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Anthrachinoide Dispersionsfarbstoffe.

@ Neue Farbstoffe der Formel I
02N 0 NH2
7 ] [ N x) @,
x Z n
HO O NH-Y

in der X Chlor oder Brom, Y ®~CH2- oder
CH,-
@/ und n 0, 1 oder 2 bedeuten, firben syntheti-

sches Fasermaterial in klaren blauen FarbtOnen an. Die
Firbungen sind hoch thermofixier-, wasch- und lichtecht.
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PATENTANSPRUCHE Y fiir
1. Anthrachinoide Dispersionsfarbstoffe der Formel I : .
0N 0 I, @—CHQ? oder @ CH,~
7 N ’ 0 0
I ! J (X) n (), und
X l /7 ’ n fiir 0, 1 oder 2 stehen.
HO 0 NH-Y 2. Anthrachinoide Dispersionsfarbstoffe nach Anspruch
101, worin X fiir Brom und n fiir 0 oder 1 stehen.
3. Anthrachinoide Dispersionsfarbstoffe nach Anspruch
inder 1, worin
X fiir Chlor oder Brom, X fiir Brom,
H ] H Ho- de H
Y fir CHp= 7 o -~ CHpe
.0 0
und 8. Gemisch nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet,

n fiir 0 oder 1 stehen.

4. Gemisch anthrachinoider Dispersionsfarbstoffe der
Formel I

02N 0 NH2
= AN
} (),
N Z @,
HO 0 NH-Y
in der
X fiir Chlor oder Brom,
Y fiir
@— CHo- oder @— CH’g"
und

n fiir 0, 1 oder 2 stehen.

5. Gemisch anthrachinoider Dispersionsfarbstoffe nach
Anspruch 4, worin X fiir Brom und n fiir 0 oder 1 stehen.

6. Gemisch anthrachinoider Dispersionsfarbstoffe nach
Anspruch 4, worin

X fiir Brom,
Y fiir -
. )
H e T
H H
Q CHy- Qﬁ oder [ B*CHQ-
0
und

n fiir 0 oder 1 stehen. :

7. Gemisch anthrachinoider Dispersionsfarbstoffe nach
Anspruch 4, worin X fiir Brom steht, dadurch gekennzeich-
net, dass das Farbstoffgemisch 5 bis 13 Gew.-% Brom, bezo-
gen auf das Gemisch enthilt.

dass das Farbstoffgemisch 5 bis 10 Gew.-% Brom, bezogen
25 auf das Gemisch, enthélt. .

Die Erfindung betrifft neue anthrachinoide Dispersions-
30 farbstoffe auf der Basis von 1,4-Diamino-nitro-hydroxy-
anthrachinon.
Die neuen Farbstoffe haben die Formel I

350 2N 0 NH2
‘ Z NS
| ' (X)

S I _ n @,
40 ‘

"HO 0 NH-Y
45

in der X fiir Chlor oder Bromund Y fir | H CHo-

A

50
oder ( H—;—- CHy~ undnfiro,1 oder 2 stehen.

0

ss  Die Farbstoffe fiarben synthetisches Textilmaterial, insbe-
sondere solches, das Polyester-, Polyamid und Acetatfasern
enthilt, in klaren, blauen Farbtonen an. Die Farbungen wei-
sen eine hohe Thermofixierechtheit sowie hohe Wasch- und
Lichtechtheit auf.

60

Die Farbstoffe der Formel I konnen in reiner Form oder
vorzugsweise in Form von Gemischen, welche verschiedene
Farbstoffe der Formel I enthalten, zum Férben von syntheti-
schem Fasergut verwendet werden. Besonders bevorzugt sind

65 Farbstoffe der Formel I bzw. deren Mischungen, in denen n
oder 1 istund X fiir Brom steht. Ganz besonders bevorzugt
sind Verbindungen der Formel I bzw. deren Mischungen,
worin



X fiir Br und n fiir 0 und 1 stehen.

Die Farbstoffe der Formel I mit n = 0 kénnen durch
Kondensation von 1-Amino-8-nitro-4,5-dihydroxyanthrachi-
non mit Aminen Y-NH, in Gegenwart von Borséure nach
dem in der DE-OS 20 29 793 beschriebenen Verfahren herge-
stellt werden.

Zweckmdssigerweise fithrt man die Kondensation so
durch, dass man die Borsdure in Phenol vorlegt, das Wasser
abdestilliert, dann das Amino-nitro-dihydroxy-anthrachinon
und das Amin Y-NH, zufiigt und anschliessend das Reak-
tionsgemisch erwérmt, vorteilhafterweise auf Temperaturen
zwischen 60 und 110 °C, bis die Umsetzung beendet ist. Das
Reaktlonsprodukt kann durch Zugabe eines Verdiinnungs-
mittels wie Methanol, Athanol, Isopropanol, Isobutanol oder
Mischungen aus Methanol, Isopropanol oder Athanol und
Wasser ausgeféllt werden.

Die Farbstoffe der Formel I mit X = Chlor oder Brom
und n = 1 oder 2 kénnen durch Halogenierung der entspre-
chenden Verbindungen der Formel I mit n = 0 in unter den
Reaktionsbedingungen inerten Losungsmitteln, gegebenen-
falls in Gegenwart von Halogenierungskatalysatoren in an
sich bekannter Weise erhalten werden.

Als inerte Losungsmittel kommen z.B. Schwefelsiure,
Eisessig, vorzugsweise Monohydrat (= 100-gewichtsprozen-
tige Schwefelsiure) oder Oleum mit einem Gehalt von bis zu
23 Gewichtsprozent an freiem Schwefeltrioxid in Gegenwart
von Borsdure in Betracht.

Als Halogenierungsmittel werden Brom oder Chlor ver-
wendet. Die Halogenierung fithrt man zweckmassigerweise so’
durch, dass man die Ausgangsverbindung in dem Losungs-
mittel 16st oder suspendiert und dann das Halogenierungsmit-
tel zugibt, z.B. durch Einleiten oder Zutropfen. Die Haloge-
nierung erfolgt im allgememen bei Temperaturen zwischen 0
und 60 °C, vorzugsweise zwischen 20 und 40 °C. Die Reaktion
istin der Regel nach 2 bis 15 Stunden beendet. Der Farbstoff
wird durch Austragen der Reaktionsmischung auf Eis oder
Eis/Wasser gefillt und in tiblicher Weise isoliert.

0N O NHp

0

und

HO O

in Form eines dunkelblauen Pulvers.

Analyse C20H19N3O6
C H N 0
Ber. 60,4% 48% 10,6% 24.2%
Gef. 60,0% 48% 10,4% 24,3%
Beispiel 2

135 Teile konzentrierte Schwefelsdure, 65 Teile 23%iges
Oleum und 5,4 Teile Borsdure werden 0,5 Stunden auf 50 °C
erwirmt. Nach dem Abkiihlen auf 20 °C werden bei 20 bis

30 °C 10 Teile des nach Beispiel 1 hergestellten Farbstoffs por-
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Bevorzugt sind Mischungen von Farbstoffen der Formel
1, die zwischen 5 und 13 Gew.-% Brom, bezogen auf das
F arbstoffgemisch, enthalten (d.h. n liegt im Mittel zwischen
90,3 und 0,8). Besonders bevorzugt sind Mischungen von

Farbstoffen der Formel I, die Bromgehalte, bezogen auf das
Farbstoffgemisch, zwischen 5 und 10 Gew.-% aufweisen.

Die zur Herstellung der Verbindungen der Formel I bend-
tigten Amine Y-NH, konnen durch reduktive Aminierung
der entsprechenden Tetrahydropyran- oder Tetrahydrofu-
ranaldehyde erhalten werden.

Als Amine der Formel Y-NH, sind z.B. im einzelnen
2-Aminomethyltetrahydropyran, 3-Aminomethyltetrahydro-
pyran, Gemische aus 2-, 3- und 4-Aminomethyltetrahydropy-
ran, 2-Aminomethyltetrahydrofuran, 3-Aminomethyltetra-
hydrofuran und Gemische dieser Aminomethylverbindungen
zu nennen.

Die neuen Farbstoffe sind den in der DE-OS 20 29 793
beschriebenen Farbstoffen in den koloristischen und anwen-
dungstechnischen Eigenschaften, wie Aufbauvermdgen, Kon-
takthitzebestindigkeit {iberlegen.

Die Erfindung wird durch die folgenden Beispiele weiter
erldutert. Die im folgenden genannten Teile und Prozentan-

30 gaben beziehen sich auf das Gewicht.

Beispiel 1

120 Teile Phenol, 7,4 Teile Borséure und 70 Teile Toluol
werden 3 Stunden auf 130 °C erwérmt. Dabei wird ein Toluol-
Wasser-Gemlsch abdestilliert. Man kiihlt auf 60 °C ab, gibt
15 8 Teile einer aus etwa gleichen Teilen bestehenden Mi-
schung von 2- und 3-Aminomethyltetrahydropyran und 30
Teile 1-Amino-8-nitro-4,5-dihydroxyanthrachinon zu und er-
wirmt 2 Stunden auf 100 °C. Nach dem Abkiihlen auf 70 °C

4 Werden die Kondesationsprodukte durch Zugabe von 160

Teilen Methanol ausgefillt. Der Farbstoff wird abgesaugt,
mit Methanol und Wasser gewaschen und getrocknet. Man
erhilt 19,5 Teile einer Mischung der Verbindungen der
Formeln

O N (.? NH,
HO O NH-CH,~

tionsweise eingetragen. Unter Rithren werden 1,41 Teile
Brom zugetropft. Nach dreistiindigem Erwérmen auf 40 °C
wird das Reaktionsgemisch auf 1 000 Teile Wasser von 60 °C

60 qusgetragen. Das ausgefallene Reaktionsprodukt wird abge-

saugt, mit Wasser neutral gewaschen und getrocknet. Man er-
hilt 10,2 Teile eines dunklen Pulvers mit einem Bromgehalt
von 7,8%, d.h. das Farbstoffgemisch enthalt im Mittel 0,5
Bromatome.

Beispiel 3
50 Teile Phenol, 4,4 Teile Borsdure und 30 Teile Toluol
werden 3 Stunden auf 150 °C erwdrmt. Dabei wird das entste-
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hende Reaktionswasser iiber einen Wasserabscheider abge-
schieden. Anschliessend wird das Toluol abdestilliert. Nach
dem Abkiihlen auf 60 °C werden 10,1 Teile Tetrahydrofurfu-
rylamin und 15 Teile 1-Amino-8-nitro-4,5-dihydroxy-anthra-
chinon zugefiigt und das Reaktionsgemisch 1 Stunde auf

100 °C erwérmt. Man kiihlt auf 60 °C ab und fillt den Farb-
stoff durch Zugabe von 160 Teilen Methanol. Nach dem Ab-
kiihlen auf Raumtemperatur wird das Reaktionsprodukt ab-
gesaugt, mit Methanol und Wasser nachgewaschen und ge-
trocknet. Man erhilt 11,6 Teile Farbstoff der Formel

oM 0 NH,
sooh
HO 0 NH-CHQ-Z H\

in Form eines dunklen Pulvers.

Analyse CoH ;N304

C H N o
Ber. 59,5% 4,5% 11,0% 25,0%
Gef. 59,7% 4,5% 108% 25,0%

Beispiel 4

. 30
Man arbeitet wie in Beispiel 2 angegeben. Anstelle von 10

Teilen des nach Beispiel 1 hergestellten Farbstoffs werden je-
doch 10 Teile des nach Beispiel 3 hergestellten Produkts ein-
gesetzt. Man erhélt 7,2 Teile Farbstoff der Formel

4
L ,
Br =
) ~ ] 7 n n: 0,3
H
HO O NH-CH,
10Bromgehalt 5,7%.

Der Farbstoffist ein Gemischausn = Qund n = 1.

— Beispiel 5 :

. Ineine Losung von 2,7 Teilen Borsdure in 100 Teilen Mo-
1s nohydrat werden bei 40 °C bis 50 °C 7,7 Teile des nach Beispiel -
3 hergesteliten Produkts eingetragen. Anschliessend wird in

die Losung bei 50 °C ca. 0,5 Stunden Chlorgas eingeleitet und
iiber Nacht bei Raumtemperatur geriihrt. Der Farbstoff wird
durch Eingiessen des Reaktionsgemisches in ca. 1 000 Teile -
20Wasser von 60 °C gefillt und wie in Beispiel 2 angegeben auf-
gearbeitet. Man erhilt 6,2 Teile Farbstoff der Formel

0

NHp

7 Chlorgehalt: 6,4%.
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