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64 Disazo-Dispersionstfarbstoffe.

@ Die Disazo-Dispersionsfarbstoffe der Formel |

R
1
CHl3 cN
N =N N=N 0 (1),
; N\
o -R —
R %, R,~0-R,-0H

worin R1, R'1 und Rz unabhéngig voneinander Wasserstoff,
Chlor, Brom, Cy2-Alkyl oder Cq.2-Alkoxy, und Rz und Rg4
unabhéngig voneinander Cz.3-Alkylen bedeuten, sowie ihre
Gemische mit einem oder zwei anderen gelben Disper-
sionsfarbstoffen, eignen sich sehr gut zum Firben, Klotzen
oder Bedrucken von voll- oder halbsynthetischen, hoch-
molekularen organischen Stoffen.




10

15

20

25

30

35

40

50

55

60

65

CH 678 430 A5

Beschreibung

Es wurde gefunden, dass sich die Disazo-Dispersionsfarbstoffe der Formel |

(1),

~0-R, -
Rz 3 4 OH

worin Ry, R'1 und Rz unabhéngig voneinander Wasserstoff, Chlor, Brom, C1—-Alkyl oder Ci_p-Alkoxy,
und

Rs und R4 unabhéngig voneinander Cz-3-Alkylen bedeuten, sowie die Mischungen eines solchen Farb-
stoffs mit bis zu 80 Gewichtsprozent eines oder zweier anderer gelber Dispersionsfarbstoffe ausge-
zeichnet zum Férben, Klotzféarben oder Bedrucken von Fasern oder Faden oder daraus hergestellten

Materialien aus voll- oder halbsynthetischen, hochmolekularen, hydrophoben organischen Stoffen, eig-
nen.

Als Farbstoffe der Formel | sind die Farbstoffe in den Ry Wasserstoff oder Chlor, Ry Wasserstoff,
Rz Wasserstoff, Chlor, Methyl oder Methoxy, insbesondere Ry, R’y und Re Wasserstoff, und Bs und
R4 je eine Gruppe der Formel -CH2CHz2— bedeuten, besonders bevorzugt.

Als Mischungskomponenten bevorzugt sind die Dispersionsfarbstoffe der Formeln Il bis Xt

(11),

worin Rs in 3- oder 4-Stellung Wasserstoff, Chlor, Brom, C1-g-Alkoxycarbonyl, Ci.3-Alkoxy-Co_z-al-
koxycarbonyl,  Cz-z-Alkenyloxy-Cos-alkoxy-carbonyl, C1-3-Alkoxy-Co-s-alkoxy-Cz-g-alkoxycarbonyl,
Phenoxy-Cz-g-alkoxycarbonyl, Phenyl-C1-s-alkoxycarbonyl, Benzylcarbonyloxy, Ci—s-Alkylaminocar-
bonyl, Ci-g-Alkylaminosulfonyl, Ci-s-Alkylbenzoyl, Phenylsulfonyloxy, Benzyloxycarbonyl, Tetrahy-
drofuryl-C1-s-alkoxy-carbonyl, Cyan, Trifluormethyl oder C1—7-Alkoxy,

Re Wasserstoff, Nitro, C1-g-Alkoxycarbonyl oder Chlor,

Rz Wasserstoff ader Chior und

Rs Wasserstoff, Cis-Alkyl, Gi-s-Akyl, Ci4-Alkoxy-Cos-alkyl oder Ci-Alkoxycarbonyl-Ci-p-alkyl
bedeuten,

(I1m),

- = N -
HSCG N N—O—

worin Re Ci-g-Alkyl, Cis-Alkoxy-Cos-alkyl, Ci—s-Alkyl-carbonyloxy-Czs-alkyl, Cp-3-Alkenyloxy-
Co-a-alkoxy-Co-z-alkyl, C1-4-Alkyl-carbonyloxy-Co-a-alkoxy-Co-g-alkyl, C1—z-Alkoxy-carbonyloxy-
Ca-g-alkyl oder eine Gruppe der Formel ~CH2CH2OCH2CH20H bedeutet,

k4
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OCH,
0N -/ N-N=N @ N=N @-on

H3C-0CO - - N=N -

COCH3

CH,CH,B

0,N N N - @N/ 2722
CH, CH, Y

worin die beiden B4 Chior oder Brom und
B2 Wasserstoff oder Acetoxy bedeuten,

H5C6-N=N—©-N=IL]U CONHZ
HO® N :

1
c 6115

— N(CH,CH,CO0CH; ),

CHCHCN
T g SN, W
CHCHOCOCHOCH

Cl
N=N
N
H

2

65

(v,

W,

(vD),

(VID),

(ViID),

(I®),

(x),

(X1)
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(%11},

NOZ -4 -
und —< g— =

Celis

Das Verfahren zur Herstellung der Farbstoffe der Formel | ist dadurch gekennzeichnet, dass man ei-
ne diazotierte Aminoazobenzolverbindung der Formel X!l

NHZ (XI1II)
RZ
mit einer Verbindung der Formel XIV
CHS CN
(X1V)
OH 3-0-R4-0H

auf allgemein bekannte Weise kuppelt.

Die Herstellung der erfindungsgeméssen Dispersionsfarbstofi-Mischungen erfolgt im allgemeinen
durch Mischen der Einzelverbindungen, vor oder nach der Formulierung der Farbepréparate. Bei der
Herstellung von Disazofarbstoff-Mischungen kann auch eine Diazokomponente (der Formel Xill) mit ei-
ner Verbindung der Formel XIV und einer weiteren, geeigneten Kupplungskomponente, oder zwei ver-
schiedene Diazokomponenten mit einer Kupplungskomponente der Formel XIV gekuppelt, oder ein Teil
des Farbstoffs der Formel | z.B. acyliert werden.

Die Verarbeitung der neuen Verbindungen der Formel | sowie der genannten Dispersionsfarbstoffmi-
schungen zu Farbepréparaten erfolgt auf allgemein bekannte Weise, z.B. durch Mahlen in Gegenwart
von Dispergier- und/oder Fiillmitteln. Mit den gegebenenfalls im Vakuum oder durch Zerstiuben ge-
trockneten Préparaten kann man, nach Zugabe von mehr oder weniger Wasser, in sogenannter kurzer
oder langer Flotte farben, klotzen oder bedrucken. 7

Die Farbstoffe und Farbstoffmischungen ziehen aus wéssriger Suspension ausgezeichnet auf Tex-
tilmaterial aus vollsynthetischen oder halbsynthetischen, hydrophoben, hochmolekularen organischen
Stoffen auf. Besonders geeignet sind sie zum Férben oder Bedrucken von Textilmaterial aus linearen,
aromatischen Polyestern, sowie aus Cellulose-2 1/2-acetat und Cellulosetriacetat.

Man farbt oder bedruckt nach an sich bekannten, z.B. den in der franzosischen Patentschrift Nr.
1 445 371 beschriebenen Verfahren.

Die erhaltenen Férbungen besitzen gute bis sehr gute Allgemeinechtheiten; hervorzuheben sind die
Lichtechtheit, die Thermofixier-, Sublimier- und Plissierechtheit. Ein weiterer Vorzug der erfindungsge-
méssen Farbstoffe liegt im hohen Aufbauvermégen, der hohen Auszieh- bzw. Fixiergeschwindigkeit und
dem guten Badauszug begriindet.

In den folgenden Beispielen bedeuten die Teile Gewichtsteile und die Prozente Gewichtsprozente; die
Temperaturen sind in Celsiusgraden angegeben. Ein Volumenteil entspricht dem Volumen eines Ge-
wichtsteiles Wasser. -

Beispiel 1

Herstellung der Verbindung der Formel I,
worin
Ry und Rz Wasserstoff und
Raund R4 1,2-Athylen bedeuten.

b o
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32 Teile 4-Aminoazobenzol werden {iber Nacht in 150 Teilen 15-prozentiger Salzsaure verriihrt, dann
mit 350 Teilen Eis/Wasser-Gemisch versetzt. Das zum Teil auskristallisierte Gemisch wird sodann bei 5
bis 10°, im Verlaufe von ca. 30 Minuten, mit 34 Volumenteilen einer wéssrigen 5-n-Natriumnitritidsung
diazotiert, wobei der kristalline Festkdrper in Losung geht. Nach 2 Stunden wird der geringe Uber-
schuss an salpetriger Sdure mit Amidosulfonséure zerstort und die dunkel-rot-braune Diazoniumsalizls-
sung klarfiltriert.

77,8 Teile einer (49,5-prozentigen) wassrigen Losung von 38,5 Teilen 3-Cyan-6-hydroxy-1--hy-
droxy-g-athoxyéthyl-4-methylpyridon-2 (in Form des Athanolaminsalzes) werden mit 600 Teilen Eiswas-
ser verdiinnt und unter Kithlung (auf Temperaturen unter 10°) im Verlauf von ca. 1 Stunde mit der Diazo-
niumsalzlosung (sieche oben) versetzt. Dabei hélt man den pH-Wert durch Zugabe von Nafriumacetat
zwischen 3 und 6. Man riihrt mehrere Stunden ohne Kiihlung nach, filiriert den unléslichen Farbstoff ab
und wascht ihn mit Wasser salzfrei. A max dieses Farbstoffs = 461 nm (in DMF +1% Eisessig).

Der Schmelzpunkt des Farbstoffs nach Umkristallisieren aus Cellosolve ist 200°.

Beispiel 2

Herstellung eines Farbstoff-Gemisches aus 60% des Farbstoffs geméss Beispiel 1, der Formel I’

CHy (N
Hscs~N=N—©~N=N-\ (8] (I')
H “CH,CH,OCH,CH, OH

und 40% des Farbstoffs der Formel [ll, worin Rg B-acefoxy-athoxy-p-athyl ist:

10 Teile des geméss Beispiel 1 hergestellten Farbstoffs werden in einem Gemisch aus 50 Teilen Eises-
sig und 1 Teil Essigsaureanhydrid unter Riihren 3 Stunden auf 110 bis 120° erhitzt, wobei der Kristallbrei
in Losung geht. Nach dem Abkuhlen fallt der acetylierte Farbstoff aus, er wird abfiliriert, erst mit ver-
dilnnfer Essigséure, dann mit Wasser gewaschen und im Vakuum getrocknet. A max dieses Farbstoffge-
misches ist 462 nm, es schmilzt bei 145-7°.

Beispiel 3

Zur Herstellung eines Gemisches aus 50% des Farbstoffs geméass Beispiel 1 und 50% des Farbstoffs
der Formel [ll, worin Re y-Athoxy-n-propyl bedeutet, kuppelt man (geméss der Vorschrift des Beispiels
1) 38,9 Teile einer (49,5-prozentigen), 19,25 Teile der Kupplungskomponente gemass Beispiel 1 und 81,0
Teile einer (23,6-prozentigen) 19,1 Teile y-Athoxy-n-propyl-3-cyan-6-hydroxy-4-methylpyridon-2 ent-
haltenden wassrigen Losung mit dem geméss Beispiel 1 hergesteliten Diazoniumsalz.

ANWENDUNGSBEISPIEL

250,0 Teile einer 16-prozentigen wassrigen Paste des Farbstoffs gemass Beispiel 1 werden mit 60 Tei-
len handelsiiblicher Ligninsulfonat-Dispergatoren in einer Glasperlenmiihle so lange gemahlen, bis die
Teilchen im Mittel max. 1 p Durchmesser haben. Man trennt die Glasperlen ab (filirieren), stellt den pH
auf 7 bis 8 und trocknet die Praparation in einem Heisslufizerstiuber. Das erhaltene feine Pulver ent-
héit 40% reinen Farbstoff.

1 Teil des so erhaltenen Farbstoffpraparates wird mit 4000 Teilen 60° warmem, auf pH 5 abgepuffer-
tem Wasser verrithrt. Mit dieser Farbeflotte werden 100 Teile Polyesterfasergewebe im verschlosse-
nen Farbepraparat 1 Stunde bei 130° gefarbt. Nach dem Abkiihlen, Spiilen, Seifen, nochmaligem Spiilen
und Trocknen erhélt man eine egale goldgelbe Farbung mit sehr guten Allgemeinechtheiten.

In der folgenden Tabelle 1 sind Dispersionsfarbstoff-Gemische mit dem Farbstoff der Formel I’
(Beispiel 1) und einem Farbstoff der Formel Il angegeben, wobei Rz immer Wasserstoff ist.
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Tabelle 1

Bsp.No. % Farbst.d. Z Parbst.d. Rs Rg Rg .
Formel I’ Formel IT - i
4 B0 20 4Hs C5CH, 0C0- H ~C4Hs
5 50 50 do. E do. g
6 80 20  4-C4Hy-CH(C;Hs)CH,NHSO,- H do.
7 75 25 3-H5Cs—50,-0~ B ~CHy
8 80 {10 4-C1 2-No, -CsH,
10 do. do. ~CqHy
9 85 15 do. 3-C1 ~CH;
10 75 25 3-H5Cg-CH,~CO-0— H  -CH;CH,CH;OCEs
1 80 20 4-C1 2-No, o
12 70 30 H do. ~C4Hp
13 60 40 4-(p-i-HyC3-CgHs-CO)= H .
14 65 35 4—(:)-cazoco_- H ~CHo
15 65 35  4-CH;=CH-CH,0(CH2);-0-CO- H  -CH,COOC,Hs
16 50 50 4-HsCg-0CH,CH,0-CO-  H ~CHs
17 70 30 3- §,C -0CH,CH;0-C0  H do.
18 70 30 4-HyCyCH(C,Hs)-CH,-NE-CO- H do.
19 60 40  4-H;CO-CH;CH;0CH,CH,0-CO- H —CHg
20 70 {15 4-H5Cg-0-CH;CH;0-CO- B ~C, 8,
15 do. B ~CH,CH,CH,0CH,

In der folgenden Tabelle 2 sind Gemische des Farbstoffs der Formel ' mit Farbstoffen der Formel lil

angegeben.

g
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Tabelle 27

Bsp.No. X Parbstoff der % Farbstoff der Rg

Formel I’ Formel III ,
21 80 20 ~CH;CH,CH,-0-C,Hg
22 65 35 do. :
23 70 20 do.
24 65 35 ~CH,CH,CH,-0-C Hy
25 60 40 ~CH,CH,CH,-0-1-C3Hy
26 80 20 ~CH, CH,CH,-0-CH;
27 70 30 ~CH,CH,-0~CH3
28 60 40 -CH,CH,-0-C,Hs
29 80 20 -C4Hy
30 12 ~C3Hy

75 {13 -C,Hy

31 80 20 ~CH; CH;-0-CH, CH,~0-COCH;
32 80 20 ~CH,CH,~0-CH; CH,-0-COC,Hs
33 70 30 -CH,CH,~0-CH,CH,~-0-C0-0~CH;
34 80 20 ~CH,CH,0CH, CH,-0-CH; CH=CH,

In der folgenden Tabelle 3 sind Gemische mit einem Farbstoff der Formel |, worin R’y = H und dem
Farbstoff der Formel lll, worin Rg = ~CH2CH2CH2—0O-C2Hs angegeben sind.

Tabelle 3. )
Bsp. No. % Farbstoff % Farbstoff R4 Rz

der Formel il der Formel | -
35 50 50 H 2-OCH3
36 70 30 H 3-CHs
37 80 20 H 2-Cl
38 50 50 v 4-Cl _H

In der folgenden Tabelle 4 sind Gemische des Farbstoffs der Formel I’ mit weiteren Farbstoffen der
Formeln IV bis XII angegeben.
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Tabelle 4
Bsp. No. % Farbstoff % Farbstoff der Formel
der Formel I’

39 70 30 v

40 85 15 v

41 80 20 VI By=Br,Ba=H

2 90 10 Vil

43 75 25 VI

44 80 20 X

45 85 15 X

46 80 20 VI By=Cl|,B2=-0-COCHs

47 85 15 X

48 85 15 Xii

49 85 15 VI Bi=ClBz=H
Beispiel 50

Analog zu den Angaben im 1. Beispiel werden 38,5 Teile 3-Cyan-6-hydroxy-1-p-athoxyathoxyéthyl-4-
methylpyridon-2 mit einer Mischung aus 22,3 Teilen diazotiertem 4-Amino-1,1-azobenzol und 7,86 Teilen
diazotiertem 3,4-Dichloranilin zu einem goldgelb farbenden Azofarbstoff-Gemisch gekuppelt.

Patentanspriiche

1. Die Disazo-Dispersionsfarbstoffe der Formel |

R
1
Cl3 CN
N=N N=N 0 (),
N\
R? OH R -
1 Ré R3-0 R4 OH

worin Ry, R’y und Rz unabhéngig voneinander Wasserstoff, Chlor, Brom Ci-o-Alkyl oder Cy_p-Alkoxy
und Rs und Bz unabhéngig voneinander Cz_3-Alkylen bedeuten.

2. Die Disazo-Dispersionsfarbstoffe geméss Anspruch 1, der Formel |,
worin Ry Wasserstoff oder Chior,
Rr1 Wasserstoff,
R2 Wasserstoff, Chlor, Methyl oder Methoxy und
Rs und R4 eine Gruppe der Formel -CH2CHz— bedeuten.

3. Die Gemische eines oder mehrerer Farbstoffe geméass Anspruch 1 oder 2 mit bis zu 80 Ge-
wichtsprozent eines oder zweier anderer gelber Dispersionsfarbstoffe.

4. Verfahren zur Herstellung der Farbstoffe der Formel |, geméss Anspruch 1, dadurch gekennn-
zeichnet, dass man ein diazotiertes Amin der Formel XllI

B
ér N = N—Q—Nﬂz (XIII)
1
Ry R,

mit einer Verbindung der Formel XIV
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CH, CN

3

)
HN\ —OeR o
R,~0-R,~OH

(xIV)
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