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@ Die vorliegende Erfindung betrifft ein neues Verfahren
zum einbadigen, einstufigen Farben von aus Wolle und/oder
Cellulosefasern bestehenden oder Wolle und/oder Cellulose-
fasern enthaltenden Textilmaterialien mit hochreaktiven Re-
aktivfarbstoffen nach einem Ausziehproze bei welchem das
Textilmaterial in Gegenwart von einem oder mehreren
Reaktivfarbstoffen und einem oder mehreren Neutralsalzen
bei langsam von alkalischen in den sauren Bereich fallenden
pH-Wert und gleichzeitig langsam ansteigender Temperatur
behandelt wird.
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Firbeverfahren

Die vorliegende Erfindung betrifft ein neues Verfahren
zum einbadigen, einstufigen Fdrben von aus Wolle und/
oder Cellulosefasern bestehenden oder Wolle und/oder
Cellulosefsern enthaltenden Textilmaterialien mit
hochreaktiven Reaktivfarbstoffen nach einem Auszieh-
prozeB8, bei welchem das Textilmaterial in Gegenwart
von einem oder mehreren Reaktivfarbétoffen und einem
oder mehreren Neutralsalzen bei langsam von alkali-
schen in den sauren Bereich fallenden pH-Wert und

gleichzeitig langsam ansteigender Temperatur behandelt
wird.

Bisherige Fa&rbemethoden zum Fédrben von aus Wolle und/
oder Cellulosefasern bestehenden bzw. Wolle und/oder
Cellulosefasern enthaltenden Textilmaterialien mit
Reaktivfarbstoffen verliefen im wesentlichen nach zwei
Prinzipien. Entweder wurde zuerst im sauren pH-Bereich
gefirbt und anschlieBend durch Zugabe von Alkalien
neutralisiert bzw. auf den schwach alkalischen Bereich
umgestellt oder es wurde zuerst im alkalischen Bereich
gefdrbt und anschlieBend durch Zugabe von S&uren oder
Spiilen und Verdiinnen mit Frischwasser von alkalisch
auf schwach sauer oder neutral umgestellt. Beide Me-
thoden sind energie- und zeitraubend bzw. bendtigen
grof8e Mengen an Frischwasser sowie manuelle Betreuung
des Fdrbeprozesses durch den Férber.

L.e A 20 845




0062865
-2 -

Mit Hilfe des erfindungsgeméBen Verfahrens gelingt es
erstmalig, nach einem Einstufen-Verfahren Textilma-
terialien, welche aus Wolle und/oder Cellulosefasern
bestehen bzw. Wolle und/oder Cellulosefasern enthalten,
beispielsweise Mischungen mit Polyamiden vom Typ des
Poly—-ercaprolactams oder des Poly-hexamethylenadipamids
mit einem Reaktivfarbstoff unter gleichen pH- und Tem-
peraturbedingungen zu firben, was ein verbessertes Wa-
renbild, verbesserte Ausspiilbarkeit des Farbstoffhydro-
lysates, verbesserte Echtheiten und ein wesentlich ver-
einfachtes Nachsetzen von Nuancierfarbstoff bei Farb-

" stoffkorrekturen mit sich bringt. Weiterhin sind die
Ausbeuten bei dem erfindungsgem&Ben Féarbeverfahren
auBerordentlich hoch.

Die beim erfindungsgemdBen Verfahren einsetzbaren Reak-
tivfarbstoffe weisen eine Hydrolysenkonstante von min-
destens 0,8.10"2 min~! bei pH 11 und 40°C auf. (Zur
Bestimmung dexr Hydrolysenkonstante, siehe D. Hildebrand
in: The Chemistry of Synth. Dyes, Vol. VI, 1972, 346 ff,

Academic Press, Inc. New York and London).

Als Reaktivfarbstoffe kommen vor allem sulfogruppenhal-
tige, wasserl&sliche, organische Farbstoffe aus der Rei-
he der Anthrachinon-, Azo-, Azometallkomplex-, Formazan-,
Oxazin- und Phthalocyaninfarbstoffe in Betracht.

Die Reaktivfarbstoffe enthalten als Reaktivgruppe vor-
zugsweise mindestens einen 2,3—Dichlorchinoxaliny1-, Di-
chlortriazinyl-, Monofluortriazinyl-, Monofluorpyrimi-
dinyl- oder Difluorpyrimidinylrest.

Beispielhaft seien die in den Anwendungsbeispielen be-
zeichneten Reaktivfarbstoffe aufgefiihrt.

Le A 20 845
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Als Alkalien kommen fiir das erfindungsgemdBie Verfahren
zur Einstellung des Ausgangs-pH-Werts solche in Be-~-
tracht, die allein oder in Mischung einen pH-Wert von 10

bis 11 ergeben. Beispielsweise genannt seien Natron-

- lauge, Trinatriumphosphat, Soda, Dinatriumphosphat, Na-

triumbicarbonat, Calciumhydroxid. Insbesondere wird so-
viel Alkali zugefiigt, daB die F&arbeflotte einen pH. von
é bis 11 annimmt. Dies ist der Ausgangs-pH-Wert des
erfindungsgemédBen Verfahrens. Vorzugsweise wird zur
Einstellung des Ausgangs-pH-Werts ein alkalisches

Puffergemisch eingesetzt (insbesondere Phosphatpuffer).

Die Fdrbeflotte enthdlt ferner 20 bis 150 g/l, vorzugs-
weise 50 bis 100 g/l eines Neutralsalzes wie Natrium-
sulfat oder Kochsalz sowie 0,5 bis 2 g/1, vorzugsweise
1 bis 1,5 g/l eines Egalisiermittels. Gegebenenfalls

kdnnen noch weitere Firbereihilfsmittel wie Netzmittel
(z.B. Alkylphosphate), Entschiumer (z.B. Mineral-

oder Siliconemulsionen) oder Laufmittel (z.B. ethoxy-
lierte Fetts&ureamide) enthalten sein.

Als geeignete Egalisiermittel seien beispielhaft ge-

nannt wie sie in der DE-AS 1 619 530 beschrieben wor-

den sind.

Geeignet sind ferner Egalisiermittel wie sie in der
DE-AS 1 258 817 genannt werden.

Die beim erfindungsgemdBen Verfahren bevorzugt einsetz-
baren Egalisierungsmittel gehdren der Klasse der
ethoxylierten Amine oder Aminoxide an.

Le A 20 845
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Beim erfindungsgemdBen Verfahren erfolgt die Ver&nderung
des pH~-Wertes der Fédrbeflotte durch Zusatz eines in der
alkalischen Fdrbeflotte S&ure abspaltenden Mittels

oder durch langsame Zudosierung von Sdure.

Die Zudosierung der S&ure kann in Form der freien S&ure

.(z.B. Essigsdure) oder eines sauren Salzes erfolgen.

Als S&ure abspaltende Mittel kommen in Betracht:
Wasserl&sliche Derivate organischer oder anorganischer
Sduren, die beim Erhitzen in alkalischem Medium S&uren
freisetzen und damit den pH-Wert der zu Beginn des
Fixierprozesses alkalisch reagierenden F&rbebades

in den schwach sauren Bereich bis zu einem pH-Wért

von 6-5 tiberfilhren. Dieser pH-Wert von 6-5 ist der
End-pH-Wert des erfindungsgemdBen Verfahrens.

Als Sdurespender seien beispielsweise genannt:

Natriumchloracetat

Natriumdichloracetat

Na-Salz der 3-Chlorpropionsdure

Monochloracetamid, Butyrolacton

Halbester der Schwefelsdure wie Laurylsulfat, Hexa-
decylsulfat oder Octadecylsulfat sowie vorzugsweise
2-Ethylhexylsulfat, Butylsulfat, sowie die Schwefel-
siureester von oxyethylierten und oxypropylierten Al-
koholen wie z.B. Butylglykolsulfat, Butyldiglykolsul-
fat, ferner C1-C4-Alkylester der Phosphorsdure oder

phosphorigen S&dure, C —C4-Alkylester von Phosphon- und

1
Phosphinsduren, wie z.B. Trimethylphosphat, Triethyl-
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phosphat, Tris-(hydroxyethyl)-phosphat, Dimethylphosphat,
Diethylphosphat, Dipropylphosphit, Di—isépropyl—phcs-
phit, Diethylphosphit, Diproéylphosphit, Di-isopropyl-
phosphit, Dibutylphosphit, Methanphosphonsduredimethyl-
ester, Ethylphosphons&urediethylester, Phosphono-
propionsduretrimethylester, Cyanethanphosphonsduredi-
methylester, Cyanmethanphosphonsduredimethylester, Hy-
droxyethan- und Hydroxymethanphosphonsduredimethylester,
2-Chlor-ethanphosphonsduredimethylester, 2-Chlorethan-
phosphonsdurediethylester und Phosphonooberbernstein4
sdure-tetramethylester.

Wird das Verfahren in der Weise durchgefiihrt, daB die
zur Umstellung des pH-Wertes erforderliche Sdure zu-
dosiert wird, dann eignet sich die Zugabe von sauren
Salzen (bevorzugt Mononatriumphosphat oder Natriumbi-
sulfat).

Das erfindungsgeméBe Verfahren wird im allgemeinen wie
folgt durchgefiihrt:

Das Textilmaterial wird mit einer Flotte behandelt, wel-
che folgende Bestandteile enthdlt:

0,1Tbis 8 g/ 1 Reaktivfarbstoff
0,5bis 2 g/ 1 Egalisiermittel
bis 2 g/ 1 weitere Fdrbereihilfs-
. mittel
20 bis 150 g / 1 Neutralsalz
1 bis 8 g/ 1 alkalischer Puffer

(insbesondere Phosphat-
puffer pH 10-11)

1 bis 8 g/ 1 S&urespender

Le A 20 845
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Wird die S&ure durch Zudosierung allmdhlich dem Bad
zugefiihrt, dann verwendet man etwa 10 %ige L&sungen

der sauren Salze.

Das Firbebad wird bevorzugt bei 40-60°C angesetzt

und nach etwa 30-60 Minuten Temperaturkonstanz inner-
halb von 40-50 Minuten auf Kochtemperatur gebracht
und 1/2 bis 1 Stunde bei dieser Temperatur (ca. 100°C)
gefiihrt. AnschlieBend wird die Flotte abgelassen,

das gefédrbte Gewebe wird mit Wasser gespiilt und mit
einer wiBrigen Ammoniakldsung geseiftT Im allgemeinen
wird mit 2 g/1 einer 25 %igen wdBrigen Ammoniakl&sung
auf frischen Bade 150-20 Minuten bei 80°C geseift.

Bei den in den folgenden Beispielen angegebenen Teilen

handelt es sich in allen F&llen um Gewichtsteile.

Le A 20 845
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Beispiel 1

100 Teile eines Wolle/Baumwollmischgarns bestehend aus
60 Teile wolle und 40 Teilen Baumwolle werden in Form
einer Kreuzspule auf einem Garnfirbeapparat mit einer
45°C warmen Flotte behandelt, welche aus
2,0 Teilen des Farbstoffs I
1,5 Teilen der Verbindung der Formel IX
1,5 Teilen Natriumsalz der Monochloressigsiure
2,0 Teilen Mononatriumphosphat
3,0 Teilen Trinatriumphosphat
100,0 Teilen Natriumsulfat und
890,0 Teilen Wasser
besteht.

Nach 60 Minuten wird mit 1°/Minute auf Kochtemperatur
erwdrmt und weitere 60 Minuten bei dieser Temperatur
behandelt. AnschlieBend wird die Flotte abgelassen und
mit 2 Teilen einer 25 %igen kommerziellen Ammoniak-
1l6sung in 1000 Flotte 20 Minuten bei 80° nachbehandelt.

Man erhdlt eine tiefe Scharlachfdrbung mit guten Echt-
heitseigenschaften und tongleicher Anfdrbung beider
Faserkomponenten.

Verwendet man anstelle des Farbstoffs I gleiche Teile
des Farbstoffs II, so erhdlt man eine tiefe gleich-
mdBige Gelbfdrbung.

Beispiel 2

Setzt man anstelle des in Beispiel 1 angegebenen Wolle/

Baumwollmischgarns ein nur aus Baumwolle bestehendes
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Garn ein, wdhlt aber sonst die gleichen VerfahrensmaB-
nahmen, so erhdlt man den gleichen Farbton (tiefe
Scharlachfirbung).

Beispiel 3

100 Teile eines Wolle/Baumwollmischgarns, bestehend aus

80 Teilen Baumwolle und 20 Teilen Wolle, werden in Form

einer Kfeuzspule auf einem Garnfirbeapparat mit einer
45°C warmen Flotte behandelt, welche aus
0,96 Teilen des Farbstoffs III
0,05 Teilen des Farbstoffs IV
0,032 Teilen des Farbstoffs V
60,0 Teilen Natriumsulfat
1,5 Teilen der Verbindung der Formel X
3,4 Teilen Trinatriumphosphat
1,5 Teilen Mononatriumphosphat und
932,6 Teilen Wasser
besteht.

Man behandelt 1 Stunde bei 45°C und 1&8t dann langsam
iber 1 Stunde bei gleichzeitigem Aufheizen auf Koch-
temperatur eine L&sung von 3,5 Teilen Mononatriumphos-
phat in 31,5 Teilen Wasser zulaufen. Nach dem Errei-
chen der Kochtemperatur wird eine weitere Stunde bei
dieser Temperatur behandelt. Dann wird die Flotte
abgelassen und mit frischem Wasserukalt und heif ge-
spilt.

Nach Ablassen der Spiilflotte wird mit einer Flotte,
welche auf 1000 Teile 2 Teile 25 %iges Ammoniak ent-
hd&lt, 20 Minuten kochend geseift.

Man erhdlt eine egale Braunf&irbung mit guten Echt-
heitseigenschaften.

Le A 20 845
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Beispiel 4

100 Teile eines Wolle/Baumwoll-Mischgarns, bestehend
aus 50 Teilen Wolle und 50 Teilen Baumwolle werden auf
einem Baumfdrbeapparat bei 40° mit einer Flotte behan-
delt, welche aus

1,1 Teilen des Farbstoffs III

4,9 Teilen des Farbstoffs VI

1,0 Teilen des Farbstoffs VII
100,0 Teilen Natriumsulfat

4,0 Teilen Soda

3,0 Teilen Natriumsalz der Monochloressigsdure

1,0 Teile Natriumhexaphosphat

2,0 Teilen der Verbindung der Formel XI und
883,0 Teilen Wasser
besteht.

Im brigen wird verfahren wie in Beispiel 1 beschrieben.

Man erh&lt eine tiefe Schwarzfdrbung. Verwendet man
anstelle der Mischung der Farbstoffe III, VI und VII

5 Teile des Farbstoffs III, so erhdlt man eine gleich-
mdBige Marineblaufdrbung.

I
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Patentanspriiche

1.

Le

Verfahren zum einbadigen, einstufigen F&rben von
aus Wolle und/oder Cellulosefasern bestehenden oder
Wolle und/oder Cellulosefasern enthaltenden Textil-~

materialien nach dem Ausziehprinzip, dadurch gekenn-~

zeichnet, daB man das Textilmaterial in Gegenwart
eines oder mehrerer Reaktivfarbstoffe mit jeweils
einer Hydrolysenkonstante von mindestens 0,8.10-2
min-1 (Hydrolysenkonstante bei pH 11 und 40°C) und
in Gegenwart von einem oder mehreren Neutralsalzen
bei langsam vom alkalischen in den sauren Bereich
fallenden pH-Wert und gleichzeitig langsam anstei-

gender Temperatur behandelt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB8 man in Gegenwart wvon 20 bis 150 g Neutralsalz
pro Liter Farbeflotte farbt.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daB es sich beim Neutralsalz um Natrium-
sulfat oder Natriumchlorid handelt.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekenn-
zeichnet, da8 man den pH-Wert des Fdrbebades lang-

sam von pH 11 auf einen pH von 5 bis 6 erniedrigt.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, daB8 man die zur pH-Werterniedrigung in

Gegenwart eines Sdurespenders arbeitet.

A 20 845
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Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekenn-
zeichnet, da8 man die zur pH-Werterniedrigung not-
wendige S&uremenge allmdhlich in die auf pH 9-11
vorgepufferte Fdrbeflotte eindosiert.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man mit der pH-Anderung eine defi-
nierte TemperaturerhShung ausgehend von ca. 40
bis 60°C bis zur Kochtemperatur des Fdrbebades

vornimmt.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, da8 man zur pH-Werterniedrigung in Gegen-

wart eines sauren Salzes arbeitet.

Verfahren nach Anspruch'1 bis 7, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die F&arbeflotte
0,1 bis 8 g Reaktivfarbstoff
0,5 bis 2 g Egalisierungsmittel
0 bis 2 g weitere Fédrbereihilfsmittel
20 bis 150 g Neutralsalz
1 bis 8 g alkalischen Puffer
1 bis 8 g S&urespender
pro Liter Férbeflotte enthdlt.

Verfahren nach Anspruch 1 bis 8, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man polyamidhaltige Fasermischungen
farbt.

Le A 20 845
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