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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft organische Kupferkomplexe auf Basis von Bisazomethinen, die bei der
Farbung von Textilien, insbesondere von ungefarbtem Polyamid, als Lichtstabilisatoren dem Farbebad zugesetzt wer-
den und dabei viel weniger Kupfer im Farbeabwasser zuriicklassen als bisher verwendete Substanzen.

[0002] Die Verwendung von Kupfersalzen zur Verbesserung der Lichtechtheit von Textilien ist seit langem bekannt.
So wird beispielsweise in EP 0 245 204 A1 ein Verfahren zur fotochemischen Stabilisierung von ungefarbtem und
gefarbtem Polyamidfasermaterial oder dessen Mischungen mit anderen Fasermaterialien offenbart, wobei das Faser-
material mit einer Mischung aus einem organischen Kupferkomplex, einem Lichtschutzmittel und gegebenenfalls einem
Antioxidans behandelt wird.

[0003] Die bisher bekannten und auchin EP 0 245 204 A1 verwendeten organischen Kupferkomplexe weisen jedoch
den gravierenden technischen Nachteil auf, dass in den Farbebadern zuviel Kupfer verbleibt und somit das Abwasser
belastet wird. Folglich besteht immer noch ein Bedarf an umweltvertraglicheren Lichtstabilisatoren fiir Textilien.
[0004] Uberraschenderweise wurde nun gefunden, dass gewisse, zu den oben erwéhnten Verbindungen struktur-
ahnliche Kupferkomplexe, die beim Farben von Textilien als Lichtstabilisatoren zugesetzt werden, eine deutlich gerin-
gere Menge an Kupfer im Farbebad hinterlassen und somit vom 6kologischen Gesichtspunkt her viel umweltvertrag-
licher sind.

[0005] Gegenstand der vorliegenden Anmeldung sind somit Verbindungen der Formel (A)

oy

b, ()

/ H \

N N (A)
Cu
()oY
MO oM

worin

n 0, 1, 2, 3 oder 4 bedeutet,

M H oder C4-Cg-Alkyl ist, und
R H bedeutet oder worin beide R's zusammen mit den C-Atomen, an die sie gebunden sind, einen aromatischen
oder aliphatischen Ring mit 6 C-Atomen bilden.

[0006] Geeignet sind auch Verbindungen, worin n 0 oder 1, vorzugsweise 0 ist, und M H oder Methyl ist.

[0007] Besonders gut verwendbar sind Verbindungen worin n 0, M H oder Methyl, und R H bedeutet oder worin
beide R's zusammen mit den C-Atomen, an die sie gebunden sind, einen aliphatischen Ring mit 6 C-Atomen bilden.
[0008] Ganz besonders gut ist die Verbindung der Formel (1)

o~
N N )
v oate
0] 0]
HO OH

[0009] Ebenfalls sehr gute Eigenschaften zeigen die Verbindungen
der Formel (Il)
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oder der Formel (lll)
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HO OH

[0010] In den obigen Formeln kdnnen auch die Wasserstoffatome in den beiden -OH-Gruppen durch Methyl ersetzt
sein, wie beispielsweise in Formel (IV).

[0011] Die vorliegenden Verbindungen lassen sich dadurch herstellen dass 2,4-Dihydroxybenzophenon oder 2-Hy-
droxy-4-methoxybenzophenon mit einem C,-C,-Alkylendiamin, 1,2-Diaminocyclohexan oder mit o-Phenylendiamin
umgesetzt werden und anschliessend mit einem Kupfersalz weiterreagiert werden.

[0012] Vorzugsweise werden 2,4-Dihydroxybenzophenon und Ethylendiamin als Ausgangssubstanzen eingesetzt.
[0013] Die erfindungsgemassen Kupferverbindungen werden geeigneterweise in Form von wassrigen Dispersionen
eingesetzt, wobei die Konzentration an Wirksubstanz im Bereich von 2 bis 30, vorzugsweise von 5 bis 15 Gew. % liegt.
Die Dispersionen werden durch Mahlen in Gegenwart Ublicher Dispergiermittel erhalten.

[0014] Die genannten Verbindungen oder die erwdhnten Dispersionen eignen sich hervorragend als lichtstabilisie-
render Zusatz zu den Textilfarbebadern, insbesondere fir Fasern oder Gewebe aus ungefarbtem Polyamid , wobei
das Abwasser viel weniger stark mit Kupfer belastet wird als mit anderen handelsiiblichen Lichtstabilisatoren fiir Po-
lyamid, was angesichts der Umweltproblematik einen wichtigen technischen Vorteil darstellt.

[0015] Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit die Verwendung der beschriebenen Verbin-
dungen oder von Dispersionen enthaltend diese Verbindungen als lichtstabilisierender Zusatz zu den Farbebadern flr
Textilien. Besonders fiir ungefarbtes Polyamid bringt diese Anwendung deutliche Verbesserungen zum Stand der Tech-
nik.

[0016] Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung in nichteinschrankender Art und Weise erlautern.

Beispiele

Herstellung:

Beispiel 1:

[0017] In einem 750 ml Sulfierkolben werden 67.55 g 2,4-Dihydroxybenzophenon und 6.1 g Kaliumcarbonat in 80
ml Diethylenglycol gemischt. Diese Suspension wird auf 80°C aufgeheizt, wobei sich das 2,4-Dihydroxybenzophenon
vollstandig 16st. Bei 80°C werden innerhalb von ca. 10 Minuten 9.03 g Ethylendiamin zugegossen. Nach ca. 30 Minuten
beginnt die Schiffsche Base auszufallen. Nach 2 Stunden bei 80 °C werden 150 ml Wasser zugegeben, das Medium

wird auf Raumtemperatur abgekuhlt, der gelbe Niederschlag abgenutscht und mit 200 ml Wasser gewaschen. Der
Presskuchen wird bei 60°C im Vakuum getrocknet. Erhalten werden 52 g eines gelben Pulvers mit folgender Struktur:

QO

.
N N 0}
Chon o)
HO OH

[0018] Dieses Produkt wird bei 100°C in 450 ml Dimethylformamid gel6st. Zu dieser Losung gibt man innerhalb von
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10 Minuten eine Lsung, bestehend aus 28.60 g Kupfersulfat Pentahydrat, 64 ml Ammoniaklésung (25%) und 125 ml
Wasser. Nach ca. 10 Minuten fallt ein rosafarbener Feststoff aus. Nach 2 Stunden unter Riickfluss wird auf Raumtem-
peratur abgekihlt, der Niederschlag filtriert, und mit 200 ml Wasser nachgewaschen. Der Presskuchen wird bei 60°C
im Vakuum getrocknet. Erhalten werden 47 g eines rosa-violetten Pulvers der Formel (l):

7\ _

N N 0]
)"

-0 o}
HO OH

Mikroanalyse:
Soll Ist

65.5% | 65.3%
4.3% 4.4%
5.4% 5.3%

12.5% | 12.6%

Cu 12.3% | 12.4%

oOZITO

Beispiel 2:

[0019] In einem 750 ml Sulfierkolben werden 67.55 g 2,4-Dihydroxybenzophenon und 6.1 g Kaliumcarbonat in 80
ml Diethylenglycol gemischt. Diese Suspension wird auf 80°C aufgeheizt, wobei sich das 2,4-Dihydroxybenzophenon
vollstandig I6st. Bei 80°C werden innerhalb von ca. 10 Minuten 17.0 g 1,2-Diaminocyclohexan zugetropft. Nach ca.
30 Minuten beginnt die Schiffsche Base auszufallen. Nach 2 weiteren Stunden bei 80 °C werden 150 ml Wasser
zugegeben, das Medium wird auf Raumtemperatur abgekiihlt, der gelbe Niederschlag abgenutscht und mit 200 ml
Wasser gewaschen. Der Presskuchen wird bei 60°C im Vakuum getrocknet. Erhalten werden 52 g eines gelben Pulvers

folgender Struktur:

[0020] Dieses Produkt wird bei 100°C in 500 ml Dimethylformamid gel6st. Zu dieser Losung gibt man innerhalb von
10 Minuten eine L&sung, bestehend aus 25.60 g Kupfersulfat Pentahydrat, 60 ml Ammoniaklésung (25%) und 125
Wasser. Nach ca. 10 Minuten beginnt ein dunkelgruner Feststoff auszufallen. Nach 2 Stunden Erhitzen unter Rickfluss
wird auf Raumtemperatur abgekuhlt, der Niederschlag filtriert, und mit 200 ml Wasser nachgewaschen. Der Pressku-
chen wird bei 60°C im Vakuum getrocknet. Erhalten werden 49 g eines dunkelgriinen Pulvers der Formel (I1):
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—N N= (11
Cu

7N
Wl el

HO OH

Mikroanalyse:
Soll Ist

67.7% | 67.3%
4.9% 5.1%
4.9% 5.0%

1.3% | 11.4%

u 1.1% | 11.2%

oOo0ozZzITO

Beispiel 3:

[0021] In einem 750 ml Sulfierkolben werden 67.55 g 2,4-Dihydroxybenzophenon und 6.1 g Kaliumcarbonat in 80
ml Diethylenglycol gemischt. Diese Suspension wird auf 80°C aufgeheizt, wobei sich das 2,4-Dihydroxybenzophenon
vollstandig I0st. Bei 80°C werden innerhalb von ca. 10 Minuten eine Losung, bestehend aus 16.2 g o-Phenylendiamin
in 100 ml Diathylenglycol zugegeben. Nach ca. 15 Minuten beginnt die Schiffsche Base auszufallen. Nach 2 weiteren
Stunden bei 80 °C werden 250 ml Wasser zugegeben, das Medium wird auf Raumtemperatur abgekuhlt, der gelbe
Niederschlag abgenutscht und mit 400 ml Wasser gewaschen. Der Presskuchen wird bei 60°C im Vakuum getrocknet.
Erhalten werden 61 g eines gelben Pulvers mit folgender Struktur:

[0022] Dieses Produkt wird bei 100°C in 500 ml Dimethylformamid geldst. Zu dieser Losung gibt man innerhalb von
10 Minuten eine Losung, bestehend aus 30.4 g Kupfersulfat Pentahydrat, 66 ml Ammoniakldsung (25%) und 125 ml
Wasser. Nach ca. 10 Minuten beginnt ein dunkelgriiner Feststoff auszufallen. Nach 2 weiteren Stunden unter Riickfluss
wird auf Raumtemperatur abgekuihlt, der Niederschlag filtriert, und mit 200 ml Wasser nachgewaschen. Der Pressku-
chen wird bei 60°C im Vakuum getrocknet. Erhalten werden 59 g eines dunkelgriinen Pulvers der Formel (ll1):
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=N N= (1)

HO OH

Mikroanalyse:
Soll Ist

68.5% | 68.3%
3.9% 4.0%
5.0% 51%

11.4% | 11.3%

Cu 1.2% | 11.3%

oOZ2ITO0O

Beispiel 4:

[0023] In einem 750 ml Sulfierkolben werden 71.96 g 2-Hydroxy-4-methoxybenzophenon und 6.1 g Kaliumcarbonat
in 80 ml Diethylenglycol gemischt. Diese Suspension wird auf 80°C aufgeheizt, wobei sich das 2-Hydroxy-4-methoxy-
benzophenon vollsténdig I0st. Bei 80°C werden innerhalb von ca. 10 Minuten 9.03 g Ethylendiamin zugegossen. Nach
ca. 30 Minuten beginnt die Schiffsche Base auszufallen. Nach 2 weiteren Stunden bei 80 °C werden 150 ml Wasser
zugegeben, das Medium wird auf Raumtemperatur abgekiihlt, der gelbe Niederschlag abgenutscht und mit 200 ml
Wasser gewaschen. Der Presskuchen wird bei 60°C im Vakuum getrocknet. Erhalten werden 54 g eines gelben Pulvers
mit folgender Struktur:

[0024] Dieses Produkt wird bei 100°C in 450 ml Dimethylformamid geldst. Zu dieser Losung gibt man innerhalb von
10 Minuten eine Lésung, bestehend aus 28.60 g Kupfersulfat Pentahydrat, 64 ml Ammoniaklésung (25%) und 125 ml
Wasser. Nach ca. 10 Minuten beginnt ein rosafarbener Festtoff auszufallen. Nach 2 weiteren Stunden unter Riickfluss
wird auf Raumtemperatur abgekuihlt, der Niederschlag filtriert, und mit 200 ml Wasser nachgewaschen. Der Pressku-
chen wird bei 60°C im Vakuum getrocknet.

Erhalten werden 59 g eines Pulvers der Formel (IV):
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—N N— (IV)

CH,0 OCH,

Mikroanalyse:
Soll Ist

66.5% | 66.2%
4.8% 5.0%
5.2% 5.1%

11.8% | 12.0%

Cu 11.6% | 11.7%

oOzZ2ITO

Dispersionsbeispiel A:

Beispiel 1:

[0025] 20 Teile Kupferkomplex aus dem Beispiel 1, 20 Teile eines sulfonierten Ditolylether-Formaldehydkondensats,
10 Teile eines Triblock-Copolymers A-B-A (A: Polyethylenglycol MW 4700, B: Polypropylenglycol MW 2400), 1.2 Teile
Tridecylalkoholathoxylat (9 Einheiten EO), 5 Teile Polyvinylalkohol (MW ca. 67000), 143.8 Teile entmineralisiertes Was-
ser werden mit 200 Teilen Glasperlen in einem Dispergierapparat 5 Stunden lang gemahlen bis die mittlere Teilchen-
grosse der dispergierten Teilchen unter 2 Micrometer liegt. Dann werden die Glasperlen mit Hilfe eines Siebes von der
Dispersion getrennt. Die erhaltene Dispersion enthalt 10 % Aktivstoff.

Applikationsbeispiel A:

[0026] 100 Teile eines Polyamid 66-Teppiches von DLW (Deutsche Linoleum Werke, Dietigheim) werden in 2000
Teile einer wassrigen Flotte gegeben, die

0.0837 Teile C.I. Acid Orange 80
0.0330 Teile C.l. Acid Black 132
0.0700 Teile C.l. Acid Yellow 235
0.0093 Teile C.l.Acid Violet 90
0.0038 Teile C.l. Acid Red 315
0.0011 Teile C.l. Acid Brown 282

und x Teile der, gemass Dispersionsbeispiel A hergestellten, wassrigen Dispersion enthalt, wobei x = 0, 1, 2, 3 oder 4
bedeutet. Der pH-Wert des Farbebades wird in der Farbeapparatur auf 6 eingestellt, das Farbebad wird im Verlauf von
30 Minuten auf 98°C erhitzt, und es wird 1 Stunde lang bei dieser Temperatur weitergefarbt. Danach wird abgekiihit
und die erhaltene, beige Farbung griindlich kalt gespilt und bei Raumtemperatur getrocknet. Gewiinschtenfalls kann
der Flotte 1 Teil eines handelsiiblichen Egalisiermittels (z.B. Sandogen® NH flissig der Firma Clariant) zugegeben
werden. Mit einer dhnlichen Rezeptur wurde auch Polyamid Nylsuisse und Autovelours (Dura) von BMW (Bayrische
Motorenwerke, Minchen, Deutschland) eingesetzt.

Die Lichtechtheit nach ISO-Norm 105-B06 (2, 4 und 6 FAKRA) wird gemessen und der Gehalt an Restkupfer in den
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Farbebadern bestimmt.

Vergleichsbeispiel A:

[0027] 100 Teile eines Polyamid 66-Teppiches von DLW (Deutsche Linoleum Werke, Dietigheim) werden in 2000
Teile einer wéassrigen Flotte gegeben, die

0.0837 Teile C.I. Acid Orange 80
0.0330 Teile C.l. Acid Black 132
0.0700 Teile C.l. Acid Yellow 235
0.0093 Teile C.l.Acid Violet 90
0.0038 Teile C.l. Acid Red 315
0.0011 Teile C.l. Acid Brown 282

und x Teile einer 10 %igen wassrigen Dispersion von folgendem Produkt VP 1:

—N  N= VP1

enthalt, wobei x = 0, 1, 2 oder 3 bedeutet. Der pH-Wert des Farbebades wird in der Farbeapparatur auf 6 eingestellt,
das Farbebad wird im Verlauf von 30 Minuten auf 98°C erhitzt, und es wird 1 Stunde lang bei dieser Temperatur
weitergefarbt. Dann wird abgekuhlt und die erhaltene, beige Farbung griindlich kalt gespdilt und bei Raumtemperatur
getrocknet. Gewunschtenfalls kann der Flotte 1 Teil eines handelsiblichen Egalisiermittels (z.B. Sandogen® NH flissig
der Firma Clariant) zugegeben werden. Mit einer &hnlichen Rezeptur wurde auch Polyamid Nylsuisse und Autovelours
(Dura) von BMW (Bayrische Motorenwerke, Miinchen, Deutschland) eingesetzt.

Die Lichtechtheit nach ISO-Norm 105-B06 (2, 4 und 6 FAKRA) wird gemessen und der Gehalt an Restkupfer in den
Farbebadern bestimmt.
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Eingesetzte Polyamid Nylsuisse Teppich DLW Autovelours BMW
JMenge Kupfer
I(ppm im Bad) Restkupfergehalt im Firbebad in ppm
' 6.2 <1.0 <1.0 <1.0
é < 12.4 <1.0 <1.0 <1.0
éi E; 186 <1.0 <10 <1.0
& 38 24.8 <1.0 <1.0 <1.0
4 < 84 <1.0 <1.0 <1.0
%i é% 17.7 4.0 3.0 4.0
L 8 26.0 9.0 8.0 9.0
Eingesetzte |Eingesetzte
enge Menge
Kupfer Dispersion | Polyamid Nylsuisse |Teppich DLW Autovelours BMW
(ppmim  J(bezogen auf
Bad) Polyamid)
2X 14X 16X 12X |4X 16X | 2X | 4X ]| 6X
FAKRA JFAKRA |[FAKRAJFAKRA|JFAKRA JFAKRAJFAKRAFAKRA|FAKRA
0 0.0% 1.6 1.0 1.0 1.9 1.0 1.0 1.5 1.0 1.0
g < 6.2 1.0% 42 1 27 ) 24 | 37 | 36 | 30 | 44 20 1.9
E -'g 12.4 2.0% 43 | 3.0 | 25| 40 ] 41 3.1 4.6 35 3.0
E § 18.6 3.0% 45 1 34 ] 28 | 45 | 45 | 4.1 47 39 | 338
< 24.8 4.0% 48 | 3.8 32 1 46 | 46 | 46 ]| 438 47 | 4.6
P 8.4 1.0% 43 | 3.1 27 1 40 | 33 30 | 46 27 | 27
'%%0 % 17.7 2.0% 44 ] 35 3.1 46 | 43 42 | 45 33 33
;’ § 26.0 3.0% 43 | 38 34 | 46 | 45 44 | 45 39 | 34

Applikationsbeispiel B:

[0028]

100 Teile eines Polyamid 66-Teppiches von DLW (Deutsche Linoleum Werke, Dietigheim) werden in 2000

Teile einer wassrigen Flotte gegeben, die

0.1190 Teile
0.1913 Teile
0.0291 Teile

C.1. Acid Blue 280
C.l. Acid Blue 194
C.l. Acid Blue 225

10
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(fortgesetzt)
0.0130 Teile C.I. Acid Blue 193
0.0088 Teile C.l. Acid Blue 296
0.3872 Teile C.l. Acid Black 58
0.1912 Teile C.l. Acid Black 194

und x Teile der gemass Dispersionsbeispiel A hergestellten, wassrigen Dispersion enthalt, wobei x =0, 1, 2, 3 oder 4
bedeutet. Der pH-Wert des Farbebades wird in der Farbeapparatur auf 6 eingestellt, das Farbebad wird im Verlauf von
30 Minuten auf 98°C erhitzt, und es wird 1 Stunde lang bei dieser Temperatur weitergefarbt. Dann wird abgeklhlt und
die erhaltene, dunkelblaue Farbung grundlich kalt gespult und bei Raumtemperatur getrocknet.

Gewlnschtenfalls kann der Flotte 1 Teil eines handelstiblichen Egalisiermittels (z.B. Sandogen® NH flussig der Firma
Clariant) zugegeben werden. Mit einer dhnlichen Rezeptur wurde auch Polyamid Nylsuisse und Autovelours (Dura)
von BMW (Bayrische Motorenwerke, Miinchen, Deutschland) eingesetzt. Die Lichtechtheit nach ISO-Norm 105-B06
(2, 4 und 6 FAKRA) wird gemessen und der Gehalt an Restkupfer in den Farbebadern bestimmt.

Vergleichsbeispiel B:

[0029] 100 Teile eines Polyamid 66-Teppiches von DLW (Deutsche Linoleum Werke, Dietigheim) werden in 2000
Teile einer wassrigen Flotte gegeben, die

0.1190 Teile | C.I. Acid Blue 280
0.1913 Teile | C.I. Acid Blue 194
0.0291 Teile | C.l. Acid Blue 225
0.0130 Teile | C.l. Acid Blue 193
0.0088 Teile | C.l. Acid Blue 296
0.3872 Teile | C.l. Acid Black 58
0.1912 Teile | C.I. Acid Black 194

und x Teile einer 10 %igen wassrigen Dispersion des Produktes VP 1 aus Vergleichsbeispiel A enthalt. Der pH-Wert
des Farbebades wird in der Farbeapparatur auf 6 eingestellt,das Farbebad wird im Verlauf von 30 Minuten auf 98°C
erhitzt und es wird 1 Stunde lang bei dieser Temperatur weitergefarbt. Dann wird abgekihlt und die erhaltene, dun-
kelblaue Farbung griindlich kalt gespilt und bei Raumtemperatur getrocknet.

Gewlnschtenfalls kann der Flotte 1 Teil eines handelsiiblichen Egalisiermittels (z.B. Sandogen® NH fllissig der Firma
Clariant) zugegeben werden. Mit einer dhnlicher Rezeptur wurde auch Polyamid Nylsuisse und Autovelours (Dura)
von BMW (Bayrische Motorenwerke, Miinchen, Deutschland) eingesetzt.

Die Lichtechtheit nach ISO-Norm 105-B06 (2, 4 und 6 FAKRA) wird gemessen und der Gehalt an Restkupfer in den
Farbebadern bestimmt.

11
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Eingesctzte *Polyamid Nylsuisse Teppich DLW  |Autovelours BMW
Menge Kupfer
|opm im Bad) Restkupfergehalt im Firbebad in ppm
b 6.2 <1.0 <1.0 <1.0
§ m
£ 3 12.4 <1.0 <1.0 <1.0
.M —
L& 18.6 <10 <10 <10
& o
< 24.8 <1.0 <1.0 <1.0
2 m 8.4 <1.0 <1.0 <1.0
o —
';";_)n .g 17.7 30 3.0 3.0
L 8 26.0 8.0 8.0 8.0
Eingesetzte |Eingesetzte . i .
Polyamid Nylsuisse Teppich DLW Autovelours BMW
enge Menge
upfer ispersion [ 2X [4X | 6X | 2X | 4X J6exo] 2Xx | 4Xx | 6X
(ppm im I:)bezogen auf|[FAKRAFAKRA |[FAKRAFAKRA [FAKRAJFAKRAJFAKRA{FAKRA|FAKRA
ad) olyamid)
0 0.0% 22 1.0 1.0 31 25 1.4 38 23 1.5
% m 6.2 1.0% 3.8 1.9 1.3 3.7 3.7 35 4.8 34 3.0
E 2 12.4 20% |42 [25 |18 [ 434337 ] 48| 40 | 42
:& 3 18.6 3.0% 42 [ 27 | 21 45 4439 | a7 47 | 45
24.8 4.0% 4.2 3.0 25 4.8 44 4.0 4.8 4.7 4.1
s m 8.4 1.0% 3.8 2.1 1.6 42 3.5 2.5 3.8 3.7 3.6
] 17.7 2.0% 39 |25 20 [ 49 | 37 |35 [ 38 | 42 [ 43
o)
S 8 26.0 3.0% 4.1 2.7 22 49 44 4.1 4.1 42 42

Applikationsbeispiel C:

[0030] 100 Teile eines Polyamid 66-Teppiches von DLW (Deutsche Linoleum Werke, Dietigheim) werden in 2000
Teile einer wéassrigen Flotte gegeben, die

0.0104 Teile
0.0031 Teile
0.0330 Teile

C.I. Acid Orange 80
C.l. Acid Orange 168
C.l. Acid Black 132

12
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und x Teile der gemass Dispersionsbeispiel A hergestellten, wassrigen Dispersion enthélt, wobei x = 0, 1, 2, 3 oder 4
bedeutet. Der pH-Wert des Farbebades wird in der Farbeapparatur auf 6 eingestellt, das Farbebad wird im Verlauf von
30 Minuten auf 98°C erhitzt, und es wird 1 Stunde lang bei dieser Temperatur weitergefarbt. Dann wird abgekuhlt und
die erhaltene, graue Farbung griindlich kalt gespilt und bei Raumtemperatur getrocknet.

Gewiuinschtenfalls kann der Flotte 1 Teil eines handelsublichen Egalisiermittels (z.B. Sandogen® NH flissig der Firma
Clariant) zugegeben werden. Mit einer dhnlicher Rezeptur wurde auch Polyamid Nylsuisse und Autovelours (Dura)
von BMW (Bayrische Motorenwerke, Miinchen, Deutschland) eingesetzt.

Die Lichtechtheit nach ISO-Norm 105-B06 (2, 4 und 6 FAKRA) wird gemessen und der Gehalt an Restkupfer in den
Farbebadern bestimmt.

Vergleichsbeispiel C:

[0031] 100 Teile eines Polyamid 66-Teppiches von DLW (Deutsche Linoleum Werke, Dietigheim) werden in 2000
Teile einer wéassrigen Flotte gegeben, die

0.0104 Teile | C.I. Acid Orange 80
0.0031 Teile | C.I. Acid Orange 168
0.0330 Teile | C.I. Acid Black 132

und x Teile einer 10 %igen wassrigen Dispersion des vorstehend verwendeten Produktes VP 1 enthélt. Der pH-Wert
des Farbebades wird in der Farbeapparatur auf 6 eingestellt, das Farbebad wird im Verlaufe von 30 Minuten auf 98°C
erhitzt, und es wird 1 Stunde lang bei dieser Temperatur weitergefarbt. Dann wird abgekiihlt und die erhaltene, graue
Farbung grindlich kalt gespult und bei Raumtemperatur getrocknet.

[0032] Gewiinschtenfalls kann der Flotte 1 Teil eines handelsiblichen Egalisiermittels (z.B. Sandogen® NH flissig
der Firma Clariant) zugegeben werden. Die Lichtechtheit nach ISO-Norm 105-B06 (2, 4 und 6 FAKRA) wird gemessen
und der Gehalt an Restkupfer in den Farbebadern bestimmt.
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[0033]

Ergebnisse C:

EP 1602 779 A1

Eingesetzte Polyamid Nylsuisse |Teppich DLW Autovelours BMW
Menge Kupfer
l(ppm im Bad) Restkupfergehalt im Farbebad in ppm
n 6.2 <1.0 <1.0 <1.0
g o 124 <1.0 <10 <1.0
o) 18.6 <1.0 <10 <1.0
o w
& 8 24.8 <1.0 <1.0 <1.0
2 O 84 <1.0 <1.0 <1.0
Li’o T:; 17.7 3.0 4.0 4.0
2 B 26.0 8.0 7.0 7.0
ﬂfdingesetzte Eingesetzte
enge enge
[Kupfer ispersion [Polyamid Nylsuisse |Teppich DLW [ Autovelours BMW
(ppm im (bezogen auf]
[Bad) olyamid)
2X 14X 16X 12X 14X ] 6X | 2X 14X | 6X
FAKRA|FAKRA|FAKRA|FAKRA [FAKRAJFAKRA JFAKRA|FAKRA|FAKRA
0 0.0% 1.1 1.0 1.0 1.7 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0
& o 6.2 10% [ 382422383217 |41 |20 14
g 2 124 20% | 38 |24 [24 |40 [ 33 |22 | 45| 24 [ 20
E: § 18.6 3.0% 3.9 2.6 2.5 4.4 3.8 3.0 4.6 4.0 2.8
< 24.8 4.0% 3.8 2.9 2.6 4.8 3.8 35 4.6 4.0 2.8
5 O 8.4 1.0% 4.0 2.7 24 4.6 3.0 2.1 4.1 2.0 1.5
E g 17.7 2.0% 40 [ 31 J 2547333143 26] 16
g '_é 26.0 3.0% 4.0 32 2.6 4.9 3.6 35 4.6 35 2.0

einen erheblichen technischen Vorteil darstellt.

Patentanspriiche

1.

Verbindungen der Formel (A)
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Die vorliegenden Beispiele zeigen deutlich, dass die neuen Verbindungen bei gleicher Lichtechtheit eine deut-
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O )

HC—C—(CH,), O
. 2\N ~
Crom T
MO oM

worin

]

eine Zahl von 0 bis 4 bedeutet,

M H oder C4-Cg-Alkyl ist, und

R H bedeutet oder worin beide R's zusammen mit den C-Atomen, an die sie gebunden sind, einen aromatischen
oder aliphatischen Ring mit 6 C-Atomen bilden.

Verbindungen gemass Anspruch 1, worin

n 0 oder 1, und
M H oder Methyl ist.

Verbindungen gemass Anspruch 1, worin

n 0, und
M H oder Methyl ist.

Verbindungen geméass Anspruch 1, worin

>

0,

M H oder Methyl, und

R H bedeutet oder oder worin beide R's zusammen mit den C-Atomen, an die sie gebunden sind, einen alipha-
tischen Ring mit 6 C-Atomen bilden.

Verbindung gemass Anspruch 1 der Formel (l)

_/ \_

N N ()
T o

o o
HO OH

Verfahren zur Herstellung von Verbindungen der Formel (A) gemass den Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass 2,4-Dihydroxybenzophenon oder 2-Hydroxy-4-methoxybenzophenon zunachst mit einem C,-C,-
Alkylendiamin, 1,2-Diaminocyclohexan oder mit o-Phenylendiamin und anschliessend mit einem Kupfersalz um-
gesetzt werden.

Verfahren gemass Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass 2,4-Dihydroxybenzophenon und Ethylendiamin

15
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10.

1.

EP 1602 779 A1
als Ausgangssubstanzen eingesetzt werden.

Wassrige Dispersion, enthaltend 2 bis 30 Gew.-% von einer oder mehreren der Verbindungen gemass den An-
spriichen 1 bis 5.

Wassrige Dispersion geméss Anspruch 8 enthaltend 5 bis 15 Gew.-% von einer oder mehreren der Verbindungen
gemass den Anspriichen 1 bis 5.

Verwendung der Verbindungen gemass den Anspriichen 1 bis 5 oder von Dispersionen gemass den Anspriichen
8 oder 9 als lichtstabilisierender Zusatz zu den Farbebadern fir Textilien.

Verwendung gemass Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei den Textilien um Fasern oder
Gewebe aus ungefarbtem Polyamid handelt.
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