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g .(54) _Verfa'hrén zur H‘e_rste"ung’ neu_e’r, wasserléslicher 2:1-'Chromkomplexfarbstoffe '

{57 Die Erfmdung betnfft dle Herstellung neuer, wasserloshcher 2:1- Chromkomplexfarbstoffe durch Umsetzung des

E 1- Chromkomplexfarbstoffes der durch Kuppeln diazotierter 2-Aminophenol-5-sulfonsaure auf ggf. durch Cl

substituiertes Phenylmethylpyrazolon erhalter wird, mit metallfreien Farbstoffen, die durch Kuppeln entsprechender
‘diazotierter sulfonsauregruppenfreler o-Aminophenole auf ggf. durch Cl substituiertes Phenylmethylpyrazolon
v gerhalten werden |n alkalischem Medium unter an sich bekannten Bedlngungen
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.Erfindungsanspruche \

1 Verfahren zur Herstellung neer, wasserlosllcher 2: 1 Chromkomplexfarbstoffe der angamemen Formel
ST M;;"-e./—“f"‘ 'f'." - "7!‘}4! o \

uas@fvw-;wm‘@(

O 0/
B dr B
LR

7   omw#M5t}L¢'
LS

/7 \ 22

’xwobel R=H oder a,
. h X1 = CI NOz U“d
_ “Xp = H, Cl; NO; -
: ,vbedeuten kénnen, : : — '
: gekennzelchnet dadurch, da’ dle neuen 1:1- Chromkomplexfarbstoffe, die durch Kuppeln dlazotlerter 2-Aminophenol-5-
7. sulfonsaure auf Phenylmethylpyrazolon oder dessen Chilorphenylderivate und Uberfuhrung in'den 1:1-Chromkomplex )
... nach tblichen Ve_rfahren erhalten werden, durch. Umsétzung mit metalifreien Farbstoffen, die durch Kuppeln.entsprechender -
" diazotierter o-Aminophenole.auf entsprechende Phenylmaethylpyrazolone erhalten werden, wobei die Substituenten die
.. angegebene Bedeutung haben, unter ubllchen/velse alkallschen Reaktlonsbedingungen 2u neuen 2:1- Chromkomplexen
Lo umgesetzt werden. -
2. Verfahren nach Punkt 1, gekennzelchnet dadurch daf dle Umsetzung der Ausgangsfarbstoffe gememsam unter zunachst
- 'sauren Reaktlonsbedmgungen um 1 1-Chromkomplex und we|ter unter alkallschen Reaktlonsbedmgungen 2um 2 1- ‘
% _,Chromkomplex durchgefuhrt w1rd : :

NN

v _'Anwendungsgeblet der Erf' ndung

. Die Erfindung betrifft die Herstellung neuer wasserloshcher 2 1-Chromkomplexfarbstoffe, dle Wolle und Polyamld in ge!bstlchlg
L bis blausncmg roten Nuancen mit guten bis sehr guten Gebrauchsechthexten farben : )

Charaktenstnk der bekannten technischen Lésungen -

;Rote 2:1-Chromkomplexfarbstoffe sind aus den DE-PS 953106 956091 959394 959395 DE-AS 1098646, DE-0S 2444736 und
2443483 bekannt. Sie enthaiten als Dlazotlerungskomponente mindestens einmal das 2-Aminophenol-§-sulfonamid oder
e dessen N- Substututmnsprodukte Als Kupplungskomponenten werden dle verschledensten Pyrazolondenvate emgesetzt die
e _'-frei von Sulfonsauregruppen smd ) EPETR :

Zlel der Erfindung ,
Zlel der Erfmdung lst die Herstellung neuer roter 2 (& Chromkomplexfarbstoffe, dle vorzugswelse Zum Farben -von Wolle und
o 'Polyamld emgesetzt werden und gegentiber den aus dem Stand der Technik bekannten 2:1- -Chromkomplexfarbstoffen eine

- ‘..__iwesenthch hohere Ergleblgkelt aufgrund ihrer hoheren Farbstarke besnzen und sach vor allem durch eine hohere Loshchkelt »
/ und gute bis sehr gute Gebrauchsechthenten ausze!chnen ' . '

. i i vaarlegung des Wesens der Erfmdung . o ‘
L Es wurde gefunden daf Farbstoffe deu:gr_rmsiu@ervorragender Weise der Zlelsteﬂung entsprechen
N TR ng -“““"“‘“-‘*"'--*-*’"ﬁ‘~'~~-e-:.v,_,v fon




““wobei R=HoderCl, -
X, =ClNOjund.
S "X, = H,Ci,NO,
" bedeutenkénnen, - . 7 S , . : :
" 'Sie werden als 2:1-Chromimischkomplexfarbstoffe erhalten, wenn 1 Molekill eines 1 :1-Chromkomplexfarbstoffes, der'durch .
.. Kuppeln von diazotierter 2-Aminophenol-5-su fonsdure auf ein ggf. durch Ci substituiertes Phenylmethyipyrazolon erhalten.
" wird, mit einem zweiten Molekl sines metallfreien Monoazofarbstoffes, der durch Kuppeln eines diazotierten Derivats eines
" 2-Aminophenols auf ein ggf. durch Cl substituiertes Phenylmethylpyrazolon erhalten wird, umsetat. B Y
~ - Die Uberfiihrung des Farbstoffs mit der Sulfonsiuregruppe in den 1:1-Komplex erfolgt nach iiblichen, an sich bekannten
_“." Verfahren, z.B. durch Erhitzen des metallfreien Farbstoffs in saurem Medium mit einem Salz des 3wertigen Chroms. Hierbei
. wirkt sich der Zusatz eines Hilfskomplexbildners, z.B. Salicylséure, glinstig aus. - S :

- im alkalischen Meditim bei Temperaturen zwischen 50 und 100°C.

1:0,85 noch brauchbare 2:1-Misclikomplexfarbstoffe erhaiten. Ein UberschuR an metallhaltigem Farbstoff witkt sich in der
Regel'weniger nachteilig aus. - -~ B : Co ’ L a ’ : :

50 bis 100°C erhitzt, bis der sulfonsauregruppenhaltige Farbstoff.in den 1 :1-Chromkomplex tiberfiihrt istund anschlieRend

" durch Zugabe von-Alkali éinen pH5Wert_voh 8 bis 10,5 einstelit und bei Temperaturen von 50 bis 100°C sc} lange rihrt, bis der
“metallfreie Farbstoff nicht mehr nachweisbarist. .~ T '

.~ ".-Die nach obigen Verfahren erhéltlichen neuen, chromhaltigen Mischkomplexe werden vorteilhaft in Form ihrer Salzﬂisoliert
" uind eignen sich zum Farben und Bedrucken von stickstoffhaltigen Materialien wie Wolle, Seide, Polyamiden und Le
sind zum Farben aus schwach saurem oder neutralem Bade geeignet. Die erhaltenen Farbungen besitzen hohe
. Gebrauchsechtheiten. " - Sl e e R T N S
- Ausfihringsbeispiel. .t L o
‘.. 0,1 Mol des Monoazofarbstoffes, hergestellt durch Kuppeln von diazotierter 2-Aminophenol-5-sulfonsiure auf Phenyl-
. .methylpyrazolon, wird mit 0,1 Mol des Monoazofarbstoffs, hergestellt durch Kuppeln von diazotiertem 4,6-Dichlor-2-
=% aminophenol auf Phenylmathylpyrazolon, in 11Wassér-angesqh_lém‘mt und auf 50°C erhitzt. Nach Zugabe einer Lésung von ‘
. 34,89 basischem Chromsulfat und 4g Salicylsdure in 100ml Wasser wird der pH-Wert auf 3 eingestellt, auf 95°C erhitzt und
. - solange nachgerlihrt, biskein sulfonsauregruppenhaltiger Farbstoff mehr nachweisbar ist. AnschlieRend wird mit Natronlauge
. _ein pH-Wert von 10 eingestellt und bei'95°C weiter geriihrt, bis kein unmetallisiertér Farbstoff mehr vorhanden‘ist.
.. Nach Abkiihlen auf 50°C wird mit Salzséure der pH-Wert auf 7 gesenkt und durch Zugabe von Kochsalz der Farbstoff
‘abgeschieden. = . . T T e e R R
‘Es wird ein Farbstoff erhalten, der Wolle aus neutralem Férbebad rot farbt mit guten Gebrauchsechtheiten.

\ ; -

~i* Bei Verwendung von 4-Chlor-2-aminophenol, 4-Chlor-6-nitro-2-aminophenol- 4-Nitro-6-chlor-2-aminopheno! und 4,6-Dinitro-2-

aminophenol als Diazotierungskomponenten und Phenyimethylpyrazolon bzw. 2'-Chiorphenyl-, 3'-Chlorphenyl- oder 4'-

“'Chlorphenylmethylpyrazolon als Kupplungskomponenten erhélt man bei der Umsetzung der metallfreien Farbstoffe mitdem -

‘ . 1:1-Chromkomplexfarbstoff aus diazotierter 2-Aminophenol-5-sulfonsaure auf Phenylmethylpyrazolon oder ggf. durch Cl
. . substituierte Derivate gemischte 2:1-Chromkomplexfarbstoffe, die die angegebenen Materialien rot farben, wobei sich die

- Farbungen durch gute Gebrauchsechtheiten auszeichnen.

'Die Umsetzung des 1:1-Chromkomplexes des Farbstoffs mit dem metallfreien Farbstoff grfolgt’ﬁagh'an_'sich bekannter Weise. .

'Es empfiehlt sich, dquivalente Mengen beider Farbstoffe umzusetzgh, jedoch werden bei Molverhaltnissen zwischenvo,ssﬁ bis

% Ferner kann die Herstellung der 2:1-Mischkomiplexfarbstoffe dadurch erfolgen, dal man beide Auégangsfafbétbffe zus'ammen. B
"~ rnit der 3wertigen Chromverbindung und einem Hitfskomplexbildner bei einem pH-Wert von 3 bis 1 und bei Temperaturen von

er.Sie ..
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