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G e g e n s t a n d   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   i s t   e i n   V e r f a h r e n  

zur   H e r s t e l l u n g  v o n   P o l y a m i d f ä r b u n g e n   m i t .  v e r b e s s e r t e r  

L i c h t e c h t h e i t ,   w e l c h e s   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   d a ß  

man  das   P o l y a m i d .  v o r ,   w ä h r e n d   o d e r   n a c h   d e r   F ä r b u n g   m i t  

K u p f e r k o m p l e x e n ,   d e r   U m s e t z u n g s p r o d u k t e .  v o n   g e g e b e n e n -  

f a l l s   s u b s t i t u i e r t e n   S a l i c y l a l d e h y d e n   m i t   A l k y l a m i n e n ,  

a r o m a t i s c h e n   D i a m i n e n   o d e r   H y d r a z i n   (I)  u n d / o d e r   K u p f e r -  

k o m p l e x e n   g e g e b e n e n f a l l s   s u b s t i t u i e r t e r   o - H y d r o x y b e n z o -  

p h e n o n e   ( I I )   b e h a n d e l t .  

Die  V e r b i n d u n g e n   (I)  und  ( I I )   w e r d e n   d a b e i   in  M e n g e n  

von  e t w a   0 , 0 5  -   2  %,  v o r z u g s w e i s e   0 , 1  -   0 , 2  % ,   b e z o g e n  

a u f   das   G e w i c h t   des   P o l y a m i d s   e i n g e s e t z t .   V o r z u g s w e i s e  

e r f o l g t   e i n   Z u s a t z   zum  F ä r b e b a d .  

B e s o n d e r s   g e e i g n e t e   V e r b i n d u n g e n   (I)  s i n d   s o l c h e   d e r  

F o r m e l n  



w o r i n  

R  =  C 1 - C 1 8 - A l k y l   o d e r   C y c l o a l k y l ,   v o r z u g s w e i s e  

C 4 - C 1 0 - A l k y l  o d e r   C y c l o h e x y l ,  

w o r i n   Ar  =  A r y l e n ,   i n s b e s o n d e r e   g e g e b e n e n f a l l s   s u b s t i -  

t u i e r t e s   P h e n y l e n - 1 , 4   o d e r   P h e n y l e n - 1 , 2 .  

B e s o n d e r s   g e e i g n e t e . V e r b i n d u n g e n   ( I I )   s i n d   s o l c h e   d e r  

F o r m e l n :  



i n s b e s o n d e r e   d i e   e n t s p r e c h e n d e n   4 , 4 ' - D i a l k o x y v e r b i n d u n g e n  

w o r i n   R  =  C 1 - C 1 8 - A l k y l   o d e r   C y c l o a l k y l ,   i n s b e s o n d e r e  

C 4 - C 1 0 - A l k y l   o d e r   C y c l o h e x y l .  

Die  R i n g e   A  k ö n n e n   d a b e i   g e g e b e n e n f a l l s   s u b s t i t u i e r t  

s e i n ,   i n s b e s o n d e r e   d u r c h   A l k y l   ( C 1 - C 4 ) ,   C y c l o a l k y l ,  

A l k o x y ,   i n s b e s o n d e r e   C 1 - C 4 - A l k o x y ,   H a l o g e n   und  O H ,  e b e n s o  

d i e   R e s t e   A r .  

V o r z u g s w e i s e   w e r d e n   d i e   V e r b i n d u n g e n   (I)  und  ( I I )   i n  

K o m b i n a t i o n   m i t   g e g e b e n e n f a l l s   w e i t e r s u b s t i t u i e r t e n  

2 - ( 2 ' - H y d r o x y p h e n y l ) - b e n z o t r i a z o l e n   ( I I I ) ,   i n s b e s o n d e r e  

s o l c h e n   d e r   F o r m e l  



w o r i n   X  =  H,  C l  

R1,  R2  =   H,  A l k y l ,   i n s b e s o n d e r e   C 1 - C 4 - A l k y l  

u n d / o d e r   g e g e b e n e n f a l l s   w e i t e r s u b s t i t u i e r t e n   0 , 0 ' - D i h y -  

d r o x y b e n z o p h e n o n e n   ( I V ) ,   i n s b e s o n d e r e   4 , 4 ' - D i a l k o x y -  

2 , 2 ' - d i h y d r o x y b e n z o p h e n o n e n   (IVa)  e i n g e s e t z t .  

Die   V e r b i n d u n g e n   ( I I I )   und  (IV)  w e r d e n   d a b e i   in  M e n g e n  

von  0 , 5  -   4,  v o r z u g s w e i s e   1  -  2  %,  b e z o g e n   a u f   d a s  

G e w i c h t   d e s   P o l y a m i d s , .   e i n g e s e t z t .  

Die  V e r b i n d u n g e n   (I)  e r h ä l t   man  in  an  s i c h   b e k a n n t e r  

W e i s e   ( v g l .   z . B .   US-PS  3_361  710)  d u r c h   U m s e t z u n g   d e r  

e n t s p r e c h e n d e n   A u s g a n g s v e r b i n d u n g e n   m i t  -   b e v o r z u g t  

s t ö c h i o m e t r i s c h e n   M e n g e n  -   e i n e s   K u p f e r s a l z e s ,   i n s b e -  

s o n d e r e   e i n e s   S a l z e s   e i n e r   M i n e r a l s ä u r e   wie   K u p f e r - I I -  

c h l o r i d   in   v o r z u g s w e i s e   a l k o h o l i s c h e n   o d e r   w ä ß r i g - a l -  
k o h o l i s c h e n   M e d i u m .  

U n t e r   P o l y a m i d   w i r d   n a t ü r l i c h e s   und  s y n t h e t i s c h e s   P o l y -  

amid   v e r s t a n d e n .  

Die   F ä r b u n g e n   k ö n n e n   in  h e r k ö m m l i c h e r   W e i s e   s o w o h l  

m i t   M e t a l l k o m p l e x f a r b s t o f f e n   a l s   a u c h   m i t   S ä u r e f a r b s t o f f e n  

e r z e u g t   w e r d e n .  

Al s   M e t a l l k o m p l e x f a r b s t o f f e   w e r d e n   d i e   b e k a n n t e n   T y p e n ,  

i n s b e s o n d e r e   d i e   1 : 2 - C h r o m -   o d e r   1 : 2 - K o b a l t k o m p l e x e   v o n  



Mono-  o d e r   D i s a z o f a r b s t o f f e n   e i n g e s e t z t ,   d i e   in  d e r  

L i t e r a t u r   in  g r o ß e r   Zahl   b e s c h r i e b e n   s i n d .   Die  F a r b -  

s t o f f e   k ö n n e n   i n s b e s o n d e r e   a u c h   1-2  S u l f o g r u p p e n   e n t h a l -  

t e n .  

G e e i g n e t e   S ä u r e f a r b s t o f f e   s i n d   h a n d e l s ü b l i c h e   T y p e n ,  

d i e   v o r z u g s w e i s e   in  K o m b i n a t i o n   m i t ' d e n   M e t a l l k o m p l e x -  

f a r b s t o f f e n   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

Die  V e r b i n d u n g e n   I  und  I I   k o m m e n  -   s o f e r n   s i e   n i c h t   w a s s e r -  

l ö s l i c h   s i n d  -   s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   in  f e i n   v e r t e i l t e r   F o r m ,  

wie  s i e   d u r c h   M a h l u n g   in  G e g e n w a r t   ü b l i c h e r   D i s p e r g i e r -  

m i t t e l   e r h a l t e n   w i r d ,  z u m   E i n s a t z .  



1)  H e r s t e l l u n g s b e i s p i e l e  

a)  H e r s t e l l u n g   e i n e r   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l  

568  g  C y c l o h e x y l a m i n ,   683  g  S a l i c y l a l d e h y d   u n d  

2 ,5   1  T o l u o l   w e r d e n   am  W a s s e r a b s c h e i d e r   u n t e r  

S t i c k s t o f f   am  R ü c k f l u ß   g e h a l t e n ,   b i s   k e i n   W a s s e r  

mehr   a b g e s c h i e d e n   w i r d .   Das  T o l u o l   w i r d   u n t e r  

r e d u z i e r t e m   D r u c k   a b d e s t i l l i e r t .   Der  R ü c k s t a n d  

w i r d   m i t   e i n e r   L ö s u n g   aus   196  g  N a t r i u m h y d r o x y d  

und  2  1  M e t h a n o l   v e r s e t z t   und  30  Min.   zum  S i e d e n  

e r h i t z t .   Dann  w e r d e n   448  g  K u p f e r - I I - c h l o r i d d i -  

h y d r a t   g e l ö s t   in  2  1  M e t h a n o l   r a s c h   u n t e r  

R ü h r e n   z u g e t r o p f t .   Nach  30  Min.  R ü c k f l u ß   w i r d  

a b g e s a u g t .   Das  P r o d u k t   kann   aus   DMF  u m k r i s t a l l i -  

s i e r t   w e r d e n .   Man  e r h ä l t   b r a u n e   K r i s t a l l e   v o m  

S c h m e l z p u n k t   1 6 5 - 1 6 8 ° C .  

b)  H e r s t e l l u n g   d e r   V e r b i n d u n g   de r   F o r m e l  



1 1 0 0  g   4 , 4 ' - D i m e t h o x y - 2 , 2 ' - d i h y d r o x y b e n z o p h e n o n  

220  g  N a t r i u m m e t h y l a t   u n d  5   1  E t h a n o l .  w e r d e n  

3  h  a u f   R ü c k f l u ß t e m p e r a t u r   g e h a l t e n .  

Dann  w e r d e n   340  g  K u p f e r - I I - c h l o r i d d i h y d r a t   i n  

3  1  E t h a n o l   g e l ö s t   u n t e r   R ü h r e n   z u g e g e b e n .   N a c h  

4 - s t ü n d i g e m   Kochen   am  R ü c k f l u ß   w e r d e n   5  1  E t h a -  

n o l   a b d e s t i l l i e r t .   Der  R ü c k s t a n d   w i r d   m i t   I s o -  

p r o p a n o l   a u s g e k o c h t   und  h e i ß   a b g e s a u g t .   Man  e r -  
h ä l t   g r ü n - b r a u n e   K r i s t a l l e   m i t   e i n e m   S c h m e l z -  

i n t e r v a l l . v o n   2 7 0 - 2 8 0 ° C .  

2)  A p p l i k a t i o n s b e i s p i e l e  

a 1 )   A u s z i e h - V e r f a h r e n  

100  g  P o l y a m i d - 6 - F a s e r n   w e r d e n   in  2000  ml  e i n e r  

w ä ß r i g e n   F ä r b e f l o t t e   e i n g e t r a g e n ,   d i e   0,1  g  
des   K u p f e r k o m p l e x e s  d e r   F o r m e l  

und  0 ,5   g  des  M e t a l l k o m p l e x - F a r b s t o f f e s   d e r  

F o r m e l  



e n t h ä l t .   D u r c h   Z u s a t z   von  E s s i g s ä u r e   w i r d   e i n  

p H - W e r t . v o n   6  e i n g e s t e l l t .   Dann  w i r d   d i e   T e m -  

p e r a t u r   d e r   F l o t t e   b e i   g e l e g e n t l i c h e m   U m r ü h r e n  

l a n g s a m   e r h ö h t .   Es  w i r d   1  S t u n d e   b e i   98°C  g e -  
f ä r b t .  

D a n a c h   w i r d   d i e   Ware  dem  F ä r b e b a d   e n t n o m m e n  

und  g r ü n d l i c h   g e s p ü l t .  

Die  so  h e r g e s t e l l t e   F ä r b u n g   z e i g t   e i n e   v e r -  

b e s s e r t e   L i c h t e c h t h e i t   g e g e n ü b e r   d e r   n i c h t  

m i t   (1)  b e h a n d e l t e n   F ä r b u n g .  

E i n e   w e i t e r e   V e r b e s s e r u n g   d e r   L i c h t e c h t h e i t  

w i r d   e r r e i c h t ,   wenn  z u s ä t z l i c h   zu  (1)  noch   1,0  g  
d e r   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l  

dem  F ä r b e b a d   z u g e s e t z t   w e r d e n .  



Die  F ä r b u n g   k a n n   auch   u n t e r   H T - B e d i n g u n g e n ,  

d . h .   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  1 1 0 - 1 3 0 ° C   im  A u t o -  

k l a v e n ,   d u r c h g e f ü h r t - w e r d e n .  

Ä h n l i c h e   E f f e k t e  d e r   L i c h t e c h t h e i t s v e r b e s s e r u n g  

von  F ä r b u n g e n   a u f   P o l y a m i d   e r h ä l t   man,  w e n n  

u n t e r   den  a n g e g e b e n e n   A p p l i k a t i o n s b e d i n g u n g e n  

an  S t e l l e   von  (1)  de r   K u p f e r - K o m p l e x   d e r   F o r -  

m e l  

e i n g e s e t z t   w i r d .  

E ine   w e i t e r e   V e r b e s s e r u n g   de r   L i c h t e c h t h e i t  
t r i t t   e i n ,   wenn  z u s ä t z l i c h   zu  S u b s t a n z   ( 4 )  

d i e   V e r b i n d u n g   (3)  zu  dem  F ä r b e b a d   g e g e b e n   w i r d .  

E ine   ä h n l i c h e   V e r b e s s e r u n g   de r   L i c h t e c h t h e i t  

w i r d   e r r e i c h t ,   wenn  d i e   F ä r b e f l o t t e   a n s t e l l e  

von  V e r b i n d u n g   (1)  den  K u p f e r k o m p l e x   ( 4 )  o d e r   ( 4 a )  
e n t h ä l t .  



a2)  F o u l a r d - V e r f a h r e n  

100  g  e i n e s   P o l y a m i d - 6 - G e w e b e s   w e r d e n   in   2 0 0 0  m l  

e i n e r   w ä ß r i g e n   F ä r b e f l o t t e   g e g e b e n ,   d i e  

0 , 5   g  des   M e t a l l k o m p l e x - F a r b s t o f f e s   d e r   F o r -  

mel  (2)  e n t h ä l t .   Es  w i r d   in   ü b l i c h e r   W e i s e   b e i  

98°C  und  pH  6  g e f ä r b t .   Nach  dem  S p ü l e n   w i r d   g e -  
t r o c k n e t   und  das   P o l y a m i d g e w e b e   a u f   e i n e m   F o u l a r d  

m i t   e i n e r   F l o t t e   i m p r ä g n i e r t ;   d i e   p r o   L i t e r  

W a s s e r   1  g  d e r   V e r b i n d u n g   (1)  in  d i s p e r g i e r t e r  

Form  e n t h ä l t .  

Der  D r u c k   d e r   F o u l a r d - W a l z e n   i s t   so  e i n g e s t e l l t ,  

daß  das   i m p r ä g n i e r t e   P o l y a m i d   im  f e u c h t e n   Z u -  

s t a n d   s e i n   T r o c k e n g e w i c h t   v e r d o p p e l t .  

Nach   dem  I m p r ä g n i e r - V o r g a n g   w i r d   b e i   180°C  3 0  

S e k u n d e n   g e t r o c k n e t   und  f i x i e r t .  

Die   so  b e h a n d e l t e   F ä r b u n g   z e i g t   g e g e n ü b e r   d e r  

n i c h t   b e h a n d e l t e n   F ä r b u n g   e i n e   v e r b e s s e r t e  

L i c h t e c h t h e i t .  

E i n e   w e i t e r e   V e r b e s s e r u n g   de r   L i c h t e c h t h e i t  

k a n n   e r r e i c h t   w e r d e n ,   wenn  e i n e   I m p r ä g n i e r -  

f l o t t e   v e r w e n d e t   w i r d ,   d i e   z u s ä t z l i c h   zu  (1 )  

n o c h   10 ,0   g  de r   V e r b i n d u n g   (3)  e n t h ä l t .  

E i n e   ä h n l i c h e   V e r b e s s e r u n g   de r   L i c h t e c h t h e i t  

w i r d   e r r e i c h t ,   wenn  d i e   K l o t z f l o t t e   a n s t e l l e  

von  V e r b i n d u n g   (1)  den  K u p f e r k o m p l e x   (4)  e n t -  

h ä l t .  



b)  S ä u r e f a r b s t o f f e  

100  g  P o l y a m i d - 6 - f a s e r n   w e r d e n   in  200  ml  e i n e r  

w ä ß r i g e n   F ä r b e f l o t t e   g e g e b e n ,   d i e   0,1  g  d e r  

V e r b i n d u n g   (1)  und  0 ,5   g  des   F a r b s t o f f s   d e r  

F o r m e l  

e n t h ä l t .   Man  s t e l l t   a u f   pH  6  e i n   und  f ä r b t  

1  S t u n d e   b e i   9 8 ° C .  

Die  so  h e r g e s t e l l t e   F ä r b u n g   z e i g t   e i n e   v e r b e s s e r -  

t e   L i c h t e c h t h e i t   g e g e n ü b e r   d e r   n i c h t   m i t   (1 )  

b e h a n d e l t e n   F ä r b u n g .  

E i n e   w e i t e r e   V e r b e s s e r u n g   d e r   L i c h t e c h t h e i t  

w i r d   e r r e i c h t ,   wenn  z u s ä t z l i c h   zu  (1)  n o c h  

1,0  g  de r   V e r b i n d u n g   (3)  d i e   F l o t t e   g e g e b e n  

w e r d e n .  



1)  V e r f a h r e n   zur   V e r b e s s e r u n g   de r   L i c h t e c h t h e i t   v o n  

P o l y a m i d f ä r b u n g e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  m a n  
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