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Niedertemperatur-Farbeverfahren fiirr Wollfasern.

@ Nach den in der Praxis eingefiihrten Methoden ist es
nicht moglich, Wolle bei Temperaturen unterhalb 80°C in
mittleren und tiefen Ténen mit Reaktivfarbstoffen zu farben,
so daf? daraus befriedigende Echtheiiseigenschaften der auf
diesem Weg hergestellten Farbungen resultieren. Um aber
ein solches Farbeverfahren auch fiir die Anwendung in
Haushaltswaschmaschinen zugénglich zu machen, muf3 bei
einem noch niedrigeren Temperaturbereich geférbt werden
kénnen. ErfindungsgemaR wurde nun gefunden, daR sich
normales Wollfasermaterial mit Reaktivfarbstoffen unter
Zusatz von 4 bis 10% anorganischer oder organischer
Séuren, d.h. bei pH-Werten von 1,8 bis 3,5, vorzugsweise 2,4
bis 3, bei Temperaturen zwischen 55° und 70°C egal und echt
farben (4Rt ) '
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Die vorliegende Erfindung betrifft das Firben von Wolle mit
sulfogruppenhaltigen Reaktivfarbstoffen nach der Auszieh-
methode.

Bisher hat es auf dem Geblet der Textilflrberel an Versuchen
nicht gefehlt, Wollfdrbungen nach dem Auszlehverfahren bel
Temperaturbedingungen unterhalb des Siedepunktes des Behand-
lungsmediums herzustellen. So ist beispielswelse in der
deutschen Auslegeschrift DE-B-28 45 516 ein Verfahren mit
dieser Zielrichtung beschrieben, gemdR dem Metallkomplex-
farbstoffe mit maximal zwel Sulfogruppen aus wifrigem Milieu
bel pH-Werten von etwa 5 sowle Temperaturen zwischen 70°
und 85°C in Gegenwart hoher Mengen an Neutralsalzen auf das
Textlilgut gefirbt werden. Allerdings ist diese bekannte Ar-
beltswelse auf dle Behandlung von filzfrel ausgeriisteten
Wollfasern beschrinkt, die ein stirkeres Ziehvermbgen flr
den eingesetzten Farbstofftyp aufweisen als unbehandelte
Wolle. Der eigentliche, hilerbeil in der Praxis angewandte
engere Temperaturbereich erstreckt sich von 77° bis 80°C.
Eine ammoniakallische Nachbehandlung der fertligen Firbung |
ist 1In diesem Falle Jedoch zweckméRig, um nicht fixlerte
Farbstoffantelle von der Faser zu entfernen.

Sinn und Zweck der vorliegenden Erfindung ist es, ein _
Niedrigtemperatﬁr-Férbeverfahren zu entwickeln, mit dessen
Hilfe es auf verhdltnismidRig einfache Art sowle ohne hohen
Aufwand gelingt, gewdhnliche, d.h. mit elner Antifilzaus-
riistung nicht vorbehandelte Wollfasern, die normalerwelse
unterhald von 80°C ein nur geringes Ziehvermdgen fir die
wichtigsten, auf die Faser permanent zu applizierenden
Behandlungsmittel aufwelsen, mit Reaktivfarbstoffen bel
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'noch niedrigeren Temperaturen als im herkSmmlichen Falle-

bei Einsatz von Metallkomplexverbindungen, beisplielsweise
im Bereich zwischen 60° und 75°C, echt zu firben und damit
einem ganz grofien Personenkrels, der nicht nur die Textil-
industrie erfaft, nimlich auch Einzelhaushalten, eine breit
anwendbare Firbetechnik fiir Wollartikel zu erschiefen. Ein

. derartiges Vorgehen erschien der einschldgigen Fachwelt Je-

doch nicht realisierbar, zumal nach den Verfahrenswelsen
gemdBR Stand der Technik es als nahezu ausgeschlossen galt,
Wolle durch Ausziehen bei Temperaturen unterhalb 80°C sowie
sauren Bedingungen mit Reaktivfarbstoffen in mittleren und
tiefen TSnen zu férben, so daR daraus Firbungen auf dem
Textilgut mit befriedigenden Echtheitseigenschaften resul-
tieren.

Die zuvor dargelegte Aufgabe wird erfindungsgemif nunmehr
dédurch geldst, daB man auf das Fasermaterial aus Wolle
oder wollhaltigen Fasermischungen eine die gelbsten Reak-
tivfarbstoffe aufweisende wiBrige Flotte unter Zusatz von
4 bis 10 % (bezogen auf das Gewicht der trockenen Wolle)
mindesftens einer Siure und/oder sauren Salzes bei Tempera-
turen zwischen 55° und 70°C, bevorzugt zwischen 60° und
68°C, zur Einwirkung bringt.

Nach der vorliegenden Erfindung ist der Ausziehfirbevorgang
innerhalb von 45 bis 90 Minuten beendet. Die erzielbaren
Firbungen sind elnwandfrel egal und echt durchgeférbt. Man
hat in dieser Hinsicht nicht voraussehen kbnnen, daf die
Einstellung ganz bestimmter saurer Bedingungen durch den
Siurezusatz auf pH-Werte von 1,8 bis 3,5, vorzugsweise 2,4

- bis 3, eine Temperatursenkung belm neuen Fdrbeverfahren ge-

stattet. Dabel ist die Erniedrigung der Firbetemperatur
erheblich. '
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Gegenliber den auf dlesem Arbeltsgeblet gingigen Firbetech-
niken liegt die Uberlegenhelt des beanspruchten Verfahrens
auf der Hand. Bislang sind Firbungen von Wolle mit Reaktiv-
farbstoffen nach dem Ausziehprozef durchweg lm sledenden
Behandlungsbad vorgenommen worden. Wihrend nun aber Wolle
im Zuge elner solchen MaBnahme gerade bel Kochtemperatur,
insbesondere bel Vorlliegen kurzer Flottenverhiltnisse,
leicht zum Filzen neigt, so tritt unter den erfindungsge-
méfen Bedingungen aufgrund der Anwendung von niedrigen
Ausziehtemperaturen ein Filzen oder sogar Verfilzen der
Wolle erst {iberhaupt nicht ein.

Die Vortelile des neuen Verfahrens sind dariiber hinaus her-
vorragendes Ausziehen des Fidrbebades, Egaiitﬁt der gef&rb-
ten Wolle, Faserschonung und Energleelnsparung. Das Echt-
heitsniveau der Fidrbungen 1st bel Einsatz von Reaktiv-
farbstoffen naturgemdf héher als zum Beisplel im Falle von
Siurefarbstoffen oder Walkfarbstoffen. Mit Hilfe von Reak-
tivfarbstoffen kann nach der Erfindung auf Wolle aber auch
die gesamte Farbtonpalette erzeugt werden; es lassen sich
damit sowohl brillante, als auch gedeckte Farbtdne her-
stellen.

Zum Unterschied davon bestehen die Nachtelle des Verfahrens
gemip Stand der Technik aus der DE-B-28 U5 516 darin, daB
bel Verwendung von Metallkomplexfarbstoffen keine brillan-
ten Farbtbne zu erzielen sind. AuRerdem kdnnen Metallkom-
plexfarbstoffe im Ausziehverfharen beil Temperaturen um 60°C
gar nicht gefdrbt werden: Einmal reicht das unter dlesen Be-
dingungen sehr geringe Ziehvermdgen dieser Farbstoffklasse
nicht aus, um zu wirtschaftlichen Fdrbungen zu gelangen,

und dann ist die Egalitt des in einem solchen Fall gerin-
gen Antells an aufgezogenem Farbstoff vdllig ungeniigend.
Nicht vergessen werden darf, daR im Zusammenhang mit Metall-
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komplexfarbstoffen eine eventuelle Abwasserbelastung durch
den Metallgehalt stdrker ins Gewicht fdllt, als beil Ge-
brauch von Reaktivfarbstoffen fiir diese Aufgabe.

Als Reaktivfarbstoffe fiir die Durchfithrung des erfindungs-
gemifen Verfahrens kommen alle im Colour Index, 3. Auflage

1971 sowie Ergdnzungen 1975 unter dem Gattungsbegriff

"Reactive Dyes" aufgefilhrten chemischen Verbindungen in Fra-
ge, die mit OH-gruppen- und/oder NH-gruppenhaltigen Fasern
eine kovalente Bindung einzugehen in der Lage sind.

Zur Einstellung saurer pH-Bedingungen werden verfahrens-
gemdf sowohl organische als auch anorganische SHuren bzw.
Salze davon in Betracht gezogen. Von den verwendeten orga-
nischen Siuren sind zu nennen: Weinsiure (8 %), Bernstein-
sdure (10 %), Amidosulfonsiure (7 %); an anorganischen
Siuren kommen Schwefelsiure (4 %) bzw. als Salz Kalium-

‘hydrogensulfat (9 %) in Frage. Die in Klammern stehenden

Zahlen sind die vorwiegend eingesetzten Mengen an solchen
sauren Mitteln, bezogen auf das Warengewicht.

Bei der Durchfiihrung der Firbeoperation werden im allge-
meinen die fiir das Firben von Wolle mit Reaktivfarbstoffen
iiblichen Egalisierhilfsmittel von nichtionischer oder anio-
nischer Natur, z.B. Alkylenoxid-Addukte an Fettamine oder
Kondensationsprodukte aus Naphthalinsulfonsfuren und Form-
aldehyd, mitverwendet. »

Die sich beim beanspruchten Firbeverfahren ergebenden Echt-
heitseigenschaften der hergestellten Firbungen entsprechen
denen von Walkfarbstoffen, wenn keine Nachbehandlungsopera-
tion nach Beendigung des Firbevorgangs angeschlossen wird.
Mit einer auf die eigentliche Firbeoperation folgenden
Nachbehandlung, welche ohne vorherige Zwischentrocknung der
Firbung bei pH-Werten von 8 bis 9, vorzugsweise pH 8,5, und
bel Temperaturen von 40° bis 70°C fiir die Dauer von 10 bis
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20 Minuten, bevorzugt 15 Minuten stattfindet, wird ein Echt-
heltsniveau erreicht, das mit dem von Fédrbungen mlt ausge-
wihlten Reaktivfiarbstoffen, geffrbt unter Kochtemperaturbe-~
dingungen, tbereinstimmt. Durch diese gegebenenfalls ergin-
zende MaRnahme wird dle geférbte Ware dem EinfluR von
gschwach alkallschem Milleu ausgesetzt, was sich im gegebe-~
nenfalls frischen, widfrigen Bad unter Mitwirkung von 1 bis

2 g/1 Soda oder mittels einer verdinnten wlfrigen Losung
von Ammoniak bewerkstelligen 1l8Rt. Die angewendete Menge an
Ammoniak schwankt hierbel zwischen 0,1 und 3 cm3/l, VOrzugs-~
veise werden 0,5 bis 2 cm3/1 Ammoniak (25 %ig) zugegeben.

Das Niedrigtemperatur-Firbeverfahren fiir Wollfasern nach
der vorliegenden Erfindung kommt in der Hauptsache auf nor-
male, d.h. nicht filzfrei oder filzarm ausgeriistete Wolle
oder solcherart aufgebaute Fasermischungen zur Anwendung.

Eine besonders vortellhafte Ausfiihrungsform des neuen Firbe-
verfahrens besteht darin, daR dle Fdrbeoperation in einer
normalen Haushaltswaschmaschine durchgefihrt wird. Die er-
forderlichen SHiuremengen, Farbstoffe und Hllfsmittel werden
dabel Uber die Waschmittelzugabe dem eigentlichen Waschbe-
hdlter zugefihrt. Auf dlese Welse kann man ohne Schwierig-
keiten Fertigtelle wie Kleidungsstiicke, Pullover, Westen
usw. umfdrben bzw. neu [irben. Da Jede Waschmaschine im
Haushalt ein Waschprogramm fiir eine "60°C-Wische" aufweist,
wird mit Hilfe der zugeschalteten Wollbehandlung Jedes
Filzen des PFirbeguts vermlieden. Die genannten Reaktivfarb-
stoffe werden in handelsiiblicher Form und Beschaffenheilt
eingesetzt:

In den nachstehenden Ausfihrungsbeisplelen bezlehen sich

Prozentangaben auf das Warengewicht. Die genannten Reak-
tivfarbstoffe werden in handelsiiblicher Form und Beschaffen-
heit eingesetzt:
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Beispiel 1

Wollmueselin wird bel einem Flottenverhlltnis von 1:20 mi¢
einer wiBrigen Flotte von 20°C, welche

0,5 % eines Umsetzungsproduktes von 1 Mol Stearylamin mit
12 Mol Ethylenoxid, '

y % Schwefelsfure (96 %ig) und

10 % wasserfreies Natriumsulfat

enthdlt und der geringfiigige Mengen eines Entschiumers auf
Basis von Triisobutylphosphat zugesetzt sind, 10 Minuten
lang behandelt, bis die Ware gut durchgenetzt ist. Dann
gibt man zu dieser farbstoff-freien Flotte noch eilne wiBri-
'ge L8sung von '

1,2 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

H03S—O—CH2-0H2-502-<:::>—N=N-ﬁ-——ﬁ—COOH

HO-C /N
\N

SO_H
3

hinzu, heizt das Firbebad samt Ware in einem Zuge auf 60°C
auf (ohne das sonst bel Wollf#rbungen iibliche langsame Er-
wirmen um 1°C pro Minute) und férbt das Textilgut 1 Stunde
lang bei dieser Temperatur.

Das auf diese Welse gefirbte Wollmaterial wird danach in
einem frischen, wifBrigen Bad unter Zusatz von 1,5 g/l Soda
20 Minuten lang bei T70°C nachbehandelt, mit Wasser warm und
kalt gespiilt sowie fertiggestellt.
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Man erh#lt auf der Wolle eine satte, volle Qelb-FArbung,'die
sehr gute Waschechtheitseigenschaften bel der mechanischen
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Widsche nach DIN 54 014 (40°C) sowie nach DIN 54 013 (50°C)
und eine gute alkalische Schweifechtheit nach DIN 54 020
aufwelst.

Beisplel 2

Ein Flanell-Gewebe aus reiner Wolle wird 10 Minuten lang
bei einem Flottenverhiltnis von 1 : 30 mit einer wifrigen
Flotte von 25°C, enthaltend

0,5 # elnes Umsetzungsproduktes von 1 Mol Stearylamin
mit 12 Mol Ethylenoxid,
9 % Kaliumhydrogensulfat und
10 % wasserfreles Natriumsulfat

sowle geringe Mengen von Triisobutylphosphat als Ent-
schiumer, vorgenetzt. Dann beschlickt man dlese farbstoff-
freie Flotte noch mit elner widBrigen L&sung von

1,4 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

H
803

H03S—O—CH2—0H2~OZS—<::3>—N=N- --NH2

NH-CO-CH
3

heizt das Firbebad samt Ware auf 65°C auf und fdrbt das
Textilgut 1 Stunde lang bel dieser Temperatur. Die so
erstellte Firbung wird abschliefend in einem frischen,
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wiBrigen Bad mit Hilfe von 1 g/l Soda 20 Minuten lang bei

- 70°C nachbehandelt und mit Wasser warm und kalt gesplilt.

Man erhdlt auf dem Wollgewebe eine goldgelbe Firbung mit
sehr guten Waschechtheltseigenschaften.

Belspiel 3

Ein naturfarbener Wollpullover wird im Vorwaschgang einer
Haushaltswaschmaschine auf herktmmliche Welse bel 30°C

vorgewaschen. Dann fligt man der hierauf folgenden, neuen

Maschinenfiillung in Form einer blinden, wdfrigen Flotte

0,5 % elnes Umsetzungsproduktes von 1 Mol Stearylamin mit
12 Mol Ethylenoxid, '
10 % Bernsteinsiure,
8- wasserfreies Natriumsulfat und
1,8 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

kY

CH —CH2 802 CH, —CH2-01

/ 2
OH NH\ N
m r Y CH,~ CH2-302—CH2 CH,-C1

sowle als weltere Beimischung noch geringe Mengen elnes

,Entéchéumersrauf Basis von Triisobutylphosphat hinzu,
stellt die Automatik der Maschine auf eine Temperatur
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von 60°C ein und 148t den Firbevorgang 1 Stunde lang unter
diesen verdnderten Bedingungen welterlaufen.

Danach pumpt man dle in der Waschmaschine verbliebene, fast
klare Flotte ab, behandelt den so gefdrbten Artikel 20
Minuten lang bei 70°C im wiBrigen Bad unter Zusatz von 1
g/1 Soda nach und spiilt diesen mit Wasser.

Man erhdlt einen leuchtend rot gefirbten Pullover mit sehr
guten Wasch- und SchweiBechtheitseigenschaften.

Ehnliche Ergebnisse wle oben bel einer Bordo-Firbung des
Wollartikels, erhdlt man unter Verwendung von
1,2 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

-0,8

HO o=Ys

3S-O-CH2—CH

anstelle des dort eingesetzten Rotfarbstoffes, sofern die
iibrigen Fdrbebedingungen eingehalten werden.

Beispiel 4

Ein non-woven-Wolltuch wird auf einer Haspelkufe beil einem
Flottenverhiiltnis von 1 : 12 geférbt. Hlerzu 148t man die
Ware 10 Minuten lang durch eilne

0,5 % eines Umsetzungsproduktes von 1 Mol Stearylamin mit
12 Mol Ethylenoxid,
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8 %2 WeinsHure und
10 % wasserfreies Natriumsulfat

enthaltende wdRrige Flotte von 23°C vorlaufen, der geringe
Mengen von Trilsobutylphosphat als Entschiumer zugesetzt

' sind. Anschliefend gibt man elne wiRrige L8sung von

2,5 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

Q

zu dieser farbstoff-freien Flotte und firbt das Tuch in
dem so zubereiteten Bad sodann 60 Minuten lang bei 68°C.
Eine Nachbehandlung des in dieser Welse behandelten
Materials in eilnem frischen, wifBrigen Bad von 50°C mittels
2 & (vom Warengewicht) wiBriger Ammoniak-L8sung (25 %ig)
und von 20 Minuten Dauer samt nachfolgendem warmen und kal-
ten'Spﬁlenrmit Wasser schlieft den FdrbeprozeR ab.

Soz’CHz’Cﬂz'CI

Es resultiert auf dem einwandfrei durchgef&rbten non-woven-

-Artikel eine Blau-Farbung mit sehr guten Echtheltseigen-

schaften.

Beispiel 5

Wollgarn wird in einem Kreuzspulenférbeapparat bei einem
Flottenverhiltnis von 1 : 15 geflrbt. Hierzu 18Rt man durch
das aufgespulte Garn 10 Minuten lang eine
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0,5 % eines Umsetzungsproduktes von 1 Mol Stearylamin mit
12 Mol Ethylenoxid,
7 % Amidosulfonsiure und

- 9 % wasserfreies Natriumsulfat
>
enthaltende whfrlge Flotte von 22°C zirkulieren, die gering-
figige Antelle von Triisobutylphosphat als Entschiumer auf-
weist. AnschlieBend gibt man eine wdBrige LYsung von
1 # des Reaktivfarbstoffes der Formel
10
H
SO3
HO3S—O-CH2-CH2-028-<:::>-N=N- -NH2
15 NH-CO—CH3
und
3 % des Reaktivfarbstoffes der Formel
20

CH -CH2-SOZ—CH2—CH2 -Cl

/ 2
on W— Y\
-N = T;[:t:I:i:]\ 0H2’0H2'802’0H2 CH2‘01

zu dieser farbstoff-freien Flotte und firbt darin das Woll-
garn 60 Minuten lang bel 64°C. Eine Nachbehandlung der so
30 gefdrbten Garnspulen in elinem frischen, wiBrigen Bad von
60°C unter Zusatz von 1,7 g/1 Soda und von 15 Minuten Dauer
samt nachfolgendem warmen/kalten Spiilen mit Wasser schlieft

den Fdrbevorgang ab.
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Es result&ert:aur'det tadellos durchgef&rbten Ware eine
sehr brillante, leuchtende ScharlachFérbung mit sehr guten
Echtheitseligenschaften.

BeispielVS'

Wollgarn wird in einem Styanggarn—Férbeapparat,bei einem
Flottenverhdltnis von 1 : 6 gefdrbt. Hierzu 14At man die
Ware 10 Minuten lang mit einer

0,5 % eines Umsetzungsproduktes von 1 Mol Stearylamin
mit 12 Mol Ethylenoxid,

10 % Bernstelnsfure und

10 % wasserfreies Natriumsulfat

enthaltenden widRrigen Flotte von 22°C vorlaufen, der ge-
ringe Mengen eines Entschéumers auf Basls von Trilsobutyl-
phosphat belgemischt sind. AnschlieBend gibt man eine
wiBrige L&suhg,von, '

0,4 % des,Reaktivfarbstoffes der Formel

- 0 NH2 ,
SO3H
, 02—CH2—CH2-Cl
: 0 NH

N-CO
cH,

- HO_S
3

0,3 % deé Beakt1vfarbstoffes der Formel
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'SOBH NH2 ,
0
HO3S-O-CH2-CH2-02$- 7
' HO
' | 803H

und

0,5 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

H
SO3

HO3S-O-CH2-CH2—028-<:::>-N=N -NH2

NH—CO—CH3

0193053

zu dieser farbstoff-freien Flotte und fdrbt darin die Ware
60 Minuten lang bei 64°C. Eine Nachbehandlung des in die-
ser Weise gerarbteﬁ Textilguts in einem frischen, wdfrigen.
Bad von 65°C unter Mitwirkung von 1,6 g/1 Soda bei 15
Minuten Dauer samt nachfolgendem warmen/kalten Spiilen mit

Wasser schlieft den Firbevorgang ab.

Es resultiert auf dem Garn elne Braun-Firbung mit sehr

guten Echtheitselgenschaften.



10

15

20

25

30

- 35

01930563

- 14 -

PATENTANSPRUCHE: HOE 85/F 031

i.

Verfahren zum Fidrben von Wolle mit sulfogruppenhalti-
gen Reaktlivfarbstoffen nach der Ausziehmethode, da-
durch gekennzeichnet, daR man auf das Fasermaterial

-elne dle geldsten Reaktivfarbstoffe aufweisende wihk-

rige Flotte unter Zusatz von 4 bis 10 % (bezogen auf
das Gewlcht der trockenen Wolle) mindestens einer SHu-
re und/oder sauren Salzes bei Temperaturen zwischen
55° und 70°C zur Einwirkung bringt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf
man die Firbeoperation bei Temperaturen zwischen 60°
und 68°C durchfiihrt.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeich-
net, daR man die Fédrbungen nach Beendigung der eigent-
lichen Férbeoperation eliner alkallischen Nachbehandlung
im wiBrigen Bad bei pH-Werten von 8 bis 9 sowie bei
Temperaturen von 40° bis 70°C unterzieht.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis
3, dadurch gekennzelchnet, daB man als Siurezusatz in
der Ausziehflotte anorganische Siuren verwendet.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bdis
3, dadurch gekennzeichnet, daB man als SHurezusatz in
der Ausziehflotte organische Siuren verwendet.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis
5, dadurch gekennzeichnet, da® man mit einer Antifilz-
ausristung nicht vorbehandelte Wolle f&irbt.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis
6, dadurch gekennzeichnet, daf man die Firbeoperation
in einer Haushaltswaschmaschine durchfihrt.
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