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Benzophenonether-ester und ein Verfahren zur Verbesserung der Lichtechtheit von Polye-
sterfdrbungen unter Verwendung von Benzophenonether-estern

Die Erfindung betrifft neue Benzophenonether-ester und ein Verfahren zum Firben von textilem
Polyestermaterial mit Dispersionsfarbstoffen unter Verwendung von Benzophenonether-estern zur Verbesse-
rung der Lichtechtheit sowie die Verwendung dieser Benzonphenon-derivaie beim Firben von textilem
Polyestermaterial.

Aus der DE-AS 1 156 760 ist beispielsweise ein Verfahren zur Verbesserung der Lichtechtheit von
Polyesterférbungen bekannt, bei dem man die Fasern in einem siedenden wi#Brigen Farbebad, das neben
dem Farbstoff noch Alkylether des 2,2',4,4-Tetrahydroxybenzophenons enthdlt, behandelt. Bei diesem
Verfahren zieht das Benzophenon-Derivat zusammen mit dem Farbstoff auf die Faser auf. Die so gefirbte
Faser weist bei der Belichtung in einem Belichtungsgerit (beispielsweise Xenotest oder Fadeometer) gine
im Vergleich zu einer ohne Zusatz des Tetrahydroxybenzophenon-Derivats gefdrbten Faser bessere
Lichtechtheit auf.

Die in der DE-AS 1 156 760 beschriebenen Verbindungen weisen jedoch eine Reihe von Nachteilen
auf: aufgrund ihrer Eigenfarbe verschieben sie insbesondere bei brillanten Férbungen der Farbton und
triben die Férbung mehr oder weniger stark ab. Das Aufziehvermdgen auf die textilen Gebilde ist nicht er-
schopfend genug, so daB das Abwasser der Firbereien mit organischen Verbindungen belastet wird.
AuBerdem neigen die genannten Verbindungen bei einer im AnschiuB an den Firbeprozess iblicherweise
durchgefiihrten thermischen Nachbehandlung zur Sublimation.

Aus der US-PS 3 876 471 ist bekannt, daB 2,4-Dihydroxibenzophenon-Derivate als Lichtstabilisatoren
von Kunststoffen, Polymeren wie z.B. Polypropyien, Polyvinyichlorid, Polyester oder Polyamide verwendet
werden kdnnen. Es hat daraus nicht nahe gelegen, derartige Verbindungen in einem System aus Farbstof-
fen und textilem Polyestermaterial zur Stabilisierung der Farbstoffe sinzusetzen. )

Aufgabe der Erfindung ist es, flr die Verbesserung der Lichtechtheit von Férbungen mit Dispersions-
farbstoffen auf Polyester Stoffe zur Verfligung zu stellen, die gut auf Polyester aufzichen, eine geringe
Sublimationstendenz zeigen und die die Firbungen insbesondere hinsichtlich ihrer Brillanz nicht oder nur
geringfligig besinirdchtigen.

Die Aufgabe wird erfindungsgem&B gel&st mit einem Verfahren zum Firben von textilem Polyesterma-
terial mit Dispersionsfarbstoffen unter gleichzeitiger Verwendung. von Benzophenonderivaten zur Verbesse-
rung der Lichtechtheit, das dadurch gekennzeichnet ist, daB man den Farbebidern ein Benzophenonderivat
der Formel |

0 OH
A%
0(CH2) —0C—R2
(R) R1 n |
m 0

in der fUr

R ein Wasserstoffatom, ein Alkylrest mit 1 bis 4 C-Atomen, Cyan, Fluor, Chlor, Brom oder Trifluormethyl,
R' ein Wasserstoffatom oder ein Alkylrest mit 1 bis 6 C-Atomen und fiir

m die Zahi 1 oder 2, fiir

n die Zahl 2, 3 oder 4 und fiir R2 ein gegebenenfalls durch Hydroxy oder Ci-bis CsAlkoxy substituierter —-

Alkyirest mit 1 bis 12 C-Atomen, ein Cycloalkyirest mit 3 bis 6 C-Atomen im Ring, ein Rest aus der Gruppe
der Formein

R3 R3 R3

. -{ CH2) und —{ CHaz)—

RS ' RS RS

")
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wobei R3, R* und R® Wasserstoffatome, Alkyl-oder Alkoxyreste mit 1 bis 4 C-Atomen oder einer oder zwei

der Reste R® bis R® Fluor, Chlor, Brom, Cyan oder Trifluormethyl, einer der Reste R3 bis R® Phenyl oder

Phenoxy und q die Zahl 1, 2, 3 oder 4 bedeuten, oder flir R? ein gegebenenfalls substituierter 5-oder 6-

gliedriger ungesattigter heterocyclischer Ring stehen, zusetzt, sowie in der Verwendung der Benzophenon-

derivate der Formel | zur Verbesserung der Lichtechtheit von gefirbtem textilem Polyestermaterial.
Bevorzugt sind die Benzophenonderivate der foldenden Formet H

0 OH ’
O ‘ (11),
OCHZCHzoﬁRz
0

in denen R ein Wasserstoffatom, Methyl, Fluor, Chior oder Brom und R2 einen Alkylrest mit 1 bis 4 C-
Atomen, einen Cyclohexylrest oder einen Rest aus der Gruppe

(CH3)p {OCH3)p

—@ , —G , —@—C(CHa)a . —G : —(CHz);O—@ und

wobei p und q fiir die Zahlen 1 oder 2 stehen, bedeuten.
Die Verbindungen der Formein 1 und 2 sind teilweise bekannt und teilweise noch nicht beschrieben.
Gegenstand der Erfindung sind daher auch die neuen Benzophenonderivate der Formel lli

(R}
m

0 OH
Q O (111),
0(CHz) ~0C—R2
R? n g

in der fir R ein Wasserstoffatom, ein Alkyirest mit 1 bis 4 C-Atomen, Cyan, Fluor, Chior, Brom oder
Trifluormethyl, R ein Wasserstoffatom oder ein Alkyirest mit 1 bis 6 C-Atomen und fiir m die Zah! 1 oder 2,
fr n die Zahl 2, 3 oder 4 und flr R2 ein durch Hydroxy-oder Ci-bis Cs-Alkoxy substituierter Alkylrest mit 1
bis 4 C-Atomen, ein Rest aus der Gruppe

R3 3 3
R4 T R ' re
) —({ CH2) und =( CHz)-0

RS RS RS

wobei R3, R* und R® Wasserstoffatome, Alkyl-oder Alkoxyreste mit 1 bis 4 C-Atomen oder ein oder zwei der
Reste R2 bis R3 Fluor, Chior, Brom, Cyan oder Trifluormethy! und q die Zahl 1, 2, 3 oder 4 bedeuten, mit
der Einschrénkung, daB wenigstens einer der Reste R2 bis R® von Wasserstoff verschieden sein mu8, oder
fur R2 ein gegebenenfalls substituierter 5-oder 6-gliedriger, ungeséttigter heterocyclischer Ring stehen.
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Von den Verbindungen der Formel Il sind soiche bevorzugt, in denen R ein Wasserstoffatom, Methyl,
Fluor, Chior oder Brom und m die Zahl 1 und R? ein Wasserstoffatom bedeuten und fiir n die Zahl 2 steht.

Ganz besonders bevorzugt und hervorzuheben sind Verbindungen der Formei lil, in denen R ein
Wasserstoffatom, Methyl, ein Fluor-, Chior-oder Bromatom und m die Zah! 1, R* ein Wasserstoffatom und
RZ ginen Rest aus der Gruppe

{CH3)p {OCH3)p

_Q, _G , —@—C(CHs)s. —g : -(cuy-o—@ und
q
~(cHz1-0—¢ Y
q

wabei p und q fir die Zahlen 1 oder 2 stehen, bedeuten mit der Ausnahme, daB R2 nicht-Phenyi sein kann,
wenn R {lr ein Wasserstoffatom steht.

Als Alkylreste fur R und R' seien beispielsweise Methyl, Ethyl, Propyl, n-und tert.-Butyl genannt.
Bevorzugte Reste fir R und R! sind H und Methyl.

Als Reste R2 in der Formel | seien beispielhaft genannt:
Crbis Ci-Alkyl, wie Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, sek.-Butyl, tert.-Butyl, n-Pentyl, 3-
Methylbutyl, 1-Ethylpropyl, 1,1-Dimethylpropyl, 2.2-Dimethylpropyi, n-Hexyl, n-Heptyl, 1-Ethylpentyl, n-
Octyl, 2,4,4-Trimethylpentyl, n-Nonyl, n-Decyl, n-Undecyl, 4-Dodecyl, Hydroxymethyl, Hydroxysthyl, 2-
Hydroxypropyl, 2-Hydroxy-2-methylpropyl, 3-Hydroxy-2-methylpropyl, 2-Hydroxy-butyl, Methoxymethyl,
Methoxyethyl;

Cycloalkyl, wie Cyclopropyl, Cyclobutyl, Cyclopentyl oder Cyclohexyl;
far

R3
- R%.

RS

beispielsweise Phenyl, 2-, 3-und 4-Methylphenyl, 2-, 3-und 4-Ethylphenyl, 2-, 2-und 4-n-oder iso-Propylphe-
nyl, 2-, 3-und 4-n oder tert.-Butylphenyl, 2,3-Dimethyiphenyl, 2,4-Dimethyiphenyl, 2,5-Dimethylphenyl, 2,6-
Dimethylphenyl, 3,4-Dimethylphenyl, 3,5-Dimethylphenyl, 2,4,6-Trimethylphenyl, 2,4-Dimethyl-6-tert.-butyl-
phenyl, 2-, 3-und 4-Chlorphenyl, 2-, 3-Brom-phenyl, 2,4-Dichiorphenyl, 2,5-Dichlorphenyli, 2,6-Dichlorphenyl,
3,5-Dichlorphenyl, 2-, 3-und 4-Methoxyphenyl, 2,3-Dimethoxyphenyl, 2,4-Dimethoxyphenyl, 2,6-Dimethoxy-
phenyl, 3,4-Dimethoxyphenyl, 3,5-Dimethoxyphenyl, 2-Ethoxyphenyl, 4-Ethoxyphenyl, 2,3,4-Trimethoxyphe-
nyl, 3,4,5-Trimethoxyphenyl, 4-Biphenyl, 4-Phenoxyphenyl;

flr

R3
RE

-{CHz2)

RS

beispielsweise Benzyl, 2-, 3-und 4-Methylbenzyl, 4-Ethylbenzyl, 4-Isopropylbenzyl, 4-tert.-Butylbenzyi, 2-,
3-und 4-Chlorbenzyl, 2-, 3-und 4-Brombenzyl, 2-, 3-und 4-Methoxybenzyl, 2-, 3-und 4-Ethoxybenzyl, 3,4-
Dimethoxy-benzyi, 3,5-Dimethoxybenzyi, 3,4.5-Trimethoxybenzyl, 2-Phenylethyl, 3-Phenylpropyl, 4-Phenyl-
butyl;

fir

Ay

oy
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R3
R

—{CHz )
RS

beispielsweise Phenoxymethyl, 2-, 3-und 4-Methylphenoxymethyl, 2-, 3-und 4-Ethylphenoxymethyl, 4-
Isopropylphenoxymethyi, 4-n-Butylphenoxymethyl, 4-tert.-Butylphenoxymethyl, 2,3-Dimethylphenoxymethyl,
2,4-Dimethyiphenoxymethyl, 2,5-Dimethylphenoxymethyi, 3,5-Dimethylphenoxymethyl, 3,4-Dimethylpheno-
xymethyl, 2-Methyl-4-tert.-butyl-phenoxymethyl, 3,4,5-Trimethoxyphenoxymethyl, 2,4,6-Trimethylphenoxy-
methyl, 2,6-Dimethyl-4-tert.-butylphenoxymethyl, 2-, 3-und 4-Chiorphenoxymethyl, 2-, 3-und 4-Brompheno-
xymethyl, 2-, 3-und 4-Methoxyphenoxymethyl, 4-Ethoxyphenoxymethyt, 2-Methyi-4-chlorphenoxymethyl, 2-
Phenoxyethyl, 4-Phenoxybutyl;

als heterocyclische Ringe beispielsweise Furyl-2, Furyl-3, 2,5-Dimethylfur§ll-3, Thienyl-2, Thienyl-3, Pyridyl-
2, Pyridyl-3, Pyridyl-4, 2-Chiorpyridyl-3.

Die Herstellung der neuen Verbindungen der Formel (Ill) erfolgt in an sich bekannter Weise durch
Umsetzung eines Alkohols der Formel (IV)

i

@ ‘ (1V) L
0(cHz) o -

(R)

in der R, m und n die fir R, m und n der Formel (lll) angegebenen Bedeutungen haben,

mit einer Carbons&ure R2COOH, in der R2 die fir R2.in Formel (Ill) angegebenen Bedeutungen aufweist, in
einem inerten L&sungsmittel, insbesondere Toluoi oder Xylol, in Gegenwart eines sauren Katalysators,
insbesondere von Schwefelséure, p-Toluolsulfonsdure oder eines stark sauren lonenaustauschers, bei
RiickfluBtemperaturen und Aufarbeitung in an sich Ublicher Weise.

Nach dem erfindungsgemdBen Verfahren werden in an sich Ublicher Weise texiile Materialien aus
Polyestern, insbesondere aus Polyethylenterephthalaten, wie Polyethylenglykolterephthalat, gefdrbt. Als
solche kommen insbesondere Gebilde wie Fasern, Fiden, Flocken, Folien, Gewebe und Gewirke in
Betracht. Sie kdnnen mit den Ublichen Dispersionsfarbstoffen, die den bekannten Farbstoffklassen wie z.B.
Azo, Anthrachinon-, Methin-, Chinophthalon-und Cumarin-Farbstoffen, angeh6ren, nach an sich bekannten
Methoden, wie z.B. das Hochtemperaturverfahren, das Thermosolverfahren oder das Carrierfdrbeverfahren,
gefarbt werden, wie z.B. dem "Ratgeber, Férben und Ausrlisten von Polyesterfasern und Polyesterfasermi-
schungen”, herausgegeben von der BASF Aktiengesellschaft 1974, entnommen werden kann. Bei dem
erfindungsgemé&Ben Verfahren werden die Benzophenon-Derivate den Farbebidern in feinverteilter Form
ggt. als Pulver-oder Flissigzubereitung zugesetzt. Sie werden in Mengen von 0,1 bis 10, vorzugsweise 0,3
bis 5 Gew.%, bezogen auf das Textilgut, eingesetzt.

Man erhélt dabei Firbungen, die im Vergleich zu solchen ohne Zusatz der Benzophenon-Derivate sich
im Farbton nicht oder kaum unterscheiden, aber eine deutlich verbesserte Lichtechtheit aufweisen, die auch
hoheren Anforderungen, wie sie z.B. im Automobilsektor flir Sitzbezlige und dergleichen gestellt werden,
gerecht werden kénnen.

Als besondere Vorteile gegenliber bekannten Benzophenonderivaten gem&B der DE-AS 11 56 780
seien hervorgehoben, daB die erfindungsgemiB zu verwendenden Verbindungen eine deutlich geringere
Eigenfarbe aufweisen und damit den Farbton von Farbungen praktisch nicht beeinflussen. Wihrend z.B.
das 2,2-Dihydroxy-4,4-dimethoxybenzophenon im Firbebad zu etwa 75 % auszieht, erreichen die erfin-
dungsgem@B zu verwendenden Verbindungen Aufziehgrade in der GréBenordnung von 85 bis 95 %. Bei
den bekannten Verbindungen liegen die Sublimsationsveriuste (30 sec., 180°C) bei 20 bis 25 %, bezogen
auf die aufgezogene Substanz, bei den erfindungsgemiB zu verwendenden Verbindungen unterhalb 10 %.

Die in den Beispislen angegebenen Teile sind Gewichtsieile:
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in den Beispielen 1 bis 13 bedeuten R und R stets ein Wasserstoffatom.

Beispiet 1

Ein Gemisch aus 27,6 g 2-Hydroxy-4-(g-hydroxyethoxy)-benzophenon, 150 ml Toluol, 45,6 g 4-
Methoxybenzoes&ure und 2 Tropfen konz. Schwefelsiure wird 11 Stunden lang am Wasserabscheider zum
Sieden erhitzt. Nach dem Abkilihien auf Raumtemperatur wird mit Petrolether verdiinnt, der ausgefallene
Niederschlag abgesaugt und mit wenig Methanol gewaschen. Das Nutschgut wird 1 Stunde lang mit 200 mi

5 %iger Sodalsung geriihrt, abgesaugt, mit Wasser gewaschen und aus Isopropanol umkristallisiert. Man
erhélt 28,8 g der Verbindung der Formel | mit

R2 = —@—ocua

vom Schmp. 107 - 109 °C.

C H 0
ber. 70,4 5,14 24,46
gef. 69,98 5,4 24,2

Beispiel 2

Ein Gemisch aus 25,8 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 60 mi Toluol, 15 g Phenyles-
sigsdure und 2 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 5 Stunden am Wasserabscheider zum Sieden erhitzt.
Nach Zugabe von 10 ml 5 %iger Sodaldsung dampft man zur Trockne und kristallisiert den Riickstand aus
Isopropanol um, wobei man beim Abkiihlen der Isopropanolisung 25 mi § %ige Sodaldsung zusetzt. Nach
nochmaligem Umkristaliisieren aus Isopropanol und Waschen des Kristallisats mit Wasser erhilt man 20 g
der Verbindung der Formel | mit

-

vom Schmp. 93 - 94 °C.

c H 0
ber. 173,39 5,36 21,25
gef. 73,4 5.5 21,4

Beispiel 3

Ein Gemisch aus 10,3 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 50 ml Toluol, 9,1 g 34
Dimethoxybenzoeséure und 1 g p-Toluolsulfonsdure wird 13 Stunden am Wasserabscheider zum Sieden
erhitzt. AnschiieBend dampft man zur Trockne, rihrt den Rickstand mit 150 mi § %iger Sodaldsung und
kristallisiert ihn anschlieBend zweimal aus Isopropanol unter Zusatz von Bleicherde um. Man erhilt 31g
der Verbindung der Formel | mit
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RZ = [CH3
0CH3
5
vom Schmp. 106 - 108 °C.
10 c H .0
ber. 68,24 5,25 26,51
gef. 68,0 5,4 26,2
15
Beispiel 4
Ein Gemisch aus 25,8 g 2-Hydroxy-4-(g-hydroxyethoxy)-benzophenon, 150 ml Tolucl, 16,3 g 4
Methylbenzoesdure und 2 g p-Toluolsulionsdure wird 24 Stunden am Wasserabscheider zum Sieden
20 orhitzt. AnschlieBend dampft man unter vermindertem Druck zur Trockne und kristallisiert den Rickstand
aus Isopropanol um, wobei man beim Abklihlen der Isopropanollsung 25 ml 5 %ige Sodaldsung zusetzt.
Man erh&it nach nochmaliger Kristaliisation aus Isopropanol und Waschen des Kristallisats mit Wasser 9,5 o}
der Verbindung der Formel | mit
25

2« 0 S

30 vom Schmp. 135 - 137 °C.

c H 0
- ber. 73,38 5,36 21,25
gef. 73,1 5,6 21,3

Beispiel 5

Ein Gemisch aus 25,8 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 150 ml Toluol, 43,5 g 3
Methylbenzoesdure und 2 g p-Toluolsulfonsiure wird 16 Stunden am Wasserabscheider zum Sieden
erhitzt. Anschliefend dampft man unter vermindertem Druck zur Trockne und verriihrt den Riickstand mit
150 ml 5 %iger Sodaldsung und kristallisiert ihn aus Isopropanol unter Zusatz von Bleicherde um. Man

45 erhdlt 16,2 g der Verbindung der Formel | mit
=0
50 CHa
vom Schmp. 92 -93 °C.
c . H 0
55 ber. 173,39 5,386 21,25
gef, 72,9 5,4 21,3
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Beispiel 6

Ein Gemisch aus 4,6 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 50 m! Toluol, 8,53 g 4-Chior-
phenylessigsdure und: 2 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 4 Stunden am Wasserabscheider erhitzt. An-
schiiefend dampft man unter verminderiem Druck zur Trockne und kristallisiert den Riickstand aus
Isapropanal um. Das Kristallisat wird zusammen mit weiteren aus der Mutterfauge isoliertem Produkt
nochmals aus Isopropanol unter Zusatz von Aktivkohle umkristallisiert. Man erhilt 2,3 g der Verbindung der
Formel | mit

RZ = HgC—-@—Cl

vom Schmp. 92 - 94 °C.

c H 0 Cl
ber. 67,44 4,66 19,43 8,63
gef. 67,1 $,8 19,8 8,4

Beispiel 7

Ein Gemisch aus 25,8 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 60 mi Toluol, 16,7 g Phenoxyes-
sigsdure und 2 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 5 Stunden am Wasserabscheider zum Sieden erhitzt.
Nach Aufarbeitung analog Beispiet 4 erhdit man 24,5 g der Verbindung der Formel | mit

RZ = -cnzou—Q

vom Schmp. 108 - 109 °C.

c H 0
ber. 70,40 5,14 24,45
gef. 10,4 5,4 24,3

Beispiel 8

Ein Gemisch aus 27,6 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 60 mi Toluol, 27 g Methoxyes-
sigsdure und 2 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 6 Stunden am Wasserabscheider erhitzt. Man dampft
unter vermindertem Druck zur Trockne, nimmt den Riickstand in Methylenchlorid auf und wischt die
Methylenchloridphase zweimal mit 5 %iger Sodaldsung und mit Wasser. Nach dem Trocknen ber
Natriumsulfat wird die Methylenchloridphase unter vermindertem Druck entfernt. Man erhilt die Verbindung
der Formel | mit R2 = CHOCH; in Form eines Ols, das ohne weitere Reinigung in den Farbeprozef
eingesetzt wird.

c H 0
ber. 65,45 5,49 29,06
gef. 65,5 5.9 28,6

x
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Beispiel 8

Ein Gemisch aus 25,8 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethaxy)-benzaphenon, 80 ml Toluol, 14,9 g 2-Methyl-
benzoesdure und 3 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 10 Stunden am Wasserabscheider zum Sieden
erhitzt. Nach Aufarbeitung analog: Beispiel 4 erhdlt man 22,8 g der Verbindung der Forme! | mit

R2 =
H3C
vom Schmp. 91 - 93 °C.
o H 0
ber. 73,39 5,36 21,25
gef. 73,1 5,5 21,3

Beispiel 10

Ein Gemisch aus 258 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 150 mi Toiuol, 25,8 g 24-
Homoveratrumsdure und 3 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 12 Stunden am Wasserabscheider zum
Sieden erhitzt. AnschlieBend dampft man unter vermindertem Druck zur Trockne, verrlihrt den Riickstand
mit 150 ml 5§ %iger Sodaldsung-und kristallisiert aus Ethanol unter Zusatz von Aktivkohie um. Man erhit
man 20,1 g der Verbindung der Formel | mit

RZ = —CH, —0CH3
H3CO

vom Schmp. 102 - 104 °C.

C H 0]
ber. 68,8 5,54 25,66
gef. 68,4 5,7 25,7

Beispiel 11

Ein Gemisch aus 25,8 ¢ 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 150 ml Toluol, 19,9 g 4
Methoxyphenylessigséure und 3 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 6 Stunden am Wasserabscheider
erhitzt. Nach Aufarbeitung analog Beispiel 10 erh3lt man 9,2 g der Verbindung der Formel | mit

R2 = "CHz-@—OCHa

vom Schmp. 81 - 83 °C.
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c H 0
ber. 70,99 5,486 23,52
5 gef. 70,9 5,7 23,6 ) : :

o

Beispiel 12
70
Ein Gemisch aus 25,8 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 150 mi Toluol, 14,1 g Cyclohe-
xancarbonsdure und 3 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 6 Stunden am Wasserabscheider erhitzt. Nach
Aufarbeitung analog Beispiel 4 erhdlt man nach zweimaliger Kristaliisation aus Isopropanol/Wasser unter
Zusatz von Bieicherde 7,5 g der Verbindung der Formel | mit o

R2 = _<<::>

75

20 vom Schmp. 80 - 62 °C.

c H 0
ber. 71,72 6,57 21,11
gef. 71,8 6,8 21,6

‘25

3o Beispiel 13
Ein Gemisch aus 25,8 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-benzophenon, 150 mi Toiuol, 18 g Dihydro-

zimts8ure und 3 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 6 Stunden am Wasserabscheider erhitzt. Nach
Aufarbeitung analog Beispiel 10 erhélt man 22,1 g der Verbindung der Formel | mit

R2 = —CHQ-CHz—Q

35

“0 vyom Schmp. 75 - 77 °C.

c H 0
45 ber. 73,83 5,68 20,48
gef. 73,5 5,8 20,4

o

50 Beispiel 14

Aus 13,6 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-4-methylbenzophenon und 7,5 g Phenylessigsdure erhilt
man analog Beispiel 2 nach Umkristallisation aus Ethanol unter Zusatz von Aktivkohle 12,5 g der
Verbindung der Formel

55

10
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0 OH
H3C OCHz—CHz—O'('I-CH

0
vom Schmp. 99 - 100°C
c H 0
ber. 73.83 5.68 20.48
gef. 73.9 5.8  20.1

Beispiel 15

Ein Gemisch aus 13,6 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-4-methyl-benzophenon, 7.7 g Benzosiure, 60
mi Toluol und 2 Tropfen konz. Schwefelsdure wird 20 Stunden am Wasserabscheider zum Sieden erhitzt.
Nach Zusatz von § mi 5 gew.%iger Sodal§sung dampft man zur Trockne und kristaliisiert den Riickstand

30

35

45

50

55

zweimal aus Ethanol um. Man erhilt 7,3 g der Verbindung der Formel

vom Schmp. 70 - 72°C

Beispiel 16

Man verféhrt unter Verwendung von 8,35 g Phenoxyessigsiure analog Beispiel 14 und erhait 13,9 g der

Verbindung der Formel

vom Schmp. 95 - 96°C

H3C

c H 0
ber. 713.99 5.10 2.
gef. 73.0 5.4 21.2

(2

OH

(2

OCHz-CHz-OIIC—CHZ"O_@

11

0
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Beispiel 17

ber.
gef.

0 254 987

70.93
70.9

H
5.4
5.6

6

0
23.862
23.4

Aus 29,25 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-4-chlorbenzophenon und 15 g Phenylessigsdure erhilt
man analog Beispiel 14 nach sukzessiver Umkristallisation aus wiBrigem Methanol (80 %) unter Zusatz von
Aktivkohle und Cylohexan 17,9 g der Verbindung der Formel

Cl

vom Schmp. 80 - 82°C

ber.
gef.

Beispiel 18

OH

T

C
67.24
67.0

ocuz—CHzolrI:-cuz—@
0

H
4.86
4.8

0
19.47
19.3

Ccl
8.63
S.0

Aus 29,25 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-4‘~chlor-benzophenon und 16,7 g Phenoxyessigsdure erhilt
man analog Beispiel 14 nach zweimaligem Umkristallisieren aus Isopropano! unter Zusatz von Akfivkohie 21

g der Verbindung der Formel

Cl

vom Schmp. 94 - 96°C

ber.
gef.

0
]

OH

S

64.72
64.5

OCH2~CHz—0C~CH z-—o—@
0 .

4.45
4.5

12

22.49
22.4

2 4

C1
8.31
8.7
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Beispiel 19
Aus 29,25 g 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-4'-chlorbenzophenon und 18,0 g Dihydrozimtsdure erhilt

man analog Beispiel 14 nach sukzessiver Kristailisation aus Isopropanol unter Zusatz von Aktivkohle und
Cyclohexan/Bleicherde 16,5 g der Verbindung der Formel

0 OH
c1 OCHg—CHg—Oﬁ—CHg—CH2—4<::>
0

vom Schmp. 65 - 87°C

c H 0 Cl
ber. 67.85 4.98 18.83 8.34
gef. 67.3 5.0 18.5 8.6

Die Ausgangsverbindungen 2-Hydroxy-4-(8-hydroxyethoxy)-4'-chlor-und 2-Hydroxy-4-( 8-hydroxye-
thoxy)-4"-methylbenzophenon werden durch Ubliche Umsetzung mit Ethylenoxid oder Ethylencarbonat aus
dem entsprechenden 2,4-Dihydroxy-4'-chlor-und 2,4-Dihydroxy-4-methylbenzophenon erhaiten.

0 OH |
O ‘ Schmp. 123 - 1259¢
c1 OCH2CH20H
0 OH
O O Schmp. 121 - 123%9¢
H3C OCH2CH20H

13
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Anwendungsheispiel 1

100 Teile eines Polyestergarns werden in einem Férbebad, das 1500 Teile Wasser, 0,6 Teile einer Mi-
schung der feinverteilter Farbistoffe .

5 -
I (8,30 Teile) @—NH—Q—SOz-NH—@
' NH2
10
CN H3C CN
I1 (0,06 Teile} GzN—G—N = »—Q—NH-(CHz)a-o-cnz-CHz-o—@
NH-CH2-CH20H
15
0 NHz2 O
11T (0,24 Teile) O‘O N-CHz-CHz-CH2-0CH3
20
4] NH2 O
1,8 Teile eines durch Anlagerung von 50 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Spermdlaikohol und anschlieBendes
25 Sulfonieren erhaltenen Produktes als Férbehilfsmittel und 1,5 Teile der feinverteilten Benzophenonverbin-

dung der Formel

o oH
30 ﬁ
, A 0CH2CH20C—©—OCH3.

35 enthdlt, behandelt.
Man beginnt bei 80 °C, erhht die Temperatur in 20 Minuten auf 130 °C und fé4rbt noch weitere 90

Minuten bei dieser Temperatur in einem HT-Farbeapparat.
Es wird eine Braunfdrbung erhalten, die bei einer Belichtung im Xenotest unter feucht-heiBen Bedingun-
gen (z.B. Temperatur 75 °C, relative Luftfeuchtigkeit 80 %) deutlich lichtechter ist als eine gieiche Féarbung

ohne den Zusatz der Benzophenonverbindung.

45
50

55
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Anwendungsbeispiel 2

100 Teile eines Gewirkes aus Polyester werden in einem Farbebad, das 2500 Teile Wasser, 1,2 Teile
einer Mischung der feinverteilten Farbstoffe

5
I (0,18 Teile) ow—@—n:»&—@—n:»—@—ou
: ' OCH3
10
Cl
II {2,680 Teile) OzN—Q-N = N—Q—N(CHZ-CHz-OCOCHs)z
NH-COCH3
15
HO 0 NH2
IIT (0,42 Teile)
L
20.
H2N 0 OH
5 Teile eines Carriers auf Basis Salicylsiuremethylester und 2 Teile der feinverteilten Benzophenonverbin-
25 dung der Formel

0 OH

o
i
. S © .

enthilt, behandeit.

Man farbt wihrend 90 Minuten bei Siedetemperatur und erhiit eine rotbraune Férbung, die bei einem
Belichtungstest im Fadeometer deutlich bessere Ergebnisse liefert als eine gleiche Firbung ohne den
Zusatz der Benzophenonverbindung.

35

45

50

55
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Anwendungsbeispiel 3

Ein Polyestergewebe wird auf einem Dreiwalzenfoulard mit einer Férbeflotte getrinkt, die in 1000 Teilen
25 Teile einer Mischung der feinverteilten Farbstoffe

({7}

NO 0CH3
I (12,5 Teile) 02N—*<::}—N = N(CHz-CHz-0COCH3 ) 2 ]
Br NH-COCH3
Br
. ~C2Hsg
II (10,0 Teile) 02N N = N—{C::}—N
~CHz-CHz-CN
8r
c1
II1 (2,5 Teile) 02N N = N{CHz-CH2-0COCH3) 2

NH-COCH3

20 Teile einer 20 %igen wéBrigen L&sung des Copolymeren aus Acrylsiure und Acrylamid, 25 Teile der
feinverteilten Benzophenonverbindung

OH

sacll.
OCHzCHzOC-CHzO-<::>

und 930 Teile Wasser enthalt.

Nach dem Imprégnieren unter 60 % Flotienaufnahme wird das Gewebe bei 120 °C zwischengetrocknet
und wihrend 60 Sekunden bei 200 °C thermosoliert.

Man erhélt eine Graufdrbung, die in der Lichtechtheit deutlich besser ist als eine gleiche Férbung chne
den Zusatz der Benzophenonverbindung.

Anwendungsbeispiel 4

Man flhrt eine Firbung aus analog Beispiel 2 unter Verwendung der Benzophenonverbindung der
Formel '

0 OH

SA® ﬁ |
0CH2CH20C—© 5

durch.
Man erhélt eine rotbraune Férbung, die bei einem Belichtungstest im Fadeometer deutlich bessere
Ergebnisse liefertals eine gieiche Farbung ohne den Zusatz der Benzophenonverbindung.

16
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Anwendungsbeispiet 5

100 Teile eines Gewirkes aus Polyester werden in einem Farbebad, das 2500 Teile Wasser, 1,2 Teile
giner Mischumg der feinverteilten Farbstoffe

I (0,18 Teile) 02N—4(::>—+kﬂb-<::?—ﬂhm—<c:>>—0H

0CH3
c1
I1 (0,60 Teile) 02N—<C:j>—n=u—<;:>>-u(cuz—cuz—ococna)g
NH—COCH3

IIT (0,42 Teile) HO 0 NH,
LI 3
HaN O OH

5 Teile eines Carriers auf Basis Salicylsduremethylester und 2 Teile der feinverteiiten Benzophenonverbin-
dung der Formel

0 OH

|

J U 0
I
ocuzcuzoc—cuz-cﬂz-4<::>

enthilt, behandeit.

Man farbt wihrend 90 Minuten bei Siedetemperatur und erhilt eine rotbraune Férbung, die bei einem
Belichtungstest im Fadeometer deutlich bessere Ergebnisse liefert als eine gleiche Farbung ohne den
Zusatz der Benzophenonverbindung.

Anwendungsbeispiel 6

100 Teile eines Polyestergarns werden in einem Farbebad, das 1500 Teile Wasser, 0,6 Teile einer Mi-
schung der feinverteilien Farbstoffe

I (0,30 Teile) <::>>-NH—<;:>}-502—NH—4<::>
NH2

CN  HsC CN

I (0,06 Teile) OzN—<C:j}—N=N-4§::§F-NH—(CHz)a-O—CHz—CHz—O—4<::>
=N
N

H—CH2—CH, OH

0 NH2 O
IIT (0,24 Teile) “O N—CH2—CH2=CH2—0CH3
0 NH2 O

17
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1,8 Teile eines durch Anlagerung von 50 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Spermdlalkohol und anschiieBendes
Sulfonieren erhaltenen Produkies als Férbehilfmittel und 1,5 Teile der feinverteilten Benzophenonverbindung

der Formet

enth3lt, behandelt.

4

0 OH

S G ~

CHs

I
0CH2CH20C—©

Man beginnt bei 60°C, erhGht die Temperatur in 20 Minuten auf 130°C und f&rbt noch weitere 90
Minuten bei dieser Temperatur in einem Hochtemperatur-Firbeapparat.

Es wird eine Braunfarbung erhaiten, die bei einer Belichtung im Xenotest unter feucht-heifen Bedingun-
gen (Temperatur 75°C, relative Luftfeuchtigkeit 80 %) deutlich lichtechter ist als eine glelche F&rbung ohne

den Zusatz der Benzophenonverbindung.

Die in diesem Beispiel eingesetzie, erfindungsgemise Benzophenonverbmdung zieht zu Uber 80 % auf
20 die Polyesterfaser auf und zeigt nur einen geringen Sublimationsveriust (30 Sek, 190°C) von 5 - 6 %. Sie
verhdlt sich in diesen Eigenschaften deutlich glinstiger als das bekannte 2,2"-Dihydroxy-4,4'-dimethoxyben-
zophenon, dessen Aufziehgrad bei etwa 75 % und dessen Sublimationsverlust (30 Sek, 190°C) bei 20 - 25
% unter gleichen Férbebedingungen liegt.

Anwendungsbsispiel 7

Ein Polyestergewebe wird auf einem Dreiwalzenfoulard mit einer Férbeflotie getrinkt, die in 1000 Teilen
25 Teile einer Mischung der feinverteilten Farbstoffe

II

111

{12,5 Teile)

(10,0 Teile)

(2,5 Teile)

NO2 OCHg3
02N =N N{CHz—CH2—0COCH3 ) 2
Br NH—COCH3
Br
~C2Hsg
02N N=N—-®—N\
CHa—CHp—CN
Br
Br
ow—@—n:n—@-n { CHz—CHz—0COCH3) 2

NH—COCH3

20 Teile einer 20 %igen wiprigen Losung des Copolymeren aus Acryisdure und Acrylamid, 25 Teile der

feinverteilten Benzophenonverbindung

(

C1

und 930 Teile Wasser enthilt.

i

OH

(Z ;
i
0CH2CH20C~CHaCHz—( )

18
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Nach dem Imprégnieren unter 60 % Flottenaufnahme wird das Gewebe bei 120°C zwischengetrocknet
und wéhrend 60 Sekunden bei 200°C thermosoliert.

Man erhilt eine Graufdrbung, die in der Lichtechtheit deutlich besser ist als eine gleiche Fdrbung ohne
den Zusatz der Benzophenonverbindung.

Die i dieserm Beispiel eingesetzie, erfindungsgemiBe Benzophenonverbindung zieht zu 87 - 88 % auf
die Palyesterharze auf und zeigt nur einen geringen Sublimationsverfust (30 Sek, 180°C) von unter 5 %. Sie
verh@lt sich in diesen Eigenschaften deutlich giinstiger als das bekannte 2,2"-Dihydroxy-4,4'-dimethoxyben-
zophenon, dessen Aufziehgrad bei etwa 75 % und dessen Sublimationsverlust (30 Sek, 190°C) bei 20 - 25
% unter gleichen Férbebedingungen liegt.

Anwendungsbeispiel 8

100 Teile sines Gewirkes aus Polyester werden in einem Farbebad, das 2500 Teile Wasser, 1,2 Teile
einer Mischung der feinverteilten Farbstoffe

I (1,2 Teile) o2N-4<::>—N=N-<<::}—N=N—<<:j>-oH

0CH3
CN H3C  CN
I (0,6 Teile) 02~—<::§»-n=n—{z:3>—un—(cnz)3—0-CH2-CH2—0—4<::>
NH=CH2--CH20OH
HO 0 NHy s L
11T (6,0 Teile) “O Br
HeN 0 OH

5 Teile eines Carriers auf Basis Salicylsduremethylester und 2 Teile der feinverteilten Benzophenonverbin-
dung der Formel

0 OH

SA® ;
0CH2CH20C—CH2—©

enthdlt, behandelt.

Man farbt wéhrend 90 Minuten bei Siedetemperatur und erhilt eine schwarze Férbung, die bei einem
Belichtungstest im Fadeometer deutlich bessere Ergebnisse liefert als eine gleiche Farbung ohne den
Zusatz der Benzophenonverbindung.

Die in diesem Beispiel eingesstzte, erfindungsgemiBe Benzophenonverbindung zieht zu etwa 87 % auf
die Polyesterfaser auf und zsigt nur einen geringen Sublimationsverlust (30 Sek, 190°C) von 4 - 5 %. Sie
verhdlt sich in diesen Eigenschaften deutlich giinstiger als das bekannte 2,2-Dihydroxy-4,4'-dimethoxyben-
zophenon, dessen Aufziehgrad bei etwa 75 % und dessen Sublimationsverlust (30 Sek, 190°C) bei 20 - 25
% unter gleichen Farbsbedingungen liegt.

19
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Anwendungsbeispiel @

100 Teile eines Polyestergarns werden in einem Férbebad, das 1500 Teile Wasser, 0,6 Teile einer Mi-
schung der feinverteilien Farbstoffe

5:
I (0,8 Teile D—NH—Q—SOz—NH—@
NH2
10 CN HsC CN.
II (0,05 Teile) UZN—Q-N:»—Q—NH—(CHZH—O—CH;—CHZ-O—@
NH—CH2—CH20H
15 0 NH2 O
111 {1,868 Teile) O“ N—CH2—CH2—CH2—0CH3
0 NHz2 O
20~ .
1,8 Teile eines durch Anlagerung von 50 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Sperm&lalkohol und anschiieBendes
Sulfonieren erhaltenen Produktes als Firbehilfsmittel und 1,5 Teile der feinverteilten Benzophenonverbin-
dung der Formel
25

0 OH

0
Sh® :
30 0CH2CH20C—®—0CH3

enthilt, behandeit.
Man beginnt bei 80°C, erhdht die Temperatur in 20 Minuten auf 130°C und férbt noch weitere 90
35 Minuten bei dieser Temperatur in einem HT-Férbeapparat.
Es wird eine Griinfdrbung erhalten, die bei einer Belichtung im Xenotest unter feucht-heifen Bedingun-
gen (Temperatur 75°C, relative Luftfeuchtigkeit 80 %) deutlich lichtechter ist als eine gleiche Férbung ohne
Zusatz der Benzophenonverbindung.

50

55
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Anwendungsbeispiel 10

100 Teile eines Polyestergarns werden in einem Farbebad, das 1500 Teile Wasser, 0,6 Teile einer Mi-
schung der feinverteilten Farbstoffe

1 (0,6 Teile) @-N»—-Q—soz-un—@
NH2

CN H3C CN

II (0,36 Teile) OzN —O—N:N—Q—NH—(CHz)a—O—CHz—Cﬂz—O—Q

NH—CH2—CH20H
0 NHz 0O

II1 (0,8 Teile] O‘O N~CHz—CH=CH2—0CH 3
0

NH2 O

1,8 Teile sines durch Anlagerung von 50 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Spermdlalkohol und anschiisBendes
Sulfonieren erhaltenen Produktes als Firbehilfsmittel und 1,5 Teile der feinvertsiiten Benzophenonverbin-
dung der Formel

0
I
OCHzCHzOC—D—OCHa

enthlt, behandelt.

Man beginnt bei 60°C, erhSht die Temperatur in 20 Minuten auf 130°C und férbt noch weitere 90
Minuten bei dieser Temperatur in einem Hochtemperatur-Farbeapparat.

Es wird eine Violettfirbung erhalten, die bei einer Belichtung im Xenotest unter feucht-heien Bedin-
gungen (Temperatur 75°C, relative Luftfeuchtigkeit 80 %) deutlich lichtechter ist als eine gleiche Farbung
ohne den Zusatz der Benzophenonverbindung.

Anspriiche

1. Verfahren zum Férben von textilem Polyestermaterial mit Dispersionsfarbstoffen unter gleichzeitiger
Verwendung von Benzophenonderivaten zur Verbesserung der Lichtechtheit, dadurch gekennzeichnet, daf
man den Férbeb&adern ein Benzophenonderivat der Formel |

{R)
m

0 OH
SR
0(CHz) —0C—R2
RY n |
: 0
in der flir
R ein Wasserstoffatom, ein Alkylrest mit 1 bis 4 C-Atomen, Cyan, Fluor, Chior, Brom oder Trifluormethyl,

R*' ein Wasserstoffatom oder ein Alkyirest mit 1 bis 6 C-Atomen und flr
m die Zahl 1 oder 2, fiir
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n die Zahl 2, 3 oder 4 und flr
R2 ein gegebenenfalls durch Hydroxy oder Cibis Ce-Alkoxy substituierter Alkylrest mit 1 bis 12 C-Atomen,
ein Cycloalkylrest mit 3 bis 6 C-Atomen im Ring, ein Rest aus der Gruppe der Formeln

R3 R3 R3 , :
R R% R® -

, —{ CHz) und —{ CHz)— )

RS RS RS

wobei R3, R* und R® Wasserstoffatome, Alkyl-oder Alkoxyreste mit 1 bis 4 C-Atomen oder einer oder zwei
der Reste R3 bis RE Fluor, Chlor, Brom, Cyan oder Trifluormethyl, einer der Reste R3 bis RS Phenyl oder
Phenoxy und q die Zahl 1, 2, 3 oder 4 bedeuten, oder fiir R? ein gegebenenfalls substituierter 5-oder 6-
gliedriger undgeséttigter heterocyclischer Ring stehen, zuseizt.

2. Verfahren zum Farben von textilem Polyestermaterial nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
man den Férbebddern ein Benzophenonderivat der Formel 1

0 OH

O O (119,
OCHZCH20ﬁR2
0

R

in der R ein Wasserstoffatom, Methyl, Fluor, Chlor oder Brom und R2 einen Alkylrest mit 1 bis 4 C-Atomen,
einen Cyclohexylrest oder einen Rest aus der Gruppe

{CH3)p {0CH3)p

) . —Q/ = H—cichas —G | . —(CHz)q—Q und
—(CHz);O—@

wobei p und q fUr die Zahlen 1 oder 2 stehen, bedeuten, zusetzt.

3. Verwendung von Benzophenonderivaten gemaB der im Anspruch 1 definierten Formel | beim Farben
von textilem Polyestermaterial mit Dispersionsfarbstoffen zur Verbesserung der Lichtechtheit in einer Menge
von 0,1 bis 10 Gew.%, bezogen auf das Textilgut.

4. Verwendung von Benzophenonderivaten der in Anspruch 2 definierten Formel 1l zum Firben von
textilern Polyesterematerial mit Dispersionsfarbstoffen nach Anspruch 3.

5. Benzophenonderivate der Formel il i

»

(R)
m

' 0 OH
O O (111},
0(CHz) —0C~R2
R1 n g

in der flr R ein Wasserstoffatom, ein Alkylrest mit 1 bis 4 C-Atomen, Cyan, Fluor, Chior, Brom oder
Trifluormethyl, R ein Wasserstoffatom oder ein Alkylrest mit 1 bis 6 C-Atomen und fiir m die Zahl 1 oder 2,
flr n die Zahi 2, 3 oder 4 und flir R2 ein durch Hydroxy oder Ci-bis Cs-Alkoxy substituierter Alkyirest mit 1

22
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bis 4 C-Atomen, ein Rest aus der Gruppe
R3 R3 R3

Re L RY
. =l CHz) und  —{ CHp)}-0

RS RS

wobei R3, R* und R® Wasserstoffatome, Alkyl-oder Alkoxyreste mit 1 bis 4 C-Atomen oder eine oder zwei
der Reste R2 bis RS Fluor, Chior, Brom, Cyan oder Trifluormethy! und q die Zahl 1, 2, 3 oder 4 bedeuten,
mit der Einschrinkung, daB wenigstens einer der Reste R3 bis RS von Wasserstoff verschieden sein muB,
oder flr R2 ein gegebenenfalls substituierter 5-oder 6-gliedriger, ungeséttigter heterocyclischer Ring stehen.
6. Benzophenonderivate der Formel Il nach Anspruch 5, in denen R ein Wasserstoffatom, Methyl, ein
Fluor-, Chior-oder Bromatom und m die Zahl 1, R ein Wasserstoffatom und R? einen Rest aus der Gruppe

{CH3)p {OCH3lp

—@, —G . —@—cmaa)a, —G , -(cnz);o—@ und
—(CHz);O—Q

wobei p und q fiir die Zahlen 1 oder 2 stehen, bedsuten mit der Ausnahme, daB R2 nicht Phenyl sein kann,
wenn R flr ein Wasserstoffatom steht.
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