™

EP O 011 814 A

Europaisches Patentamt
0 ’ European Patent Office

Office européen des brevets

-

EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG

@

@ Anmeldenummer: 79104617.0

@ Anmeldetag: 21.11.79

™ Verbffentlichungsnummer:

OV

0 011 814
A1l

1/651
3736, D 06 P 3/54
25/00

Prioritét: 01.12.78 DE 2852027

Verdffentlichungstag der Anmeldung:
11.06.80 Patentblatt 8012

Benannte Vertragsstaaten:
BE CH DE FR GB IT NL

(3) Anmelder: BAYERAG
Zentralbereich Patente, Marken und Lizenzen
D-5090 Leverkusen 1, Bayerwerk(DE)

Wolfskaul 4
D-5000 K6in 80(DE)

Domblick 4
D-5090 Leverkusen 31(DE)

An der Jiich 55
D-5060 Bergisch-Gladbach 2{DE)

Erfinder: Schulze, Hans, Dr.

Erfinder: Walz, Klaus, Dr.

Erfinder: Jakobs, Karthans

Erfinder: Boehmke, Giinther, Dr.

Kurt-Schumacher-Ring 152
D-5090 Leverkusen 1{DE)

() Verfahren zum Firben von polyesterhaltigen Materialien.

(7)) Das Farben von Gebilden aus Polyestern oder Cellulo-
seestern mit Dispersionsfarbstoffen wird in Gegenwart von
chlorierten Alkylbenzolen der aligemeinen Formel

CH

3
R@Cl)n

=13
R = H, Alkyl mit 1-4 Kohlenstoffatomen

vorgenommen.
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Verfahren zum Firben von polvesterhaltigen Matzrialien

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Férten von Ge-

bilder aus Polyestern oder Celluloseestern mit Disperzions«
farbstoffen; das Verfzhren ist dadurch gekenrzzichnet, czB
man das Fédrben oder Bedrucken in Gegenwart vorn chlorierten

-t > —

£ Alkylbenzolen der zllgemeinen Formel
CH3
R-@-&Cl)n
(I) n = 1=3
R = H,Alkyl nmit

<4
Kohlensteoffatoren
e vornirmmt.

Die erforderlichen Mengen der erfindungsgem#f zu verwen-
derden chlorierten Alkylbenzole der Formel (I) lassen sich
durch Vorversuche von Fall 'zu Fall leicht ermitteln. Im

n

allgemeinen haben sich Mengen von 1 bis 7 g je Liter Farbe-
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flotte bei den iiblichen Fiottenverhdltnissen von 1:5 -
1:40, bzw. 10 bis 40 g je Liter Klotzflotte, bewidhrt.

Da die erfindungsgemif zu verwendenden chlorierten Alkyl-
benzole gut vertridglich mit anderen Carriern sind, konnen
sie auch in Mischung mit bekannten anderen Carriern ver-
wendet werden. ‘

Die erfindungsgem#f zu verwendenden chlorierten Alkyl-
benzole der Formel (I) werden vorteilhaft zusammen mit
anionaktiven oder nichtionogenen Emulgiermitteln bzw. Dis-
pergiermitteln eingesetzt. Besonders bewZhrt haben sich als
Emuilgatoren Gemische aus a) ox#thylierten Olen, wie Rizi~
nustl oder Sojadl, oxdthylierten Alkoholen, Alkylphenol-
polyglykoldthern oder Phenylalkylphenolpolyglykoldthern,

t) Alkali-, Erdalkali- und/oder Ammoniumsalzen organischer
rindestens 10 Kohlenstoffatome aufweisender Sulfonsduren,
wie Dodecylbenzolsulfons&ure, Diisobutylnaphthalinsulfon-
sgure, e~Sulfofettsduren und Rizinoleyl-methyltaurid. Die
Mengen an Emulgier- bzw. Dispergiermitteln betragen zweck-~
miBig 5 bis 15 % des Gewichts der Carriereinstellung.

Die bei dem erfindungsgemZfBen Férbeverféhren zur Anwen-
dung gelangenden Dispersionsfarbstoffe sind die iUblicher-
weise zum Farben von Polyestern und Celluloseestern verwen-
deten Dispersionsfarbstoffe, wie sie beispielsweise in "Co-
lour Index Vol. 2, S. 2483-2741, 3. Edition (1971) be-
schrieben sind. Das F&rben der aus Polyestern oder Cellu-
loseestern bestehenden Gebilde in Gegenwart der erfindungs-
gemdf zu verwendenden chlorierten Alkylbenzole wird nach den
fiir das Farben mit Dispersionsferbstoffen iiblichen kontinu-
ierlichen oder diskontinuierlichen Verfahren durchgefiihrt;
als solche seien genannt: das iibliche bei 98°C arbeitende
Verfehren, das Hochtemperatur- und das Thermosol-Verfahren.
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Als Vertreter der erfindungsgemdf zu verwendenden Verbin=
dungen der Formel (I) seien beispielsweise genannt: Die
isomeren Mono-, Di- und Trichlortolucle, 4-Chlor-1,3-81i-
methylbenzol, 2~Chlor-1,4~-dimethylbenzol und 2,5-Dichlor-~
1,4-dimethylbenzol.

Als besonders vorteilhaft bei dem erfindungsgem&dfien Ver-

fahren erwiesen sich Dichlortoluole der allgemeinen For-

mel
CH

3
Ore
Cl

(I1)

Insbesondere die Isomerengemische, wie sie bei der tech-
nischen Chlorierung von Toluol anfallen, haben sich als
besonders geeignet herausgestellt.

Mit Hilfe des erfindungsgemifien Verfahrens gelingt es, Ge-
bilde, z.B. F&éden, Fasern, Gewebe, Gewirke, Filme und Fo-
lien aus Polyestern, wie Polyterephthalsdureglykolestern,
oder Polyestern aus 1,4-Bis-(hydroxymethyl)-cyclohexan und
Terephthalséure; und Celluloseestern, z.B. Cellulosetri-
acetat, mit Dispersionsfarbstoffen in tiefen Tdnen und her
vorragend gleichmidBig zu férben.

Die erfindungsgemidB zu verwendenden chlorierten Alkylben-
zole eignen sich besonders zum Fidrben von Polyester-Wolle-
Mischgeweben, weil bei ihrer Verwendung die Anschmutzung

des Wollanteils durch die Dispersionsfarbstoffe vermieden
wird.

Le 2 18 3035
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Es sind schon viele Verbindungen als Carrier zum Firben
von Polyester-Materielien mit Dispersionsfarbstoffen vor-
zeschlagen worden, wie Helogenbenzole, Alkylphthalimide,
eromatische Carbonsiureester, Methyl- und Methoxynaphtha-~
line, Diphenyl, Diphenylédther, o-,m~ u.p-Cxydiphenyle oder
p-Oxydiphenylé&ther. Diese Verbindungen haben jedoch'Nach-
teile.

Aile Verbindungen, tis auf die Alkyliphthalimide, sind sitefk
ceruchsbelidstigend. Meono- undé Dichlorbenzole sind stark
ebertoxisch, wihrend die Methyl~ und Methoxynaphthaline
den Nachteil haben, das8 sie die Lichtechtheit der

Farbungen nachiellig peeinflussen. Diphenyl besitzt zwar
cute Carriereigenschaften, hat aber den Nachteil, Flecken
auf den Texkilien zu verursachen, weil es wegen seines hohen
Schmelzpunktes in den Fiarbebidern leicht auskristallisiert
und beim Anheizen der BZEder schlechft emulgiert. Diphenyl-
dther hat den Nechteil, cafB seine Carrierwirksamkeit stark
von der Konstituticn des verwendeten Dispersionsfarbstoffs
abhdngt,und dszf deshalb beim Firben mit Farbstoffkombina-
tionen, z.B. solchen zur Erzeugung von Grau~ und Olivtdnen,
keine reproduzierbaren Férbungen erhalten werden. p-Oxy-
diphenyl besitzt zwar gute Carriereigenschaften, kann aber
nicht als Carrier ir Normelf#rbeverfahren bei 98-100°C ein-
gesetzt werden, da es bel diesen Temperaturen noch fest ist.
AuBerdem beeintrichtigt es die Lichtechtheit der Farbungen.

Gegeniiber diesen genannten Carriern weisen die erfindungs-
gemdB zu verwendenden chlorierten Alkylbenzole die Vor-
teile auf, daB sie keine Flecken verursachen, das sie die
Lichtechtheit der F&rbungen nicht nachteilig beeinflussen,
daf ihre Wirksamkeit unabhingig von der Farbstoffkonstitution
ist, da8 sich deshalb mit ihrer Hilfe reproduzierbare Kombi-
nationsfdrbungen herstellen lassen und daf die Geruchbeldsti-
gung gering ist.

Le A 19 305




e

10

15

0011814

Gegeniiver den erwihnten Alkylphthalimiden weisen die
chlorierten Alkylbenzole den Vorteil auf, daB sie bereits
in geringeren Konzentrationen wirksam sind. AuBerdem sei
hervorgehoben, daf sie das Aufbauvermégen der Dispersions-
farbstoffe wénn nicht gar verbessern zumindest aber nicht
beeintréchtigen wie dies andere Carrier bewirken, die die

Farbstoffe im Farbebad zurilickhalten. Als weiterer Vorteil
sei das susgezeichnete Ausgleichsvermégen fir Faden-

strukturdifferenzen von thermofixiertem Polyester-Material
genannt,

Als besonders vorteilhaft hat sich eine Kombination mit
1,2,4-Trichlorbenzol erwiesen. Wdhrend eine reine Trichlor-
benzol-Einstellung bereits bei + 10°C bis + 17°C auskri-

stallisiert, ergeben geeignete Kombinationen mit Dichlor-
tolucl Erstarrungspunkte bis zu =~ 20°c.

Le A 19 305
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Beispiel 1

Garne aus Pclyesterfasern werden im FlottenverhiZltnis von
1:40 in ein asuf 60°C erwdrmtes Bad eingebracht, das im
Liter 0,25 g eines Farbstoffs der Formel

NHZC) CH
i\ Br
7,
|

OH O NH2

2 g eines Kondensationsproduktes aus Naphithalinsulfoneat
und Formaldehyd, 2 g Natriumdihydrogenphosphat, 3 g einer

Verbindung der Formel
3
Cren

Cl

0,3 g eines oxdthylierten Ricinusdles und 0,3 g eines Mono-
dthanolaminsalzes der Dodecylbenzolsulfosiure enthZlt. Der
pH-Wert des Bades wirdé mit Essigs8ure auf pH 4,5-5 einge-
stellt. Dann wird das Bad auf 98°C erhitzt und 60 Minuten
bei dieser Temperatur gehalten. Man erhZlt eine gleich-
mdfige Blaufirbung.

Beispiel 2

Stlickware, die in Kette und Schuf aus Polyester-Spinnfaser

besteht, wird im Flottenverh#dltnis von 1:40 in ein auf 500C
erwdrmtes Bad gegeben, das im Liter 0,2 g eines Farbstoifs

der Formel

Cl

CH..CH..CN
0 N_@ N=N</ Ny~ 2 2
2 =/ " \CH,CH,~C00C K

275
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2 g eines Kondensationsproduktes aus Naphthalinsulfonat
und Formaldehyd, 2 g Natriumdihydrogenphosphat, 1,6 g
einer Verbindung der Formel

CH3

Ci
1

0,5 g 1,2,4=Trichlorbenzol, 0,2 g eines ox&thylierten Rici-
nusdles und 0,15 g eines Mono&dthanolaminsalzes der Dode-

cylbenzolsulfos8ure enth&lt. Der pH-Wert des Bades wird mit
Essigsdure auf pH 4,5-5 eingestellt. Die F#rbeflotte wird

dann auf Kochtemperatur gebracht und eine Stunde bei dieser
Temperatur gehalten. Es wird eine volle, gleichm&dBige Rot-
farbung erzielt.

Beispiel 3

Polyester-Spinnfasern werden im Flottenverh8ltnis von 1:15
in eine Flotte eingebracht, die im Liter 1 g eines Disper-
sionsfarbstoffs gemd#B Beispiel 1, 0,18 g eines Dispersions-
farbstoffs nach Beispiel 2, 0,03 g eines Farbstoffs gem&s
Colour Index, 2. Auflsge (1956) Band 3. Nr. 12790, 2 g eines
Kondensationsproduktes esus Formaldehyd und Naphthalinsulfo-
nat, 2 g Natriumdihydrogenphosphat, 2,3 g einer Verbindung

der Formel

CH3

Cl
c

0,7 g 1,2,4-Trichlorbenzol, 0,25 g eines ox&thylierten Ri-
cinusdles und 0,22 g eines Monoithanolaminsalzes der Dode-
cylbenzolsulfosdure enthdlt, Der pH-Wert der Flotte wird
mit Essigsdure auf pH 4,5-5 eingestellt. Man erhitzt die
Flotte langsam auf 98°C und behandelt eine Stunde bei dieser
Temperatur. Man erh#lt eine dunkle Rotbraunférbung.
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Patentanspriiche

1) Verféhfen zZum Férbéﬁ von polyesterhaltigen Fasermateri-
alien, dadurch gekennzeichnet, dzB man in Gegenwart
chlorierter Alkylbenzole der zligemeinen Formel

CH

3
5 R ‘@—(Cl)n
n=1-3
R = H,Alkyl mit 1-4 Kohlenstofi-

atomen
fErbt.

10 2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf
man in Gegenwert von Dichlortoluolen arbeitet.

3) Verfahren nach Anspruch'1 und 2, dadurch gekemnzeichnet
dafl die Farbuhg ir Gegenwart von Isomerengemischen
durchgefithrt wird, die mindetens zwei Isomere des Di-

15 chlortoluols enthalten.

¢

4) Veriahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet,
dafl die chlorierten Alkylbenzole durch Zu-
satz von Emulgatoren in emulgierbarer Form eingesetzt
werden.

<
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