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©  Verfahren  zum  Färben  von  textilen  Materialien  aus  Polyacrylnitril. 

Verfahren  zum  Färben  von  textilen  Materialien  aus 
Polyacrylnitril  oder  Copolymerisaten,  die  Acrylnitril  einpoly- 
merisiert  enthalten,  mit  basischen  Farbstoffen  in  wäßriger 
Flotte  nach  dem  Ausziehverfahren  unter  Verwendung  von 
Retardern,  die  durch  Kondensation  von  (a)  Piperazin  und 
Derivaten  des  Piperazins  mit  (b)  Ethylenchlorid,  Epihalogen- 
hydrin,  Propylenchlorid,  1,3-Dichlor-2-hydroxipropan,  Bis- 
epoxibutan,  1,4-Dichlorbuten  oder  deren  Gemischen  im 
Molverhältnis  1  :  0,9  bis  1,1  und  Quaternisierung  der 
Kondensationsprodukte  mit  Benzylchlorid  erhalten  werden, 
wobei  man  bei  der  Quaternisierung  pro  Mol  der  Komponen- 
te  (a)  0,8  bis  1,5  Mol  Benzylchlorid  einsetzt.  Die  wäßrigen 
Lösungen  der  Retarder  zeigen  kein  oder  nur  ein  geringes 
Schaumvermögen. 



B e k a n n t l i c h   z i e h e n   b a s i s c h e   F a r b s t o f f e   be im  F ä r b e n   i n  

l a n g e r   F l o t t e   a u f   a n i o n i s c h e   P o l y a c r y l n i t r i l f a s e r n   o d e r  

A c r y l n i t r i l   e n t h a l t e n d e   P o l y m e r f a s e r n   u n e g a l   a u f ,   s o b a l d  

im  F ä r b e a p p a r a t   a u c h   n u r   g e r i n g e   T e m p e r a t u r -   und  K o n z e n -  

t r a t i o n s u n t e r s c h i e d e   b e s t e h e n .   Die  A u f z i e h g e s c h w i n d i g k e i t  

k a t i o n i s c h e r   F a r b s t o f f e   a u f   a n i o n i s c h   m o d i f i z i e r t e   P o l y -  

a c r y l n i t r i l f a s e r n   i s t   b e s o n d e r s   t e m p e r a t u r a b h ä n g i g .   Um 

P o l y a c r y l n i t r i l f a s e r n   d e n n o c h   e g a l   mi t   k a t i o n i s c h e n   F ä r b -  

s t o f f e n   f ä r b e n   zu  k ö n n e n ,   v e r w e n d e t   man  R e t a r d e r .   Es  h a n -  

d e l t   s i c h   h i e r b e i   um  V e r b i n d u n g e n ,   d i e   d i e   A u f z i e h g e -  

s c h w i n d i g k e i t   d e r   F a r b s t o f f e   i n   d e r   A u f z i e h p h a s e   h e r a b -  

s e t z e n .   So  s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   f ü r   d i e s e n   Zweck  q u a t e r -  

n ä r e   A m m o n i u m s a l z e   von  1 , 3 , 5 - T r i s a m i n o a l k y l - h e x a h y d r o -  

- s - t r i a z i n e n   gemäß  DE-PS  23  1 6  7 2 5   und  q u a t e r n i s i e r t e   P o l y -  

a m i n e ,   d i e   in   d e r   DE-AS  25  0 /8   242  b e s c h r i e b e n   w e r d e n ,  

b e k a n n t .   Die  b e k a n n t e n   R e t a r d e r   z e i g e n   j e d o c h   b e i   E i n s a t z  

d e r   g e b r ä u c h l i c h s t e n   k a t i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e   zum  F ä r b e n  

von  P o l y a c r y l n i t r i l f a s e r n   k e i n e   g l e i c h m ä ß i g e   R e t a r d i e r -  

w i r k u n g   in   dem  T e m p e r a t u r b e r e i c h ,   in   dem  g e f ä r b t   w i r d .  

A u f g a b e   d e r   E r f i n d u n g   i s t   e s ,   f ü r   das  F ä r b e n   von  t e x t i l e n  

M a t e r i a l i e n   aus  P o l y a c r y l n i t r i l   o d e r   C o p o l y m e r i s a t e n ,  

d ie   A c r y l n i t r i l   e i n p o l y m e r i s i e r t   e n t h a l t e n ,   mi t   b a s i s c h e n  

F a r b s t o f f e n   in   w ä ß r i g e r   F l o t t e   n a c h   dem  A u s z i e h v e r f a h r e n  

R e t a r d e r   zu r   V e r f ü g u n g   zu  s t e l l e n ,   d i e   mit   den  g e b r ä u c h -  

l i c h s t e n   k a t i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e n   k o m b i n i e r b a r   s i n d ,   d i e  

m ö g l i c h s t   im  g e s a m t e n   T e m p e r a t u r b e r e i c h ,   in   dem  g e f ä r b t  

w i r d ,   e i n e   g l e i c h m ä ß i g e   R e t a r d i e r w i r k u n g   a u f w e i s e n   und  d i e  

in  den  w ä ß r i g e n   F l o t t e n   n i c h t   o d e r   nu r   w e n i g   zum  S c h ä u m e n  

n e i g e n .  



D i e   A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   g e l ö s t ,   wenn  man  a l s  

R e t a r d e r   w a s s e r l ö s l i c h e   R e a k t i o n s p r o d u k t e   v e r w e n d e t ,   d i e  

d u r c h   K o n d e n s a t i o n   v o n  

(a)   P i p e r a z i n ,   B i s - ( 1 , 4 - A m i n o p r o p y l ) - p i p e r a z i n ,   1 - A m i n o -  

e t h y l p i p e r a z i n ,   1 - M e t h y l p i p e r a z i n   o d e r   d e r e n   G e m i s c h e  

m i t  

(b)  E t h y l e n c h l o r i d ,   E p i h a l o g e n h y d r i n ,   P r o p y l e n c h l o r i d ,  

1 , 3 - D i c h l o r - 2 - h y d r o x y - p r o p a n ,   B i s - e p o x i b u t a n ,  

1 , 4 - D i c h l o r b u t a n   o d e r   d e r e n   G e m i s c h e  

im  M o l v e r h ä l t n i s   1  :   0 ,9   b i s   1 , 1   und  Q u a t e r n i s i e r u n g   d e r  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   mi t   B e n z y l c h l o r i d   e r h a l t e n   w e r d e n ,  

w o b e i   man  b e i   d e r   Q u a r t e r n i s i e r u n g   p r o   Mol  d e r   K o m p o -  

n e n t e   (a )   0 , 8   b i s   1 ,5   Mol  B e n z y l c h l o r i d   e i n s e t z t .  

Die  t e x t i l e n   M a t e r i a l i e n   k ö n n e n   b e i s p i e l s w e i s e   a l s   G e w e b e ,  

G e w i r k e ,   Garn  o d e r   F l o c k e   v o r l i e g e n .   Sie   b e s t e h e n   a u s  

P o l y a c r y l n i t r i l   bzw.   aus   C o p o l y m e r i s a t e n ,   d i e   A c r y l n i t r i l  

e i n p o l y m e r i s i e r t   e n t h a l t e n .   Der  A c r y l n i t r i l a n t e i l   d e r  

C o p o l y m e r i s a t e   b e t r ä g t   m i n d e s t e n s   50,   v o r z u g s w e i s e   80  b i s  

98  Gew.%.  Die  C o p o l y m e r i s a t e   des  A c r y l n i t r i l s   k ö n n e n   b e i -  

s p i e l s w e i s e   a l s   Comonomere   A c r y l a m i d ,   A c r y l e s t e r ,   M e t h a c r y l -  

e s t e r ,   V i n y l e s t e r   o d e r   V i n y l c h l o r i d   e i n p o l y m e r i s i e r t   e n t -  

h a l t e n .   Um  d i e   A n f ä r b b a r k e i t   d e r   P o l y a c r y l n i t r i l f a s e r n   z u  

v e r b e s s e r n ,   e n t h a l t e n   d i e   C o p o l y m e r i s a t e   in   d e r   R e g e l  

a n i o n i s c h e   G r u p p i e r u n g e n ,   wie  C a r b o x y l -   o d e r   S u l f o n s ä u r e - '  

g r u p p e n .   E i n e   a n i o n i s c h e   M o d i f i z i e r u n g   des   P o l y a c r y l n i t r i l s  

bzw.  d e r   C o p o l y m e r i s a t e   des   A c r y l n i t r i l s   e r r e i c h t   m a n ,  

i n d e m   man  z . B .   e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e   C a r b o n s ä u r e n ,   w i e  

A c r y l s ä u r e ,   M e t h a c r y l s ä u r e   o d e r   M a l e i n s ä u r e   bzw.  e t h y l e n i s c h  

u n g e s ä t t i g t e   S u l f o n s ä u r e n ,   wie  V i n y l s u l f o n s ä u r e   b e i   d e r  

C o p o l y m e r i s a t i o n   mi t   e i n s e t z t .   E i n e   a u s r e i c h e n d e   A n f ä r b b a r -  



k e i t   d e r   F a s e r n   w i r d   auch   d a d u r c h   e r m ö g l i c h t ,   daß  e i n   T e i l  

d e r   N i t r i l g r u p p e n   des  P o l y a c r y l n i t r i l s   zu  C a r b o x y l g r u p p e n  

h y d r o l i s i e r t ' w i r d .  

B a s i s c h e   F a r b s t o f f e   s i n d   z . B .   F a r b s t o f f e   d e r   Di-   und  T r i -  

a r y l m e t h a n r e i h e ,   d e r   I n d o l y l -   und  D i i n d o l y l a r y l m e t h a n r e i h e ,  

O x a z i n - ,   T h i a z i n - ,   D i a z i n - ,   T h i a z o l - ,   X a n t h e n - ,   A c r i d i n - ,  

C h i n o l i n - ,   C h i n o p h t h a l o n - ,   I n d o l i n -   und  C y a n i n f a r b s t o f f e  

s o w i e   d i e   b a s i s c h e n   Azo-  und  A z o m e t h i n f a r b s t o f f e .   F a r b s t o f f e  

d i e s e r   Ar t   s i n d   b e i s p i e l s w e i s e   i n   A m e r i c a n   D y e s t u f f   R e p o r t e r  

( 1 9 5 4 ) ,   S.  432  b i s   433  b e s c h r i e b e n .  

Die  t e x t i l e n   M a t e r i a l i e n   a u f   B a s i s   von  P o l y a c r y l n i t r i l  

w e r d e n   i n   e i n e r   w ä ß r i g e n   F l o t t e   n a c h   dem  A u s z i e h v e r f a h r e n  

b e i   T e m p e r a t u r e n   von  70  b i s   110°C  g e f ä r b t .   Das  F l o t t e n -  

v e r h ä l t n i s   b e t r ä g t   1:5  b i s   1 : 1 0 0 .  

Um  e g a l e ,   n a ß -   und  l i c h t e c h t e   F ä r b u n g e n   zu  e r h a l t e n ,   v e r -  

w e n d e t   man  a l s   R e t a r d e r   w a s s e r l ö s l i c h e ,   p o l y m e r e   R e a k t i o n s -  

p r o d u k t e   d e r   oben   b e s c h r i e b e n e n   A r t .   S ie   w e r d e n   d u r c h  

K o n d e n s i e r e n   von  (a)  P i p e r a z i n ,   B i s - ( 1 , 4 - A m i n o p r o p y l ) - p i p e -  

r a z i n ,   1 - A m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,   1 - M e t h y l p i p e r a z i n   m i t   ( b )  

E t h y l e n c h l o r i d ,   E p i h a l o g e n h y d r i n   ( z . B .   E p i c h l o r h y d r i n   u n d  

E p i b r o m h y d r i n ) ,   P r o p y l e n c h l o r i d ,   wie  1 , 2 - P r o p y l e n c h l o r i d  

und  1 , 3 - P r o p y l e n c h l o r i d ,   1 , 3 - D i c h l o r - 2 - h y d r o x i p r o p a n ,   B i s -  

- e p o x i b u t a n   o d e r   1 , 4 - D i c h l o r b u t a n   im  M o l v e r h ä l t n i s   1  :   0 , 9  

b i s   1 ,1   b e i   p H - W e r t e n   z w i s c h e n   6 ,5   b i s   12,  v o r z u g s w e i s e   7 

b i s   10  und  a n s c h l i e ß e n d e r   Q u a t e r n i s i e r u n g   d e r   K o n d e n s a t i o n s -  

p r o d u k t e   mi t   B e n z y l c h l o r i d   e r h a l t e n .   Für  d i e   E i n s t e l l u n g   d e s  

p H - W e r t e s   b e i   d e r   K o n d e n s a t i o n   v e r w e n d e t   man  g e g e b e n e n f a l l s  

B a s e n ,   wie  N a t r o n l a u g e ,   K a l i l a u g e ,   N a t r i u m c a r b o n a t ,   C a l c i u m -  

o x i d ,   C a l c i u m h y d r o x i d ,   B a r i u m o x i d   o d e r   B a r i u m h y d r o x i d .   S o -  

f e r n   d i e   V e r b i n d u n g e n   d e r   G r u p p e   (a)   im  Ü b e r s c h u ß   b e i   a e r  

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

B a s i z i t ä t   d i e s e r   V e r b i n d u n g e n   e i n   p H - W e r t   im  a l k a l i s c h e n  



B e r e i c h   e i n .   Die  K o n d e n s a t i o n   w i r d   in   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i  

e i n e m   F e s t s t o f f g e h a l t   d e r   L ö s u n g   von  20  b i s   60  Gew.%  u n d  

T e m p e r a t u r e n ' v o n   60  b i s   100°C  d u r c h g e f ü h r t .   Die  w a s s e r l ö s -  

l i c h e n   n i c h t   q u a t e r n i e r t e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   h a b e n   i n  

4 5 % i g e r   w ä ß r i g e r   L ö s u n g   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  20°C  e i n e  

V i s k o s i t ä t   von  m i n d e s t e n s   3000  mPas  h a b e n .   B e s o n d e r s   w i r k s a m e  

R e t a r d e r   e r h ä l t   man,   wenn  man  P i p e r a z i n   m i t   E p i c h l o r h y d r i n  

o d e r   E t h y l e n c h l o r i d   k o n d e n s i e r t   und  a n s c h l i e ß e n d   mi t   B e n z y l -  

c h l o r i d   q u a t e r n i s i e r t .  

Für   d i e   Q u a t e r n i s i e r u n g   d e r   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   aus  d e n  

K o m p o n e n t e n   (a)   und  (b)  s e t z t   man  p r o   Mol  d e r   K o m p o n e n t e   ( a )  

0 , 8   b i s   1 , 5 ,   v o r z u g s w e i s e   0 , 9   b i s   1 ,3   Mol  B e n z y l c h l o r i d  

e i n .   Die  Q u a t e r n i s i e r u n g   e r f o l g t   v o r z u g s w e i s e   in   w ä ß r i g e m  

Medium  b e i   T e m p e r a t u r e n   von  60  b i s   1 0 0 ° C .   S o w o h l   d i e   K o n -  

d e n s a t i o n s r e a k t i o n   a l s   a u c h   d i e   Q u a t e r n i s i e r u n g   d e r   K o n d e n -  

s a t i o n s p r o d u k t e   k a n n   b e i   T e m p e r a t u r e n   o b e r h a l b   100°C  u n t e r  

D r u c k   v o r g e n o m m e n   w e r d e n .   Man  e r r e i c h t   d a d u r c h   k ü r z e r e   R e -  

a k t i o n s z e i t e n .   Die  w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n   d e r   q u a t e r n i s i e r t e n  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   k ö n n e n   d i r e k t   a l s   R e t a r d e r   v e r w e n d e t  

w e r d e n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   zu  v e r w e n d e n d e n   V e r b i n d u n g e n   h a b e n  

g e g e n ü b e r   den  b e k a n n t e n   R e t a r d e r n   zum  F ä r b e n   von  t e x t i l e n  

M a t e r i a l i e n   aus   P o l y a c r y l n i t r i l   o d e r   A c r y l n i t r i l   e n t h a l -  

t e n d e n   C o p o l y m e r i s a t e n   den  V o r t e i l ,   daß  s i e   e i n e   h ö h e r e  

W i r k s a m k e i t   b e s i t z e n   und  s o m i t   w e s e n t l i c h   g e r i n g e r e   M e n g e n  

e i n g e s e t z t   w e r d e n   m ü s s e n ,   um  d i e   g l e i c h e   E g a l i t ä t   z u  

e r r e i c h e n   wie  mi t   b i s h e r   v e r w e n d e t e n   R e t a r d e r n .   E in   w e i -  

t e r e r   V o r t e i l   l i e g t   d a r i n ,   daß  d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß   z u  

v e r w e n d e n d e n   q u a t e r n i s i e r t e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   s e l b s t  

b e i   h o h e r   A n w e n d u n g s k o n z e n t r a t i o n   n i c h t   zu r   F a s e r b l o c k i e -  

r u n g   n e i g e n .   Das  b e d e u t e t ,   daß  b e i s p i e l s w e i s e   d e r   zum  N u a n -  

c i e r e n   n a c h g e s e t z t e   F a r b s t o f f   in   d e r   ü b l i c h e n   F ä r b e z e i t  

a u f z i e h t .   D ie s   i s t   b e i s p i e l s w e i s e   b e i   dem  R e t a r d e r  L a u r y l -  
1 



- d i m e t h y l - b e n z y l - a m m o n i u m c h l o r i d   n i c h t   d e r   F a l l ,   a u c h   d a n n  

n i c h t ,   wenn  man  r e l a t i v   g e r i n g e   Mengen  e i n s e t z t .   E in   b e s o n -  

d e r e r   V o r t e i l   b e i   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r w e n d u n g   d e r  

q u a t e r n i s i e r t e n   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   aus  den  K o m p o n e n t e n  
(a)   und  (b)  i s t   d a r i n   zu  s e h e n ,   daß  d i e   w ä ß r i g e n   F l o t t e n  

e n t w e d e r   k e i n   o d e r   n u r   e i n   s e h r   g e r i n g e s   S c h a u m v e r m ö g e n  
b e s i t z e n .   Die  F ä r b e f l o t t e n   e n t h a l t e n   den  R e t a r d e r   i n   e i n e r  

Menge  von  0 , 0 0 3   b i s   2,  v o r z u g s w e i s e   0 , 0 2   b i s   0 , 5   G e w . % .  

Die  in   den  B e i s p i e l e n   a n g e g e b e n e n   T e i l e   s i n d   G e w i c h t s t e i l e ,  

d i e   A n g a b e n   in   P r o z e n t   b e z i e h e n   s i c h ,   s o f e r n   n i c h t   a n d e r s  

a n g e g e b e n ,   au f   das  G e w i c h t   d e r   S t o f f e .  

H e r s t e l l u n g   de r   R e t a r d e r  

R e t a r d e r   1 

Z u ' 9 5 , 5   G e w . - T e i l e n   e i n e r   6 7 , 2 % i g e n   w ä ß r i g e n   P i p e r a z i n l ö -  

sung   gab  man  4 7 , 7   T e i l e   K o n d e n s w a s s e r   und  e r h i t z t e   d i e  

L ö s u n g   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  75°C.   S o b a l d   d i e s e   T e m p e r a -  

t u r   e r r e i c h t   w a r ,   l i e ß   man  i n n e r h a l b   1  S t u n d e   in   dem  T e m p e -  

r a t u r b e r e i c h   z w i s c h e n   70  und  80°C  69  T e i l e   E p i c h l o r h y d r i n  

z u l a u f e n   und  e r h i t z t e   d i e   M i s c h u n g   a n s c h l i e ß e n d   3  S t u n d e n  

l a n g   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  80°C.   W ä h r e n d   d i e s e r   Z e i t  

s t i e g   d ie   V i s k o s i t ä t   d e r   R e a k t i o n s g e m i s c h e   au f   ca .   5000  m P a s  

an ,   w ä h r e n d   de r   p H - W e r t   a u f   7 ,0   a b f i e l .   D a n a c h   s e t z t e   man  

1 3 4 , 3   T e i l e   W a s s e r   und  5 9 , 7   T e i l e   e i n e r   5 0 % i g e n   N a t r o n -  

l a u g e   zu  und  l i e ß   i n n e r h a l b   von  40  b i s   60  min  b e i   e i n e r  

T e m p e r a t u r   von  80°C  94  T e i l e   B e n z y l c h l o r i d   z u l a u f e n .   D i e  

B e n z y l i e r u n g   wurde   d u r c h   z w e i s t ü n d i g e s   E r h i t z e n   d e r   G e -  

m i s c h e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  800C  v e r v o l l s t ä n d i g t .   Man 

k ü h l t e   das  R e a k t i o n s g e m i s c h   a u f   30°C  ab  und  s e t z t e   a n s c h l i e -  

ß e n d   3 4 3 , 1   T e i l e   e i n e r   8 5 % i g e n   A m e i s e n s ä u r e   und  1 5 6 , 7   T e i l e  

W a s s e r   zu.  Man  e r h i e l t   i n s g e s a m t   1000  T e i l e   des  R e t a r d e r s   1 .  



R e t a r d e r   2 

Zu  717  T e i l e n   ( 3 , 7   Mol)  P i p e r a z i n h e x a h y d r a t   und  200  T e i l e n  

W a s s e r   w u r d e n   in   dem  T e m p e r a t u r b e r e i c h   von  70  b i s   8 0 ° C  

i n n e r h a l b   von  3  b i s   4  S t u n d e n   346  T e i l e   ( 3 , 5   Mol)   E t h y l e n -  

c h l o r i d   z u g e g e b e n .   Nach  B e e n d i g u n g   d e r   E t h y l e n c h l o r i d z u g a b e  

w u r d e   das   R e a k t i o n s g e m i s c h   2  S t u n d e n   zum  S i e d e n   am  R ü c k -  

f l u ß   e r h i t z t .   D a n a c h   f ü g t e   man  812  T e i l e   e i n e r   5 0 % i g e n  

w ä ß r i g e n   K a l i l a u g e   und  2500  T e i l e   W a s s e r   zu  (pH  1 1 , 3 )   u n d  

e r h i t z t e   d i e   M i s c h u n g   3  S t u n d e n   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   in   d e m  

B e r e i c h   von  80  b i s   90°C .   Man  e r h i e l t   e i n e   S u s p e n s i o n ,   d i e  

mi t   W a s s e r   v e r d ü n n t   w u r d e ,   und   z e n t r i f u g i e r t e   a n s c h l i e ß e n d  

das   f e i n k r i s t a l l i n e   P o l y e t h y l e n p i p e r a z i n   ab  und  t r o c k n e t e  

e s .  

Zu  e i n e r   S u s p e n s i o n   von  56  T e i l e n   P o l y e t h y l e n p i p e r a z i n   i n  

80  T e i l e n   W a s s e r   gab  man  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   in   dem  B e -  

r e i c h   von  70  b i s   80°C  i n n e r h a l b   von  10  M i n u t e n   6 3 , 5   T e i l e  

B e n z y l c h l o r i d   und  e r h i t z t e   das  R e a k t i o n s g e m i s c h   2  S t u n d e n  

a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  80°C .   D a n a c h   w u r d e   d i e   M i s c h u n g  

a u f   25°C  a b g e k ü h l t   und  mi t   40  T e i l e n   W a s s e r   v e r d ü n n t .   Man 

e r h i e l t   e i n e   50%ige   w ä ß r i g e   L ö s u n g   des  R e t a r d e r s   2 .  

B e i s p i e l   1  

100  T e i l e   e i n e s   h a n d e l s ü b l i c h e n   a n i o n i s c h   m o d i f i z i e r t e n  

P o l y a c r y l n i t r i l - H o c h b a u s c h g a r n s   w u r d e n   in   6000  T e i l e n   e i n e r  

F ä r b e f l o t t e   g e f ä r b t ,   d i e ,   b e z o g e n   au f   G a r n ,   0 , 2   T e i l e   d e s  

k a t i o n i s c h e n   F a r b s t o f f e s   d e r   F o r m e l  



1   T e i l   E i s e s s i g ,   0 , 5   T e i l e   N a t r i u m a c e t a t   und  0 , 0 2   T e i l e  

des   R e t a r d e r s   1  e n t h i e l t .  

Die  T e m p e r a t u r   des   F ä r b e b a d e s   b e t r u g   am  A n f a n g   85°C  u n d  

w u r d e   i n n e r h a l b   von  6  min  a u f   100°C  e r h ö h t .   Danach   f ä r b t e  

man  das  Garn   30  min  b e i   1 0 0 ° C .   Die  R e t a r d e r m e n g e   w u r d e  

so  g e w ä h l t ,   daß  n a c h   d i e s e r   Z e i t   ca .   98 %  des  F a r b s t o f f s  

a u f   d i e   P o l y a c r y l n i t r i l f a s e r   a u f g e z o g e n   w a r e n .   Man  e r h i e l t  

e i n e   e g a l e   l i c h t -   und  n a ß e c h t e   r o t e   F ä r b u n g .  

B e i s p i e l   2 

100  T e i l e   e i n e s   G a r n s   aus  e i n e m   a n i o n i s c h   m o d i f i z i e r t e m  

P o l y a c r y l n i t r i l   w u r d e n   in   5000  T e i l e n   e i n e r   F ä r b e f l o t t e  

g e f ä r b t ,   d i e   0 ,5   T e i l e   N a t r i u m a c e t a t ,   2  T e i l e   E s s i g s ä u r e ,  

0 , 1   T e i l e   R e t a r d e r   2  und  0 ,1   T e i l e   des   F a r b s t o f f s   d e r  

F o r m e l  

e n t h i e l t .  N a c h   dem  E r h i t z e n   d e r   F l o t t e   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r  

von  75°C  b r a c h t e   man  das  F a s e r m a t e r i a l   in   d i e   F l o t t e   e i n ,  

h e i z t e   d i e   F l o t t e   i n n e r h a l b   von  50  min  a u f   100°C  und  f ä r b t e  

40  min  b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r .   Man  e r h i e l t   e i n e   e g a l e   l i c h t -  

und  n a ß e c h t e   b l a u e   F ä r b u n g .  



B e i s p i e l   3 

100  T e i l e   e i n e s   M i s c h g a r n e s   aus  55 %  P o l y a c r y l n i t r i l f a s e r n  

( a n i o n i s c h   m o d i f i z i e r t )   und  45 %  W o l l e   w u r d e n   i n   4 0 0 0  T e i l e  

e i n e r   F l o t t e   g e b r a c h t ,   d i e   a u f   40°C  e r w ä r m t   und  d a n a c h   m i t  

E s s i g s ä u r e   a u f   pH  4 ,5   g e s t e l l t   w u r d e .   Dann  s e t z t e   m a n  

0 , 5 1   T e i l e   des   r o t e n   S ä u r e f a r b s t o f f e s   C . I   17070   und  0 , 2   T e i l e  

e i n e s   O l e y l a m i n s   k o n d e n s i e r t   m i t   12  Mol  E t h y l e n o x i d   zu  u n d  

e r w ä r m t e   d i e   F l o t t e   i n n e r h a l b   von  60  min  von  40°C  a u f  

80°C.   Be i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   w u r d e n   z u g e s e t z t :  

0 , 1   T e i l   des   g e l b e n   b a s i s c h e n   F a r b s t o f f e s   C . I .  4 8 0 5 5 ,  

0 , 0 1   T e i l   des   g r ü n e n ,   b a s i s c h e n   F a r b s t o f f e s   C . I .   4 2 0 0 ,  

0 , 1   T e i l   d e s   r o t e n ,   b a s i s c h e n   F a r b s t o f f e s   C . I .   48013   u n d  

0 , 0 2   T e i l e   des   R e t a r d e r s   1 .  

Die  T e m p e r a t u r   des   F ä r b e b a d e s   w u r d e   dann   in   40  min  a u f  
100°C  e r h ö h t .   A n s c h l i e ß e n d   f ä r b t e   man  n o c h   30  min  b e i   d i e -  

s e r   T e m p e r a t u r .   Man  e r h i e l t   e i n e   e g a l e ,   r o t e   F ä r b u n g   m i t  

g u t e n   E c h t h e i t e n .  

B e i s p i e l   4 

100  T e i l e   e i n e s   M i s c h g a r n e s   a u s  

45  %  P o l y a c r y l n i t r i l f a s e r n   ( a n i o n i s c h   m o d i f i z i e r t )   u n d  

45  %  W o l l e   w u r d e n   in   4000  T e i l e   e i n e r   F l o t t e   e i n g e b r a c h t ,  

d i e   a u f   40°C  e r w ä r m t   und  d a n a c h   m i t   E s s i g s ä u r e   a u f   pH  4 , 5  

g e s t e l l t   w u r d e .  

Dann  w u r d e n  

0 ,5   T e i l e   des   g r ü n e n   S ä u r e f a r b s t o f f e s   C . I .   61  570  u n d  

0 , 2   T e i l e   des   U m s e t z u n g s p r o d u k t e s   aus  C 1 8 - F e t t a l k o h o l   m i t  

3 0  M o l   E t h y l e n o x i d   z u g e s e t z t .   A n s c h l i e ß e n d   wurde   d i e   F l o t t e  

i n n e r h a l b   von  60  min  von  40°C  a u f   80°C  e r w ä r m t .  



B e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   w u r d e n   z u g e s e t z t :  

0 , 3 2   T e i l e  d e s   g r ü n e n   b a s i s c h e n   F a r b s t o f f e s   C . I .   42  0 0 0  

0 , 0 6   T e i l e   des   g e l b e n   b a s i s c h e n   F a r b s t o f f e s   C . I .   48  0 5 4  

0 , 0 1   T e i l   des   r o t e n   b a s i s c h e n   F a r b s t o f f s   C . I .   48  0 1 3 )  

s o w i e  

0 , 2   T e i l e   des   R e t a r d e r s   2 .  

Die  T e m p e r a t u r   des   F ä r b e b a d e s   w u r d e   dann   in   40  min  a u f   1 0 0 ° C  

e r h ö h t .   A n s c h l i e ß e n d   f ä r b t e   man  n o c h   30  min  b e i   d i e s e r   T e m -  

p e r a t u r .   Man  e r h i e l t   e i n e   e g a l e   n a ß e c h t e   g r ü n e   F ä r b u n g .  



1.  V e r f a h r e n   zum  F ä r b e n   von   t e x t i l e n   M a t e r i a l i e n   aus   a n i o -  

n i s c h e m   P o l y a c r y l n i t r i l   o d e r   C o p o l y m e r i s a t e n ,   d i e  

A c r y l n i t r i l   e i n p o l y m e r i s i e r t   e n t h a l t e n ,   m i t   b a s i s c h e n  

F a r b s t o f f e n   i n   w ä ß r i g e r   F l o t t e   n a c h   dem  A u s z i e h v e r f a h -  

r e n   u n t e r   V e r w e n d u n g   von  R e t a r d e r n ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  man  a l s   R e t a r d e r   w a s s e r l ö s l i c h e   R e a k -  

t i o n s p r o d u k t e   v e r w e n d e t ,   d i e   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   v o n  

(a)   P i p e r a z i n ,   B i s - ( 1 , 4 - a m i n o p r o p y l ) - p i p e r a z i n ,  

1 - A m i n o e t h y l p i p e r a z i n ,   1 - M e t h y l p i p e r a z i n   o d e r  

d e r e n   G e m i s c h e   m i t  

(b)   E t h y l e n c h l o r i d ,   E p i h a l o g e n h y d r i n ,   P r o p y l e n -  

c h l o r i d ,   1 , 3 - D i c h l o r - 2 - h y d r o x y p r o p a n ,   B i s - e p o x i -  

b u t a n ,   1 , 4 - D i c h l o r b u t a n   o d e r   d e r e n   G e m i s c h e  

im  M o l v e r h ä l t n i s   1  :   0 , 9   b i s   1 , 1   und  Q u a t e r n i s i e r u n g  

d e r   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   mi t   B e n z y l c h l o r i d   e r h a l t e n  

w e r d e n ,   w o b e i   man  b e i   d e r   Q u a t e r n i s i e r u n g   p r o   M o l  

d e r   K o m p o n e n t e   ( a )   0 , 8   b i s   1 ,5   Mol  B e n z y l c h l o r i d  

e i n s e t z t .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

man  a l s   R e t a r d e r   w a s s e r l ö s l i c h e   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e  

v e r w e n d e t ,   d i e   d u r c h   K o n d e n s a t i o n   v o n  

(a)   P i p e r a z i n   m i t  

(b)  E p i c h l o r h y d r i n   o d e r   E t h y l e n c h l o r i d  

e r h a l t e n   w e r d e n .  
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