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€9 Verfahren zum gleichmassigen Farben von Polyesterfasern nach der Ausziehmethode.

€) Inder PES-Ausziehfarberei ist das von Produkt zu Pro-
dukt unterschiedliche Egalisierverhalten von Dispersions-
farbstoffen bekannt, dem man durch einen speziellen Finish
der Handelsfarbstoffe zu begegnen versucht. Das Erzielen
egaler Farbungen in kurzer Zeit auch mit von sich aus
schlecht egalisierenden Farbstoffen bei gleichzeitigem Ein-
sparen der recht kostenintensiven Finishbehandlung ist
nach wie vor eines der dringendsten Bediirfnisse der Pra-
xis.

Die zuvor dargelegten mangethaften Ergebnisse im
Zuge der PES-Ausziehfarberei lassen sich erfindungsge-
maB beheben, wenn nichtgefinishte Dispersionsfarbstoff-
Fabrikationsware in héchst moglicher Konzentration in ei-
nem organischen, mit Wasser mischbaren LOsungsmittel
geldst und portionsweise in die bereits bei Farbetemperatur
(125-140°C) durch das PES-Textilgut stromende, wafrige
Flotte gedriickt wird.
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HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT HOE 82/F 053 Dr.Cz/St

Verfahren zum gleichmdBigen Fdrben von Polyesterfasern

nach der Ausziehmethode

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum
gleichmé&Bigen Fdrben von Textilmaterial aus hydrophoben
synthetischen Fasern, bevorzugt Polyester (PES)-Fasern,
fliir sich allein oder als Bestandteil von Mischungen mit
natlirlichen oder anderen synthetischen Fasern nach der
Ausziehmethode mit heiBfixierbaren Farbmitteln in einem
geschlossenen apparativen System sowohl unter Hochtempe-
ratur (HT) ~-Bedingungen bei dem sich einstellenden er-
hdhten Druck als ‘auch unter atmosph&rischem Druck,; bei
Temperaturen zwischen 90° und 140°C aus wé&Brigem Medium
mittels einer bewegten Flotte, welche in dem Fdrbesystem
so lange Zeit umgewdlzt wird, bis das Farbmittel auf das

Textilmaterial aufgezogen und in diesem fixiert ist.

Ausziehtechhiken'vom oben erwdhnten Typ zum Farben von
PES-Fasern mit wdBrigen Dispersionen von wasserunl&slichen
Farbstoffen unter HT-Bedingungen sind in der Praxis

seit langem erprobt und werden in verschiedenen Ver-
fahrensvarianten vorgenommen. Nach einer bisher iiblichen
Arbeitsweise ist hierbei die aus dem Farbstoff samt
Zusatzén sowie gegebenenfalls Hilfsmittel fertig zube-
reitete Flotte von Anfang an zusammen mit der Ware langsam
auf die vorgesehene Fdrbetemperatur von 120° bis 130°C
aufgeheizt worden. Man hat aber auch schon das Textilgut
und ein farbstoff-freies Behandlungsbad unter Durch-

.stromen zundchst gemeinsam auf Férbetemperatur gebracht

bzw. von vornherein derart erhitztes Wasser in das
Zirkulationssystem eingefiihrt, sodann den separat dis-
pergierten Farbstoffansatz {iber einen Bypass oder Injektor
in die heiBe Flotte eingeschleust und schlieBlich bis zur
Beendigung der Fadrbeoperation umgew&lzt. Nach einer unter
der Bezeichnung "Rapidcolor-ProzeR" aus der DE-PS

23 31 669 fernerhin bekannten isothermischen Firbemethode
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wird die gesamte Fidrbeflotte einschlieBlich des Farb-
stoffes in einem vom eigentlichen FdrbegefdB getrennten
Ansatzbehdlter auf etwa Firbetemperatur erwdrmt und

danach unter Zuhilfenahme von relativem Uberdruck zligig

in den angeschlossenen Zirkulationsfdrbeapparat iliber-
gefihrt, in dem sich das im Pack- oder Aufstecksystem
angeordnete Fasermaterial befindet, welches in einem
vorbereitenden Schritt mittels strdmendem Dampf entliiftet
und dabei zugleich ebenfalls auf etwa Fdrbetemperatur
aufgeheizt worden war. Wihrend dieser Flotteneinleitungs-
phase wird die restlose Kondensation der Dampfatmosphdre
erzwungen und der Férbebehdlter vollstdndig mit der einge-
preBten Flotte geflillt. Das zuletzt beschriebene Ver-
fahren ist laut DE-AS 24 56 250 weiterentwickelt WOrden,‘
indem ein konzentrierter, in Wasser dispergierter Farbstoff-
ansatz beim Einschleusen einer auf Fiarbetemperatur aufge-
heizten, blinden Gesamtflotte liber eine Mischstrecke zuge-
setzt und mit dem so gebildeten Ausziehbad das Fidrbege-

fa8 mit dem durch Bedampfen vorerhitzten Textilgut schnell
aufgefiillt wird.

_Faét alle zuvor besprochenen Methoden gemdB8 Stand der

Technik bringen den vordispergierten Farbstoff in einem

"einmaligen Zusatz in das auf Fédrbetemperatur erwdrmte

Firbesystem ein. Aus diesem Vorgehen ergeben sich fiir die
Sicherheit des Verfahrens und die Egalitdt der Fdrbung
Nachteile. Es ist deswegen in der DE-PS 25 34 562 bereits
vorgeéchlagen worden, das Einschleusen von solchen hoch-
konzentrierten, wdBrigen Farbstoffdispersionen portions-
weise entsprechend dem Umwdlztakt der das Fasermaterial
durchstromenden Fdrbeflotte zu unternehmen.

Noch ein Verfahren zum isothermischen Fdrben von PES-

Fasern mit Farbstoffen, die in Wasser eine LOslichkeit
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von 2 bis 20 mg/1l aufweisen, in einem geschlossenen
Fdrbesystem mit bewegter Flotte ist in der DE-0S 22 39 563
erldutert, wobei man die Farbstoffe zuerst in einem mit
Wasser nicht mischbaren organischen LOsungsmittel 16st,
dann diese Ldsung mit Wasser beil erhthter Temperatur
durchsprudelt, die so entstandene widlrige L&sung des
Farbstoffes im selben Kreislauf durch das zu fdrbende
Material.durchpumpt, und die an Farbstoff verarmte
wdBrige LOsung wieder durch das fllissige Depot des Farb-
stoffs im organischen L&sungsmittel leitet. Das Wirkungs-—
prinzip dieser Methode beruht darauf, dem Farbstoff zu
ermbglichen, aus dem LOsungsmittel in das Wasser zu
wandern, sich dort auf Grund seiner geforderten L&slich-
keit zu l6sen und auf diese Weise ganz langsam durch den

Flottenkreislauf auf die PES-Faser gebracht zu werden.

Als Farbmittel fiir den dargelegten Zweck haben

sich insbesondere Dispersionsfarbstoffc bewdhrt. Dis-
persionsfarbstoffe, die bekanntlich keine l&8slichmachende
Gruppen im Molekiil enthalten, sind organische Ver-
bindungen mit beschré&nkter Wasserldslichkeit, aber mit
der anteilig geringen in Wasser geldsten Form von hoher
Affinitdt flr Polyesterfasern. Abgesehen vom Fdrben solcher
Farbstoffindividuen aus organischen LOsungsmitteln, das
sich in der Praxis nicht durchgesetzt hat, findet das
Farben von Synthesefasern aus widfbriger Phase liber den
dispergierten Farbstoff stétt, indem man diesen durch
entsprechende Zus&tze, wie eine relativ hohe Menge an
Dispergiermittel (zur Stabilisierung der Flotte) in eine
Feinverteiluﬁg bringt, ohne die eine flecken- -

freie und egale Farbung nicht zu erzielen widre. Hierbei
erfolgt der eigentliche Fdrbevorgang durch die Adsoxption
des geldsten, monomolekularen Farbstoffs an die Ober-
fldche der PES-Faser und durch das anschlieBende .
Diffundieren in das Faserinnera. Das bei diesem Auszieh-

prozel gestdrte Losungsgleichgewicht in dex Flotte wird zum
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Ausgleich durch Nachl&sen von Farbstéff aus-dem dis-

pergierten Zustand wieder hergestellt.

Bei der Handelsform dieser Dispersionsfarbstoffe spielt
zum Einsatz aus wdBrigem Medium somit ein guter Finish

flir deren Dispergierfdhigkeit sowie Stabilitdt der
Dispersion in der Flotte, zur Vermeidung von Ab-
filtrierungen und den damit verbundenen UnregelmdBigkeiten
auf der Ware und der meistens gleichzeitig auftretenden
schlechten Reibechtheit eine grofle Rolle. |

Der Finish der Handelsfarbstoffe hat also grofen Ein-

fluB auf die Fdrbeeigenschaften und macht etwa die

Hidlfte der Farbstoff-Herstellungskosten aus. Trotz alledenm
kommt es aufgrund unterschiedlichen Egalisierverhaltens
von Dispersiongsfarbstoffen in der PES~Ausziehfdrberei

immer wieder zu Schwierigkeiten.

Der vorliegenden Erfindung 1iegt nunmehr die Aufgabe zu-
grunde, Farbstoffe oder Pigmente ohne Finish bzw. ohne
Bindemittel fiir alle Ausziehverfahrensvarianten zur
Farbung von PES-Fasern aus wdBrigem Bad zugdnglich zu
machen und auf diese Weise die BehandlungsmaBnahmen zu
vereinfachen. Das Erzielen egaler Fdrbungen in kurzer
Zeit auch mit schlecht egalisierenden Farbstoffen

und das Einsparen der teuren Finish-Kosten stehen hierbei
im Vordergrund.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemidB dadurch geldst, daB

in Wasser praktisch nicht 16sliche bzw. schwerl&sliche
Farbstoffe und/oder Pigmente,ohne vorherige Aufbereitung
durch einen auf passende Tdrbeeigenschafien ausgerichteten
Finish bzw. in Abwesenheit von speziellen Bindemitteln,

in einen oder mchreren organischen LéSungsﬁitteln, die

unter Fdrbebedingungen in Wasser ausreichend l8slich

"oder mit diesem mischbar sind, geldst werden und die so

erhaltene Losung sodann in die zirkuliercende, das
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Das b=anspruchte Verfahren macht vorteilhaft Gebrauch von der Tatsache,
daf beim Einschleusen eines in einem organischen L&sungsmittel vom oben
definierten Typ geldsten wasserunldslichen Farbstoffes. in etwa 130°C
heifes Wasser iiberraschenderweise ein htherer Farbstoffanteil in Ldsung
bleibt als aus der Farbstoffdispersion beim konventionellen Aufheizen
auf 130°C in die wdBrige Flotte in LOsung geht. Die dem vorliegenden
Fall zugrundeliegende Erfindunagsidee besteht nunmehr darin, diesen
experimentellen Befund direkt fir das Farben zu nutzen. und die in der
vorstehenden Weise erhaltene Farbstoffldsung auch ohne jegliches weitere
Hilfsmittel bzi Farbetemperatur so portionsweise in den Kreislauf einer
str&urenden, widBrigen Flotte zu dosieren, daB unter Ausbeutung” der erhdh-
ten Konzentration des monomolekularen Farbstoffes eine bessere Egalitdt
der Farbungen resultiert. Da in der Regel eine hthere, im organischen
Idsungsmittel geldste Farbstoffmenge bei dem portionsweise Zudosieren
in die heiBe waBrige Flotte eincebracht wird als in Ldsung bleiben
kann, ist zu vermuten, daB der rekristallisierte Farbstoffanteil in
einer flir das Nachl¥sen in monomolekularer Form giinstigeren Kristall-
modifikation vorliegt als dies sonst beim tkblich dispergierten Farb-
stoff der Fall ist. In diesem Zusammenhang komnte aber keineswegs er-
wartet werden, daB bei einem solchen Vorgehen sogar der Einsatz von
ungefinishten Farbstoffen auf dem Textilgut einwandfreie und egale

Féarbungen ergibt.

Als organische I&sungsmittel fiir das erfindungsgemiBe Verfahren kommen
alle jene in Frage, die unter den angewandten Firbebedingungen in Wasser
zunindest partiell 18slich bzw. mit Wasser mischbar sind und in denen
der reine Farbstoff und/oder das Pigment in gentigend hoher Konzentration
gelOst werden k&men. Der Farbstoff bzw. das Pigment kann verfshrens-
geniifl auch bei erhchter Temperatur im organischen Idsungsmittel geldst
und aus einem beheizten AnsatzgefdB in den Flottenkreislauf einge-
schleust werden. Beispiele fiir solche I&sungsmittel, die fiir sich allein

oder in Form von Mischungen verwendet werden, sind:
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Alkohole wie 3-Methoxybutanol, vor allem aber die Glykole
und deren Ether bzw. die Ester von solchen Glykolethern
wie Glykol (Monoethylenglykol), Diglykol, Tfiglykol, Methyl-
glykol, Methylglykolacetat, Methyldiglykol, Ethylglykol,
Ethyldiglykol, Ethyldiglykolacetat, Propylglykol, n-Butyl-
glykol, n-Butyldiglykol; Ketone wie Aceton, Methylethyl-
keton, Diacetonalkohol; cyclische Ether wie Tetrahydro-
furan, Tetrahydrofurfurylalkohol, Dioxan; Ester und Lactone
wie Glykolmonoacetat, Essigsdure-sek.butylester, Milch-
siureethylester, Butyrolacton; niedrige Carbonsduren wie
Ameisensiure, Essigsdure; stickstoffhaltige Verbindungen
gegebenenfalls von cyélischer Natur wie Dimethylformamid,
Dimethylacetamid, Pyridin, N-Methylpyrrolidon, Morpholin;
und schwefelhaltige Verbindungen wie Dimethylsulfoxid. Be-
sonders gut geeignet sind polare, aprotische Ldsungs-
mittel. Hervorzuhebensind hierbei Dimethylformamid und Di-
methylsulfoxid. '

Als Farbstoffe werden erfinduhgsgemaﬁ in erster Linie
Dispersionsfarbstoffe eingesetzt, welche die oben ange-
fihrten Bedingungen hinsichtlich - L8slichkeit erfiillen.
Derartige Produkte sind allseits bekannt und werden im
Colour Index, 3. Auflage, Band 2 unter der Klassenbe-
zeichnung "Disperse Dyes" beschrieben. Ihrer Konstitution
nach gehbren die meisten Dispersionsfarbstoffe zu den
Azo-, Antrachinon- oder in wenigen Fdllen zu den Nitro-
oder Chinophthalon-Verbindungen.

Nach dem beanspruchten Verfahren k&nnen die Dispersions-
farbstoffe vorteilhaft im ungefinishten Zustand zur
Anwendung gelangen und beispielsweise als PreBkuchen,
d.h. aus der Fabrikation kommend und noch nicht mit dem
Finish versehen, verwendet werden [nicht gefinishte
Fabrikations(roh)ware]. Uber den Vorteil hinaus, unge-
finishte Farbstoffe der PES-Ausziehfdrberei zugdnglich
zu machen, ermdglicht die vorliegende'Erfiﬁdung auch
diejenigen gefinishten Dispersionsfarbstoffe, die nach

den bisher liblichen Ausziehverfahren nur schwer egal zu
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fdrben sind, mit sehr guter Egalitdt zu fdrben.

Nach der vorliegenden Erfindung lassen sich auch

Pigmente verwenden, sofern sie den Anforderungen in

Bezug auf die'Lbslichkéit genligen, besonders organische
Pigmente, welche im Zuge des neuen Verfahrerskein
Bindersystem als Vermittler flir ihfe Binddng an die Faser
bendtigen, und die im Colour Index, 3. Auflage, Band 3
unter dem Begriff "Pigments" cingeteilt sind. Als ver-
fahrensgemdf geeignet haben sich ferner die unter der
Bezeichnung "Solvent Dyes" im Colour Index, 3. Auflage,

Band 3 aufgeflihrten Produkte exrwviesen.

Zur Durchfiihrung des neuen Verfahrens werden die erwdhnten
Farbstoffe und/oder Pigmente (in der oben angegebenen
Beschaffenheit) in einem L&sungsmittel (vom oben
definierten Typ) allein oder einer Mischung davon in
mbglichst hoher Konzentration geldst und diese konzen-
trierte Farbstoffldsung wird portionsweise dosiert in
bestimmten zeitlichen Abstidnden, zweckmidBig bei wechselndenr
Stromungsrichtung auf mehrere Umpumpzyklen verteilt, in
die widBrige Farbeflotte eingedrickt. Bei gut egalisieren-
den Farbstoffen kann die ganze flr die Firbung erforder-
liche Menge derselben in Form einer konzentrierten L&sung
auf einmal in einer einzigen Charge oder in wenigen
Portionen zu der zirkulierenden Flotte gegeben werden,

bei weniger gut bzw. schlecht egalisierenden Farbstoffen

-ist ein Einschleusen in mehreren Portionen in bestimmten

Zeitabstidnden oder auf verschiedene Umwilzzyklen ver-
teilt notwendig.

Gegenliber den bisher liblichen Auszieh-Fdrbetechniken fir
Synthesefasern mit wasserunltslichen Farbstoffen auf
Basis von wiBrigen Dispersionen bietet das erfindungs-

gencife Verfahren eine Reihe von Vorteilen:
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Die zum Fdrben einsetzbaren reinen Farbstoffe sind
als ungefinishte Fabrikationsware erheblich billiger
als die gefinishten Handelsprodukte. Sie brauchen
nur noch auf gleiche Farbstdrke standardisiert werden.
Es konnen verfahrensgemdB Farbstoffe und Pigmente
verwendet werden, die bisher in gefinishter Form bzw.
mit einem Bindemittel versehen filir die PES~Fdrberei
zur Erzielung von egalen Fdrbungen ungeeignet er-
schienen.
Die Farbungen nach der Erfindung mit den ungefinishten
Farbstoffen werden auch gegeniiber den Fdrbungen mit
entsprechenden, bisher nach herkd&mmlichen Verfahren
schwer egal zu fdrbenden, gefinishten Dispersions-

farbstoffen nunmehr mit sehr guter Egalitdt erhalten.

Wegen des schnellen Erreichens von egalen Fdrbungen

verkiirzt sich in vielen F&llen die Farbezeit.
Da in den meisten Fdllen keine bzw. sehr wenig Dis-
pergiermittel und/oder Egalisiermittel der Farbstoff-

16sung im AnsatzgefdB oder der zirkulierenden, blinden

Flotte zugemischt werden, gibt es auch keine ent-

sprechenden Riickstédnde auf der Faser oder im Bad.
Dadurch wird die Nachbehandlung der gefdrbten Ware

einfacher bzw. die Nachbehandlungszeit kiirzer.

Beispielsweise kann in vielen Fdllen auf die reduktive
Nachbehandlung verzichtet und es braucht die F&arbung
nur gespiilt werden.

Sofern keine Tenside im Rad anwesend sind, ist nach
dem Ausziechen einer ersten Fdrbung das erneute Fadrben
auf der stehenden wdBrigen Restflotte leicht durch-
fiihrbar.

Die Durchfdrbung dex PES~Faser ist bei dem erfindungs-
gemdBen Verfahren in den meisten Fédllen besser als nach

den dafliir bisher tiblichen Arbeitsweisen.
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~ Wenn nach der neuen Arbeitsweise die nach den bisher
tiblichen Auszieh-Verfahren schwer egal zu fdrbenden,
gefinishten Dispersionsfarbstoffe'in ihrer gefinishten
Handelsform eingesetzt werden, dann kann eine viel
bessere Egalitdt und damit wiederum eine Zeitersparnis

erzielt werden.

Die vorliegende Erfindung 18Bt sich technisch leicht
realisieren, weil alle vorhandenen Zirkulations~Fdrbe-
apparate flir das neue Verfahren benutzt werden k&nnen

und sich eine steuerbare Einschleusvorrichtung nach be-
kanntem Stand der Technik an dem Flottenzirkulations-
syétem der Fidrbeapparate problemlos installieren 1laBt. In
bereinstimmung mit den durchzufiihrenden Verfahrens-
maBnahmen kann die blinde Flotte (ohne Farbstoff) vor-
teilhaft so schnell wie mdglich auf Fidrbetemperatur auf-
geheizt werden. Ein zusdtzlicher Ansatzbehdlter zum

- Aufheizen der Fdrbeflotte, wie beim isothermen Rapid-

color-Verfahren nach DE-PS 23 31 669, ist erfindungsgemdB
iberfliissig. '

Das beanspruchte Verfahren ist sehr sicher durchfiihrbar
und liefert sehr gut reproduzierbare Fédrbungen, weil die
Dosierung bzw. das Einschleusen der Farbstoffl&sung

leicht automatisch gesteuert werden kann,.zumal moderne

Fdrbeapparate bereits programmgesteuert arbeiten.

Nachteilig gegeniiber dem herkdmmlichen Verfahren zum
Farben aus widBriger Dispersion scheint das organische
Losungsmittel in der Restflotte und die damit verbundene
Abwasserbelastung zu sein. Dazu nul festgestéilt werden,
daB die Konzentration eines solchen L&sungsmittels in
der Flotte schr gering ist (z.B. 0,3 Vol.-% bei Beispiecl
dafl dafiir in den meisten F&dllen keine Dispergier- und
Egalisiernittel mit der Restflotte ins Abwasscr gelangen,

dal man gegebenenfalls auf eine reduktive Nachbehandlung

1),
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der Fdrbungen vexzichten kann und dadurch keine Lauge
und kein Natriumdithionit ins Abwasser gelangen, und dab
schlieBlich biologisch leicht abbaubare organische
Lﬁsungsmittel angewendet werden kdnnen. Wenn man Fdrbungen
nach den bekannten Verfahren mit Handelsfarbstoffen, die
nicht abbaubare anionische Stellmittel enthalten, mit
entsprechenden Fdrbungen nach dem erfindungsgemdfen Ver-
fahren vergleicht, bei denen viele reine Farbstoffe so
hoch konzentriert geltst werden kdnnen, daB nur sehr
geringe Mengen des organischen, v8llig abbaubaren L&sungs-
mittels eingesetzt zu werden brauchen, dann ist die

Abwasserbelastung bei dem neuen Verfahren sogar als
geringer einzustufen.

Als Fédrbeapparate, die zur Durchfiihrung des beschriebenen
Verfahrens Verwendung finden kdnnen, sind fir das Fédrben
von normalen PES-Fasern alle HT-Fdrbeapparate mit
zirkulierender Flotte, z.B. Kreuzspul- und Baumfirbe-
apparate, auch solche mit getrennten Ansatzbeh&dltern,

wie sie sonst flir isotherme Fdrbeverfahren benutzt
werden, sowie ebenfalls alle HT-Jet-Fdrbeapparate ge-
eignet. Flir das Fdrben von modifizierten PES-Fasern,

z.B. von carrierfrei fdrbbaren Typen, kommen auch die bei
Kochtemperatur unter atmosphdrischem Druck arbeitenden

Fdrbeapparate gleicher Bauart in Betracht.

Das Einschleusen der konzentrierten Farbstoffldsung in
den Flottenumlauf ist auf verschiedene Art und Weise
mdglich. Entweder wird die Dosierung lber eine Neben-
oder Musterkammer, oder iber ein gesondertes Gefdl vorge-
nommen. Ausfiihrungsbeispiele fir solche erfindﬁngsgemﬁB
verwendbare Dosiervorrichtungen sind in den unten ange-
gebenen Zeichnungen schematisch dargestellt. Dies kann
beispielsweise nmit Hilfe einer gegen das unter Druck
stehende Fédrbesystem abschliefbaren Bypass-Leitung ge-

schehen, in der sich ein Ansatz~ bzw. Vorratsgelfdf zur
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Bereitung und Aufnahme der Farbstoffldsung befindet. Die
Verteilung der Farbstoffldsung in der Gesamtfdrbeflotte
erfolgt dann durch Einbeziehen des Bypasses in den Flotten-
kreislauf. Es ist jedoch auch mdglich, die Einspecisung
der Farbstoffldsung iliber eine entsprechende Ventil-
stecuerung mit Hilfe eines Injektors auszufilihren. Dieser
Vorgang l&B8t sich mittels Druckiiberlagerung durch z.B.
PreBluft, Wasserdampf oder ein inertes Gas auf die
Flﬁssigkeitsoberfléche der Farbstoffl&sung besorgen,

welche man in einem beheizbaren sowie druckdicht ver-

schlieBbaren, mit einer Druckluftzufiihrung ausgeriisteten

. Ansatz- bzw. VorratsgefdB deponiert, das unter Zwischen-

schaltung eines Dosierventils mit dem Flottenkreislauf
direkt oder indirekt lber ein Steigrohr verbunden ist.
Die Dosierung der Farbstoffldsung in vorgegebenen
Portionen kann durch entsprechende Steuerung, z.B. eines

Magnetventils oder eines pnecumatisch ansteuerbaren Ventils,

per Hand oder automatisch, nach bestimmten Zeiten oder verteilt

auf eine vorgegebene Anzahl von Umpumpzyklen bewerk-
stelligt werden.

Noch eine andere Variante zur Eindosierung bedient sich
der Saugwirkung einer Pumpe. Der Injektor wird dann im
Prinzip aus einer zusdtzlichen Pumpe bestehen, welche von
einem unter atmosph&rischem Druck stehenden Ansatz- bzw.
Vorratsgefdh die Farbstoffltsung in das unter Druck

stehende Fidrbesystem hineinbefdrdert.

Die nachstehenden Beispiele dienen zur Erlduterung der
Exrfindung.
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Beispiel 1

Die Durchfithrung der nachstehend beschriebenen F&rbung
erfolgte in einem Garnfirbeapparat, der im weseﬂt—
lichen aus einem druckdichten Firbebehilter mit darin
untergebrachten Trigern fiir das zu férbeﬁde Textilgut,
einer damit verbundenen Rohrleitung zur Bildung des
Flottenkreislaufes und einer Umwdlzpumpe flir die zirku-
lierende Flotte besteht, wobei die erwihnte Rohrleitung
(1) einen AnschluB zu der in Fig. 1 abgebildeten Dosier-

vorrichtung filir die Einspeisung der Farbstoffldsung in
den Flottenkreislauf enthilt.

Diese Dosiervorrichtung ist selbst aufgebaut aus einem
Ansatz- bzw. Vorratsgef&dB (2) fir die Farbstoffldsung
(3), welches mit einer Zufiihrung (4) fir Druckluft bzw.
ein Druckgas, jeweils verschlieBbarem DruckablaB (5)
sowie Flissigkeitsentleerungsrohr (6) und mit einem
Heizmantel (7) zur Steuerung der Temperatur in der Farb-
stoffldsung (3) ausgeriistet ist. Ein nahezu bis zum Ge-
faBboden reichendes Steigrohr (8) fiihrt nach ungef&hr
reéhtwinkéliger Abbiegung aus dem Ansatz- bzw. Vorrats-
gefdB (2) heraus und stellt Uber ein Dosierventil (9)
den AnschluB 2zu der Rohrleitung (1) des Flottenzirkulat-

ionssystems her. Das Steigrohr (8) ist vorgesehen fiir die
portionsweise Entnahme und Uberfiihrung der Farbstoffl&sung
(3) aus dem Ansatz- bzw. VorratsgefdB (2) in die Rohrleitung
(1), was durch Beaufschlagung von relativem Uberdruck auf
den Flissigkeitsspiegel der Farbstoffldsung (3) erreicht
wird, und besorgt zweckmdBig bei Farbetemperatur, die
gleichmdBige Verteilung der Farbstoffldsung. (3) in der
aufgrund von Pumpenwirkung mit wechselnder Stromungs-
richtung durch die Rohrleitung (1), den Fdrbebehdlter

sowie das Textilgut pulsierenden, blinden bzw. an Farbstoff
verarmten Gesamtfarbeflotte.
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Mit der ungefinishten Fabrikationsware des Farbstoffes

C.I. Disperse Yellow 114 wurden 20 Muffs aus PES~Fascrn
zu je 2 kg wie folgt gefdrbt:

Dazu wurden 130 g reiner Farbstoff in 1000 cm3 Dimethyl-
formamid bei 80°C geldst und diese Ldsung wurde in dem

dampfbeheizten AnsatzgefdB (2) der oben beschriebenen

Dosierxvorrichtung gemdB Fig. 1 deponiert.

Unterdessen hatte man in dem mit dem zu fédrbenden Textil-
gut beschickten Fdrbebehdlter eine blinde Flotte aus
320 1 Wasser eingefiillt. Diese wurde zundchst durch An-
sduern auf pH 5 eingestellt und zirkulierte sodann

- unter Aufheizen sowie wechselnder StrOmungsrichtung
iber das im Verein mit Rohrleitung (1) gebildete Zirku-
lationssystem des Fdrbebehdlters - bei Fdarbetemperatur
von 130°C durch die PES-Muffs. Die Umschaltintervalle
betrugen jeweils 4 Minuten .. von auBen nach innen und
3 Minuten von innen nach auBen. Hierbei wurde die Farb-
stoffldsung (3) auf 3 Umschaltintervalle verteilt zu
etwa je 1/3 der Ansatzmenge dem Kreislauf der Gesamt-
flotte zudosiert. '

Die Uberfithrung dex Farbstoffldsung (3) érfolgte unter
Zuhilfenahme von Stickstoff, der in das Ansatzgeféﬁv(z)
gepréﬁt wurde und den Fllissigkeitsspiegel mit einem

Druck von 5 bar lberlagerte. Sobald nun das NDosierventil (9)
gedffnet wurde, stieg infolge des erhdhten Druckes auf die
Oberflédche der Fliissigkeit auBerhalb des Steigrohres

(8) die Farbstoffldsung in diesem Steigrohr hoch und

gelangte auf diesem Weg in die zirkulierende Flotte.

Nach 20 Minuten Fdrbezeit wurde das Fdrbesystem abge-
<ithlt, das Textilgut dem Fdrbebehiilter entnommen sowie

ohne reduktive Nachbehandlung nur.mit Wasser gesplilt.
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Auf der Ware wurde eine dunkle klare Gelbfdrbung mit
sehr guter Egalitdt und guten Echtheitseigenschaften
erhalten. Mit dem so gefdrbten PES-Muff wurde ein

Unegalitdtstest durchgefithrt. Das Ergebnis ist weiter
unten angefihrt.

Beispiel 2

Flir die nachfolgende Fdrbung wurde ein Garnfdrbeapparat
analog der Beschreibung in Beigpiel 1 benutzt, bei dem
die zur Bildung des Flottenkreislaufes dienende Rohr-
leitung (1) hier jedoch mit einer als Bypass geschalteten

Dosiervorrichtung entsprechend Fig. 2 versehen ist.

Diese Dosiervorrichtung besteht darin, daB8 eine Nehen-
schluBleitung (10a, 10b), die ein 2zwischen deren
Abschnitte (10a) und (10b) eingebautes, mit einem durch
ein Ventil verschlieBbaren DruckablaR (5) ausgeriistetes
Ansatz- bzw. VorratsgefdB (2) filir die Farbstoffldsung (3)
durchlduft, vom Rohrleitungsabschnitt (1a) abzweigt und
nach gewissem Abstand dieser Rohrleitung im Abschnitt
(1b) wieder zugeflihrt wird. Durch an den beiden Ver-
zweigungsstellen angeordnete Dreiwegehdhne (11a, 11b)
wird erreicht, daB der Flottenumlauf entweder nur iiber
das Zirkulationssystem des Fdrbebehdlters entlang der
Rohrleitungsteile (1a - 1c¢ - 1b) stattfindet, oder unter
Einbeziehung von Bypass samt Ansatz- bzw. VorratsgefdRl
(ib - 11 - 10b - 2 - 10a - 1la - la)seinen Weg nimmt.
Das Dosierungsprinzip beruht im vorliegenden Falle darauf,
daB durch geeignete Betdtigung von Dreiwegehahn (11b)
heife, blinde oder an Farbstoff verarmte Flotte in
Stromungsrichtung der Rohrleitungen bei (1b) entnoruuen,
iber die Strecke (10b) durch das Ansatz- bzw. Vorrats-
gefdh (2) geleitet und sodann Uber die Strecke (10a)
sowie den zweiten Dreiwegehahn (11a) wieder in die Rohx-
leitung bei (1a) zurﬁckgefﬁhrt wird. Diese MaBnahme be-

wirkt, daB Farbstoffldsung (3) portionsweise mitgeschleppt
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wird und sodann in der 2zirkulierenden Gesamtflotte zur

gleichmédBigen Verteilung kommnt.

Mit der ungefinishten Fabrikationsware des Farbstoffes
C.I. Disperse Red 183 wurde ein 700 g Muff aus PES-

Fasern wie folgt gefdrbt:

6,3 g reiner Farbstoff wurden in 200 cm3 Dimethylacetamid
bei 20°C geldst und diese LOsung wurde auch bei Raum-
temperatur im AnsatzgefdB (2) der oben beschriebenen

Dosiervorrichtung gemdB Fig. 2 deponiert.

In der Zwischenzeit wurde die blinde Flotte von 20 1
Waéser durch Ansduern auf pH 5 eingestellt und liber die
aus den Abschnitten (1a), (1c) und (1b) zusammengesetzte
Rohrleitung durch den im Fdrbebehilter gelagerten PES-
Muff unter denselben Behandlungsbedingungen wie in

Beispiel 1 zur Zirkulation gebracht.

Sobald auf dem Textilgut Fdrbebedingungen eingestellt
waren, wurde die Uberfilihrung der Farbstoffldsung (3) in
den FPérbebehdlter in Gang gesetltzt. Durch synchrones Um-~
schalten der Dreiwegehdhne (11a) und (11b) zirkulierte die
heife Flotte 8mal kurzfristig iiber den Weg (1b) - (11b) -
(10b) - (2) - (10a) - ({1a) - (1a) und nahm aus dem
AnsatzgefdB (2) jedesmal etwa 25 cm3 Farbstoffldsung in
den Zirkulationsstrom mit.

Auch diese Fdrbung wurde nach 20 Minuten Firbezeit be-
endet, das gefdrbte PES-Material mit einem widBrigen Bad
unter Zusatz von 3 cm3/l NaOH~L65uhg von 38°Bé und

3 ¢g/1 Natriumdithionit und 1 g/l eines nichtionogenen
taschmittels 10 Minuten bhei §5°C reduktiv nachbehandelt

und anschliefiend mit Wasser gesplilt.
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Auf der Ware wurde eine dunkle Séharlachférbung mit guter
Egalitdt und guten Echtheitseigenschaften erhalten.
Auch mit diesem Muff wurde ein: Unegalitdtstest durch-

gefiihrt, das Ergebnis davon siehe unten.

Beispiel 3

14 g des reinen Farbstoffs C.I. Disperse Red 132 wurden
in 100 cm® Dimethylsulfoxid bei 50°C geldst und diese
LOsung wurde im AnsatzgefdB (2) gemdB Fig. 1 deponiert.
Das AnsatzgefidB war beheizt. -

Das benutzte Fdrbesystem aus Fdrbebchdlter samt darin
untergebrachtem Textilgut war von gleicher Art wie in
Beispiel 1. Eine blinde 20 l1-Flotte zirkulierte durch
einen Muff aus PES-Fasern von 700 g. Diese wadBrige,
130°C warme Flotte wurde mit 1 g/l eines Dispergier-
mittels versetzt und auf pH 5 eingestellt.

Nach Vorliegen der Fédrbebedingungen fand die Uberfiihrung
der Farbstoffl&sung aufgeteilt in 8 Portionen statt.
Nach abgeschlossener Zudosierung wurde die Fdrbeoperation

noch weitere 20 Minuten fortgefiihrt und sodann beendet.

Zur Fertigstellung wurde die so gefidrbte Ware anschlieBend
nur mit Wasser gesplilt und eine Rosafdrbung mit guter
Egalitdt und guten Echtheitseigenschaften erhalten. Das
Ergebnis des Unegalitatstestes ist unten in der Tabelle
aufgefilihrt.

Beispiel 4

10 g des reinen TFarbstoifes C.I. Solvent Blue 122 wurden
in 200 cm’ Dimethylformamid bei 100°C geldst und nmit
dieser Losung wurde ein Muff aus PES-Tasern von 800 g

wie in Beispiel 3 gefidrbt. Dieser Muff mufite zur Erzielung
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von guten Echtheitseigenschaften reduktiv nachbehandelt
werden.
Es wurde eine gute egale, mittelstarke Blaufdrbung er-

halten. Das Ergebnis des Unegalitdtstests siehe unten.

Beispiel 5

Der hier verwendete Garnfdrbeapparat entspricht im
Prinzip dem von Beispiel 1, wobel die zur Bildung des
Flottenkreislaufes vorgesehene Rohrleitung (1) jedoch
in diesem Falle einen Anschlufl zu der in Fig. 3 dar-

gestellten Dosiervorrichtung aufweist.

Diese Dosiervorrichtung setzt sich zusammen aus einem
Ansatz~ bzw. Vorratsgefaﬁ (2} fliir die Farxbstofflésung
(3) , enthaltend eine Zufiihrung (4) flir Druckluft bzw.
Druckgas und ist umgeben von einem Heizmantel (7) zur
Steuerung der Temperatur in der Farbstoffldsung (3). Eine

vom GefédBboden abzweigende Uberflihrungsleitung (12),

versehen mit einem Dosierventil {9) dient als Verbindung
zwischen dem Ansatz— bzw. VorratsgefdB (2} und der Rohr-
leitung (1) fir den Flottenkreislauf. Sobald man nun auf
den Flissigkeitsspiegel der Farbstoffldsung (3) ecinen
relativen Uberdruck ausiibt, 148t sich bei gedffnetem
Dosierventil (9) portionsweise Farbstoffldsung (3) vom
Ansatz~- bzw. VorratsgefdB (2) in die den Flottenkreis-
lauf aufnehmende Rohrleitung (1) drlicken, die nach
erfolgter Injektion in der zirkulierenden blinden oder
~an Farbstoff verarmten Flotte gleichmidfig verteilt wird.
1,5 g des reinen Farbmittels C.I. Pigment Red 3 mit der
C.I. Nr. 12 120 wurden in 150 cm3 Essigsdure~sek.butyl-
ester beli 110°C geltst und im beheizten Ansatzgefalh

(2) der oben beschriebenen Dosiervorrichtung gemidf

Fig. 3 deponiext.
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Mit dieser L&sung wurde ein Muff aus PES-Fasern wie in
Beispiel 4 gefdrbt und nachbehandelt.

Es wurde eine helle Scharlachfédrbung mit guter Egalitat

erhalten. Das Ergebnis des Uncgalitdtstests siehe unten.

Beurteilung der in den Beispielen durchaefiihrten Firbungen
mittels Unegalitdtstest

Nach Weingarten, Melliand Textilberichte 59 (1978),
59-64 kann das Egalitdtsverhalten von Dispersions-

handelsfarbstoffen folgendermaBen bestimmt werden:

Nach 20 Minuten Fdrbezeit bei Firbetemperatur von 130°C
wird die Fdrbung abgebrochen und aus den gefdrbten PES~-
Muffs werden in radialer Richtung 5 Proben entnommen.
Die Stellen der Probeentnahme verteilen sich ldngs des
Radius gleichmdBig von innen nach aufien. Die Proben -
werden getrocknet und der nicht fixierte Farbstoff wird
mit kaltem Aceton abgeldst. Dann wird die Farbstoffkon-
zentration dieéer Proben in der Faser durch Aufldsung
mit sauer ecingestelltem Dimethylformamid spektral-
photometrisch bestimmt. Aus den MeBergebnissen des
Konzentrationsprofils in radialer Richtung wird die
Unegalitdt nach der Formel

Crasx - C i
max - ~min
Ku (%) = * 100
Cmin
errechnet (Cpa, = maximale, C pip = minimale Farbstoff-

konzentration auf der Faser der 5 Proben in radialer

Richtung).

Je kleiner der Ku-Weirt, desto besser-wird das Egalisier-

verhalten des Dispersions-Handelsfarbstof{s beurteilt.




10

15

20

25

0090272

- 19 -

In der folgenden Tabelle werden die Ku20~Werte der PES~-
Fdrbungen mit Handelsfarbstoffen nach dem isothermen
Rapidcolor-Firbeverfahren mit den Kuzo—Werten der
Fdarbungen der Beispiele 1 bis 3 verglichen (alles

flir etwa gleiche Farbtlefe) -
Ebenso sind die Kuzo-Welte der Beispiele 4 und 5 aufge-
fithrt, - flir die ein Vergleich entfdllt, da nach den bis-
her {iblichen Verfahren diese Farbstoffe bzw. Pigmente

fir die PES-Fidrberei nicht einsetzbar waren.

Beispiel Ku20 Ku

20

Farbstoff erfindungsgemd Rapidcolor, gefinishter

o '~ 'Handelsfarbstoff
Beispiel 1 .
Disperse Yellow 114 1 " " 4
Beispiel 2 v :
Disperse Red 183 4 A 20
Beispiel 3
Disperse Red 132 5 19
Beispiel 4 4
Solvent Blue 122 5 ' . entfdllt
Beispiel 5

Pigment Red 3 18  entfallt
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zum gleichmdBigen Fdrben von Textilmaterial

aus hydrophoben synthetischen Fasern filir sich allein
oder als Bestandteil von Mischungen mit natlirlichen
oder anderen synthetischen Fasern nach der Auszieh-
methode mit heiBfixierbaren Farbmitteln in einem
geschlossenen apparativen System sowohl unter Hoch-
temperatur(HT)-Bedingungen bei dem sich einstellenden
erhShten Druck als auch unter atmosphédrischem Druck,
bei Temperaturen zwischen 90° und 140°C aus wédBrigem
Medium mittels einer bewegten Flotte, welche in dem
Fdarbesystem so lange Zeit umgewdlzt wird, bis das
Farbmittel auf das Textilmaterial aufgezogen und in
diesem fixiert ist, dadurch gekennzeichnet, daB in
Wasser praktisch nicht 16sliche bzw. schwerldsliche
Farbstoffe und/oder Pigmente, ohne vorherige Aufbe-
reitung durch einen auf passende Férbeeigenschaften
ausgerichteten Finish bzw. in Abwesenheit von speziellen
Bindemittéin, in einem oder .mehreren organischen
IL8sungsmitteln, die unter Fdrbebedingungen in Wasser
ausreichend 16slich oder mit diesem mischbar sind,
geldst werden und die so erhaltene L8sung sodann in
die zirkulierende, das Textilmaterial bereits bei
Farbetemperatur durch- bzw. umnstr8mende, farbstoff-

freie bzw. an Farbstoff verarmte wdBrige Flotte eingc-
bracht wird.

- Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB

als organische Losungsmittel vom definierten Typ alle
solche fir sich allein oder ihre Mischungen einge-
setzt werden, in denen die erwdhnten Farbstoffe und/

oder Pigmente in ausreichend hoher Konzentration
16slich sind.
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Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, daduréh gekenn-
zeichnet, daB zur Erh&hung der Léslichkeit von Farb-
stoff und/oder Pigment das organische L&sungsmittel
erhitzt wird.

Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Eindosierung der organischen Ldsung
von Farbstoff und/oder Pigment in die zirkulierende

wiBrige Flotte portionsweise in bestimmten Zeitabstédnden
erfolgt. .

Verfahren nach Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Einaosierung der organischen Ldsung
von Farbstoff und/oder Pigment in die zirkuliexende
wdBrige Flotte bei wechselnder Strdmungsrichtung auf

mehrere Umwdlztakte verteilt erfolgt.

Verfahren nach Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Eindosierung der organiSchen L&sung
von Farbstoff und/oder Pigment in die zirkulierende
wdBrige Flotte bei gut egalisierenden Farbmitteln

in einer einzigen Charge oder in wenigen Portionen und
bei schlecht egalisierenden Farbmitteln in mehreren

Portionen erfolgt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Eindosierung der organischen Lbsuné
von Farbstoff und/oder Pigment in die zirkulierende
widBrige Flotte aus einem druckdicht verschlieBbaren
Ansatz- bzw. VorratsgefdB iliber eine entépreqhende
Bypass-—Schaltung erfolgt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die Eindosierung der organischen L&sung
von Farbstoff und/cder Pigment in die zirkulierende

wdBrige Flotte aus einem druckdicht verschlieB8baren
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Ansatz- bzw. VorratsgefdB8 durch Beaufschlagung von
Druck auf den Fliissigkeitsspiegel der. organischen
LOosung oder durch die Saugwirkung einexr Pumpe ilber

eine entsprechende Ventilsteuerung erfolgt.

Verfahren nach den Ansprichen 1 bis 8, dadurch gekenn-
zeichnet, daB ein Tensid bzw. eine Tensid—Mischung

der organischen Ldsung von Farbstoff und/oder Pigment
im Ansatz bzw. Vorratsgefdl oder der zirkulierenden,
farbstoff-freien bzw. an Farbstoff verarmten wdBrigen

Flotte zugegeben wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 9, dadurch gekenn-
zeichnet, daB die wdBrige Restflotte nach dem Aus-
ziehen von Farbstoff und/oder Pigment mehrfach flr
erneute Fdrbungen verwendet wird, sofern darin keine
storenden Rlickstdnde von Stellmittel, Dispergier-
mittel oder Egalisiermittel aus eincr vorgangigen

Fdrbeoperation zurilickgeblieben sind.

Verfahren nach Anspriichen 1 bis 10, dadurch gekenn-
zeichnet, daB Textilmaterial gefdrbt wird, welches
aus Polyesterfasern besteht oder solche enthilt.

Modifikation des Verfahrens zum gleichmdBigen F&rben
nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB normal

gefinishte, aber schwer egalisierbare Dispersions-

farbstoffe flir sich allein oder in Mischung mit unge-

finishten Dispersionsfarbstoffen eingesetzt werden.
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