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Verfahren zur Herstellung von neuen Trisazofarbstoffen, so hergestellte Trisazofarbstoffe und deren

'Verwendung.

@ Neue Trisazofarbstoffe, welche insbesondere zum

Firben von Baumwolle, regenerierter Cellulose, Pa-
piermassen und Papiermaterialien sowie Leder und Hiu-
ten geeignet sind, werden erhalten, indem man als Aus-
gangsmaterial eine diazotierte Amino-diazo-verbindung
der Formel II

N, OH
OR OR (5033)2

in welcher

R die in Formel I angegebene Bedeutung besitzt, ver-
wendet, und diese in beliebiger Reihenfolge mit Hydro-
xy-diphenylamin der Formel IV

K; -H (Iv)
und ferner einem diazotierten Amin der Formel III
D; - NH, (II1)

kuppelt.
Die erfindungsgemiss hergestellten neuen Trisazo-

farbstoffe weisen in Form der freien Sdure die Formel I

HN OH

Kl-N-N-QQ-N-N-N-N-Dl (1)
OR OR Y

(S0,1),

auf. Die Substituenten besitzen die in dem Patentan-
spruch 1 angegebene Bedeutung. Der Rest Dy dieser Tris-
azofarbstoffe ist ein mindestens eine weitere Sulfonsiu-
regruppe aufweisender Rest der Benzolreihe.




615693

PATENTANSPRUCHE
1. Verfahren zur Herstellung von neuen Trisazofarbstoffen,
die in Form der freien Saure der Formel I

CHN
Ki- N = N=- -N=N-
OR OR (

entsprechen, worin

R eine gegebenenfalls substituierte Alkylgruppe mit 1-6
Kohlenstoffatomen ist,

D, einen sulfonsiuregruppenhaltigen Rest der Benzolreihe,
der gegebenenfalls noch weitere Substituenten trigt, bedeutet,
und

K, den Rest eines gegebenenfalls weitere Substituenten
tragenden Hydroxydiphenylamines bedeutet, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man als Ausgangsmaterial eine diazotierte
Amino-diazo-verbindung der Formel IT

(SO3H}2
(II)

in welcher
R die in Formel I angegebene Bedeutung besitzt, verwen-

K=N=N- "N-—-N

OR
HOBS

entsprechen, wobei in dieser Formel
R, D, und K| die gleiche Bedeutung wie in Formel I
besitzen.

()

O5H),

OH

N=N-=-D; (I)

15

det, und diese in beliebiger Reihenfolge mit Hydroxydiphenyl-
amin der Formel IV

20 K-H awv)

und ferner einem diazotierten Amin der Formel IIT
25

D,-NH, (1)

50 Kuppelt.

2. Verfahren nach Patentanspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, dass die Kupplung des Hydroxydiphenylamines der Formel
IV in o-Stellung zur Hydroxylgruppe erfolgt.

35 3. Verfahren nach Patentanspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, dass man Trisazofarbstoffe der Formel I herstellt, die in
Form der freien Siure der Formel Ia

303H

4. Verfahren nach Patentanspruch 3, dadurch gekennzeich-
50 pet, dass man Trisazofarbstoffe der Formel I herstellt, die in
Form der freien Sdure der Formel Ib

OH
,—Q—- (Ib)
Kij Nm N = N=N =~ N =N
: (3333)

entsprechen, in welcher
D;' einen unsubstituierten Phenylrest oder einen durch

Alkylgruppen mit 1-4 Kohlenstoffatomen, Alkoxygruppen mit

1-4 Kohlenstoffatomen, Carboxygruppen, Nitrogruppen,

a
%

s Chloratome Alkylcarbonylaminogruppen mit 1-4 Kohlenstoff-
atomen oder Oxyalkylaminogruppen substituierten Phenylrest
bedeutet,

m 1 oder 2 ist, und



R und K| die gleiche Bedeutung wie in Formel I besitzen.

5. Nach dem Verfahren gemiss Patentanspruch 1 herge-
stellte Trisazofarbstoffe, die in Form der freien S4ure die For-
mel I aufweisen.

HoN
Kl- N = N"‘ - —N=mw N -
. “ {
OR OR (
entsprechen, worin

R eine gegebenenfalls substituierte Alkylgruppe mit 1-6
Kohlenstoffatomen ist,

D, einen sulfonsiuregruppenhaltigen Rest der Benzolreihe,
der gegebenenfalls noch weitere Substituenten tragt, bedeutet,
und :

K, den Rest eines gegebenenfalls weitere Substituenten
tragenden Hydroxydiphenylamines bedeutet,
zum Férben von nicht-textilen Substraten.

entsprechen, worin

R eine gegebenenfalls substituierte Alkylgruppe mit 1-6
Kohlenstoffatomen ist, .

D, einen sulfonsduregruppenhaltigen Rest der Benzolreihe,
der gegebenenfalls noch weitere Substituenten triigt, bedeutet,
und

K, den Rest eines gegebenenfalls noch weiterr Substituen-
ten tragenden Hydroxydiphenylamines bedeutet

Die neuen Trisazofarbstoffe der Formel I werden im allge-
meinen in Form ihrer Salze, beispielsweise als Alkalisalze, ins-
besondere in Form der Natriumsalze oder Kaliumsalze, zur
Durchfithrung von Firbeverfahren herangezogen. Sie besitzen
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6. Verwendung von neuen Trisazofarbstoffen, die in Form
der freien Séure der Formel I

OH
Xy N=a N=Dy (I)
/
0 3H ) 2
s 7. Verwendung nach Patentanspruch 6, zum Férben von
Papier.

8. Verwendung nach Patentanspruch 6, zum Férben von
Leder.

20
Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Her-
stellung von neuen Trisazofarbstoffen, die in Form der freien
Séure der Formel 1

Formel I entsprechen, dadurch hergestellt, indem man als Aus-
gangsmaterial eine diazotierte Amino-diazo-verbindung der
40 Formel IT

NH, OH
SO
-OR OR (S°3H)2
(1)

gute koloristische Eigenschaften und eigenen sich insbesondere x

zum Férben von nicht-textilen Substraten, beispielsweise zum
Firben von Papier oder Leder. Sie kdnnen jedoch auch zur
Firbung von Textilfasern herangezogen werden, insbesondere
zur Firbung von vegetabilischen Textilfasern wie Baumwolle
oder regenerierter Cellulose.

Einige Polyazofarbstoffe sind bereits in der Literatur
beschrieben. Der am néchsten liegende Stand der Technik ist
die Deutsche Patentschrift Nr. 927 041, in der Farbstoffe zum
Firben von Lederfasern beschrieben sind. In dem Beispiel 33

dieser Patentschrift ist ein Farbstoff geoffenbart, der sich jedoch

von den erfindungsgeméssen Farbstoffen dahingehend unter-
scheidet, dass in der Gruppe, die der Gruppierung K, der
erfindungsgemassen Farbstoffe entspricht, eine vierte Azo-
gruppe gebunden ist.

Gemiss dem einen erfindungsgeméssen Verfahren werden
die neuen Trisazofarbstoffe, die in Form der freien Sdure der

in welcher
R die in Formel I angegebene Bedeutung besitzt, verwen-
det, und diese in beliebiger Reihenfolge mit Hydroxydiphenyl-
s amin der Formel IV

(V)

und ferner einem diazotierten Amin der Formel ITI

K-H

%D,~NH, (1)
kuppelt.
Bei der Durchfiihrung dieses Verfahrens erfolgt die Kupp-
o5 lung des Hydroxydiphenylamines der Formel IV vorzugsweise
in o-Stellung zur Hydroxylgruppe.
Bevorzugte neue Trisazofarbstoffe der Formel I sind dieje-
nigen, die in Form der freien Séure der Formel Ia
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4

HN  OH

| : i
Kl-N'-N-'NENN-NaDl (Ta)
OR OR , . ) '
HOBS . 503H

entsprechen, wobei in dieser Formel
R, D; und K| die gleiche Bedeutung wie in Formel I
besitzen.

Von diesen bevorzugten Trisazofarbstoffen sind wieder die-
jenigen speziell bevorzugt, die in Form der freien Siure der
Formel Ib

NH, OH -

SESLR @ EEE ..N -
OR ‘ OR Ho3s 8031-1

entsprechen, in welcher

D,’ einen unsubstituierten Phenylrest oder einen durch
Alkylgruppen mit 1-4 Kohlenstoffatomen, Alkoxygruppen mit
1-4 Kohlenstoffatomen, Carboxygruppen, Nitrogruppen,
Chloratome Alkycarbonylaminogruppen mit 1-4 Kohlenstoff-
atomen oder Oxyalkylaminogruppen substituierten Phenylrest
bedeutet,
m 1 oder 2 ist, und

R und K, die gleiche Bedeutung wie in Formel I besitzen.

Eine bevorzugte Bedeutung, welche die Reste R in den
neuen Azofarbstoffen der Formel I und den bevorzugt herge-
stellten Azofarbstoffen der Formel Ia und Ib aufweisen, ist
diejenige von gegebenenfalls substituierten Methylgruppen

"D]Z (Iv)

(5054,

Substituenten diirfen jedoch nicht Azogruppen sein, weil der

** mit einer weiteren Azogruppe substituierte entsprechende
Farbstoff, wie bereits weiter vorne erwihnt wurde, im Beispiel
33 der Deutschen Patentschrift 927 041 beschrieben ist. Bei-
spiele fiir weitere Substituenten, welche die Hydroxydiphenyl-
aminoreste K; tragen kdnnen, sind Alkylgruppen, insbesondere

30 Alkylgruppen mit 1-4 Kohlenstoffatomen, Nitrogruppen, Halo-
genatome, insbesondere Chloratome, Sulfogruppen, Hydroxy-
gruppen, Aminogruppen, Alkylaminogruppen, Dialkylamino-
gruppen, und zwar insbesondere entsprechende Gruppen in
denen der Alkylrest oder jeder der Alkylreste 1-4 Kohlenstoff-

35 atome aufweist, Acylaminogruppen, insbesondere Alkylcarbo-
nylaminogruppen und zwar insbesondere diejenigen in denen

oder Athylgruppen. Wie bereits erwihnt wurde, besitzen jedoch ~ der Alkylrest 1-4 Kohlenstoffatome aufweist, und ferner auch

in diesen Trisazofarbstoffen die Alkylreste die allgemeinere
Bedeutung eines gegebenenfalls substituierten Alkylrestes mit 1
bis einschliesslich 6 Kohlenstoffatomen, wobei von den Substi-
tuenten Hydroxygruppen, Alkoxygruppen, und zwar insbeson-
dere mit 1 bis einschliesslich 4 Kohlenstoffatomen, Halogenato-
men und zwar insbesondere Chloratome, bevorzugt sind.

In den nach dem erfindungsgemassen Verfahren hergestell-
ten Trisazofarbstoffen der Formel I und den bevorzugt herge-
stellten Trisazofarbstoffen der Formel Ia konnen, wie bereits
erwihnt wurde, die Sulfonsduregruppen-haltigen Reste der
Benzolreihe D, gegebenenfalls noch zusitzlich zu den Sulfon-
sduregruppen weitere Substituenten tragen, wie zum Beispiel
Halogenatome, insbesondere Chloratome, Alkylgruppen, ins-
besondere Alkylgruppen mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Alko-
xygruppen, insbesondere Alkoxygruppen mit 1 bis 4 Kohlen-
stoffatomen, Hydroxygruppen, Carboxygruppen, Carbonsiu-
reestergruppierungen, und zwar insbesondere Carboalkoxy-
gruppen, wie zum Beispiel solche in denen die Alkoxygruppe 1
bis 4 Kohlenstoffatome aufweist, Acylaminogruppen, insbeson-

dere Alkylcarbonylaminogruppen und Arylcarbonylaminogrup-

pen, wobei von den zuletzt genannten gegebenenfalls substitu-
ierte Phenylcarbonylaminogruppen speziell bevorzugt sind,
Oxaloylgruppen, Nitrogruppen und Arylaminogruppen, insbe-
sondere gegebenenfalls substituierte Phenylaminogruppen.

Wie bereits weiter vorne erwihnt wurde, kénnen in den
nach dem erfindungsgeméssen Verfahren hergestellten neuen’
Trisazoverbindungen der Formel I und den bevorzugt herge-
stellten entsprechenden Verbindungen der Formel Ia und Ib
auch die Reste K;, die Reste eines Hydraxydiphenylamines
darstellen, gegebenenfalls weitere Substituenten tragen. Diese

Aminocarbonylaminogruppen.
Speziell bevorzugte Substituenten fiir den Rest K; in den

40 Verbindungen der Formel I, Ia und Ib sind von den oben

angegebenen Alkylgruppen mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen,
Nitrogruppen, Hydroxygruppen, Sulfogruppen oder Chlora-
tome. :

Die erfindungsgemissen Verfahren zur Herstellung der

5 neuen Trisazofarbstoffe der Formel I verlaufen nach denjenigen

Reaktionsprinzipien, die in dem Buch Houben-Weyl:
Methoden der organischen Chemie, Band X/3, Seite 226,
beschrieben sind.
Die weiter vorne erlduterten Syntheseverfahren seien
3% anhand des folgenden Reaktions-schemas veranschaulicht:

Kupplungskomponente 3. 4,4'-Diamino-3,-3’-dialkoxy 1.

(K;H) < diphenyl >
55 (1Mol) (1 Mol) (sauer)
1-Amino-8-hydroxy- 2.
naphthalindisulfonsdure -
60 (1 Mol) D,-NH,
(1 Mol)

Bei diesem Reaktionsschema erfolgt nach der Herstellung
der Aminodiazoverbindung der Formel II zunichst deren
65 Kupplung mit dem Amin der Formel II1. Diese Kupplung kann

in neutralem, alkalischem oder saurem Medium durchgefiihrt
werden. Dei nachfolgende Kupplung mit dem gegebenenfalls

substituierten Hydroxydiphenylamin der Formel IV
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K-H av) : Bei dem zweiten erlduterten Reaktionsschema ist die Rei-
henfolge umgekehrt.
in welcher der Rest Auch die Kupplung mit dem Hydroxydiphenylamin der
K, den Rest eines gegebenenfalls weitere Substituenten Formel IV und dem diazotierten Amin der Formel 111 erfolgt
tragenden Hydroxydiphenylamines darstellt, 5 vorzugsweise in wissrigem Medium.

erfolgt vorwiegend in der o-Stellung zur Hydroxygruppe.

Gegebenenfalls kann jedoch auch eine Kupplung in der p-
Stellung zur Hydroxygruppe oder eine teilweise Kupplung in D,-NH, (111)
der p-Stellung stattfinden.

Das erfindungsgemaisse Verfahren zur Herstellung der
neuen Trisazofarbstoffe der Formel I kann jedoch, wie bereits
weiter vorne erldutert wurde, auch nach dem folgenden Reak-
tionsschema durchgefiihrt werden:

Als Beispiele fiir Amine der Formel I11

dle in diazotierter Form zur Kupplung herangezogen werden

? seien beliebige Anilinsulfonséuren genannt, und zwar vorzugs-
weise solche die im Molekiil ein oder zwei Sulfonsduregruppie-
rungen aufweisen. Diese Anilinsulfonsiduren konnen noch wei-
tere Substituenten tragen, wie zum Beispiel Halogenatome,
insbesondere Chloratome, Alkylgruppcn insbesondere Alkyl-

[Kupplungskomponente 2. 4,4-Diamino-3,3'-dialkoxy 1. '° gruppen mit 1-4 Kohlenstoffatomen, wie zum Beispiel Methyl-
- ——>  gruppen, Hydroxygruppen, Alkoxygruppen insbesondere Alk-
K-H diphenyl (sauer) .oxygruppen mit 1-4 Kohlenstoffatomen, wie beispielsweise
(1 Mol) (1 Mol) Methoxygruppen oder Athoxygruppen, Carboxygruppen, Car-
bonsdureestergruppen, insbesondere Carbo-alkoxygruppen mit
1-Amino-8-hydroxy-naphthalin- 3. *" 1-4 Kohlenstoffatomen im Alkoxyteil, Acylaminogruppen, in
disulfonsiure ] - welchen der Acylrest vorzugsweise ein Alkylcarbonylrest, bei-
(1 Mol) " D-NH, spielsweise ein Formylrest, ein Acetylrest oder ein Oxalylrest
(1 Mol) ist, oder der Acylrest ein Arylcarbonylrest ist, beispielsweise der

,, Benzoylrest, Nitrogruppen oder Arylaminogruppen, insbeson-
" dere gegebenenfalls substituierte Phenylaminogruppen.

Spezielle Beispiele fiir verwendbare Amine der Formel II1
sind die folgenden:

Anilin-2-, 3-, oder 4-monosulfonséure, Anilin-2,4-, 2,5-
oder 3,5- dlsulfonsaure 4-Amino-anisol-2- oder 3-sulfonsiure,
" 4-Chlor- oder Methyl-anilin-2- oder 3-sulfonsdure, 2-Carboxy-
anilin-4- oder 5-sulfonséure, 3- oder 4-Acetylamino-anilin-6-
sulfonsiure, 4-Oxalylamino-anilin-3-sulfonsiure, 4-Nitro-ani-
lin-2- oder 3-sulfonséure.

Auch die Hydroxydiphenylamine der Formel IV

Bei diesem Verfahren findet also ebenfalls zunichst eine
Bis-Diazotierung des 4,4'-Diamino-3,3'-dialkoxy-diphenyls
statt, und dieses wird dann mit der 1-Amino-8-hydroxy-naph-
thalin-disulfonséure gekuppelt, wobei man die Aminodiazover-
bindung der Formel II erhilt. Diese Verfahrensstufe wird vor-
zugsweise in wissrigem Medium vorgenommen. Dabei erfolgt
die saure NH,-Kupplung des bis-diazotierten Diaminodialkoxy-
diphenyls mit der 1-Amino-8-hydroxy-naphthalin-disulfon-
séure in saurem Medium, gegebenenfalls in Anwesenheit von
Kupplungsbeschleunigern wie Harnstoff Formamid, Dimethyl- 35
formamid oder (Poly)glycol- bzw. -Alkylithern. Bei dieser Her-  K,-H 1)
stellung der Ausgangsmaterialien der Formel II geht man
zweckmissigerweise so vor, dass die Kupplungskomponente,

z.B. H-Séure in Anwesenheit des Kupplungsbeschleunigers in
wissrigem oder wasserfreiem Medium gel6st wird und bei Tem- 40
peraturen von 0 bis 50° C, vorzugsweise 10 bis 20° C, die Bis-
diazotierungslGsung zugegeben wird.

Beispiele fiir 1-Amino-4-hydroxy-naphthalindisulfonséu-
ren, die zur Herstellung der Ausgangsmaterialien der Formel IT
verwendet werden kdnnen, sind die folgenden: 1-Amino-8-
hydroxy-naphthalin-disulfonséure-(4,6) oder -(3,5), insbeson-
dere aber 1-Amino-8-hydroxy-naphthalin-3,6-disulfonséure.
(H-Saure).

Anschliessend wird dann sowohl bei dem ersten Reaktions-
schema als auch bei dem zweiten Reaktionsschema die Amino- 50
diazoverbindung der Formel II diazotiert, und bei dem zuerst
erlduterten Reaktionsschema erfolgt dann zunéchst die Kupp-
lung mit dem diazotierten Amin der Formel I11

die als Kupplungskomponente eingesetzt werden, kénnen, wie
bereits weiter vorne erwdhnt wurde, gegebenenfalls noch wei-
tere Substituenten aufweisen, wobei jedoch als Substituent
keine weitere Diazogruppe aufscheinen darf. Beispiele fiir mog-
liche Substituenten in der Kupplungskomponente K,—H sind
Alkylgruppen, Halogenatome, Aminogruppen, Alkylamino-
gruppen, Dialkylaminogruppen, Sulfogruppen, Nitrogruppen,
.5 Carboxygruppen oder Acylaminogruppen, insbesondere Alkyl-
carbonylammogruppen oder Aminocarbonylaminogruppen.
Wenn als Substituenten Alkylgruppen aufscheinen, dann besit-
zen diese vorzugsweise 1 bis 4 Kohlenstoffatome, und sind
gegebenenfalls selbst weiter substituiert.
Spezielle Beispiele fiir verwendbare Kupplungskomponen-
ten der Formel IV sind die folgenden:
3-Hydroxy-diphenylamin, 3-Hydroxy-2'-methyl-diphenyl-
amin, 3-Hydroxy-4'-methyl-diphenylamin, 4-Hydroxy-2’, 4'-
dinitrodiphenylamin, 2-Hydroxy-2'-4’-dinitrodiphenylamin, 2-
D,~NH, (1) 55 Hydroxy-4-chlor-2', 4'-dinitrodiphenylamin, 3-Hydroxydiphe-
. nylamm -sulfonséure, 3-Hydroxy-4'-nitro-2'-sulfo-diphenyl-
amin, 3,3'-Dihydroxy-diphenylamin.
Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die
Verwendung der neuen Trisazofarbstoffe, die in Form der freien
K-H (1v) 60 Sé’ure der Formel I

/L

K1= N = N={ YVl V=N = N-/ Xy— N =N =Dy (I)
OR OR (0~H)2

2

und anschliessend dann die Kupplung mit dem gegebenenfalls
weiter substituierten Hydroxydiphenylamin der Formel IV
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entsprechen, worin

R eine gegebenenfalls substituierte Alkylgruppe mit 1-6
Kohlenstoffatomen ist,

D, einen sulfonséuregruppenhaltigen Rest der Benzolreihe,
der gegebenenfalls noch weitere Substituenten trigt, bedeutet,
und

K, den Rest eines gegebenenfalls weitere Substituenten
tragenden Hydroxydiphenylamines bedeutet,
zum Férben von nicht-textilen Substraten. Insbesondere eignen
sich diese Farbstoffe zum Firben von Papier oder Leder.

Fiir die Durchfithrung der Farbeverfahren werden die Farb-
stoffe, wie bereits erwdhnt wurde, mit Vorteil nicht in Form der
freien Séuren sondern in Form ihrer Salze, beispielsweise als
Alkalisalze, eingesetzt. .

Die Herstellung von neuen Trisazofarbstoffen der Formel I
und deren Verwendung zum Férben von Leder werden anhand
der beiden folgenden Beispiele niher erldutert:

Beispiel 1:

24,4 Teile (0,1 Mol) 4,4'-Diamino-3,3'-dimethoxy-diphe-
nyl (Dianisidin) werden in 280 Teilen Wasser und 56 Vol.-
Teilen Salzsdure (d:1,14) gut verriihrt und danach in iiblicher
Weise bei 10-15° C mit 46 Teilen 30%iger wissriger Natrium-
nitritlésung langsam bis-diazotiert. Man riihrt noch etwa 3
Stunden nach, klért gegebenenfalls von geringen Verunreini-
gungen und entfernt eventuell iiberschiissige salpetrige Sdure
mit Amidosulfonséure. Diese Bis-Diazoniumsalzlosung gibt
man zu einer Losung aus 34,1 Teilen (0,1 Mol) 1-Amino-8-
hydroxy-naphthalin-3,6-disulfonsdure-mononatriumsalz (H-
Siure) in 280 Teilen Wasser (pH 7) und 280 Teilen Harnstoff,
die mit Salzsdure (d:1,14) auf pH 3 gestellt wurde. Man lésst

etwa 4 Stunden bei 15-20° C riihren, stellt durch Zutropfen von

etwa 80 Volumteilen 20 %iger Natriumacetatlosung auf pH 2
und rithrt weiter bis die saure H-Sdure-Kupplung beendet ist.
Danach wird durch Zutropfen von 20 %iger Sodaldsung bei
0-5° C auf pH 9 gestellt und mit dem Diazoniumsalz aus 17,3
Teilen (0,1 Mol) Anilin-4-sulfosiure (Diazokomponente) bei
PH 8,5-9 unter Zugabe von Sodaldsung vereinigt.

Anschliessend wird die wissrig-alkalische Losung von 19,9
Teilen 3-Hydroxy-2'-methyl-diphenylamin (als Kupplungs-
komponente) zugegeben und bei pH 9,5 mit Sodaldsung gekup-
pelt. Nach beendeter Kupplung wird der erhaltene Farbstoff in

5 tiblicher Weise mit Salzsdure ausgefillt, isoliert und getrocknet.
Man erhilt nach dem Zerkleinern der Trockensubstanz ein
dunkles Pulver, das sich in Wasser mit schwarzer Farbe 10st.
Leder wird nach iiblichen Férbeverfahren in schwarzen Tonen
gefdrbt. Die Farbungen zeigen gute coloristische Grundeigen-

10 schaften.

Beispiel 2:
24,4 Teile (0,1 Mol) Dianisidin werden wie im Beispiel 1
beschrieben bis-diazotiert und mit 34,1 Teilen (0,1 Mol) H-

15 Séure-mono-natriumsalz sauer gekuppelt. Nach beendeter sau-
rer Kupplung werden 19,9 Teile (0,1 Mol) 3-Hydroxy-2'-
methyl-diphenylamin als natronalkalische Losung zugegeben
und durch Zutropfen von Sodaldsung bis pH 9,5 gekuppelt. Der
erhaltene Disazofarbstoff wird in iiblicher Weise isoliert und

20 gegebenenfalls getrocknet. Der zerkleinerte Farbstoff stellt ein
dunkles Pulver dar, das sich in Wasser mit rotvioletter Farbe 16st
und Baumwolle in rotvioletten Tonen férbt.

Zur Herstellung des Trisazofarbstoffes 16st man die erhal-
tene Paste des obigen Disazofarbstoffes in etwa 1 200 Teilen

25 Wasser alkalisch und kuppelt mit 0,1 Mol eines Diazoniumsal-

zes aus 17,3 Teilen (0,1 Mol) Anilin-4-sulfoséure bei pH 9,5 an.

Der erhaltene Farbstoff wird wie in Beispiel 1 isoliert. Man

erhilt nach dem Trocknen ein dunkles Pulver, das Lederin

schwarzen Tonen firbt.

Verwendet man als Diazokomponente anstelle von Anilin-
4-sulfosdure, Anilin-2 oder 3-sulfosiure, oder Anilin-2,4-,2,5-
disulfosdure, oder 4-Aminoanisol-3-sulfosdure, oder 3- oder 4-
Acetylaminoanilin-6-sulfosiure, oder 4-Nitranilin-2-sulfosdure,
so werden dhnliche, schwarze Farbstoffe erhalten.

Verwendet man als Kupplungskomponenten anstelle von 3-
Hydroxy-2'-methyldiphenylamin, 3-Hydroxy-diphenylamin
oder 3,3'-Dihydroxy-diphenylamin oder 3-Hydroxy-4'-methyl-
diphenylamin, so erhélt man Farbstoffe von schwarzen Nu-
ancen.

30

35




	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION

