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6 Verfahren zur Herstellung von Disazofarbstoffen.

@ Disazofarbstoffe der Formel I werden durch Diazo-

tierung eines 2- oder 4-Hydroxy-4'-aminoazobenzols
in Gegenwart eines entsprechenden ankuppelbaren Phe-
nols und anschliessendes Kuppeln durch pH-Erhéhung
hergestellt. Die Substituenten in Formel I haben die im
Patentanspruch 1 angegebene Bedeutung.

Dieses Verfahren kann ohne Zwischenisolierung im
Anschluss an das Herstellungsverfahren des 2- oder 4-Hy-
droxy-4'~aminoazobenzols ausgefiihrt werden.
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PATENTANSPRUCHE
1. Verfahren zur Herstellung von Disazofarbstoffen der Formel I

R R R

1 3 1

N =N ‘</:j\>— N=F¥N (1),
HO i H

R R

2 4 Ry

worin R: und Rz unabhéngig voneinander ein Wasserstoffatom  pH-ErhShung mit dem im Reaktionsmedium bereits vorliegen-
oder einen nicht wasserlslich machenden Substituenten, Rsund ~ den Phenol der Formel I1I reagieren ldsst.
R+ unabhéingig voneinander ein Wasserstoffatom odereinen 15 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,

nicht wasserldslich machenden Substituenten bedeutenund ~ - dass man die Diazotierung der Verbindung der Formel ILin
worin die OH-Gruppen in 2- oder 4-Stellung zu den Azogrup- wissriger Mineralsiure, die 10~" bis 2 normal ist, durchfiihrt.
pen stehen, dadurch gekennzeichnet, dass man ein 2- oder 3. Verfahren nach-Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeich-
4-Hydroxy-4'-aminoazobenzol der Formel I1 net, dass man die Diazotierung der Verbindung der Formel II
20 in Salzsiure, Schwefelsdure oder Phosphorsdure durchfiihrt.
R, 4, Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekenn-
1 3 o zeichnet, dass man bei der Diazotierung derart vorgeht, dass

/ A\ man zur vorgelegten Lsung des Hydroxyaminoazobenzols der
/ \ N =—N NH (II) FormelIl, des Phenols der Formel III und von Alkalinitrit in
2 25 wissriger Natronlauge Mineralséure fliessen ldsst.
HO 5. Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekenn-
R R L zeichnet, dass man bei der Diazotierung derart vorgeht, dass
2 man zur vorgelegten Mineralsiure eine Losung des Hydroxy-
aminoazobenzols der Formel I1, des Phenols der For-

worin R1, Rz, R3 und R+ die vorstehend angegebenen Bedeu- 30 mel I1I und von Alkalinitrit in wéssriger Natronlauge fliessen
tungen haben, in wissriger Mineralsiure, die 1072 bis 5 normal lasst.

ist, in Gegenwart eines ankuppelbaren Phenols der Formel 1T 6. Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man bei der Diazotierung derart vorgeht, dass
R 1 man zur vorgelegten Suspension des Hydroxyaminoazobenzols

35 der Formel IT und des Phenols der Formel II in wéssriger Mi-

/ oH *  neralsiure eine wissrige Alkalinitritlosung fliessen ldsst.
--> (111)

40
R2

Die vorliegende Erfindung betrifft ein neues Verfahren zur
diazotiert und anschliessend das erhaltene Diazoniumsalz durch ~ Herstellung von Disazofarbstoffen der Formel (I)

R 1 R 3 R 1
N=N — N =N (1)
HO H
R, R, R, |
worin Ri1 und R2 unabhiingig voneinander ein Wasserstoffatom wie beispielsweise ein Halogenatom, wie ein Chlor- oder Brom-

oder einen nicht wasserldslich machenden Substituenten, wie 55 atom, oder eine Nitro-, Trifluormethyl-, Alkyl- oder Alkoxy-
beispielsweise ein Halogenatom, wie ein Chlor- oder Bromatom,  gruppe von 1 bis 4 Kohlenstoffatomen bedeuten, und die OH-

oder eine Alkyl- oder Alkoxygruppe von 1 bis 4 Kohlenstoff- Gruppen in 2- oder 4-Stellung zu den Azogruppen stehen, da-
atomen, R3 und R4 unabhéngig voneinander ein Wasserstoff- durch gekennzeichnet, dass man ein 2- oder 4-Hydroxy-4'-ami-
atom oder einen nicht wasserloslich machenden Substituenten, noazobenzol der Formel (II)
"~ R R
1 3
N=N —</:>- NH2 (11)
HO - ’
R R



worin R1, Rz, R3 und R4 die vorstehend angegebenen Bedeu-
tungen haben, in wissriger Mineralsiure, wie wéssriger Salz-,
Schwefel- oder Phosphorsiure, die etwa 1072 bis 5 normal, be-
vorzugt 107" bis 2 normal ist, in Gegenwart eines ankuppelbaren
Phenols der Formel (I11) 5

R1

~oH (x11)

10

Ra

1

13

worin R1 und R die vorstehend angegebenen Bedeutungen
haben, diazotiert und anschliessend das erhaltene Diazonium-
salz durch pH-ErhShung mit dem im Reaktionsmedium bereits
vorliegenden Phenol der Formel (III) reagieren ldsst.
Besondere Bedeutung besitzt das neue, erfindungsgemisse
Verfahren bei der Herstellung der firbereitechnisch wertvollen
Disazofarbstoffe der Formel (I) ausgehend von Hydroxyazo-
benzolen der Formel (IT), die im Gemisch mit Phenolen der
Formel (III) vorliegen. Derartige Gemische fallen an, wenn man
zur Herstellung der Verbindungen (II) von monodiazotierten
p-Phenylendiaminen der Formel (IV) ausgeht,
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HN \ NH,, (zv)
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worin R und R4 die vorstehend angegebenen Bedeutungen
haben, da sich die entsprechenden 4-Amino-benzoldiazonium-
salze nur in einem betréchtlichen Uberschuss von Phenolen der
Formel (III) vorteilhaft kuppeln lassen.

Das eigentliche Uberraschende an diesem neuen Verfahren
der Diazotierung in Gegenwart von Phenolen ist, dass unter den
angefiihrten Bedingungen eine Nitrosierung bzw. Nitrierung der
Phenole (III), die nach den Angaben der Literatur (z.B.
Houben-Weyl, Methoden der organischen Chemie, Stuttgart
1971, Bd. X/1, 8. 1028 ff) zu erwarten gewesen wire, praktisch
nicht stattfindet.

Die Diazotierung der Hydroxyaminoazoverbindung (II)
fithrt man vorteithafterweise so durch, dass man entweder S|

40

45

a) zur vorgelegten Lsung des Hydroxyaminoazobenzols
der Formel (II), des Phenols der Formel (III) und von Alkali-
nitrit in wéssriger Natronlauge Mineralsdure fliessen lisst, oder

b) zur vorgelegten Mineralsdure eine Lésung des Hydroxy- s
aminoazobenzols der Formel (II), des Phenols der Formel (I1I)
und von Alkalinitrit in wéssriger Natronlauge fliessen liisst,
oder

¢) zur vorgelegten Suspension des Hydroxyaminobenzols der
Formel (II) und des Phenols der Formel (HI) in wissriger Mine-
ralsiure eine wissrige Alkalinitritlésung fliessen Lisst.

Die Konzentration der Mineralsdure, wie Salzsiure, Schwe-
felsdure oder Phosphorsdure im betreffenden Diazotiergemisch
soll einer Normalitit von 1072 bis 5, bevorzugt von 10~ bis 2,
entsprechen.

Vom Alkalinitrit, beispielsweise Natriumnitrit, wird vorteil-
haft die dquivalente Menge, bezogen auf die diazotierbare

<

w
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Aminogruppe, eingesetzt, wobei es zur Gewihrleistung einer
vollstéindigen Durchdiazotierung geniigt, einen Uberschuss an
Nitrit von 1 bis 5% der dquivalenten Menge anzawenden.

Die Temperatur liegt wihrend der Diazotierung vorteilhaft
bei —20 bis +20°C, bevorzugt jedoch bei 0° bis 5°C.

Die Phenolmenge, in deren Gegenwart diazotiert wird, kann
in weiten Grenzen schwanken. So diazotiert man im allgemeinen
in Gegenwart von etwa 5 bis etwa 150 Mol-%, vorzugsweise
jedoch von etwa 10 bis 105 Mol-% der dem Hydroxyamino-
azobenzol dquivalenten Menge. }

Die Kupplung des erhaltenen Diazoniumsalzes der Amino-
azoverbindung (II) mit dem im Diazotiergemisch bereits vor-
liegenden Phenol (11T} wird dadurch erreicht, dass man, nach-
dem gegebenenfalls der Phenolanteil auf die dem Diazonium-
salz dquivalente Menge erhoht wurde, zur Erhohung des pH-
Wertes z.B. eine Alkalihydroxydlésung oder ein Alkalicar-
bonat oder -acetat, wie Natriumcarbonat oder -acetat, in fester
oder in Wasser geloster Form, zugibt.

Man kann beim Kuppeln aber auch so vorgehen, dass man
die Suspension der diazotierten Verbindung (II) im Gemisch
mit einer dquivalenten Menge des Phenols (III) in eine wissrige
Natriumcarbonatlosung gibt.

Der giinstigste pH-Bereich fiir die Kupplungsreaktion liegt
zwischen etwa 3 und 11.

Bei der Anwendung des erfindungsgeméssen Diazotierver-
fahrens zur Herstellung der Disazofarbstoffe (I) auf Basis von
p-Phenylendiaminen (IV) geht man vorteilhafterweise wie
folgt vor:

Das Diamin (IV) wird zunéchst monodiazotiert (1. Diazo-
tierung) und das erhaltene 4-Amino-benzoldiazoniumsalz
darauf mit Phenol (I1I) in betrichtlichem Uberschuss zum
Hydroxyaminoazobenzol (II) umgesetzt (1. Kupplung). Das
neue Diazotierverfahren gestattet nun, das gebildete Zwischen-
produkt (II) glatt weiter zu diazotieren (2. Diazotierung), ohne
dass diese Verbindung vorher, wie bisher iiblich, als phenol-
freies Produkt isoliert werden muss. Anschliessend kuppelt man
2. Kupplung) mit dem von der 1. Kupplung iibrig gebliebenen
Phenol, das gegebenenfalls auf die dem diazotierten Zwischen-
produkt (II) dquivalenten Menge aufgefiillt wurde, zu dem
Farbstoff (I). Der betrdchtliche Phenoliiberschuss bei der 1.
Kupplung wirkt sich vorteilhaft sowohl auf die Reaktionsdauer
als auch auf die Qualitiit des gebildeten Hydroxyaminoazo-

benzols aus. )
Wegen der parastindigen Aminogruppe zihlen 4-Amino-

benzoldiazoniumsalze bekanntlich zu den schwach elektro-
philen und daher sehr reaktionstrigen Diazoniumsalzen. Das
wirkt sich dahingehend aus, dass sie mit Phenolen, die nur in
einem geringen Uberschuss vorliegen auch nur sehr langsam
auskuppeln. So ist beispielsweise die Umsetzung des 4-Amino-
benzoldiazoniumsalzes mit der doppelt diquivalenten Phenol-
menge zum 4-Hydroxy-4'-aminoazobenzol bei pH 9,0 bis 9,5
und 25°Cinnerhalb 30 Minuten beendet, wihrend sie mit einem
nur 5%igen Uberschuss unter den gleichen Reaktionsbedingun-
gen etwa 6 Stunden dauert. Gleichzeitig ist mit einer derartigen
Verldngerung der Reaktionszeit eine betrichtliche Verlust-
zunahme der Diazoniumverbindung durch Zersetzungsreaktio-
nen verbunden, die zu reduzierten Ausbeuten und zu schwer
wieder entfernbaren teerigen Beimengungen des Reaktions-
produkts fithren.

DerPhenoliiberschuss bei der 1. Kupplung liegt in der Regel
bei etwa 10 bis 105 % iiber der dem 4-Amino-benzoldiazonium-
salz dquivalenten Menge. Hierbei ist die untere Grenze von etwa
10% Phenoliiberschuss gegeben durch die Forderung, bei mog-
lichst schneller Auskupplung ein einwandfreies Reaktionspro-
dukt zu erhalten.

Die obere Grenze von 105 % Phenoliiberschuss ist dadurch
bedingt, dass zunéchst einmal eine weitere Erhohung dieses
Uberschusses in der Regel keinen giinstigen Einfluss auf Re-
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aktionsgeschwindigkeit und Qualitit des Reaktionsprodukts hat
und zum anderen ein solcher Uberschuss den Bedarf an Kupp-
lungskomponenten bei der 2. Kupplung in der Regel deckt.

Von daher hat ein etwa 100 %iger Phenoliiberschuss den Vor-
teil, dass man so wihrend der gesamten Farbstoffsynthese mit
einer einzigen Dosierung des Phenols auskommt. Bemisst man
den Uberschuss geringer als 100%, so ist selbstverstéindlich dar-
auf zu achten, dass bei der 2. Kupplung die vorliegende Phenol-
menge auf die der diazotierten Aminoazoverbindung dquivalen-
ten Menge zu ergéinzen ist.

Die Vorteile des durch das erfindungsgemésse Diazotierver-
fahren ermoglichte Herstellungsverfahren fiir Disazofarbstoffe
der Formel (I) gegeniiber dem bisherigen, das eine Zwischen-
isolierung der Aminoazoverbindung (II) vorsieht, sind vielfdl-
tiger Art. Zunichst einmal erfordert das neue Herstellungsver-
fahren wegen der fehlenden Zwischenisolierung einen wesent-
lich geringeren Apparate-, Zeit- und Arbeitsaufwand. Ferner

"
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Die in den nachfolgenden Beispielen genannte Umféllung
der erhaltenen Disazofarbstoffe steht in keinem urséchlichen
Zusammenhang mit dem hier beschriebenen Verfahren der Di-
azotierung von Hydroxyaminoazobenzolen in Gegenwart der
anschliessend als Kupplungskomponenten vorgesehenen Phe-
nole. Sie ist gleichermassen angebraucht, wenn man unter Aus-
schluss von Phenolen diazotiert. Diese Umféllungen wirken sich
firbereitechnisch giinstig auf die Anwendbarkeit der beschrie-
benen Disazofarbstoffe aus. So wird die Herstellung anwen-
dungstechnisch stabiler Dispersionen dieser Verbindungen ent-
scheidend erleichtert und der Farbton ihrer Firbungen insbe-
sondere auf Polyesterfadermaterial fallt wesentlich klarer und
ansprechender aus.

In den nachfolgenden Beispielen verhalten sich die Gewichts- 60
teile zu den Volumenteilen wie das Kilogramm zum Liter.

50

55

Beispiel 1
21,3 Gewichtsteile 4-Hydroxy-4'-amino-azobenzol werden

unter Zugabe von 20 Volumenteilen einer 33 gewichtsprozen- 65

3
N:N‘{ N\ _ N
Ry,

erzielt man hohere Ausbeuten der Disazofarbstoffe, da das Re-
aktionsprodukt der 1. Kupplung ohne Isolierverluste weiter ver-
arbeitet wird. Insbesondere aber hat das neue Verfahren den
Vorteil, dass bei ihm stark phenolhaltige Abwisser nicht an-
fallen. Dies ist besonders deswegen so beachtenswert, weil Phe-
nole wegen ihrer hohen Geruchs- und Geschmacksbeeintréichti-
gung sowie ihrer Giftigkeit zu den Stoffen zihlen, die bereits in
geringen Mengen wassergefdhrdend sind und somit in die fiir die
Umwelt gefahrlichste Stoffklasse eingeordnet werden.

Zu einem Gemisch wertvoller Disazofarbstoffe (I) kann man
gelangen, wenn man bei der 1. Kupplung die phenolische Kom-
ponente (III) nicht als einheitliche Verbindung, sondern als ein
Gemisch, beispielsweise aus Phenol (R1und R2 = H) und
o-Kresol (R1 = H, R2 = CH3), einsetzt.

In diesem Fall erhilt man ein Gemisch aus Farbstoffen der
folgenden Formeln, wobei R3s und R4 die angegebenen Bedeu-
tungen haben;

(v)

= N—@- OH (vI)
3
= N—(’ >—011 (viz)

tigen Natronlauge in 1000 Volumenteilen Wasser geldst. Dann
trdgt man 9,8 Gewichtsteile Phenol, 6,9 Gewichtsteile Natrium-
nitrit und soviel Eis ein, dass sich eine Temperatur von 0 bis 5°C
einstellt. Zur Diazotierung gibt man nun ziigig 53 Volumen-
teile einer 31 gewichtsprozentigen Salzsdure hinzu und riihrt

30 Minuten bei einem geringen Nitritiiberschuss, wobei gege-
benenfalls etwas Natriumnitrit nachzusetzen ist. Anschliessend
zerstort man den Nitritiiberschuss mit Amidosulfonsdure und
gibt das Reaktionsgemisch zum Kuppeln unter Riihren in eine
Losung von 25 Gewichtsteilen Natriumcarbonat (Na2COs -
H20) in 200 Volumenteilen Wasser. Zur Nachbehandlung heizt
man das Reaktionsgemisch auf 80°C, bringt den Farbstoff
durch 40 Volumenteile einer 33gewichtsprozentigen Natron-
lauge in Losung, riihrt etwa 15 Minuten bei der genennten Tem-
peratur und fillt den Farbstoff durch Zugabe von 50 Volumen-
teilen einer 31gewichtsprozentigen Salzsdure wieder aus. Der
Farbstoff wird abgesaugt, salzfrei gewaschen und getrocknet.
Isoliert werden so 28,5 Gewichtsteile eines Disazofarbstoffes
der Formel (VIH)
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dessen technische Bedeutung auf dem Gebiet der Firbung von
synthetischen Fasermaterialien liegt. Dabei werden farberei-
technisch besonders wertvolle rotstichige Gelbfirbungen auf
Gebilden aus aromatischen Polyestern, wie Polyithylentere-

phthalaten, erhalten (DBP 1 154 433). 10

Beispiel 2

108 Gewichtsteile p-Phenylendiamin, in 300 Volumenteilen
Wasser und 1000 Gewichtsteilen Eis vorgelegt, werden bei pH
1,5 bis 3,5 durch Zugabe von insgesamt etwa 200 Volumen-
teilen 31 gewichtsprozentiger Salzsiure und etwa 69 Gewichts-
teilen Natriumnitritin wéssriger Losung monodiazotiert. Nach
der Kldrung mit Aktivkohle/Gur gibt man 180 Gewichtsteile
Phenol hinzu und stellt mit 90 Volumenteilen einer 33 gewichts- 20
prozentigen Natronlauge einen pH-Wert von 8 bis 11 ein. Inner-
halb von 30 Minuten kuppelt das 4-Amino-benzoldiazonium-
salz zum 4-Hydroxy-4'-amino-azobenzol aus. Anschliessend
tragt man 170 Volumenteile 33 gewichtsprozentige Natron-
lauge und 65 Gewichtsteile Natriumnitrit ein.

Darauf gibt man die erhaltene Losung unter Riihren auf ein
Gemisch aus 600 Volumenteilen 31gewichtsprozentiger Salz-
sdure und etwa 2500 Gewichtsteilen Eis.

Die Diazotierung des 4-Hydroxy-4'-amino-azobenzols ist
abgeschlossen, wenn ein Uberschuss von 0,5 bis 1 Gewichtsteil
Natriumnitrit 30 Minuten lang nachweisbar bleibt. Das Reak-
tionsgemisch ist dabei 0,3 bis 0,5 normal an Salzs#ure.

Die erhaltene Diazoniumsalzsuspension gibt man, nach Zer-
storung eines geringen Nitritiiberschusses mit Amidosulfon-
sdure, in eine Losung von 400 Gewichtsteilen Natriumcarbonat
(Na2COs3 - H20) in 400 Volumenteilen Wasser und 600 Ge-
wichtsteilen Eis. 30 Minuten wird nachgeriihrt, dann erhitzt
man zur Nachbehandlung das Reaktionsgemisch auf 80°C,
bringt den Farbstoff durch Zugabe von 450 Volumenteilen
33gewichtsprozentiger Natronlauge in Ldsung, riihrt 15 Minu-
ten bei der angegebenen Temperatur, fillt den Farbstoff durch
Zugabe von 550 Volumenteilen 31gewichtsprozentiger Salz-
sdure wieder aus, saugt ihn ab und wischt ihn mit Wasser salz-
frei. Nach dem Trocknen werden 272 Gewichtsteile des wert-
vollen Disazofarbstoffs der Formel (VIII) isoliert.

15

25

30

35

40

45

c1
NO,,
HO— N — N——Q‘N

isoliert, der auf Polyestergewebe gelbe Ausfirbungen hoher
Echtheiten liefert. 55
Beispiel 5

Ersetzt man in Beispiel 4 die 15,3 Gewichtsteile 2-Nitro-1,4-

N 7\ N:N—@—OH

624 976

(vizy)

Beispiel 3

In 1500 Volumenteilen einer wissrigen Suspension von 21,3
Gewichtsteilen 4-Hydroxy-4'-amino-azobenzol in Gegenwart
von 9,4 Gewichtsteilen Phenol gibt man bei 0 bis 5°C zwecks
Lésung der Komponenten 20 Volumenteile einer 33gewichts-
prozentigen Natronlauge. Nachdem man moglichst schnell 55
Volumenteile einer 31gewichtsprozentigen Salzsdure hinzuge-
fiigt hat, diazotiert man anschliessend innerhalb von 10 Minuten
bis zur bleibenden Nitritreaktion mit 50 Volumenteilen einer
2n-Natriumnitritldsung. Man riihrt bei bleibender Nitritreak-
tion noch 30 Minuten nach und verfahrt dann bis zur Isolierung
des Disazofarbstoffes der Formel (VIII) wie bei Beispiel 1 be-
schrieben.

Beispiel 4

15,3 Gewichtsteile 2-Nitro-1,4-diamino-benzol werden in
400 Volumenteilen Wasser bei 0 bis 5°C und einem pH-Wert
von 2 + 0,5 durch Zugabe von abwechselnd insgesamt 20 Volu-
menteilen einer 31gewichtsprozentigen Salzsdure und 100 Volu-
menteilen einer 1n-Natriumnitritldsung monodiazotiert. Nach-
dem die Diazoniumsalzlsung mit Gur geklirt wurde, ldsst man
sie innerhalb von 20 Minuten zu einer Losung von 25 Ge-
wichtsteilen 2-Chlorphenol in 200 Volumenteilen einer 1n-Na-
tronlauge fliessen. Das Diazoniumsalz kuppelt hierbei so
schnell aus, das die gebildete 4-Hydroxy-4'-amino-azobenzol-
verbindung sogleich nach Vereinigung der Reaktionskompo-
nenten mit 100 Volumenteilen einer 2n-Natronlauge in Losung
gebracht werden kann. Nachdem 95 Volumenteile einer 1n-
Natriumnitritldsung zugesetzt wurden, gibt man die Losung
unter Riihren in ein Gemisch aus 80 Volumenteilen einer 31ge-
wichtsprozentigen Salzsdure und 750 Gewichtsteilen Eis. Zur
Vervollstindigung dieser 2. Diazotierung riihrt man 30 Minuten
bei einem geringen Nitritiiberschuss nach, der anschliessend mit
einigen Tropfen einer Amidosulfonsdurelésung wieder zuriick-
genommen wird. Zur 2. Kupplung gibt man zu der Diazonium-
salzsuspension ziigig 600 Volumenteile einer 2n-Natriumcarbo-
natldsung. Nachdem 20 Minuten nachgeriihrt wurde, wird der
Farbstoff aufgearbeitet, wobei er bei 80°C mit Natronlauge
gelost und mit Salzséure wieder ausgefilit wird. Der Farbstoff
wird abgesaugt, gewaschen und getrocknet. Es werden 38,5
Gewichtsteile eines Disazofarbstoffs der Formel (IX)

c1
=N —@—on (1x)

diaminobenzol durch 17,6 Gewichtsteile 2-Trifluormethyl-1,4-
diaminobenzol, so erhélt man den Polyestergewebe gelb farben-
den Disazofarbstoff der Formel (X)

c1 CF c1

Beispiel 6
17,7 Gewichtsteile 2,6-Dichlor-1,4-diamino-benzol werden
in 200 Volumenteilen Wasser in Gegenwart von Salzsiure im

pH-Bereich 2 bis 2,5 monodiazotiert. Die gekldrte Diazo-
niumsalzlsung wird in eine Losung von 18 Gewichtsteilen
Phenol und 54 Volumenteilen 2n-Natronlauge in 200 Volu-
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menteilen Wasser gegeben. Zur Auskupplung wird 20 Minuten schuss nachgeriihrt, dieser Nitritiiberschuss dann entfernt und

nachgeriihrt. Darauf 16st man durch Zugabe von 180 Volumen- die Diazoniumsalzsuspension in 400 Volumenteile 2n-Na-
teilen 2n-Natronlauge die 4-Hydroxy-4'-amino-azobenzolver- triumcarbonatldsung gegeben. Zur Vervollstindigung dieser
bindung, setzt 19 Volumenteile Sn-Natriumnitritlésung zu und 2. Kupplung wird 1 Stunde nachgeriihrt. Der Farbstoff wird
gibt die Losung unter gutem Riihren in ein Gemisch aus 80 s bei 80°C umgefillt und dann isoliert. Es werden 33 Gewichts-
Volumenteilen 31gewichtsprozentiger Salzsdure und 750 Ge- teile des Disazofarbstoffs der Formel (XI)

wichtsteilen Eis. Es wird 30 Minuten bei geringem Nitritiiber-

c1
HO—@—N:N —Q—N:N—O—OH (x1)
c1

erhalten, der Polyestergewebe gelb farbt. durch das 2,5-Dichlor-1,4-diaminobenzol, und verfdhrt im
iibrigen wie dort beschrieben, so erhélt man den Polyester-
Beispiel 7 20 gewebe ebenfalls gelb firbenden Disazofarbstoff der Formel

Ersetzt man in Beispiel 6 das 2,6-Dichlor-1,4-diaminobenzol  (XII)

¢l
HO;—@—- N=N ON =N O-on (xx1)
Cl

Beispiel 8 bis pH 2 bis 2,5 gelost. Nachdem man vom Raney-Nickel ab-
Auf 18,2 Gewichtsteile 2-Nitro-5-amino-4-methoxy-toluol filtriert hat, wird das Diamin bei 0 bis 5°C im pH-Bereich 1,5
lasst man in 100 Volumenteilen Wasser bei 80°C so lange Hy- bis 3,5 bei weiterer Salzsiurezugabe monodiazotiert. Anschlies-
drazin in Gegenwart von Raney-Nickel einwirken, bis keine a5 send verfihrt man nach den Angaben von Beispiel 6, wobei man
Nitroverbindung mehr nachweisbar ist. Das gebildete 2-Meth- den Polyestergewebe orange firbenden Disazofarbstoff der For-
oxy-5-methyl-1,4-diaminobenzol wird durch Salzsdurezugabe mel (XIIT)
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erhalt. 234 Gewichtsteile 2,6-Dimethyl-phenol, und verfahrt im iibri-

Beispiel 9 s0 gen wie dort beschrieben, so erhilt man den Polyestergewebe

Ersetzt man in Beispiel 2 die 180 Gewichtsteile Phenol durch  rotstichig gelb firbenden Disazofarbstoff der Formel (XIV)
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Beispiel 10 wie dort beschrieben, so erhilt man den Polyestergewebe rot-
Ersetzt man in Beispiel 2 die 180 Gewichisteile Phenoldurch stichig gelb firbenden Dispersionsfarbstoff der Formel (XV)
207 Gewichtsteile 4-Methyl-phenol, und verféhrt im iibrigen
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Beispiel 11
Ersetzt man in Beispiel 2 die 180 Gewichtsteile Phenol durch  wie dort beschrieben, so erhélt man den Disazofarbstoff der
207 Gewichtsteile 3-Methyl-phenol, und verféhrt im iibrigen Formel (XVI)
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der nach DBP 1 644 261 zum Fiirben von Polyesterfasermaterial hervorragend geeignet ist. Es werden hierbei kréftige
Orangefarbtone erzielt.

Beispiel 12

Ersetzt man in Beispiel 2 die 108 Gewichtsteile p-Phenylen- und verfihrt im {ibrigen wie dort beschrieben, so gelangt man zu
diamin durch 142,5 Gewichtsteile 2-Chlor-1,4-diamino-benzol,  dem Farbstoff der Formel (XVII)
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der nach DOS 1469 774, Beispiel 7, Polyester- und Cellulose- acetatfasermaterial in Orangefarbtdnen von guten Echtheits-
eigenschaften farbt.




	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

