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Fremgangsmdte til fremstilling av vannuopplgselige azofarve-
stoffer pa cellulose- eller eggehvitefiberholdig tekstil-
materiale.

Ifglge britisk patent nr. 730.653 omtales fremstillingen
av nye triaziner. Disse forbindelser kan anvendes til frembringelse
av azofarvestoffer ved kopling med aromatiske hydroksyforbindelser
eller pyrazoloner pi& fibrene, idet det til koplingen sluttes en
metallisering. I henhold til dette patent skal det overveiende farves
nylon, altsd en polyamidfiber og utviklingen av fargestoffet finner
sted ved 85°C resp. ved 95°C.

Den farvefremgangsméte som omtales i dette patent er
imidlertid flertrinnet og ngdvendiggjgr anvendelsen av hgyere tem-
peraturer.

Fra US-patent nr. 2.054.397 er det kjent at triaziner
kan anvendes til frembringelse av vannuopplgselige azofarvestoffer
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pd tekstilfibre, idet pa grunn av den generelle formel i dette

patent ogsé de fremgangsmétemessige diazoaminoforbindelser kommer i
betraktning. Herved pdtrykkes bomullsvevnad fgrst med en blanding

av triazinene p& en koplingskomponent og deretter tgrkes det og
dampes surt. Det dreler seg ogsd i dette tilfelle om en flere trinns
fremgangsmdte if@glge hvilken farvestoffets utvikling igjen foretas
ved vesentlig hgyere temperaturer.

Oppfinnelsen vedrgrer nd en fremgangsmdte til frem-
stilling av vannuoppl@gselige azofargestoffer pd cellulose- eller
eggehvitefiberholdige tekstilmaterialer i nzrver av et fukte- eller
dispergeringsmiddel og eventuelt et uorganisk salt, idet fremgangs-
madten er karakterisert ved at man behandler tekstilmaterialet med
et alkalisk bad som inneholder en azokomponent og en vannopplgselig
diazoamino- eller tetraazoaminoforbindelse med formel

Me
R N=N- & - CN
n

hveri R betyr resten av et aromatisk eller heterocyklisk amin, Me
betyr et alkali- eller jordalkalimetall, og n betyr 1 eller 2, og
at man deretter tilveiebringer farvestoffdannelsen ved en behandling
med sure midler i1 samme bad under 40°C uten forutgldende mellomtgrking.
Fremgangsmiten gjennomfgres siledes at man behandler
tekstilmaterialet i form av strenggarn, viklelegemer, tops eller
lgst materiale i et alkalisk bad, som inneholder en azokomponent med
hgy substantivitet og en diazoamino- eller tetraazoaminoforbindelse
av den angitte sammensetning, sdvel som et fukte-~ eller dispergerings-
middel og eventuelt et uorganisk salt, eksempelvis natriumklorid, et
natriumfosfat eller natriumsulfat. Behandlingen gjennomfgres i minst
10 minutter, for & gi azokomponenten muligheten til tilstrekkelig og
jevn fiksering pd tekstilmaterialet. Vanligvis arbeider man ved
verelsetemperatur eller ved svakt forhgyet temperatur, hensiktsmessig
under 35°C. Etterat azokomponenten er sterkt opptrukket og har
egalisert seg, tilsetter man en organisk syre, eksempelvis maursyre,
eddiksyre, vinsyre, sitronsyre, melkesyre eller glykolsyre eller en
blanding av disse syrer eller ogsd en blanding av en uorganisk syre,
eksempelvis saltsyre eller svovelsyre, og en organisk syre til badet
i en slik mengde at den samlede alkalimengde i badet og péd tekstil-
materialet ngytraliseres og det obpnés en pH-verdi mellom ca. 4 og 7.
Temperaturen skal ligge under 40°C. Derved inntrer dannelsen av
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farvestoffet pd tekstilmaterialet. Derpd vaskes det i et ngytralt
eller surt bad, eventuelt i nerver av dispergeringsmidler og
farvingen ferdiggjgres pd vanlig mdte. Man fir sdledes meget
friksjonsekte farver.

Stykkvarer kan man farve sdledes at man impregnerer
varen pd en to- eller flervalsefoulard med en hlanding av azokompo-
nentene og overskytende diazoamino- eller tetraazoaminoforbindelse,
oppruller varen og etter en oppholdstid, eksempelvis p& en halv time,
ved en passering gjennom en organisk syre, en blanding av organiske
syrer eller en blanding av organiske og uorganiske syrer, tilveie-
bringer koplingen under 40°C. Denne fremkalling kan foregd ved en
passering i en avdeling av en galette-kufe eller ved flere passeringer
péd jiggeren eller pd en haspelkufe, idet tilsetninger av uorganiske
salter eller av dispergeringsmidler ved impregneringen og ved frem-
kallingen ofte har en meget gunstig virkning. Ved denne arbeidsmite
méd, tilsvarende azokomponentenes ekstra strekkevne, azokomponentenes
konsentrasjon i satsbadet senkes i forhold til konsentrasjonen 1
ettersatsbadet, mens konsentrasjonen av diazoamino- resp. tetraazo-
aminoforbindelsen i satsbadet ikke senkes i forhold til ettersats-
badet. Denne arbeidsmite er meget energisparende, og en mellom-
tgrkning fgr fremkallingen av farvestoffet er ikke ngdvendig. )

Som azokomponenter kommer det wved fremgangsméten if¢lée
oppfinnelsen i betraktning forbindelser som utmerker seg ved en hgy
substantivitet til tekstilmaterialet som anvendes, dvs. azokomponenter
som ved et badforhold pd 1:20, 30 minutters farvetid ved BOOC, og en
konsentrasjon av 1 g pr. liter vann uten salttilsetning og et over-
skudd av 4,5 g natriumhydroksyd pr. liter bad har en sd hgy substan-
tivitet at minst § g trekker opp pad 1 kg bomull. Egnede forbindelser
er eksempelvis 2,3-oksynaftoyl-aminobenzoler, som 1-(2',3'-oksy-
naftoylamino )-2,5~dimetoksy-4-klorbenzol eller 1-(2',3'-oksynaftoyl-
amino )-2-metoksy-4-klor-5-metylbenzol, 6-brom- eller 6-metoksy-2,3-
oksynafto-syrearylamider, som 1-(6'-brom-2',3'-oksynaftoylamino )-2-
metoksybenzol, kondensasjonsprodukter av 2,3-oksynaftosyre og fler-
kjernede isocykliske eller heterocykliske aminer, som 2-(2',3'-oksy-
naftoylamino )-naftalin, 2-(2',3'-oksynaftoylamino )-karbazol, 2-(2',3'-
oksynaftoylamino )-3-metoksydifenylenoksyd, 6-(2',3'-oksynaftoylamino)-
benzimidazol, 6-(2',3'-oksynaftoylamino)-indazol, 5-(2',3'-oksynaftoyl~
amino )-2-metylbenztiazol eller 4-(2',3'-oksynaftoylamino )-difenyl
og dets substitusjonsprodukter, 4,4'-bis-(2",3"-oksynaftoylamino )-
difenyl og dets substitusjonsprodukter, som 4,4'-bis-(2",3"-oksy-
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naftoylamino )-3,3"-dimetoksydifenyl, 1,4-bis-(2",3"-oksynaftoyl-
amino )-benzol og dens substitus jonsprodukter, 4,4'-bhis-(2",3"5
oksynaftoylamino )-stilben, 4,4'-bis-(2",3"-oksynaftoylamino )-azo-
benzol og dets substitusjonsprodukter, 4,4'-bis-(2",3"-oksynaftoyl-
amino )-difenylurinstoff, 2-oksyantrasen-3-karbonsyrearylamider,

som l—(é‘-oksyantrasen—B'—karboylamino)—2—metylbenzol,~2—oksykarbazol—
3-karbonsyrearylamider, som 1l-(2-oksykarbazol-3'-karboylamino)-4-
klorbenzol, 5-oksy-l,2,1',2'-benzokarbazol-4-karbonsyrearylamider,
som 1-(5'-oksy=-1',2',1" 2"-benzokarbazol-4'-karboylamino )-4-metoksy-
benzol eller 1-(5'-oksy-1',2',1l", 2"-benzokarbazol-4'-karboylamino )~
2-metyl-4-metoksybenzol, videre tereftaloyl-bis-eddiksyrearylamider,
som tereftaloyl-bis-(l-acetylamino-2,4-dimetoksy-5-klorbenzol) eller
tereftaloyl-bis-(l-acetylamino-2-metaksy-4-klor-5-metylbenzol).

Som diazoamino- resp. tetraazoaminoforbindelser anvendes
spesielt slike fra aromatiske mono- eller diaminer, eksempelvis av
mono- eller dikloraniliner, toluidiner, klortoluidiner, kloranisidiner,
xylidiner, fenetidiner, nitraniliner, nitrotoluidiner, nitroanisidiner,
nitrooksylidiner, nitrofenetidiner, cyantoluidiner, cyananisidiner,
aminobenzolsulfonsyreamider, aminofenylalkylsulfoner, aminobenzol-
karbonsyreamider, aminodifenyleter, mono-acylerte fenylendiaminer,
aminoazobenzoler, benzidin, dianisidin eller tolidin, sdvel som av
heterocykliske aminer, f.eks. aminokarbazoler. Deres fremstilling
kan eksempelvis foregéd ifglge den fremgangsmite som er angitt i tysk
patent nr. 614.198.

Som fukte- eller dispergeringsmidler kommer det i be-
traktning de 1 isfarveteknikken vanlige forbindelser, eksempelvis
kondensas jonsprodukter av hgyeremolekylzre fettsyrer og eggehvite-
nedbrytningsprodukter, kondensasjonsprodukter av hgyeremolekylzre
fettsyrer og aminoalkylsulfonsyrer, kondensasjonsprodukter av form-
aldehyd med naftalensulfonsyrer, ellerprenset sulfitcellulose-avlut.

Fremgangsmdten lar seg gjennomfgre pd tekstilmaterialer
av naturlig eller regenerert cellulose, cyanetylert cellulose, ull,
natursilke, regenererte eggehvitefibre eller pd blandinger av
naturlige eller regenerert cellulose med blandingspolymerisater av
akrylnitril, vinylidenklorid og N-vinylpyrrolidon.

Eremgangsmidten er i forhold til den vanlige farve-
fremgangsmdte med isfarver en vesentlig forenkling. Ved den kjente
farvefremgangsmite blir etter impregneringen med azokomponenter
vanligvis farvebadet tappet, varen slynget, avsuget og mellomspylt
og farvestoffet fremkalt 1 et annet bad med en diazoniumforbindelse.
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I forhold til dette forener foreliggende fremgangsmite grunningen og
fremkallingen 1 ett bad og etter den til azokomponentenes fiksering
ngdvendige tid foregir koplingen uten noen mellomkoplet operasjon,
séledes at det oppnds en vesentlig arbeidstid-forkortning.

Fra det tyske patent nr. 624.765 er det kjent at
diazoaminoforbindelser av diazoterte aromatiske aminer og cyanamid
kan anvendes til fremstilling av azofarvestoffer pa fibre, idet man
blander slike diazoaminoforbindelser med azokomponenter, patrykker
de dannede blandinger og fremkaller farvestoffer ved hjelp av en syre-
behandling. Av dette patent lar det seg imidlertid ikke utlede at
slike blandinger ogs& kan anvendes til farving av fibre i alle
forbearbeidelsestilstander ogsd i viklelegemer uten mellomtgrkning
av varen.

Fra det tyske patent nr. 1.057.061 er det videre kjent
at man kan frembringe vannuopplgselige azofarvestoffer pé& plante-
fibre, idet man behandler disse fibre i1 lange badforhold i et bad
som inneholder en azokomponent og en diazo- eller tetraazoamino-
forbindelse uten opplgseliggjdrende grupper og deretter fremkaller
azofarvestoffene ved behandling i et surt bad.

I forhold til denne fremgangsmdte utmerker fremgangs-
midten ifglge oppfinnelsen seg som gjennomfgres under anvendelse av
substantive azokomponenter og diazoamino- eller tetraazcaminofor-
bindelser av diazoterte aromatiske mono- eller diaminer og cyanamid
ved at farvestoffets fremkalling kan foretas ved lavere temperaturer
og en gkning av temperaturen etter syretilsetningen er ikke ngdvendig.
En ytterligere fordel ved foreliggende fremgangsmite bestdr i at
diazoamino- resp. tetraazoaminoforbindelsene med cyanamid som
stabilisator foreligger i alkalisk bad som opplgste alkalisalter og
derved foregdr en fullstendig gjennomtrengning av farvegodset, som
fgrer til en fullstendig kopling, mens ved anvendelsen av vannuopp-
lgselige diazoaminoforbindelser avleires disse pé& overflaten av
farvegodset, idet det kan komme til en manglende gjennomfarvning. En
tilbakekopling av diagzoaminoforbindelsene med cyanamid kan ikke foregi
da det ved spaltningen ved siden av diazoniumforbindelsen dannes
ngytralsalter og urinstoffer. P& denne méte oppnds en fullstendig
utnyttelse av de anvendte farvestoffkomponenter.

Eksempel 1.

En krysspole med 500 g bomullsgarn behandles pa et

farveapparat med ca. 6 liters innhold 1 30 minutter med en 20°C varm

opplgsning (sirkulasjon innenifra og utad), som inneholder 8,1¢g
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av diazoniumforbindelsen av diazotert l-amino-2,5-diklorbenzol og
cyanamidnatrium sével som 3 g av natriumsaltet av etylendiamintetra-
eddiksyre i ca. 5,8 1 vann, idet det inntrer utluftning fra spolens
indre. Deretter tilsetter man etter hverandre 24 g av et disper-
geringsmiddel som inneholder 16% av et kondensasjonsprodukt av
partielt avbygget kasein og palmekjernefettsyrer sdvel som 8% av et
kondensasjonsprodukt av a-etylheksylklorkullsyreester og a-etyl-
heksyltaurin-natrium, samt tilsetter 42 c¢m3 natronlut av 38°Be, idet
de siste luftinneslutninger i spolen forsvinner. Ved en farvebad-
sirkulasjon utenifra og innad innsluses né& en opplgsning av 7,5 g
1-(5'-oksy-1t,2',1" 2"-benzokarbazol-4'-karboylamino )-4-metoksybenzol
i en blanding av 30 cm3 denaturert etylalkohol, 4,25 cm natronlut av
38°Be, 15 cm3 vann av 70°C og 7,5 cm’ 30%-ig formaldehydopplgsning

og viderebehandles etter veksling av farvebadretningen ca. 30 minutter
under omkopling av farvebadretningen i en rytme pd 2 minutter/4
minutter ved 20°C. Deretter tilsetter man 120 g natriumklorid og
viderebehandler i 20 minutter. I tilknytning innsluser man 6 cm3 av
et innvirkningsprodukt av ca. 20 mol etylenoksyd pé& kresylkamfan,
51,3 cm3 saltsyre av 20°Be og 48 cm> 50%-ig eddiksyre, idet det inn-
stiller seg en pH-verdi p& 4,4 - 4,6 og koplingen starter.

Etter ca. 30 minutter tapper man badet, spyler omhyggelig
og sdper i 15 minutter ved 60°C med 16,5 g av en blanding av 63%
perkloretylen, 17% av et innvirkninggrodukt av ca. 10 mol etylenoksyd
p&4 1 mol nonylfenol og 20% isopropylalkohol og 13 g av en 25%-ig
opplgsning av nitrilotrieddiksurt natrium i 6 liter vann, tapper,
spyler, séper 15 minutter ved koketemperatur med 13 g av et inn-
virkningsprodukt av ca. 10 mol etylenoksyd pd 1 mol nonylfenol og
13 g av en 25%-ig opplgsning av nitrolotrieddiksurt natrium i 6 liter
vann, spyler og tgrker. Man far en meget god friksjonsekte, mgrk-
fiolett farve.

Anvender man i stedet for 8,1 g av diazoaminoforbindelsen
av diazotert l-amino-2,5-diklorbenzol og cyanamidnatrium, 8,7 g av
diazoaminoforbindelsen av diazotert l-amino-2,5-diklorbenzol og
cyanamidkalium, s& far man likeledes en friksjonsekte mgrkefiolett
farving.

I forhold til en normal farving under grunning med azo-
komponentene, mellomspyling og fremkalling med et diazotert amin
oppnds en vesentlig tidsbesparelse.
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P4 samme mdte som i eksempel 1 utluftes en krysspole
med 500 g bomullsgarn i et farveapparat av 6 liters opptagsevne med
opplgsningen av 9,6 g av diazoniumforbindelsen av diazotert l-amino-

Eksempel 2.

2-metoksy-5-klorbenzol og cyanamidnatrium og 6 g etylendiamintetra-
eddiksurt natrium i 6 liter vann ved 20°C. Deretter innsluses 24 g
av et dispergeringsmiddel, som inneholder 16% av et kondensasjons-
produkt av partielt avbygget kasein og palmekjernefettsyre sédvel som
8% av et kondensasjonsprodukt av a-etylheksylklorkullsyreester og
a-etylheksyltaurin-natrium, samt 42 cm3 natronlut av 38°Be og deretter
tilsettes en opplgsning av 9 g 2-(2',3'-oksynaftoylamino )-3-metoksy-
difenylencksyd i en blanding av 20 cm3 denaturert etylalkohol,
45 cm3 natronlut av 38°Be og 9 cm3 varmt vann. Deretter farves det
i 30 minutter under veksling av farvebadretningen, 120 g natrium-
klorid tilsettes og viderebehandles i 20 minutter ved 20°C. Deretter
tilsetter man 6 cm3 av et innvirkningsprodukt av ca. 20 mol etylen-
oksyd pé kresylkémfan, 51,3 cm3 saltsyre av 20%Be og 36 cm3 eddiksyre
50%-ig, idet pH-verdien senkes til ca. 4,5 og kopling inntrer. Etter
ytterligere 20 minutter etterbehandles det som beskrevet i eksempel 1,
spyles og tgrkes. Man far en slitasjefast mgrkere farving.
. Anvender man i ovennevnte eksempel i stedet for 9,6 g
av diazoaminoforbindelsene av diazoterte l-amino-2-metoksy-5-klor-
benzol og cyanamidnatrium 9,6 g av diazoaminoforbindelsen av
diazotert l-amino-2-metyl-4-klorbenzol og cyanamid-natrium, si far
man en friksjonsekte gulaktig rgdfarving.
Eksempel 13.

Bomullsgarn behandles i et farvebadforhold 1:20 ved
20°C i en vandig opplgsning, som pr. liter inneholder 1,1 g 2-(2',3'-
oksynaftoylamino )-3-metoksy-difenylenoksyd, 3 g av et dispergerings-
middel, som inneholder 16% av et kondensasjonsprodukt av partielt
avbygget kasein og palmekjernefettsyre, slvel som 8% av et konden-
sasjonsprodukt av a-etylheksylklorkullsyreester og o-etylheksyltaurin-
natrium, videre 5 cm3 natronlut av 38°Be, 20 g natriumklorid og
1,62 g av diazoaminoforbindelsen av diazotert l-amino-2-metoksybenzol-
5-sulfonsyre-n-butylamid og cyanamidnatrium. Etter 30 minutter til-
setter man pr. liter 5,5 cmBSaltsyre av 20°Be og 3 cm eddiksyre 50%-ig
og behandler videre ved 30 minutter ved en pH-verdi pd ca. 5,5. Der-
etter spyles det, sédpes som vanlig ved 60°¢C og ved koketemperatur
med 2 g av et innvirkningsprodukt og ca. 10 mol etylenoksyd p& 1 mol
nonylfenol og 0,4 g nitrilo-trieddiksurt natrium pr. liter vann,
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spyles og tgrkes. Man fa&r en kraftig rgdfarve.

Anvender man i ovennevnte eksempel i stedet for 1,62 g
av diazoaminoforbindelsen av diazotert l-aminco-2-metoksybenzol-5-
sulfonsyre-n-butylamid og cyanamidnatrium, 1,4 g av diazoamino-
forbindelsen av diazotert l-amino-2-metoksy-5-etylsulfonylbenzol og
cyanamidnatrium og fremkaller ved en pH-verdi pé& ca. 5, s& fir man
likeledes en kraftig rgdfarving.

Ved anvendelse av 1,7 g av diazoaminoforbindelsen av
diazotert l-amino-2-metoksybenzol-5-sulfonsyre-n-butylamid og cyan-
amidkalium i stedet for 1,62 g av diazoaminoforbindelsen av diazotert
l-amino-2-metoksybenzol-5-sulfonsyre-n-butyl-amid og cyanamidnatrium,
fa&r man likeledes en kraftig rgdfarve.

Eksempel 4.

Bomullsgarn behandles i badforhold 1:20 ved 20°C i en
vandig opplgsning som pr. liter inneholder 1,1 g 2-(2',3'-oksy-
naftoylamino )-3-metoksy-difenylenoksyd, 3 g av et dispergeringsmiddel,
som inneholder 16% av et kondensasjoms produkt av partielt avbygget
kasein og palmekjernefettsyre, sével som 8% av et kondensasjons-
produkt av a-etylheksyl-klorkullsyreester og a-etylheksyltaurin-
natrium, videre 5 cm3 natronlut av 38°Be, 20 g natriumklorid og 1,16 g
av diazoaminoforbindelsene av diazoterte l-amino-2-metyl-5-klorbenzol
og cyanamidnatrium. Etter ca. 30 minutter tilsetter man pr. liter
5,5 cm3 saltsyre av 20%Be og 5 cm3 eddiksyre 50%-ig og behandler videre
ved en pH-verdi pd 4 - 4,5 i 30 minutter. Deretter spyles det, sdpes
ved 60°C og koketemperatur hver gang 15 minutter med 2 g av et inn-
virkningsprodukt av ca. 10 mol etylenoksyd pd 1 mol nonylfencl og
0,4 g nitrilotrieddiksurt natrium pr. liter vann, spyles og tgrkes.
Man far en kraftig rgdfarge.

Anvender man i ovennevnte eksempel istedenfor diazo-
aminoforbindelsen av diazoterte l-amino-2-metyl-5-klorbenzol og
cyanamidnatrium 1,04 g av diazoaminoforbindelsen av diazotert 1-
amino-2-metyl-3-klorbenzol og cyanamidnatrium, s& fir man en brunrgd

farving.
Eksempel 5.

En krysspole med 500 g bomullsgarn blir for utluftning
behandlet i badforhold 1:12 ved 20°C med den vandige opplgsning av
5 g av diazoaminoforbindelsen .av diakotert l-amino-2-metoksybenzol-
5-karbonsyreamid og cyanamidnatrium, 3 g etylendiamineddiksurt
natrium, 24 g av et dispergeringsmiddel, som inneholder 16% av et
kondensasjonsprodukt av partielt avbygget kasein og palmekjernefettsyre
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sdvel som 8% av et kondensasjonsprodukt av a-etylheksyl-klorkull-
syreester og a-etylheksyltaurin-natrium, samt 120 g natriumklorid
under sirkulasjon innenifra og utad. Deretter tilsetter man 42 cm3
natronlut av 38°Be og etter omkopling av badsirkulasjonen 13,5 g
1-(2',3'-oksynaftoylamino )-2,5-dimetoksy-4-klorbenzol, opplgst i

27 cm3 denaturert etylalkohol, 5,4 cm natronlut av 38°Be, 13,5 cm3
varmt vann og 13,5 cm3 30%-ig formaldehydopplgsning. Etter ca. 20
minutter tilsetter man litt etter litt 120 g natriumklorid og deretter
6 cm3 av et innvirkningsprodukt av ca. 20 mol etylenoksyd og kresyl-
kamfan. Etter ytterligere 15 minutter surgjgr man badet ved tilset-
ning av 52,8 e saltsyre av 20°Be og 24 e eddiksyre 50%-ig og
behandler i 30 minutter ved 20°¢ og en pH-verdi pd ca. 5,4. Deretter
spyles det, s&pes ved 60°C i 15 minutter med 16,5 g av en blanding
av 63% perkloretylen, 17% av et innvirkningsprodukt av ca. 10 mol
etylenoksyd pd 1 mol nonylfenol og 20% isopropylalkchol og 3 g
nitrilotrieddiksurt natrium i 6 liter vann, spyles, sdpes, kokende
med 12 g av et innvirkningsprodukt av ca. 10 mol etylenoksyd og

1 mol nonylfenol, 1,5 g nitrilotrieddiksyre natrium og 6 g soda i

6 liter vann i 15 minutter, spyles og tgrkes. Man f&r en lysende
rgdfarve med god friksjonsekthet. '

Eksempel 6.

En krysspole med 500 g bomullsgarn behandles i bad-
forhold 1:12 ved 20°C med den vandige opplgsning av 13,6 g av diazo-
aminoforbindelsen av diazotert l-amino-2-metyl-3-klorbenzol og cyan-
amidnatrium, 3 g av natriumsaltet av etylendiamintetraeddiksyre,

60 g natriumklorid og 24 g av et dispergeringsmiddel, som inneholder
16% av et kondensasjonsprodukt av partielt avbygget kasein og palme-
kjernefettsyre sdvel som 8% av et kondensasjonsprodukt av a-etyl-
heksyl-klorkullsyreester og oa-etylheksyltaurin-natrium. Etter ca.
30 minutters sirkulasjon innenifra og utad tilsetter man 42 cm3
natronlut av 38°Be. Etter noen minutter innsluser man en oppl@gsning
av 12 g 2-(2',3'-oksynaftoylamino )-naftalin i 24 cm3 denaturert
etylalkohol, 4,8 cm natronlut av 38°Be, 12 cm3 varmt vann og 12 cm3
30%-ig formaldehydopplgsning. Deretter lar man under veksling av
sirkulasjonsretningen viderelgper i 20 minutter ved 20°C tilsettes
60 g natriumklorid og behandler videre i 15 minutter. Deretter lar
man det tilrenne 6 cm3 av et innvirkningsprodukt av 20 mol etylen-
oksyd pé& kresylkamfan, 51 cm3 saltsyre av 20°Be og 36 cm3 eddiksyre
50%-ig. Ved en pH som innstiller seg ved ca. 5 behandler man ved
ca. 20°C videre i 30 minutter, spyler, séper i 15 minutter ved 60°¢c
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med 16,5 g av en blanding av 63% perkloretylen, 17% av innvirknings-
produktet av ca. 10 mol etylenoksyd pd 1 mol nonylfenol og 20% iso-
propylalkohol og 3 g nitrilo-trieddiksyre natrium i 6 liter vann og
deretter 20 minutter ved koketemperatur med 12 g av et innvirknings-
produkt av ca. 10 mol etylenoksyd pad 1 mol nonylfenol og 1,5 g
nitrilotrieddiksurt natrium i 6 liter vann, spyler og tgrker.

Man fé&r en skarlagensrgd farving med meget god friksjons-
ekthet.

Anvender man i stedet for 13,6 g av diazoaminoforbindelsen
av diazotert l-amino-2-metyl-3-klorbenzol og cyanamidnatrium 14,7 g av
diazoaminoforbindelsen av diazotert l-amino-2-metyl-3-klorbenzol og
cyanamidkalium, s& far man likeledes en friksjonsekte gulfarving.
Eksempel 7.

En krysspole med 500 g bomullsgarn behandles pé et
farveapparat med 6 liters innhold i 15 minutter under sirkulasjon
innenifra og utad med en 20°C varm opplgsning som inneholder 9,8 g
av diazoaminoforbindelsen av diazotert l-amino-2,5-diklorbenzol og
cyanamidnatrium og 6 g etylendiamintetraeddiksurt natrium. Deretter -
tilsetter man etter hverandre 24 g av et dispergeringsmiddel, som
inneholder -16% av et kondensasjonsprodukt av partielt avbygget kasein
og palmekjerneolje, sivel som 8% av et kondensasjonsprodukt av a-
etylheksylklorkullsyreester og o-etylheksyltaurinnatrium, og 42 cm3
natronlut av 38°Be. Btter fullstendig utlufting av spolen lar man
sirkulasjonen lgpe med vekslende badretning, tilsetter 9,6 g
tereftaloyl-bis-(l-acetylamino-2,4-dimetoksy-5-klorbenzol), oppldst
i 48 cm3 denaturert etylalkohol, 10,8 cm3 natronlut av 38°Be og 96 cm3
vann porsjonsvis til og blander blandingen etter noen tid med 60 g
natriumklorid. Deretter tilsetter man 6 cm3 av et innvirknings-
produkt av ca. 20 mol etylenoksyd pd kresylkamfan og en blanding av
56 cm3 saltsyre av 20%Be og A8 cm3 eddiksyre 50%-ig. Etter ca. 20
minutters kopling ved pH 4,2 tapper man badet, spyler omhyggelig,
séper i 15 minutter ved 60°C med en opplgsning av 16,5 g av en blan-
ding av 63% perkloretylen, 17% av et innvirkningsprodukt av ca.

10 mol etylenoksyd p& 1 mol nonylfenol og 20% isopropylalkohol og

12 g av en 25%-ig opplgsning av nitrilotrieddiksurt natrium i 6 liter
vann, spyler og sdper med 12 g av et innvirkningsprodukt av ca. 10 mol
etylenoksyd pd 1 mol nonylfencl, 12 g kalsinert soda og 4 g hydro-
sulfit i 6 liter vann, idet man glr inn ved 50 - 60°C, oppvarmer til
koketemperatur og overholder denne i ca. 10 minutter. Deretter spyles
varmt og koldt og tgrkes. Man far en friksjonsekte gulfarving.
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Eksempel 8.
En krysspole med 500 g bomullsgarn behandles pad et

farveapparat med 6 liters innhold under sirkulasjon innenifra og utad
med en 20°C varm opplgsning som inneholder 8,4 g av diazoamino-
forbindelsen av diazotert l-amino-2-metoksy-5-nitrobenzol og cyan-
amidnatrium og 6 g etylendiamintetraeddiksurt natrium. Etter ca. 15
minutter tilsetter man 24 g av et dispergeringsmiddel, som inneholder
16% av et kondensasjonsprodukt av partielt avbygget kasein og palme-
kjernefettsyre sével som 8% av et kondensasjonsprodukt av o-etyl-
heksylklorkullsyreester og a-etylheksyltaurin-natrium, og etter full-
stendig utluftning av spolen tilsettes 42 cm3 natronlut av 38°Be.
Deretter farver man med vekslende retning av badsirkulasjonen, til-
setter en opplgsning av 7,5 g 4,4'-bis-(2"~oksykarbazol-3"-karboyl-
amino }-3,3'-dimetoksy-difenyl i en blanding av 45 cm3 etylenglykol,

4 cm3 natronlut av 38°Be og 14 em vann, tilsetter etter ca. 15
minutter 60 g natriumklorid og lar det videre sirkulere i 15 minutter.
Deretter tilsetter man 6 g av et innvirkningsprodukt av ca. 20 mol
etylenoksyd p& kresylkamfan og deretter en blanding av 50 cm3 saltsyre
av 20°Be og 48 em3 eddiksyre 50%-ig og kopler i ca. 20 minutter ved
pH 4,2. Deretter spyler man, behandler med 16,5 g av en blanding av
63% perkloretylen, 17% av et innvirkningsprodukt av ca. 10 mol
etylenocksyd pd 1 mol nonylfenol og 20% isopropylalkohol og 12 g av

en 25%-ig opplgsning av nitrilotrieddiksurt natrium ved 6 liter vann
i 15 minutter ved 6OOC, spyler varmt og behandler 15 minutter kokende
med 12 g av et innvirkningsprodukt av ca. 10 mol etylenoksyd pd 1 mol
nonylfenol og 12 g av en 25%~ig opplgsning av nitrilotrieddiksurt
natrium i 6 liter vann, spyler og tgrker. Man fir en gulbrun farving
av meget god friksjonsekthet.

Eksempel 9.

En krysspole med 500 g bomull behandles p& et farve-
apparat med 6 liters innhold ved sirkulasjon innenifra og utad ved
20°C i et bad som inneholder 10,8 g av diazoaminoforbindelsen av
diazotert l-amino-2-metoksy-5-nitrobenzol og cyanamidnatrium, 60 g
natriumklorid og 6 g etylendiamintetraeddiksurt natrium. Etter 15
minutter tilsetter man til videre utluftning av spolen 24 g av et
dispergeringsmiddel som inneholder 16% av et kondensasjonsprodukt av
partielt avbygget kasein og palmekjernefettsyre, sivel som 8% av et
kondensas jonsprodukt av a-etylheksyl-klorkullsyreester og a-etyl-
heksyltaurin-natrium, og lar det videre sirkulere uten oppvarming i
15 minutter. Etter tilsetning av 42 cm3 natronlut av 380Be innsluser
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man ved retningsveksel av sirkulasjonen en opplgsning av 9,6 g
2-(2',3"'-oksynaftoylamino )-naftalin i 19,2 em3 denaturert etylalkohol,
4 cm3 natronlut av 38°Be, 9,6 cm3 50°C varmt vann og 9,6 cm3 form-
aldehyd 30%-ig og behandler videre under rytmisk veksling av badets
strgmretning i 15 minutter, tilsetter 60 g natriumklorid og etter ca.
15 minutter en opplgsning av 6 g av et kondensasjonsprodukt av olje-
syre og metyltaurin og kopler ved tilsetning av en blanding av 50 cm3
saltsyre av 20°Be og 48 em eddiksyre 50%-ig ved en pH-verdi pi
4,2 - 4,4. I lgpet av ca. 30 minutter gker temperaturen til ca. BOOC.
Man tapper, spyler og behandler i ca. 15 minutter ved 60°C med 16,5 g
av en blanding av 63% perkloretylen, 17% av et innvirkningsprodukt
av ca. 10 mol etylenoksyd pd 1 mol nonylfenol og 20% isopropylalkohol,
og 12 g av en 25%-ig opplgsning av nitrilotrieddiksurt natrium i 6
liter vann, spyler varmt og behandler i ca. 15 minutter ved koke-
temperatur med 12 g av et innvirkningsprodukt av ca. 10 mol etylen-
oksyd p& 1 mol nonylfenol, 6 g kalsinert soda og 12 g av en 25%-ig
oppl@sning av nitrilotrieddiksurt natrium i 6 liter vann, spyler
grundig varmt og kaldt og tgrker. Man fér en rgdfarving med god
friksjonsekthet.
Eksempel 10.

Bomullsfrottevevnad (ca. 100 kg) forfuktes grundig pa
en haspelkufe med ca. 1600 liters innhold med et fuktemiddel under
sodatilsetning og spyles. Haspelkufen fylles da med en opplgsning,
som i 100 liter vann inneholder 3,6 kg av diazoaminoforbindelsen av
diazotert l-amino-2-metoksy-4-nitrobenzol og cyanamidnatrium, 0;85 ke
av et kondensasjonsprodukt av oljesyre og metyltaurin og 2,8 kg
natriumsulfat. Videre tilsettes 6 liter 50%-ig natronlut, 15,8 kg
natriumsulfat, 3,25 kg 1-(5'-oksy-1',2',1" 2"-benzokarbazol-4'~
karboylamino )-4-metoksybenzol, opplgst i 13 liter denaturert etyl-
alkohol, 1,63 liter 50%-ig natronlut, 6,5 liter denaturert etylalkohol,
1,63 liter 50%-ig natronlut, 6,5 liter vann og 60°C og 3,24 liter
30%-ig formaldehydopplgsning. Man behandler i ca. 1 time ved 30°C,
tilsetter i lgpet av 5 minutter 17,8 liter 60%-ig eddiksyre og
viderebehandler ved en pH-verdi pad 5,7 i 40 minutter. Deretter
tapper man, spyler grundig og sdper hver gang 20 minutter ved 60°C
og ved koketemperaturer med 4,8 kg marseiller-sépe, 0,8 kg nitrilo-
trieddiksurt natrium og 0,8 kg av et kondensasjonsprodukt av oljesyre
og metyltaurin i 1600 liter vann, spyler og tgrker. Man fir en
egal, friksjonsekte sortfarving.
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Eksempel 11.

1 kg natursilke behandles i badforhold 1:20 ved 2500 i
en vandig opplgsning, som pr. liter inneholder 1,5 g 2-(2',3'-~oksy-
naftoylamino )-naftalin, 2,1 g av diazoaminoforbindelsen av diazotert
l-amino-2-metyl-3-klorbenzol og cyanamidnatrium, 0,5 g av et kon-
densas jonsprodukt av oljesyre og N-metyltaurin, 2 g av et disperge-
ringsmiddel som inneholder 16% av et kondensasjonsprodukt av partielt
avbygget kasein og palmekjernefettsyre sivel som 8% av et kondensa~-
sjonsprodukt av a-etylheksylklorkullsyreestere og oa-~etylheksyltaurin-
natrium, 1,6 g natriumhydroksyd og 23 g natriumklorid. Etter ca.

1 time tilsetter man porsjonsvis 8,1 cm3 50%-ig eddiksyre og behandler
videre ved en pH-verdi pid ca. 5 til 5,5 1/2 time. Deretter spyler
man grundig i 15 minutter ved 60°C med 1 g av et kondensasjonsprodukt
av oljesyre og metyltaurin pr. liter vann, seper kokende i ca. 15
minutter med 5 g sépe og 0,5 g nitrilotrieddiksurt natrium pr. liter
vann, spyler og tgrker. Man fir en livlig skarlagensvarvning. P&
samme madte lar ull seg farve. 1 dette tilfelle foretas etter-
behandlingen med 1 g av et kondensasjonsprodukt av oljesyre og metyl-
taurin og 0,5 g nitrilotrieddiksurt natrium pr. liter vann ved 60°¢
for & unngd en beskadigelse av ullfibrene.

Eksempel 12.

En krysspole med 500 g bomullsgarn forfuktes godt péd et
farveapparat og behandles ved ca. 30°C i et bad som ble tilberedt
pad fglgende méte:

a) 18g av diazoaminoforbindelsen av diazotert l-amino-
2-metoksy~-4-nitrobenzol og cyanamidnatrium opplgses i ca. 500 cm3
vann av 50°C.

b) 16,5 g 1-(5'~oksy-1',2',1" 2"-benzokarbazol-4'~karboyl-
amino )-4-metoksybenzol opplgses i 66 em3 denaturert etylalkohol,
8,25 cm> natronlut av 38°Be, 16,5 em 33%-ig formaldehydopplgsning
og 13 cm3 vann.

Opplgsningene a og b innfgrer man etterhverandre i et
ca. 27°C varmt bad, som inneholder 29,5 cm3 natronlut av 38°Be,

50,4 g trinatriumfosfat og 6,5 g av et kondensasjonsprodukt av olje-
syre og metyltaurin i ca. 5400 cm? vann. Etter ca. 3/4 time tilfgrer
man i lgpet av ca. 3 minutter 100 cm3 50%~-ig eddiksyre. Det innstiller
seg en pH-verdi p& ca. 5,8. Man viderebehandler 1/2 time, spyler
grundig og siper 15 minutter ved 60°C og ved 95°C med 12 g av et
kondensas jonsprodukt av oljesyre og metyltaurin og 3 g nitribotri-
eddiksurt natrium pr. liter vann, spyler og t¢grker. Man far en dyp
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sortfarviné med meget god friksjonsekthet.
Eksempel 173.

1 kg bomullstreng behandles ved 30°C 1 et bad som frem-
stilles pd fglgende mite:
a) 24 g 1-(6'-metoksy-2',3' -oksynaftoylamino )=~2,5-
dimetoksy-4-klorbenzol opplgses i 48 me denaturert etylalkohol, 12 cm3
natronlut av 38°Be og 48 em3 vann av 60°C - 70°C.
b) 36 g av diazoaminoforbindelsen av diazotert l-amino-2-

L4

metyl-4-nitrobenzol og cyanamidnatrium opplgses i 900 cm3 vann av 70°C.

Opplgsningene a og b innfgres i et bad som i 19 liter
vann inneholder 20 g av et kondensasjonsprodukt av oljesyre og metyl-
taurin, 148 emd natronlut av 38°Be, 600 g natriumklorid og 10 g
etylendiamintetraeddiksurt natrium. Etter 3/4 time tilsetter man i
1gpet av 3-5 minutter 97 cm3 50%-ig eddiksyre og 138 cm3 saltsyre av
20°Be og viderebehandler i ca. 1/2 time ved en pH-verdi p& ca. 4,8.
Deretter spyler man grundig ved 30 - 40°C og deretter koldt, behandler
hver gang 15 minutter ved 60°¢ og ved koketemperatur i bad, som i
20 liter vann inneholder 40 g av et kondensasjonsprodukt av oljesyre
og metyltaurin, 5 g nitrilotrieddiksurt natrium og 20 natriumkarbonat,
spyler og tgrker. Man far en rgdfiolett farving av meget god ekthets-
egenskaper.

Anvender man i stedet for 36 g av diazoaminoforbindelsen
av diazotert l-amino-2-metyl-4-nitrobenzol og cyanamidnatrium 38,5 g
av diazoaminoforbindelsen av l-amino-2-metyl-4-nitro-benzol og cyan-
amidkalium, s& far man likeledes en rgdfiolett farve med meget gode
ekthetsegenskaper.

Eksempel 14.

1 kg av et blandingsfibergarn av 50 deler bomull og 50
deler av et blandingspolymerisat av akrylnitril, vinylidendiklorid og
N-vinyl-2-pyrrolidon behandles ved BOOC i badforhold 1:20 i en vandig
oppl@gsning som pr. liter inneholder 1,6 g 2-(2',3'-oksynaftoylamino )~
naftalin, 2,2 g av diazocamino-forbindelsen av diazotert l-amino-2-
metyl-5-klorbenzol og cyanamidnatrium, 0,5 g av et kondensasjons-
produkt av oljesyre og N-metyltaurin, 1,6 g natriumhydroksyd og 33 g
natriumklorid. Man behandler i 1 time og tilsetter deretter i lgpet
av 3-5 minutter 7 cm3 50%-ig eddiksyre. Man behandler en halvtime
ved en pH-verdi pd ca. 5,5, spyler grundig i varmt og kaldt, og siper
kokende 1/2 time med 2 g av et kondensasjonsprodukt av oljesyre og
metyltaurin og 0,5 g nitrilotrieddiksurt natrium pr. liter vann,
spyler varmt og kaldt og tgrker. Man f&r en rgdfarve med meget god
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dekning av begge fibre.
Eksempel 15.

1 kg viskosecellull behandles i badforhold 1:20 ved
30°C 1 et bad som er fremstilt pi fglgende mite:

a) 1,25 g 1-(5'-oksy-1',2',1",2"-benzokarbazol~4' -
karboylamino )-4-metoksybenzol opplgses i 5 cm3 denaturert etylalkohol,
0,63 cm3 natronlut av 38°Be, 2,5 emd véann 60°C og 1,25 cm3 30%-ig
formaldehydopplgsning.

b) 1,8 g av diazoaminoforbindelsen av diazotert l-amino-2-
metoksy-4-nitrobenzol og cyanamidnatrium opplgses i 80 cm3 vann av
50°¢.

Opplgsningene a og b innrgres i en opplgsning av 1 g av
et kondensasjonsprodukt av oljesyre og metyltaurin, 3 cm” natronlut
av 38%°Be og 20 g natriumklorid i 920 cm> vann av 30°C. Etter 1/2 times
behandling tilsetter man langsomt 8 cm3 50%~ig eddiksyre og behandler
videre ved en pH-verdi pd ca. 5,5 i 1/2 time. Deretter spyler man
lunkent og kaldt og sdper hver gang 15 minutter ved 60°¢ og ved koke-
temperatur med 1 g av et kondensasjonsprodukt av oljesyre og metyl-
taurin og 0,5 g nitrilotrieddiksurt natrium pr. liter vann, spyler og
tgrker. Man far en ekte sortfarving.

Den fglgende tabell inneholder et antall ytterligere
ifglge oppfinnelsen anvendbare diazoaminoforbindelser sdvel som farve-
tonen av de under anvendelse av 1,1 g/1 2-(2',3'-oksynaftoylamino )-
3-metoksy-~difenylenoksyd som azokomponent pd cellulosefibre dannede
azofarvestoffer.
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Diazoaminoforbindelse Bad - pH-verdi

av cyanamidnatrium for- under kop- Farvetone
og diazotert g/l hold 1ling
l-amino-2-fenoksy-5-

klorbenzol 1,49 1:20 4,5 Rgd
l-amino-2-klorbenzol 1,02 1:20 4,5 Brunlig rgd
l-amino-2-trifluor-~ '

metyl~4-klorbenzol 1,35 1:20 3,5 Brunlig rgd
l-amino~-2-nitrobenzol 1,08 1:20 4 Rgdbrun
l-amino-2-metoksy-

benzol-5-sulfonsyre-

dietylamid 1,68 1:20 5 Réd
l-amino-2-metylbenzol-

5-sulfonsyre-dimetylamid 1,65 1:20 56 Rgd
l-amino-2-(4'-klor)-

fenoksy-5-klorbenzol 1,70 1:20 4,5 Rgd
l-amino-2-metyl-5-

nitrobenzol 1,15 1:20 4-5 Bldaktig rgd
l-amino-3-nitrobenzol 1,08 1:20 4 Brunlig rgd
l-amino-2-metoksy-5-

nitrobenzol 1,23 1:20 4-5 Bordo

Patentkrav.

Fremgangsméte til fremstilling av vannuopplgselig azo-
farvestoffer pd cellulose~ eller eggehvitefiberholdig tekstil-
materiale i nerver av et fukte- eller dispergeringsmiddel og eventuelt
et uorganisk salt, k arakterisert ved at man behandler
tekstilmaterialet i et alkalisk bad som inneholder en azokomponent og
en vannopplgselig diazoamino- eller tetraazoaminoforbindelse med formel

Me
R N =N - & - CN

n

hvori R betyr resten av et aromatisk eller heterocyklisk amin, Me
betyr et alkali- eller jordalkalimetall, og n betyr 1 eller 2, og at
man deretter tilveiebringer farvestoffdsnnelsen ved behandling med
sure midler i samme bad under 4OOC uten forutgiende mellomtgrking.

Anfgrte publikasjoner:

Britisk patent nr. 730.653
Tysk utl., skrift nr. 1.057.061
U.S. patent nr. 2.054.397, 2.078.388
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