Bis-pyridonfarbstoffe nach Anspruch 3,
dadurch gekennzeichnet, dass x fiir 2 bis 4 steht.

5. Symmetrische Bls-pyrldonfarbstoffe nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass R fiir einen ganz oder teilweise
gesittigten oder ganz ungesittigten stickstoffhaltigen Ring
steht.

6. Symmetrische Bis-pyridonfarbstoffe nach Anspruch 5,
dadurch gekennzeichnet, dass der stickstoffhaltige Ring

CHy——CH

R P 2

- &8 P
CH;——CH,

CH;—CH

2 2
_@q oder-N/ \N R
= \CH

CH

2 2

darstellt, worin Rs fiir Wasserstoff oder Alkyl steht und die frei-

J 5

2

stehende Valenz in allen vier Fillen die Bindung an die
~(CH2),-Gruppe anzeigt.
7. Symmetrische Bls-pyrldonfarbstoff e nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass sie einen der in Beispiel 1 ange-
5 fithrten Farbstoffe I bis XIII darstellen.
8. Symmetrische Bis-pyridonfarbstoffe nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass sie der Formel

20 (8) RS

entsprechen, worin x: fiir eine ganze Zahl von 1 bis 3 und X fiir

Halogen steht, n zwischen 1 und 2 liegt sowie Rs Amino, Di-

alkylamino mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen im Alkylrest,
25 Hydroxyathylammo, Di-hydroxyithyl-amino, Amino-hydroxy-

methyl oder einen Rest der Formeln
2O
-N NH , - l

9. Photographisches Silberhalogenidmaterial, dadurch
gekennzeichnet, dass es eine mindestens einen Farbstoff der
Formel (2) enthaltende Antihaloschicht umfasst.

10. Photographisches Silberhalogenidmaterial nach

40 Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass als Bindemittel fiir
den Farbstoff Gelatine vorliegt.

N O
-\_J’

a

N/ 3 35 darstelit.

45 Vorliegende Erfindung betrifft neuartige Bis-pyridonfarb-
stoffe und stellt eine Verbesserung bzw. Abinderung der briti-
schen Patentschrift 1 278 621 dar.

Die britische Patentschrift 1278 621 beschreibt und bean-
sprucht: die Farbstoffe, die einer der moglichen tautomeren

so Formen der Formel

1
s 72
z CH —¢CH=CHY—X
07 N "0
60 (1) 7

entsprechen, worin X fiir eine Gruppe der Formel

-E! oder -CH=E?

65
steht, worin E! den Rest einer eine reaktive Methylengruppe
(~CH:-) enthaltenden Verbindung darstellt und diein den

Farbstoffen vorliegende Methinkette an das Kohlenstoffatom
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besagter Methylengruppe gebunden ist; E? fiir den Rest eines 5-  rol-, Furan-, Pyrazol-, Piperidin-, Morpholin-, Pyrrolidin- oder

oder 6gliedrigen stickstoffhaltigen heterocyclischen Ringes Piperazinreste.
steht, der gegebenenfalls einem kondensierten Ringsystem Als Anionen eignen sich vor allem Halogenide wie Chlorid
angehort und der im heterocyclischen Ring eine -C=N-oder _  oder Bromid.
t=C-C= N-Gruppe enthilt, und die in den Farbstoffen vorlie- Besonders interessante Unterklassen von Farbstoffen der
gende Methinkette an ein Kohlenstoffatom besagter Gruppe Formel (2) sind beispielsweise solche der Formel
gebunden ist, das sich in o- oder y-Stellung zum Stickstoffatom
besagter Gruppe befindet; n fiir 1, 2 oder 3 steht; Z fiir ein Was- R R
serstoffatom oder einen gegebenenfalls substituierten Alkyl-, 1 1
Aralkyl-, Cycloalkyl-, Aryl oder heterocyclischen Rest oder eine o - =
gegebenenfalls substituierte Aminogruppe steht; T! fiir ein CN CH CH CH CN
Wasserstoffatom oder eine Hydroxyl-, -CN-, -COOR-,
-CONR!R?2 oder ~-COR!-Gruppe oder einen gegebenenfalls I
substituierten Alkyl-, Aralkyl~, Cycloalkyl-, Aryl-oder hetero- N N
cyclischen Rest steht ; T2 fiir ein Wasserstoffatom oder eine 5 O Z N 0 R OH S 0 R
-CN-, -COORS3-, -CONR?*R*- oder ~-COR3-Gruppe oder einen ( CH ) -N e 3 ( CH ) N/ 3
gegebenenfalls substituierten Alkyl-, Aralkyl-, Cycloalkyl-, 2/x N 2% N
Aryl- oder heterocyclischen Ring steht; sowie R, R R3 und R* R 4 nHX R4
unabhiingig voneinander je fiir ein Wasserstoffatom oder einen (3 )
gegebenenfalls substituierten Alkyl-, Aralkyl-, Cycloalkyl-, 20
Aryl- oder heterocyclischen Rest stehen oder R und R2bzw. R®  worin Ry, x, X und n die angegebenen Bedeutungen haben
und R* zusammen mit dem Stickstoffatom N einen 5- oder sowie Rs und Re je fiir gegebenenfalls substituiertes Alkyl ste-
6gliedrigen stickstoffhaltigen heterocyclischen Rest bilden. hen.

Es wurde nun eine Klasse symmetrischer Bis-pyridonfarb- Vorzugsweise sind Rs und R« in den Farbstoffen der Formel

stoffe gefunden, welche in den Rahmen der eben angegebenen 55 (3) gleich und stehen je fiir Alkyl mit 4 bis 6, insbesondere 1 bis

allgemeinen Formel fallen und welche bei der Verwendungals 4, Kohlenstoffatome. Ferner ist x vorzugsweise 2 bis 4.

Antihalofarbstoffe in photographischen Silberhalogenidmate- Von besonderem Interesse sind auch Farbstoffe der Formel

rialien besonders wiinschenswerte Eigenschaften aufweisen. (2), worin R fiir einen ganz oder teilweise gesittigten oder ganz
Gegenstand vorliegender Erfindung sind dementsprechend  ungesittigten stickstoffhaltigen Ring steht.

symmetrische Bis-pyridonfarbstoffe, welche einer der mogli- 3 Beispiele fiir solche Ringe, worin die freistehende Valenz

chen tautomeren Formen der Formel die Bindung an die -(CH2),-Gruppe anzeigt, sind solche der
Formeln (4) bis (7)
R
! 1 CHy——CH,
CN CH - CH = CH CN 3 7N\ d No
(4) - (5)-N
7 N _ . e
{ CH7;——CH
2 2
N N
0 I 0 HO | 0 4 CHi—_— CH 2
CH CH \ Np-
(| 2% (CH,) 6 N (- HRs
( 2 ) R 2 R 2 45
) o worin Rs fiir Wasserstoff oder Alkyl steht.
entsprechen, worin Ru fiir Alkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Symmetrische Bis-pyridonfarbstoffe von ganz besonderem
R: fiir eine einen Aminostickstoff enthaltende Gruppe, x fiir Interesse entsprechen der Formel

eine ganze Zahl von 1 bis 6 und X fiir ein Anion steht sowien 5,
zwischen 1 und 2 liegt.

Die erfindungsgemaissen Farbstoffe kénnen in einer Reihe
tautomerer Formen existieren, jedoch sind die Farbstoffe der
Einfachheit halber in einer dieser tautomeren Formen abgebil-
det, aber es versteht sich, dass die Erfindung die Farbstoffein 55

irgendeiner der moglichen tautomeren Formen umfasst. A

Rz kann beispielsweise -NH2 oder mono- oder disubstituier- 0 I 0O BHO l 0
tes Amino sein, worin die Substituenten Hydroxyalkyl mit 2 bis (CH ) (CH )
4 Kohlenstoffatomen, Alkyl mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen 27x 1 2/x% 1
oder Amino-hydroxymethyl sind oder zusammen mit dem 0 l I
Stickstoffatom einen 5 oder 6 Ringglieder enthaltenden hetero- R R
cyclischen Ring bilden kénnen; ausser dem Stickstoffatom darf ( 8 ) : 5 5

hochstens ein weiteres Heteroatom wie Stickstoff oder Sauer-

stoff vorliegen. Derartige heterocyclische Ringe konnen geséit-  worin x: fiir eine ganze Zahl von 1 bis 3 und X fiir Halogen
tigt oder ungesilttigt sein. Andererseits kann Rz auch einen sol- ¢; steht, n zwischen 1 und 2 liegt sowie Rs Amino, Dialkylamino
chen heterocyclischen Ring darstellen, der iiber ein Kohlen- mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen im Alkylrest, Hydroxy-

stoffatom an den -(CH2),-Rest gebunden ist. Beispiele fiir dthylamino, Di-hydroxyathyl-amino, Aminohydroxy-methyl
solche heterocyclische Gruppen sind Pyrimidin-, Pyridin-, Pyr-  oder einen Rest der Formeln
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7\ darstellt.
-N 0 , _O\)H Die Farbstoffe der Formel (2) lassen sich schematisch auf

/ folgendem Wege herstellen:
/ \ > -N NH ’ - C] ’
_— ./
H,N-(CH -

( 2) R2 + N CCHZCO2 R'"—>

0
N CCH, C - NH (CHy)) - R,
"
Rl COCHZCOZR R1 CO CHZCOZR"'
S ® .
R, R
CN
NC _ Y
| HCl I )
1;1 & Iil ®© Na
1'1 *mHX
2 m=0 flir Weg RZ
m>o0, X=Cl fir Weg @

\l’ (CH;0), CH CHZCH(OCH3)2/HX

worin R, Rz, x und X die angegebenen Bedeutungen haben
sowie R/, R” und R"’ je fiir Alkyl stehen.

X ist vorzugsweise Chlorid. Die Gegenwart einer Siure, ins-

besondere HC], ist von besonderer Bedeutung, um die Ver-
kniipfung der beiden Pyridonringe durch die Propankette zu
katalysieren.

Die Farbstoffe der Formel (2) werden als Antihalofarb-
stoffe in photographischem Material verwendet, und dement-
sprechend stellt photographisches Silberhalogenid, welches
eine mindestens einen Farbstoff der Formel (2) enthaltende
Antihaloschicht umfasst, einen weiteren Gegenstand der vor-
liegenden Erfindung dar.

Die Antihaloschicht kann eine normale, auf der von der
bzw. den Silberhalogenidemulsion(en) abgewandten Seite des

HX  (X=Cl flir Weg @)

s5 Phototrigers gegossene Antihaloschicht sein, oder sie kann
dabei als eine Antihalounterschicht vorliegen, die zwischen
dem Triger und der untersten Silberhalogenidemulsionsschicht
gegossen wird.
Das Bindemittel fiir die Antihaloschicht ist vorzugsweise
60 Gelatine.
Die Farbstoffe der Formel (1) neigen zur Lichtabsorption
im fiir Antihalofarbstoffe erforderlichen Bereich des sichtba-
ren Spektrums; um jedoch das erforderliche Spektralgebiet vol-
lig zu erfassen, ist es hiufig wiinschenswert, einen weiteren
5 Typus von Antihalofarbstoffen in die Antihaloschicht mitauf-
zunehmen.
Die Farbstoffe der Formel (2) weisen eine recht gute Sub-
stantivitit zur Schicht, in der sie gegossen werden, auf, insbe-



5

sondere wenn das Bindemittel der Schicht Gelatine ist. Dies gilt
sogar, wenn im Farbstoff keine langkettigen Alkylgruppen vor-
liegen. Weiterhin werden die Farbstoffe der Formel (2) durch

das in Entwicklerl6sungen vorhandene Sulfit leicht gebleicht

und diffundieren aus dem photographischen Material heraus. s

Herstellung von Hydroxypyridonzwischenprodukten
1. Herstellung von 3-Cyan-6-hydroxy-1-(B-hydroxyithylamino)-
dthyl-4-methyl-pyridon-2

Man rithrt B-Aminoéthylaminodthanol (20,8 g) und Cyan- 1o
essigsuredthylester (22,6 g) in Athanol (50 m1) 10 Minuten bei
Raumtemperatur. Man versetzt mit Acetessigester (26,0 g) und
Athanol (300 m1) und erhitzt 12 Stunden unter Riickfluss. Der
gebildete Niederschlag wird abfiltriert, mit Athanol und Ather
gewaschen und im Vakuum getrocknet. Ausbeute 20 g. 15
2. Herstellung von 3-Cyan-6-hydroxy-4-methyl-1-(N-morpho-
lino-3-propyl)-pyridon-2

Man riihrt N-(3-Aminopropyl)-morpholin (14,4 g) und
Cyanessigsaureéthylester (11,3 g) 15 Minuten bei Raumtempe- 2
ratur. Man versetzt mit Acetessigester (13,0 g) und Athanol
(100 ml) sowie gleichzeitig mit einer aus Natrium (2,3 g) und
Methanol (50 ml) bereiteten Natriummethylatldsung. Man
erhitzt 4 Stunden unter Riickfluss. Uberschiissiges Chlorwas-
serstoffgas wird durch die kalte Losung geleitet, um Natrium-
chlorid auszufillen, welches abfiltriert wird. Das Filtrat wird
zur Herstellung des Farbstoffs verwendet.

25

3. Herstellung von 1-(3-Amino-2-hydroxy)-propyl-3-cyan-6-
hydroxy-4-methyl-pyridon-2 30
Man vermischt 1,3-Diamino-2-hydroxypropan (18,0 g) und

Cyanessigsduredthylester (22,6 g) und lisst 10 Minuten bei
Raumtemperatur stehen. Man versetzt mit Acetessigester (26¢g)
und Athanol (300 ml) und erhitzt 4 Stunden unter Riickfluss.

Der gebildete Niederschlag wird abfiltriert, mit Athanol gewa- 35
schen und im Vakuum getrocknet. Ausbeute 11 g.

4. Herstellung von 3-Cyan-1-(B-dimethylaminothyl)-6-
hydroxy-4-methyl-pyridon-2

Man vermischt 2-Dimethylaminoéthylamin (17,6 g) und
Cyanessigsdureithylester (22,6 g) und lisst 10 Minuten bei
Raumtemperatur stehen. Man versetzt mit Acetessigester
(26,0 g) und Athanol (200 m1) und erhitzt 2% Stunden unter
Riickfluss. Der gebildete Niederschlag wird abfiltriert, mit
Athanol gewaschen und im Vakuum getrocknet. Ausbeute 15 g, 45

40

5. Herstellung von 1-[3-{Bis-(2-hydroxyithyl)-aminol-propyl}-3-
cyan-6-hydroxy-4-methyl-pyridon-2

Man vermischt Aminopropyldidthanolamin (15,2 g) und
Cyanessigsiuredthylester (11,3 g) und ldsst 15 Minuten bei
Raumtemperatur stehen. Man versetzt mit Acetessigester
(13,0 g) und Athanol (50 ml) sowie gleichzeitig mit einer aus
Natrium (2,3 g) und Methanol (100 ml) bereiteten Natriumme-

50
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thylatlosung. Man erhitzt 5 Stunden unter Riickfluss. Uber-
schiissiges Chlorwasserstoffgas wird durch die abgekiihlte
L8sung geleitet, um Natriumchlorid auszufillen. Das Filtrat
wird zur Synthese des Farbstoffs verwendet.

6. Herstellung von 3-Cyan-1-(3-dibutylamino)-propyl-6-
hydroxy-4-methyl-pyridon-2

Man erhitzt 3-Di-n-butylaminopropylamin (18,6 g) und
Cyanessigsdureithylester (11,3 g) 3 Stunden zusammen unter
Riickfluss. Man versetzt mit Acetessigester (13,0 g) und einer
aus Natrium (2,3 g) und Methanol (100 ml) bereiteten Natrium-
methylatiésung und erhitzt 7 Stunden unter Riickfluss. Uber-
schiissiges Chlorwasserstoffgas wird durch die abgekiihlte
Lésung geleitet und das ausgefillte Natriumchlorid abfiltriert.
Das Fiitrat wird zur Herstellung des Farbstoffs verwendet.

7. Herstellung von 1-(B-Acetamido)-athyl-3-cyan-6-hydroxy-4-
methyl-pyridon-2

Man erhitzt B-Acetamidoéthylamin (10,2 g) und Cyanessig-
sduredthylester (11,3 g) in Athanol (100 ml) 2 Stunden unter
Riickfluss. Man versetzt mit Acetessigester (13,0 g) und einer
aus Natrium (2,3 g) und Methanol (100 ml) bereiteten Natrium-
methylatldsung und erhitzt 4 Stunden unter Riickfluss. Die
Lésung wird in Wasser gegossen und zur Ausfillung des Pro-
dukts angesuert. Man wischt dieses mit Wasser und trocknet
im Vakuum. Ausbeute 18 g.

8. Herstellung von 1-(B-Amino)-4thyl-3-cyan-6-hydroxy-4-
methyl-pyridon-2

Man erhitzt Athylendiamin (6,0 g) und Cyanessigséure-
athylester (11,3 g) in Athanol (100 ml) 30 Minuten unter Riick-
fluss. Man versetzt mit Acetessigester (13,0 g) und Athanol (300
ml) und erhitzt 10 Stunden unter Riickfluss, was einen Nieder-
schlag ergibt, der abfiltriert wird. Man wischt das Produkt mit
Athanol und trocknet im Vakuum. Ausbeute 10 g.

9. Herstellung von 3-Cyan-6-hydroxy-4-methyl-1-(4-pyridyl)-
athyl-pyridon-2

Man erhitzt 4-(2-Aminoéthyl)-pyridin (3,7 g), Cyanessigsiu-
redthylester (3,4 g) und Athanol (10 ml) zusammen 10 Minuten
unter Riickfluss. Man versetzt mit Acetessigester (4,0 g)und
einer aus Natrium (0,7 g) und Methanol (20 ml) bereiteten
Natriummethylatldsung und erhitzt 7 Stunden unter Riickfluss.
Die Losung wird mit Athoxyéthanol auf 100 ml verdiinnt und
Chlorwasserstoffgas durch die Losung geleitet. Das ausgefal-
lene Natriumchlorid wird abfiltriert und das Filtrat zur Syn-
these des Farbstoffs verwendet.

Die als Feststoff isolierten Hydroxypyridone werden durch
Elementaranalyse und NMR charakterisiert. Die Umsetzungen
werden durch DSC kontrolliert. Das Verschwinden des Cyan-
acetamids und die Bildung des Hydroxypyridons verfolgt man
durch Bespriihen der Platten mit einem Farbentwickler und
Oxydationsmitte].
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Beispiel 1
In diesem Beispiel hergestellte Farbstoffe

(9)

NC
n. HX
0
Farb-
stoff Z X
I CZHQNH C2H4OH I
II CZHQNH CZHZ}OH Br
I1I C,H.-N O Cl
376
IV CHZCHOH NH2 Cl
\Y C2H4 N (CH3)2 Cl
VI CjHe - N (C,H,0H), cl
VII C3H6 - N (n-C4H7)2 Cl
VIiI C2H4 NH2 Cl
X CHZ“‘<::}HI Cl
X1 C,H -ﬁ NH Cl
274 v
XII CH-N O Cl
274
XIII CZHQ-ﬁC:] Cl
Herstellung der Farbstoffe N Herstellung des Farbstoffs III
Herstellung des Farbstoffs I Man behandelt das das Hydroxypyridonzwischenprodukt 2

Man vermischt das Hydroxypyridonzwischenprodukt 1 (4,5  enthaltende Filtrat mit Tetramethoxypropan (8,2 g) und erhitzt
g), Tetramethoxypropan (1,64 g), Methoxyithanol (50 ml)und 6 Stunden unter Riickfluss. Der gebildete Niederschlag wird
66%ige Jodwasserstoffsiure (4 g ) und erhitzt 4 Stunden unter g0 abfiltriert und griindlich mit Athanol gewaschen. Das Produkt

Riickfluss. Der schwarze Niederschlag wird abfiltriert, mit wird im Vakuum getrocknet. Ausbeute 10 g.
Athanol gewaschen und im Vakuum getrocknet. Ausbeute 3 g. Herstellung des Farbstoffs IV
Herstellung des Farbstoffs I Man vermischt das Hydroxypyridonzwischenprodukt 3

Man vermischt das Hydroxypyridonzwischenprodukt 1 (4,5 (5,5 g) mit Methoxyéthanol (100 m1) und gibt konzentrierte
g), Methoxyithanol (100 ml) und 48%ige Bromwasserstoffséure 5 Salzsdure (5 ml) dazu. Man versetzt mit Tetramethoxypropan
(2,3 ml) und erhitzt 4 Stunden unter Riickfluss. Der gebildete (2,0 g) und erhitzt 2 Stunden unter Riickfluss. Das Produkt wird
schwarze Niederschlag wird abfiltriert, mit Athanol gewaschen  abfiltriert, mit Athanol gewaschen und im Vakuum getrocknet.
und im Vakuum getrocknet. Ausbeute 4 g. Ausbeute 5 g.



Herstellung des Farbstoffs V

Man verfihrt dabei im wesentlichen wie fiir den Farbstoff
IV, jedoch unter Verwendung des Hydroxypyridonzwischen-
produkts 4 (5,0 g) anstelle von 3 Ausbeute 4 g,

Herstellung des Farbstoffs VI

Man verfihrt im wesentlichen wie fiir den Farbstoff I1,
jedoch unter Verwendung des Hydroxypyridonzwischenpro-
dukts 5 anstelle von 2. Ausbeute 4 g, '

Herstellung des Farbstoffs VII

Man verféhrt im wesentlichen wie fiir den Farbstoff IT1,
jedoch unter Verwendung des Hydroxypyridonzwischenpro-
dukts 6 anstelle von 2. Das Produkt wird ebenfalls mit Wasser
gewaschen. Ausbeute 12 g,

Herstellung des Farbstoffs VIII
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Giesslosung
Gelatinestammldsung 3,5 ml
destilliertes Wasser 5,0 ml
Netzmittel 0,25 ml

5 Farbstoff 0,232 ml
Harter 1,0 ml

Manchmal ist es erforderlich, die Gelatineldsung nach
Zusatz des Farbstoffs mit Ultaschall zu behandeln.
10 Bei40 °C auf Platten mit daran befestigtem Triacetattriger
giessen und 5 Minuten auf einer kalten Platte (etwa 10 °C) ver-
festigen lassen. Bei Raumtemperatur trocknen.

Gelgiessgewicht 91,3 mg/dm?

Man erhitzt das Hydroxypyridonzwischenprodukt 7 (5,9 g), 15 mMol Farbstoff/100 g Gel 2,76

Tetramethoxypropan (2,1 ml), Pyridin (2 mi) und Athanol (25
mi) 10 Stunden zusammen unter Riickfluss. Nach Abkiihlen

wird der purpurne Feststoff abfiltriert, mit Athanol gewaschen

und getrocknet. Ausbeute 5,2 g. Der Feststoff (5,0 g) in Meth-

Farbstoffgiessgewicht 0,0025 mMol/dm?
Aus den Farbstoffen I bis XIII werden dreizehn Proben her-
gestellt.

oxyéthanol (100 ml) wird mit konzentrierter Salzsiure (25 ml) 20 Messung der Substantivitit

behandelt. Unter kriftigem Riihren erhitzt man 15 Stunden
unter Riickfluss. Das Reaktionsgemisch wird abgekiihlt und
das Produkt abfiltriert. Nach Waschen mit Methoxyithanol

und Athanol trocknet man das Produkt im Vakuum. Ausbeute

29¢.

Auf einem anderen Wege stellt man den Farbstoff dadurch

her, dass man das Hydroxypyridonzwischenprodukt 8 (1,93 g)

in Methoxyathanol (70 ml) mit konzentrierter Salzsiure (1 ml)
und Anilinoacroleinhydrochlorid (2,59 g) erhitzt. Nach 4 Stun-

den Erhitzen unter Riickfluss wird der Farbstoff abf iltriert,
gewaschen und im Vakuum getrocknet. Ausbeute 1,9 g.
Herstellung des Farbstoffs IX

Man verfihrt dabei im wesentlichen wie fiir den Farbstoff

II1, jedoch verwendet man das Hydroxypyridonzwischenpro-
dukt 9 anstelle von 2. Ausbeute 1,3 g,

Die Arbeitsweisen zur Herstellung der Farbstoffe X-XIII
sind den oben beschriebenen dhnlich.

Die Farbstoffe werden iiblicherweise durch NMR, Spek-
troskopie im Sichtbaren (598 nm) und Elementaranalyse

Man schneidet eine 5-cm2-Scheibe aus und misst das sicht-
bare Spektrum. Die Scheibe wird 30 Minuten in Wasser (7,5 m1)
getrdnkt, trocknen gelassen und die Probe wiederum gemessen.

Dyax der getriinkten Scheibe % 100
Dpnax der ungetrinkten Scheibe

25 Substantivitit =

Messung der Bleichbarkeit
Man taucht einen 2,5 X 7,5 cm grossen Streifen 2,5 Minuten
30 in Entwickler sowie 2 Minuten in Fixierbad und wischt vor
dem Trocknen 10 Minuten in Wasser.

Bleichbarkeit = 100 (1 _ Duay des gebleichten Streifens )

Dpax des ungebleichten Streifens

35
Der verwendete Entwickler enthilt auf 1000 ml 2 g Metol,
75 g Natriumsulfit (wasserfrei), 8 g Hydrochinon, 37,5 g Natri-
umcarbonat (wasserfrei) und 2 g Kaliumbromid.
Das verwendete Fixierbad enthilt 82 g Ammoniumthiosul-

charakterisiert. Der Wert fiir n liegt normalerweise zwischen 1 4o fat auf 1000 ml.

und 2, stellt jedoch héufig keine genaue Zahl dar.

Beispiel 2

Geférbte, gegossene Gelatineschichten werden wie folgt herge-

stellt:

Stammldsungen

6% Gelatine: Gelatine 6 g, destilliertes Wasser 94 ml. 30 Minu-
ten bei Raumtemperatur quelen und dann bei 60 °C auflésen.

Auf 40 °C bringen.

Farbstqff:25- 103-molar. 0,25 mMol Farbstoff in 10 ml Wasser
oder 2-Athoxyéthanol auflésen. Die Lésung auf 40 °C bringen.
Harter:1%. 100 mg des Hirters Dichlortriazin in 10 ml Wasser

auflésen. Die Losung auf 40 °C bringen.
Netzmittel: 5%iges neutrales Netzmittel.

Man erhiilt die folgenden Ergebnisse.

Farb- Lichtabsorption Substantivitit Bleichbarkeit
stoff in der Schicht % %
(nm)
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I 600 und 500 97 99
II 600 und 500 96 99
II 512 100 100

50 IV 598 (510) 100 100
A% 496 (580) 91 100
VI 550 74 98
Vil 542 80 100
VIII 500-646 97 99

551X 605 65 100
X 538 99 100
XI 458-606 93 98
XII 518 (580) 99 98
XII  520(585) 100 100
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