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Dispersionsazofarbstoffe auf Aminobenzimidazolon-Basis

Von

Hellmuth Schindlbauer und Wlodzimierz Kwiecinski

Institut fiir chemische Technologie organischer Stoffe,
Technische Universitidt Wien, Osterreich

( Hingegangen am 19. Mai 1976)

Dispersion Azo Dyes on the Basis of Aminobenzimidazolone

New dispersion azo dyes were prepared on the basis of
5-amino- and 5,6-diaminobenzimidazolone by diazotisation
and coupling, esp. with «-naphthol and naphthol AS. The
new compounds are suitable for dying of polyamide, polyester,
polyacrylonitrile and acetate fibers in pink, orangs, brown
and red-violet colours.

Dispersionsfarbstoffe gehéren mit geringen Ausnahmen zu den Anthra-
chinon- und Azofarbstoffen. Ihr wichtigstes Anwendungsgebiet ist
das Farben von Acetatkunstseide und Wolle sowie von verschiedenen
synthetischen Fasern aus Polyamiden, Polyacrylnitril und Polyestern.
Die Aminoderivate des Benzimidazolons, deren Herstellung durch
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direkte Nitrierung und Reduktion in einer vorausgehenden Arbeit*
beschrieben wurdel, stellen giinstige Ausgangsverbindungen fiir
Dispersionstarbstoffe dar. Solche Farbstoffe, deren Hauptanwendungs-
gebiet die Farbung von PVC ist, wurden bereits synthetisiert®. s
sind dies entweder Verbindungen des Typs A oder B, wobei mit Fa
die farbbestimmende Komponente bezeichnet ist.

In der vorliegenden Arbeit berichten wir nun iiber eine neue Gruppe
von Benzimidazolonfarbstoffen C, bei der der Benzimidazolonkern
direkt die farbbestimmende Komponente tragt.
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Als Ausgangsverbindung wurde dazu das kiirzlich von uns beschrie-
bene* 5-Amino- und 5,6-Diaminobenzimidazolon® eingesetzt, wobei
die Amine sofort nach der Herstellung weiter umgesetzt werden, da
sie sehr oxydationsempfindlich sind. Da beide Amine schwach basi-
schen Charakter aufweisen, mu man zu ihrer Diazotierung Nitrosyl-

Tabelle 1. Aus den Aminobenzimidazolonen hergestellte Farbstoffe

Aminobenzimidazolon  Kupplungskomponente Ausb. Farbstoff

5-Aminobenz-
imidazolon «-Naphthol 579%, orange bis braun
B-Naphthol 53%, 1. rosa
«-Naphthylamin 479, rotbraun
B-Naphthylamin 639% rotorange

Naphthol AS 889, violett
5,6-Diaminobenz-
imidazolon «-Naphthol 58% braun
B-Naphthol 609, hellbraun

a-Naphthylamin 47% braun.
B-Naphthylamin 47%, braun
Naphthol AS 889, gelb

schwefelsiure anwenden (Methode nach Claus®, Diazotierung des
Amins mit einer Lésung von NaNO, in wasserfr. HoSO,). Beim 5,6-
Diaminobenzimidazolon 148t sich infolge Chelatbildung nur eine der

# Aus technischen Griinden wird diese Arbeit erst im nédchsten Heft
erscheinen.
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beiden Aminogruppen diazotieren (wie bei anderen o-sténdigen Di-
aminogruppen). Als Kupplungskomponenten wurden eingesetzt: o-
und (-Naphthol, «- und B-Naphthylamin und Naphthol AS.

Farbung mit den erhaltenen Dispersionsfarbstofien

Die Anwendung wasserunldslicher Farbstoffe fiir textile Zwecke
setzt eine sehr feine Verteilung voraus. Dazu wendet man in der Tech-
nik am héufigsten jene Vorgangsweise an, bei der der auf 10—209
Wassergehalt vorgetrocknete Farbstoff in einem Xnetapparat mit
einem Dispergiermittel versetzt wird und dann die Masse ausgewalzt
und getrocknet wird. Im Laboratorium wird der Farbstoff aus seiner
Losung  ausgefdllt. Die vorliegenden Benzimidazolondispersionsfarb-
stoffe wurden in Methanol (in Methanol—Aceton im Falle der schwer-
16slichen. Farbstoffe, aber nicht fiir die Acetatfaser) geldst und durch
Verdiinnen mit dispergiermittelhaltigem Wasser in fein verteilter
Form ausgefallt. Die Durchfilhrung der Firbeversuche ist ebenfalls
im exper. Teil beschrieben. Wiahrend die Farbstoffe aus 5-Amino-
und 5,6-Diaminobenzimidazolon mit B-Naphthol, «- und B-Naphthyl-
amin sowie aus 5,6-Diaminobenzimidazolon und Naphthol AS auf den
gepriiften Fasern schlecht aufziehen und hellgelbe, hellbraune bis
hellrosa-orange Firbungen ergeben, zeigen die folgenden Farbstoffe
gute Farbungen:

a) Farbstoff aus 5-Aminobenzimidazolon mit «-Naphthol als Kupp-
lungskomponente ergab folgende Firbungen: Polyamid: rotbraun;
Polyester: rotbraun; Acetatfaser: orange; Triacetatfaser: orange;
Polyacrylnitril: dunkelbraun.

b) Farbstoff aus 5-Aminobenzimidazolon mit Naphthol AS als
Kupplungskomponente ergab folgende Firbungen: Polyamid: rot-
violett; Polyester: rotviolett; Acetatfaser: rosa; Triacetatfaser:
rosa; Polyacrylnitril: rosa.

¢) Farbstoff aus 5,6-Diaminobenzimidazolon mit «-Naphthol als
Kupplungskomponente ergab folgende Farbungen: Polyamid: dunkel-
braun; Polyester: braun; Acetatfaser: braunorange; Triacetat-
faser: gelborange; Polyacrylnitril: rotbraun.

Experimenteller Teil

Diazotierung und Kupplung

Das durch die Reduktion des 5-Nitro- bzw. 5,6-Dinitrobenzimidazolons
gebildete 5-Amino- bzw. 5,6-Diaminobenzimidazolon (das Rohgemisch
enthielt jeweils 8,0 g Amin) wurde in 200 ml Eisessig bei gelindem Kochen
teilweise gelSst, rasch auf Raumtemp. abgekiihlt und langsam unter Rith-
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ren zu dem mit Eis/Kochsalz gekiihltem Gemisch von 4,0 g NaNO;z in
4,0 ml HeSO4 (p = 1,84) zugegeben. Nach 20 Min. wurde die Suspension
mit einer Losung der jeweiligen Kupplungskomponente langsam ver-
setzt. Zur Losung der Kupplungskomponenten diente dabei 2N-NaOH.
bei a- und B-Naphthol und Naphthol AS, Methanol bei «- und B-Naphthyl-
amin. Nach 20 Min. Rihren wurde das Gemisch mit NaHCOjz-Liésung
neutralisiert. Der ausgefallene Farbstoff wurde tiber Nacht absetzen ge-
lassen, abgesaugt, einige Male mit Wasser gewaschen und im Vak. getrocknet.

Farbeversuche
a) Farbung einer Polyamidfaser (Nyltest)

29, Farbstoft (bezogen auf das eingesetzte (Gewebe) wurden in mog-
lichst wenig Methanol oder (bei schlechter Léslichkeit) in einer Mischung
Methanol/Aceton warm gelost, durch Zugabe von destill. Wasser auf die
gewiinschte Flottenkonzentration (1:50) gebracht, mit 2 g/l Sandopan
TFL Extra als Dispergier- und Egalisiermittel versetzt und das Faser-
material eingebracht. Die Temperatur des Férbebades wurde langsam
auf 90—93° gesteigert und 45 Min. bei dieser Temperatur gefirbt, an-
schlieBend mit Wasser gespllt und getrocknet.

b) Firbung einer Polyesterfaser (Dacron 54)

Dem bei 60° mit 2 g/l Ammonsulfat und Ameisensdure auf pH 5,5
eingestelltern Fiarbebad wurde 1 g/l Sandopan TFL Extra, 1 g/l Ekalin F
als Dispergier- und Egalisiermittel und 4 em3/l Dilatin DB als: Quellmittel
zugegeben und das Farbegut wihrend 10 Min. in diesem Bad behandelt.
AnschlieBend wird der geldoste Farbstoff (29,, bez. auf Materialmenge)
unter Rithren zugegeben, nach 5 Min. die Temp. innerhalb 0,5 Stdn. bis
zum Kochen gesteigert und weitere 1,5 Stdn. bei dieser Temp. geférbt.

¢) Fiarbung einer Acetatfaser (Crépe)

29, Farbstoff wurde in Methanol geldst, mit Wasser auf die gewiinschte
Flotte (1:50) verdiinnt, mit 2 g/l Sandopan TFL Extra versetzt und das
Firbematerial eingetragen. Nach 15 Min. wurde auf 75-—80° erwdrmt
und 45 Min. bei dieser Temp. gefdrbt.

d) Féarbung einer Triacetatfaser (Arnel)

Wie die Farbung der Acetatfaser, aber 1,5 Stdn. zum Sieden erhitzt.

e) Firbung einer Polyacrylnitrilfaser (Orlon 75)

29, Farbstoff wurden in Methanol gelést, mit Wasser 1: 50 verdiinnt,
2 g/l Sandopan TFL Extra und 1ml/l Eisessig zugegeben, das Material
eingetragen, nach 15 Min. zum Sieden erhitzt und bei dieser Temp. 1,5 Stdn.
geférbt.
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