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{84) - VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG

EINES MONOAZOFARBSTOFFES

- (57) Die ‘Elrfihduhg betrifft die Hérstelluhg des Monoazofarbstoffes der Formel I. De'r‘Farbsto'ff .
wird erfindung_s_geméf& derart hergestellt, dal eine walrige Ldsung von in Ublicher Weise

- erhaltenem diazotierten 5-Nitro-2

-aminophenol bei 40 bis 60°C mit einer waRrigen Suspension

'von 2-Aminonaphthalin-1-sulfons3ure, die neben der 2-Aminonaphthalin-1-sulfonséure nach

1

Naphthalin-1-sulfonséure und ein Tensid auf Basis eines Alkylphenol-,/"\thylenoxid- ‘
. Additionsproduktes im Molverhiltnis 2-Aminonaphthafin—1-suIfonséure:lNaph'thalinJ- :
sulfonséure:Tensid 1:0,9 bis 1,1:0,01 bis 0,1 enthalt, bei einem pH-Wert von 1 bis 1,5 umgesetzt

wird. Formel o
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(54 VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG EINES MONOAZOFARBSTOFFES

1

(57) Die Erfindung betrifft die Herstellung des Monoazofarbstoffes der Formel I. Der Farbstoff .
wird erfindungsgemaR derart hergestellt, daB eine walrige Lésung von in tblicher Weise
erhaltenem diazotierten 5-Nitro-2-aminopheno! bei 40 bis §0°C mit einer wiBrigen Suspension
von 2-Aminvonap.hthalin—T.—sulfo'nséure( die neben der 2-Aminonaphthalin-1-sulfonsiure nach
Naphthalin-1-sulfonsaure und ein Tensid auf Basis eines Alkylphenol-Athylenoxid-
- Additionsproduktes im Molverhaltnis 2-Aminonaphthalin-1-sulfonséure:Naph'thal'in-1-
. sulfonséure:Tensid 1:0,9 bis 1,1:0,01 bis 0,1 enthlt, bej einem pH-Wert von.1 bis 1,5 umgesetzt
wird. Formel S - : 4 ‘

~

Zur pg yp. (I 5,9 '
ISt eine Zyejpgoporn Tt

tschri . ‘
(Peilwejge besti+; e €rschienen,

7 Seiten



02 2250 .

‘VEB‘CHEMIEKDMBINAT BITTERFELD

"M Eerrahren zur Herstellung eines Monoazofarbstoffesn

 Anwendungsgebiet der Erfindung

- Die Erfindung betrifft ein Verfahren gur Herstellung des Mo~
noazofarbstoffes der Formel

Dieser Monoazofarbstoff wird vornehmlich als sogenannte "Blau-
komponente" bei der Midchkobaltierung mit geeigneten o,0-Dihy~
. droxymonoazofarbstoffen eingesetzt, wodurch letztlich Farb-
stoffe erhalten werden, die Wolle und Polyamid aus essigsaurem
oder neutralem Bade mit ausgezeichneten Echtheiten anfirben,

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Es ist bekannt den Farbstoff der Formel I herzustellen, indem
man diazotiertes 5=Nitro~2-aminophenol mit 2—-Aminonaphthalin
kuppelt (US~PS 1394823) oder diazotiertes 5=Nitro=2-aminophe=-
nol mit 2=-Aminonaphthalin~1-sulfonsdure im essigsauren Milieu
gegebenenfalls in Gegenwart von Naphthalin-1-su1fonsaure kup=-
pelt (DE-PS 928901, US=PS 2776961).

Das in der US~PS 1394823 beschriebene Verfahren liefert gute
Augsbeuten, jedoch hat das Hantieren mit 2-Aminonaphthalin bei
seiner Herstellung oder Verwendung schon oft zu schweren ge-
sundheitlichen Schiden geflihrt, Diese komnen z.B. durch direk-
te Berithrung mit dem 2-Aminonaphthalin oder auch durch Aufent-
halt in Réumen, wo die Luft Staub von 2-Aminonaphthalin ent-
'hélt, hervorgerufen werden, Die Fabrikation des Farbstoffes
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ﬁ'[der Formel I aus 2~Am1nonaphthalin ist deshalb mit erheblichen
f  Nachteilen verbunden, well insbesondere bei der Herstellung,
- aber auch bei derx Verwendung des ZeAminonaphthalins nur wnter
M-Berucksichtigung sehr strenger Vorsichtsmaﬁnahmen gesundheit-

¢ ldiche Schidigungen vermieden werden ktnnen. Bei den in der DE-

'PS 928901 und US-ES,2776961 beschriebenen Verfahren wird durch
desulfonierende Kupplung von diazotierten S-Nitro-a-aminophe-

nol mit 2-Amincnaphthalin-i-sulfonsiure der Nachteil des Han- o

ftierens mit 2-Aminonaphthalin umgangen.
* Die Verfahren mach DE-PS 928901 (Beispiel 3) und US-PS 2776961
~ (Beispiel 5) liefern jedoch nuy schlechte Ausbeuten. Bel dem
in der DE-PS 928901 (Beispiel 2) bzw, US=PS 2776961 (Beispiel
'4) beschriebenen Verfahren wird eine Werbesserung der Kupplungs-
. ausbeute gegenﬁber den gerade genannten Verfahren erreicht,
jedoch kann diese noch keinesfalls befriedigen. Sie liegt
© nur bei 60 bis 70 % der Theorie. : .
"~ Der erhaltene'Farbstoff enthalt ‘bel der Herstellung nach dem

'-.7genann§en Verfahren einen relativ hohen Anteil an gleichzei-

‘tig gebildeten Zersetzungsprodukten, die einer Weiterverar~ |
 beitung des Farbstoffs hinderlich sind und durch einen Wasch-

' prozel}’ nach der Isolierung des Farbstoffs beseitigt werden
miissen,- ~ :

Die Nachteile einea solchen Verfahrens liegen auf der. Hand.
zusitzlich zu der ohnehin geringen Kupplungsausbeute ergeben
'sich durch den notwendigen WaschprozeB ein erhohter Zeit- und
jApparateaufwand. : '

 2191 dgr Ertindung,

TDas Ziel der Erfindung bestehf im Ahffinden eines Verfahrens,
das frei ist von den Nachteilen der vorstehend beschriebenen -
Verfahren und es gestattet, den Monoazofarbstoff der Formel I
~in hoher Ausbeute. und Reinheit mit geringem Apparateaufwand
_herzustellen. - :

Darlegung des Wesen der Erfindung'

:bEsiwnrdé gefunden;‘daﬁ's;ch'der Farbstoff dexr Formel I mit

. -hoher Reinheit und‘einer'Khbplungsausbeute von 93 bis 98 %

o ‘bei gleichzeitig minimalem Apparateaufwand erhalten ltBt, wenn

~
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"aie Kupplung des diazotierten 5~Niﬁro-2~aminophenols mit der
‘2~Aminonaphthalin—1-sulfonsaure in: einem pH-Bereich von 1 bis
155 bei Temperaturen zwischen 40 bis 60° ¢ in Gegenwart einer
"Hilfsm1ttelkombination aus einer Naphthalin~1msulfonsaure und

. einem Tensid auf Basis eines Alkylphenol- Athylenoxydu Addi-

- .tionsproduktes erfolgt. Das 5-Nitro-2-aminophenols wird in

| . Ublicher Weise in waﬂrig- salzsaurem Medium diazotiert. Die

_ ‘Suspens1on des o-Chinondiazids wird zu der auf 50° ¢ erwdrm=— . -
" ten kongosauren Suspension von ZeAminonaphthalin-1-sulfonsaure,'
- die noch Naphthalin—1-su1fonsaure und ein Tensid auf Basis
. eines Alkylphen01~Athylenoxid~Additionsproduktes im Molver=-
- bhiltnis 2-Aminonaphthalin~1-sulfonsiure : Naphthalin-1-sul-
fonshure: Tensid = 1.0,9 bis 1,1.0,01 bis 0,1:' enth‘alt, gege~
ben.
Die Reaktion wird bei 50° C zy Ende gefﬁhrt und der Farbutoff
durch Filtration isoliert, Der Farbstoff kann infolge seiner
- hohen Reinheit sofort ohne Naechbehandlung mit geeigneten 040"
- =Dihydroxymonoazofarbstoffen einer Mischkobaltierung unterzo-
gen werden, Die ilber das erfindungsgemiBe Verfahren erreich-
ten Knpplungsausbeuten, bestimmt durch Titration der nichtum-
gesetzten 2—Aminonaphtha11n—1-sulfonsaure, erreichen nahezu
den theoretischen Wert und liegen bei 94 bis 98 %
- Nach eirer anderen Ausfihrungsform des erfindungsgemsfen Ver-
- fahreng erzeugt man obige Hilfsmittelkombination erst beim Zu-
sammentritt des diazotierten 5—Nitro-2~aminephenols mit der 2-
Aminonaphthalin-1-sulfonaaure« Man setzt die erforderliche Men—-
ge der Naphthalin—1—sulfonsaure der widlrigen Anschlammung der
-Aminonaphthalin—1-sulfonsaure zu und erwidrmt auf 50° C, Die
insgesamt erforderliche Menge des Tensids wird daraufhin mit
dem diazotierten 5=Nitro~2-aminephenols eingebracht, Die Re-
~aktion wird wie oben zu Ende gefuhrt und der Farbstoff durch
Filtration isoliert. Die tholungsausbeuten liegen auch bei |
- dieser Ausfuhrungsform bel 94 bis 98 %.

Beispiel 13

- 200 Teile 5~Nitro-2—amin0phenol werden in 800 Teilen Wasser,
+ 200 Teilen Salzsture-20° B& und 5 Teilen Dispergator BO, (is~
pergator,BO nichtionogenes Tensid auf Basis Alkylphenol—
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- Kthylehoxid des VEB Chemische Werke Buna) angeschléammt und -

jv,vauf'BOO C erwdrmt, Durch Eintragen von Eis wird auf 10° ¢ ab—
. gekihlt und innerhalb 20 Min, mit 90 Teilen NaNO,, geldst in
+ 300 Teilen Wasser, diazotiert, Es wird 2 Std. nachgeriihrt und
. Reste an salpetriger S&ure mit Amidosulfonsiure zerstort.

' Die Suspension des o-Chinondiazids £lieBt schnell zu einer auf
- 50% ¢ & '
} 'fOnsaure und‘306 Teilen'24Aminonaphthalin-1-suifonséure in
4000 Teilen Wasser. Man 18t bei 50° ¢ rilhren, bis die Kupp-
‘ .1uhg~béendet4ist§.welches‘gewﬁhnlioh nach 12 bis 16 Std. der
 Fall ist, Die thplungssuspension wird ohne weiteren'Salzzue
| satz abgepreBt. Uber Titration eines aliquoten Teils der Ab-
51auge'auf nichtumgesatzte12-Kh1nonaphthalin-1-sulfonséure :
wird der Umsetzungégrad bestimmt, Er betrigt 94,2 %,
Der erhaltene}MOndazofarbstbff wird in eine berechnete Menge
‘ Kupplu@gssuspension ausfdiaz. 4~Nitro-2-am1nophenols wnd Sulf-

- amidoghenylmethylpyrazblOn eingetragen und bei h6herer Tempe-_v"

ratur mit einem lsslichen Kobaltsalg nméesetzt. Nach Isolie~
‘rung und Trocknung wird ein griines Farbstoffpulver erhalten,
7mif dem Wolle und Polyamid_aus essigsaurenm oderAneutralem‘Ba-

de in olivfarbenen Ténen mit ausgezeichneten Echtheiten ange-

. PErbt we:den.

| Beispiel 2: . .

| 200 Teile 5-Nitro-2-aminophenol werden in 800 Teilen Wasser

-/ und 200 Teilen Salzadure~20° B§- angeschlimmt und auf 80° ¢ 4A |

- erwéirmt, Durch Eintragen von Eis wird auf 10° C abgekithlt

~ und imnerhalb 20 Min. mit 90 Teilen NaN0Oy, geltst in 300 Tei-
. len Wasser, dsagotiert. Es wird 2 Std. nachgeriihrt und Reste
‘an salpetriger Saﬁre\mit Amidosulfonsiure zerstsrt.
Die’Di&zosuSpenSiOn flieﬁt/schnell zu einer auf 50° ¢ ange-
wirmten Suspension,aus 296 Teilen Naphthaiin-1-sulfonséure,»
10‘Teilen Dispergator BO'(Dispergator BO = nichtionogenes
‘Tensid aus Basis Alkylphenol—ﬁthylenoxid\des VEB Chemische
Werke Buna) und 306 Teilen 2-Aminonaphthalin-1=-sulfonsiure

C angewsirmten Suspension aus 296 Teilen Naphthalin-i-sul- .

+
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in 4000 Teilen Wasser., Man 1i8t bei 50° ¢ ruhren, bis die Kﬂpp»
 ‘lung beendet ist, welches gewohnlich nach 12 bis 16 Std. der

~ Fall 1ist. SR

- Die Knpplungssuspension wird ohne weiteren Salazusatz abge»‘
‘preBt. Die Eupplungsausbeute, analog zu oben bestimmt, be-
tragt 95,3 %, Der erhaltene Monoazofarbstoff wird in eine
berechnete Menge: der Kupplungssuspension aus diazotiertem 4~

| 'Chlor-e-aminophenol und 2-Naphthol-6-su1fonsaureamid einge~ -
f‘tragen und bei htherer Temperatur mit einem lUslichen Kobalt-
salz umgesetzt. Nach Isolierung und Trocknung wird ein dunk-
les Farbstoffpulver erhalten, mit dem Wolle und Polyamid aus
essigsaurem oder neutralem Bade in marineblauen Ténen mit aus-
.-gezeichneten Echtheiten angefarbt werden. ‘
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o Brfindungsanspruch
- Ver¢uhren Zur derstellung des honoa20¢a~b toffes der
'-Pormel o

NH2

 'durca Dlazotlerung von 5~h1uro—;-am1no nenol und hupplung
'“.auf 2-Am1nonapnthu11n-1— ulfonodure in wilrigem Medium ia
etwa stocnlometrlscmen Henoen, gekcnnzelcnneb dadurcn, da
_ die Suspension des diazotierten 5. ‘\Iltro--Z--am:Lnophenolu mit
- der SuuoenuLon der -Amlnonaphthalln~1— ulfonsdure,. die
 Na0ﬂthal1n—1 sulfonsdure und ein nlchtlonowenes Pensid
auf:Baw¢u e1neb Alkylphenol-Athylenoxyd- Additionsproduk-
‘ teévimeolvefhéltnis’2FAminohaphfhalin~1ésuifonsﬁure'r
' Fapnthal n~1—su1fonséure’: Ténsid =1 30,9 bis,
X O,u1 bis 0,51 enthdlt, bel elnem pH-Uert zw1schen
_, 1 und 1, 5 bex Temperaturen von 40 blS °c umveuetzt
w1rd* '
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