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@ Verfahren und Mittel zum einbadigen Reoxidieren und Seifen von Férbungen mit Kiipen- oder Schwefelkiipenfarbstoffen.

@ Die alkalische Reoxidation von Kipen- und Schwefelk-
upenfarbstoffen mittels Wasserstoffperoxid ist nur mithsam
zu kontrollieren und konstant zu halten. Durch die Ver-
wendung von in der Warme Hypochlorit abspaltenden Mit-
teln, z.B. p-Toluolsulfonsdure-N-chloramid-Natrium, bei pH-

Werten (iber 8 gelingt es, erfindungsgeméR auch Kombinati- '

onen aus diesen Farbstoffen mit abweichendem Oxi-
dationsverhalten betriebssicher zu reoxidieren. Gleichzeitig
ergab sich die Gelegenheit, den notwendigen Seifvorgang
mit der Reoxidation zu vereinen.
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Verfahren und Mittel zum einbadigen Reoxidieren und Seifen
von Firbungen mit Kipen- oder Schwefelkiipenfarbstoffen

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum ein-~
badigen Reoxidieren und Seifen von F&rbungen mit Klipen-
und/oder Schwefelklipenfarbstoffen (C.I. Vat Dyes), welche
zuvor in reduzierter Form auf ein Cellulosefasern enthal-
tendes Textilmaterial aufgebracht und dort fixiert worden
sind, aus alkalischem Medium. AuBerdem bezieht sich diese
Erfindung auf ein Oxidations- und Nachseifmittel zur Durch-
fiihrung des beanspruchten Verfahrens.

Es 1st allgemein bekannt, daB beim Firben von Baumwolle mit
Kipen- und/oder Schwefelkﬂpenfarbstbffen diese Farbmittel
zur Applikation auf der Ware zun#dchst verkiipt und sodann im
Anschluf an das Aufziehen und Fixieren durch Reoxidation
dort entwickelt werden missen. Ein nachfolgendes Seifen des
in dieser Welse behandelten Farbguts ist zur Erlangung
optimaler Echtheltselgenschaften sowle des endgliltigen
Farbtones solcher Firbungen unerldflich.

Im Laufe der Zeit sind nunmehr verschiedene Reoxidations-
verfahren zur Entwicklung der belden zuvor erwihnten Farb-
stoffkategorien erschlossen worden - sowohl fir die Durch-
fiihrung im sauren als auch in alkalischem Medium - die alle
ihre spezifischen Vortelle, aber auch ihre typischen Nach-
telle aufweisen.

Die Entwicklung von immer effektiver ablaufenden Kontinue-
Verfahren zum Farbstoffauftrag brachte es also mit sich,
daf auch bei den Reoxidationstechniken sich der Trend hin
zu den intensiver wirkenden Oxidantien verlagerte - woraus
folgte, daf die Empfindlichkelt der Farbstoffindividuen ge-
geniiber solchen oxidierenden Substanzen zunehmend in den
Vordergrund trat und eine noch mehr genauere Uberwachung
des Reoxidationvorganges n8tig machte. Dieser Sachzwang
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stellte sich insbesondere fiir Kombinationsfirbungen mit
gich f4rberisch unterschiedlich verhaltenden Farbstoffen
heraus.

Ein welteres Problem in Bezug auf die Funktionstiichtigkeit
der gingigen Reoxidationsmafnahmen ergab sich, als aus
Umweltgriinden auf den Einsatz von Chromsalzen als Oxidan-
tien verzichtet werden mufite.

Bel Verwendung der verbleibenden, im alkalischen Bereich
wirksamen Oxidationsmittel wie Wasserstoffperoxid, Peroxi-
den bzw. Perboraten, Natriumchlorit oder Hypochlorit zeigte
sich, daB diese entweder bel der Doslerung Schwlerlgkelten
bereiten oder aber die Nuance unglinstig beeinflussen. In
einigen Fidllen werden dabel sogar Minderungen von Echthelts-
eigenschaften, z.B. der Naflechtheltseigenschaften verur-
sacht.

In den deutschen Offenlegungsschriften DE-Al-33 12 162 und
DE-A1-33 38 267 ist es indessen wohl bereits erliutert,
Férbungen mit Schwefelfarbstoffen, welche im reduzierten
Zustand auf Cellulose appliziert worden sind, zur Farb-
stoff-Entwicklung der Oxidationswirkung von p-Toluolsulfon-
s8ure-N-chloramid-Natrium im alkalischen Bereich zu unterzie-
hen. Die Einheitlichkelt des verwendeten Farbmittels enthebt
das beschriebene Reoxidationsverfahren Jedoch der Notwendig-
keit, auf irgendwelche unterschiedlichen Kriterien in Bezug
auf die Angreifbarkeit der Leukoverbindung im Zuge dieser
Behandlungsstufe Ricksicht nehmen zu milssen,

Die in der Praxlis obwaltende allgemeine Zielsetzung, beim
Firvben auf diesem Arbeitsgebiet aus Prelsgriinden Farbstoffe
verschiedener Sortimente - also auch mit abwelchendem
Reoxidationsverhalten - gemeinsam einzusetzen, stellt fir
die in Rede stehende Erfindung somit die Aufgabe, ein
Reoxidationsverfahren zur Entwicklung der auf der Faser



10

15

20

25

30

35

_3- 0214580

Jeweils in Leukoform vorliegenden Farbstoffe zu konzipie-
ren, das einheitlich Anwendung finden kann, keine Umwelt-
belastung hervorruft, die Nachteile der hierflir bekannten
Verfahren ausrfumt und zudem noch 8konomisch ist,

Diese Aufgabe wird erfindungsgemlf dadurch geldst, daB man
das mit den obigen Farbstoffen allein oder in Kombination
miteinander behandelte Textilgut zur Farbstoff-Entwicklung
der oxidierenden Einwirkung einer wlRrigen L&sung von in
der Wirme Hypochlorit abspaltenden Chemikalien bei pH-
Werten oberhalb 8 sowie einer Temperatur zwischen 15°C und
Kochpunkt der Flotte aussetzt und gleichzeitig mit der
Oxidation im selben Bad den Seifvorgang unter Zuhilfenahme
von vorzugsweise anionischen, gegenfiber Hypochlobit unem-
pfindlichen Tensiden vornimmt oder einleitet. Das kann so-
wohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich geschehen.

Als geeignete Vertreter solcher in der Wi&rme Hypochlorit
abspaltender Verbindungen, die in der Lage sind, beim
Oxidationsvorgang positiv geladenes Chlor abzugeben, kom-
men erfindungsgemdf N-chlorierte organische Sulfonamide wie
N-Chlor-aryl- bzw. -alkylaryl-sulfonsfureamide, oder
N-chlorierte Isocyanursfuren in Frage. Insbesondere seien
in dieser Hinsicht als Beispiele die Natriumsalze von
p-Toluolsulfonsiure-N-chloramid, Benzolsulfonsiure-N-
chloramid, 1-Benzolsulfonsiure-N-chloramid-3-carbonsfure
oder o-Toluolsulfonsiure-N-chloramid, fernerhin die ent-
sprechenden Dichlorverbindungen wie p-Toluolsulfonsiure-
N,N-dichloramid und Dichlorisocyanursliure, einzeln oder in
Mischungen untereinander zu nennen, welche gleichwertige
flrberische Ergebnisse erbringen. Mit den goeben aufge~
z8hlten Substanzen stehen der Férbereipraxis preiswerte,
physiologisch unbedenkliche und mit ihren Endprodukten ab-
wassertechnisch einwandfreie Oxidationsmittel flir die Ent-
wicklung von Kipen- und Schwefelfarbstoffen zur Verfigung.
Ihre Dosierung ist problemlos und beziiglich Einhaltung der
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Farbkonstanz treten kelne Schwlerigkeiten auf. Solche Ver-
bindungen sind u.a. beschrieben in Ullmanns Encyclopidie
der technischen Chemie, 4. Auflage, Band 9, Seiten 384 bis
392 (besonders Seiten 388 bis 389) und in Kirk-Othmer,
Encyclopedia of Chemical Technology, Third Edition, Volume
5, pp. 565 - 580 (besonders pp. 5T4 - 575).

Als Mittel zum Seifen werden im Rahmen des beanspruchten
Verfahrens vorzugsweise anionische, hypochloritunempfind-
liche Tenslde, wie z.B. Oleylmethyltaurin oder oleylise-
thionsaures Natrium u.a., gegebenenfalls in Mischung mit
solchen Hilfsstoffen nlchtlionischen Typs, in Betracht ge-
zogen. Diese Tenside gelangen erfindungsgemif zusammen mit
den oben erwdhnten Oxidationsmitteln aus gleicher Flotte
zur Anwendung.

Die Einsatzmengen an den zuvor genannten Oxidationsmitteln
hingen erfindungsgemdf davon ab, ob kontinuierlich oder
diskontinuierlich gearbeitet wird: Es werden empfohlen,
bel kontinulerlicher ProzeBfiihrung in den Ansatzflotten

1 bis 4 g/l der Oxidantien und 1 g/l Soda und in den Nach-
laufflotten 0,5 bis 1 % des Oxidans zu verwenden. Beim
diskontinuierlichen Arbelten haben sich 0,5 bis 2 % des
Oxidans (bezogen auf das Warengewicht) und 1 g/l Soda als
zweckmifig bewdhrt.

Der pH-Wert des beanspruchten Verfahrens kann in weiten
Grenzen variieren, ohne die Qualitit der Reoxidation der
Leukofarbstoffe zu beeinflussen, solange sichergestellt
ist, daf in den Entwicklungsbddern ein alkalisches Medium
(pH »8) vorherrscht. Bevorzugt wird die Farbstoffentwick-
lung beil pH-Werten im Bereich zwischen 8 und 12 durchge-
fiihrt, welche entweder durch das auf der Ware befindliche,
aus der vorgingigen Verkipung stammende Alkall oder bes-
ser durch separate Zugabe von z.B. Soda eingestellt werden.
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Da der Zeitfaktor bel der erfindungsgemifen Oxidationswelse
ohne grbtBere Bedeutung ist, kann das beanspruchte Verfah-
ren sowohl kontinuilerlich als auch diskontinuierlich vorge-
nommen werden. Im Falle der kontinulerlichen Arbeitstech-
nik sind Verwellzeiten des Firbegutes in den Entwicklungs-/
Seif-Bidern zwischen 5 und 120 Sekunden ausreichend.

Auch die Temperatur der Behandlung zum Reoxidieren und
Seifen ist verfahrensgemif relativ unkritisch und kann Je
nach Zusammensetzung der Farbstoffkombination zwischen 35°C
bis Kochtemperatur (100°C) schwanken. W&hrend im Falle
einer Kombination der Schwefelkiipenfarbstoffe untereinander
dafir Temperaturen zwischen 35° und 50°C angesetzt werden,
sind bei Kombinationen aus Kidpen- und Schwefelklpenfarb-
stoffen 95°C bis Kochtemperatur bevorzugt.

Fiir das vdllige Ausseifen der Firbungen mit den Klipen-
und/oder Schwefelkﬂpenfarbétoffen folgen dem eigentlichen
Oxidationsbad in der Regel noch weitere, auf hdhere Tempe-
raturen (80°C bis Kochtemperatur) eingestellte Seifbider
nach. Ein Zwischenschalten von Splllbddern zur Entfernung
des nicht verbrauchten Oxidationsmittels ist dabel nicht
erforderlich.

Bei der kontinuilerlichen Arbeltswelse wird im allgemeinen
nach dem Dimpfen der Ware kurz gesplilt und unmittelbar
darauf reoxidiert/geseift. Das Reoxidations-/Seif-Bad von
35°C bis Kochtemperatur enth#lt dann z.B.

1-4 g/1 der o.a. Oxldantien,

1 g/1 Soda calc. und

1-3 g/1 Oleylmethyltaurin,
oder direkt die entsprechende Menge einer fertigen Mischung
von diesen Substanzen, wle sie nachstehend als erfindungs-
gemife Oxidations- und Nachseifmittel beschrieben werden,

In Anbetracht der gewonnenen Erkenntnisse aus dem verfah-
rensgemifen Oxidations-/Seif-Prozeb erstreckt sich die vor-
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liegende Erfindung weltherhin auf Oxidations- und Nachseif-
mittel zur Durchfihrung des neuen Verfahrens. Gegenstand
dieses Schutzrechtes sind in dieser Beziehung somit
Gemische, gekennzelichnet durch einen Gehalt an
20 bis 80 Gewichtsteilen von in der Wirme Hypochlorit
abspaltenden Chemikalien, beispielsweise
Oxidationsmitteln vom Typ N-chlorierter
Aryl- bzw. Alkylaryl-sulfons8ureamide und/
oder N-chlorierter Isocyanursfuren, vorzugs-
welse von oxldierend wirkenden Verbindungen
bzw. Mischungen davon der weiter oben gegebe-
nen Auswahl, und
80 bis 20 Gewichtsteilen von vorzugswelse anionischen,
hypochloritbestindigen Tensiden, beispiels-
welse vom Typ Oleylmethyltaurin und/oder oleyl-
isethionsauren Natriums.

Es handelt sich dabel um Gemische genannter Oxidationsmit-
tel mit den erwdhnten Tensliden, vorzugsweise in Pulverform.
Diesen Gemischen kdnnen gleichzeitig noch die notwendigen
Alkalien, z.B. in Form von Soda, in Anteilen von 0 bis

50 Gew.~-% der Gesamtmischung beigemengt sein.

Vorzugswelse sind die Oxidations- und Nachseifmittel ent-
sprechend der vorliegenden Erfindung zusammengesetzt aus
20 bis 80 Gewichtsteilen p-Toluolsulfonsiure-N-chlor-
amid-Natrium,
80 bis 20 Gewichtsteilen Oleylmethyltaurin und
20 bis 50 Gewichtstellen Soda calc.

Der neue Prozefl ist sowohl filr das kontinulerliche als auch
fiir das diskontinulerliche Oxidieren/Seifen von Firbun-
gen mit den genannten Farbstoffen ausgelegt, ganz gleich
in welcher Form, z.B. durch Klotzen bzw. Drucken oder nach
der Ausziehtechnik, diese zuvor auf dem zu fHirbenden Tex-~
tilgut aufgebracht worden sind. Sie llegen unabhlingig von
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der Art der Applikation nach der Fixlerung in reduzierter
Form auf der Faser vor und milssen Jewells zum unl¥slichen
Farbstoff reoxidiert werden. Daraus folgt, daB beim bean-
spruchten Verfahren aber auch -Schwefelfarbstoffe anderer
Herkunft, z.B. verkiipte Schwefelfarbstoffe (C.I. Sulphur
Dyes), Leukoschwefelfarbstoffe (C.I. Leuco Sulphur Dyes)
und durch Thiosulfato-Gruppen l¥slich gemachte Schwefel-
farbstoffe (C.I. Solubilised Sulphur Dyes), wie sie in den
deutschen Offenlegungsschriften DE-Al1-33 12 162 und
DE-A1-33 38 267 erwdhnt werden, als Bestandteil in die er-
findungsgemif angewendeten Farbstoff-Gemische mit einbe-
zogen sein kdnnen.

Die vorliegende Erfindung ist prinzipiell anwendbar auf
Textilmaterial, welches aus Polyester-/Cellulose-Faser-~
mischungen besteht, wobei in elnem solchen Fall in den
Klipen- und/oder Schwefelkiipenfarbstoffe enthaltenden Farb-
stoffzubereitungen dann zus#tzlich alkalistabile Disper-
sionsfarbstoffe zugegen sein und somit zwecks dolorierung
der Polyesterfaserkomponente an dem erfindungsgemifen
Dessinlerungsvorgang aktiv teilhaben kdnnen. Die Fixierung
der von den beiden anderen Farbstofftypen wesensverschie-
denen Dispersionsfarbstoffe erfolgt vor der Uberfilhrung der
Kipen- und/oder Schwefelkiipenfarbstoffe in ihre reduzierte
Form (Verkiipung) sowie den sich anschlieBenden MaBnahmen
zum Reoxidleren und Seifen unter alkalischen Bedingungen;
sie kann durch Thermosolieren oder im HT-Ausziehprozef
stattfinden. Hleraus werden die Vorteile dieser Erfindung
deutlich, gem#B der elnerseits durch die Verwendung von in
der Wirme Hypochlorit abspaltenden Mitteln ein betriebs-
sicheres und wirtschaftliches Verfahren zur alkalischen
Reoxidation von Kipen- und Schwefelkilpenfarbstoffen und

vor allem auch in Kombination miteinander realisiert wird,
das der bekannten alkallischen Reoxidation mit Wasserstoffper-
oxid Uberlegen i1st, und sich andererseits als Folge der
milden Oxidationswirkung der dafiir erfindungsgemif verwen-
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deten Chemikalien keine Probleme hinsichtllch von gegebe-
nenfalls mit beteiligten Dispersionsfarbstoffen einstellen.
Aufgrund dieser durch die Mdglichkelt einer Mitverwendung
von Dispersionsfarbstoffen gegebenen Ausgestaltung der
Erfindung erf#hrt das neue Verfahren eine wesentliche Be-
reicherung, well damit im Handel befindliche Sortimente
von Farbstoffmischungen auf der zuvor erwdihnten Basis,

in denen Kombinationen sowohl aus Dispersions- und Kiipen-
farbstoffen als auch aus Dispersions- und Schwefelklipen-
farbstoffen nebeneinander vorliegen, dann gemeinsam oxi-
diert und somit zur gleichzeltigen Colorierung belder Fa-
sertypen ohne firberische Schwlerigkeiten benutzt werden
k¥dnnen.

Die in den nachfolgenden Belspielen aufgefihrten Prozent-
angaben bedeuten Gewichtsprozente und sind im Falle der
Angaben filir die Flottenaufnahme auf das Gewicht der trocke-
nen Ware bezogen.
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Beispiel 1
Ein 100%iges Baumwollgewebe wird nach dem sogenannten
Klotz-Démpf-Verfahren fiir Kilpenfarbstoffe mittels

10 g/1 des Farbstoffes Vat Red 14 mit der C.I.-Nr. 71110
behandelt, indem man die Warenbahn aus 25°C warmem, wiBri-
gen Medium vom pH-Wert etwa 5,5 sowle 1n Gegenwart eines
anionischen Tensides mit einer Pigmentsuspension aus dem
unl¥slichen Farbmittel bei einer Flottenaufnahme von 45 %
klotzt und danach bei etwa 115°C trocknet. Diese Imprignie-
rung wird nun mit einer wHBrigen Verklipungsflotte auf
Basis von Hydrosulfit/Natronlauge mit 60 % Flottenauftrag
tibergeklotzt und zur Reduktion des Farbstoffes unter Uber-
fUhrung in die Leukoform samt Fixierung derselben auf der
Faser fUr kurze Zeit mit luftfreiem Sattdampf von 105°C
gedémpft.

Zur Rickbildung des Farbpigmentes sowie Seifen der erzeug-
ten KUpenférbung wird sodann nach dem Verlassen des
Dimpfers wile folgt vorgegangen:

In den beiden ersten Kiisten der fiir die Durchfilhrung oben-
genannter Arbeitsg&ngé'dienenden Breltwaschmaschine wird
das Behandlungsgut zunichst mit Wasser kalt gesplilt. Wih-
rend der Passage (Verweilzeit durchschnittlich 20 sec)
durch das 3. und 4., Abteil wird daraufhin unter der Einwir-
kung von

3 g/1 p-Toluolsulfonséure-~N-chloramid-Natrium,

1 g/1 Soda kalz. und

1 g/l Oleylmethyltaurin
aufwelsenden wlfRrigen Bddern der auf dem Gewebe applizier-
te Leukofarbstoff bel 95°C reoxidiert, und die hierbei
entwickelte Fdrbung wird zugleich geseift, welche letztere
man im 5. Abtell, das mit einer wifrigen Flotte unter Zu-
satz von

0,5 g/1 Soda und

0,5 g/1 Oleylmethyltaurin
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beschickt ist, einer abermaligen Seifung bei 98°C unter-
zieht. In den Abteillen 6 und 7 wird die so gef#rbte Ware
dann erneut mit Wasser gesplilt sowle mittels einer 3 g/1
Essigs&ure enthaltenden Flotte abgesiuert. AbschlieBend
wird das Textilmaterial abgespritzt und fertiggestellt.

Trotz der schwierigen Reoxidlerbarkeit des gemiR diesem
Belsplel benutzten Farbstoffes erhldlt man erfindungsgemis
eine voll ausoxidierte und ausgeseifte Scharlachfdrbung des
Gewebes, wie Vergleilche mit auf bekannte Weise sorgféltig
oxidierten Proben ergeben haben.

Belsplel 2
80 kg eines 100%igen Baumwollgarns auf Kreuzspulen werden
im Garnfdrbeapparat bel einem Flottenverh#ltnis von 1:10
sowie unter wechselnder Zirkulationsrichtung mit einer
wllrigen Flotte, welche -~ bezogen auf das Gewicht der
trockenen Ware =~
3 % des Schwefelkiipenfarbstoffes Vat Blue 43
mit der C.I.-Nr. 53630
und weiterhin noch
5 cm3/1 Natronlauge 32,5 %ig,
4 g/l Hydrosulfit sowle
2 g/1 eines schaumarmen Netzmittelgemisches auf Basis
einer Kombination anionischer und nichtionischer
Tenside
enthdlt, nach dem iiblichen Ausziehverfahren 45 min bei 90°C
gefédrbt.

Danach wird das Bad samt dem in dieser Weise behandelten
Textilgut auf 70°C abgekilhlt und letzteres zunichst mit
Wasser im Uberlauf klar gespillt. Ohne Badwechsel werden der
Splilflotte dann zwecks Farbstoff-Entwicklung durch Reoxi-
dation bel gleichzeltigem Seifen der entstandenen Firbung

14 p-Toluolsulfonsdure-N-chloramid-Natrium,

1 g/1 Soda und

l g/1 Oleylmethyltaurin
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zugesetzt. Man erwlirmt dieses Bad zun#chst auf hoec, nxit
es 10 bis 15 min beil dieser Temperatur, erneuert das Bad
daraufhin zur H#lfte, wobei es noch einmal mit 0,5 g/1
Oleylmethyltaurin beschickt wird, und seift die so geflrbte
Ware nunmehr bei Kochtemperatur weitere 10 min lang.
Erneutes Splllen und Trocknen beenden den Fidrbeprozes.

Man erh#lt eine krdftige, echte Blauférbung der Spulen. Im
Gegensatz zur herk®mmlichen Oxidation mittels Wasserstoff-
peroxid aus alkalischem Medium tritt erfindungsgemiB keine
Mantelbildung und auch keine Verminderung der Waschechtheit
der Firbung auf.

Beispiel 3

Ein Polyesterraser—/Baumwolle-Mischgewebe¢1m Verh#ltnis
von 65:35) 5011 entsprechend einer kontinuierlichen Technik
mit Farbstoffgemischen aus Dispersionsfarbstoffen und
Klipen- bzw. Schwefelkﬂpenfarbstoffen echt gefirbt werden.
Dazu wird eine wifrige Klotzflotte angesetzt, welche
30 g/1 einer handelsiiblichen Farbstoffmischung aus

17,5 % des blauen Dispersionsfarbstoffes der Formel

0-02H4-0-CH3
02H5 R = CH3 oder CZHS
O2N— -N = N- im Verhdltnis 2:1
NH-CO-R
2,7 % des roten Dispersionsfarbstoffes der Formel

CN

_CoHy-CN
O,N -N = N-—@-N\
)
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und
16,5 % des Schwefelklipenfarbstoffes Vat Blue U3
mit der C.I.-Nr. 53630,
10 g/1 einer handelsiiblichen Farbstoffmischung aus
8,5 % des orangen Dispersionsfarbstoffes der Formel

2,4 % des gelben Dispersionsfarbstoffes der Formel

N=N
Orornl$

2,8 % des blauen Dispersionsfarbstoffes der Formel

0-C ,Hy—-0-CHz

Q-“ ¥l

NH—CO-02H5
und
26,2 % des Kipenfarbstoffes Vat Green 14 mit der
C.I.-Nr. 58830,
sowle weiterhin noch
10 g/1 eines Klotzhilfsmittels mit Verdickungswirkung
aufl Basis eines Polyacrylderivates sowile
2 g/1 eines Netzmlttels auf Basis elner Kombination
anionischer und nichtlonischer Tenslide
enthilt, und mittels EssigsHure den pH-Wert von 6 einge-
stellt ist.

it der so bereiteten Flotte klotzt man nun die Ware bel
Raumtemperatur sowie einer Flottenaufnahme von 60 %, wo-
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1 min bei 215°C thermosoliert wird.

Anschliefend wird diese Imprignierung zur Farbstoffverkil-
pung mit einer wiBrigen Flotte, enthaltend

100 cm?/1 Natronlauge 32,5 %ig und

55 g/1 Hydrosulfit,
bei 60 % Flottenaufnahme {lbergeklotzt und 60 sek bei 102°C
luftfrel geddmpft.

Zur Farbstoff-Entwicklung 148t man das so behandelte
Mischgewebe durch eine Breltwaschmaschine laufen und spiilt
es dort in den ersten zwel Abtelilen zunlchst mit kaltem
Wasser und dann im 3. Abteil mit Wasser von 50°C. Im 4. und
5. Abtell findet daraufhin im Zuge der Einwirkung eines
98°C heiBen, wiBrigen Entwicklungsbades aus

4 g/1 p-Toluolsulfonsiure-N-chloramid-Natrium

1l g/1 Soda kalz. und

1 g/1 Oleylmethyltaurin
die Reoxidation der auf dem Substrat fixierten Leukofarb-
stoffe statt, verbunden mit gleichzeitigem Seifen der er-
zeugten Firbung. In den folgenden weiteren Abteilen wird
dle letztere mit Wasser erneut gespiilt, mittels Essigs&ure
abgesHduert und nach abermaligem Splilen schlieBlich fertig-
gestellt. Im AnschluB an das Trocknen erhilt man eine Ton-
in-Ton-Marineblaufirbung des Mischgewebes auf beiden
Faserkomponenten.

Bel einer auf bekannte Art durchgefiihrten alkalischen
Reoxidation der gleichen Firbung mittels Wasserstoff-
peroxid ist das Férberesultat wegen des verschiedenen
Reoxidationsverhalten von Kiipen- und Schwefelkiipenfarb-
stoff problematisch und fihrt nicht selten gu Nuancenunter-
schieden innerhaldb einer Partie. Mit dem erfindungsgemiBen
Reoxidations-/Seif-Prozed sind hingegen diese Schwierig-
keiten nicht zu erwarten.
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Beispiel »

In einem HT-Firbeapparat sind 240 kg eines Polyester-/
Baumwolle-Mischgarnes (im Verhdltnis von 65:35) auf Kreuz-
spulen bei einem Flottenverhfltnis von 1:12 nach der Auszieh-
methode zu firben. Man setzt die dazu vorgesehene wifrige
Flotte, welche - bezogen auf das Gewicht des trockenen
Farbgutes -
2,8 % einer handelsiiblichen Farbstoffmischung aus

17,5 % des blauen Dispersionsfarbstoffes der Formel

2“5
C.H
2 5

NH-CO—CH3

2,7 % des roten Dispersionsfarbstoffes der Formel

02N- -N = N-—@
D

und
16,5 % des Schwefelkilpenfarbstoffes Vat Blue 43
mit der C.I.-Nr. 53630,
0,2 % einer handelsiiblichen Farbstoffmischung aus
13,1 % des orangen Dispersionsfarbstoffes der Formel

O N -N = N—2 X
l l
AN NF
c1 H

0,75 % des roten Dispersionsfarbstoffes der Formel
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CN
O
- 2 - .- = - — \
a0

15 % des KUpenfarbstoffes Vat Yellow 33 mit der
C.I.-Nr. 65429 und

5 % des KUpenfarbstoffes Vat Red 14 mit der
C.I.-Nr. 71110

sowie 1,5 g/l des Natrium-Salzes von 2,2'-Dinaphthylmethan-

6,6'-disulfonsiure (als Dispergiermittel)
aufwelst, beil 60°C an und stellt den pH-Wert derselben mit-
tels Essigsfure auf 4,5 ein.

Dann wird die so zubereitete Firbeflotte auf 135°C hochge-
heizt und die Ware wird nun damit unter wechselnder Zirku-
lationsrichtung 35 Minuten bei dieser Temperatur gefirbt.
Nach dem Abkilhlen des Bades samt den in dieser Weise be-
handelten Garnspulen auf 80°C setzt man dem Férbegef4s
ohne vorherigen Flottenwechsel - in der angegebenen Reihen-
folge - zundchst

15 em®/1 Natronlauge 32,5 %ig und

5 g/1 Hydrosulfit

und nach welteren 10 Minuten Zirkulation ferner noch

20 g/l Glaubersalz kalz.
hinzu und bel#ft bei 80°C sowie fortdauernder Flottenum-
wllzung das Textilgut zur Farbstoffverkiipung insgesamt
30 Minuten unter dem Einfluf der angewandten Reduktions-
bedingungen.

Nach dem Ablassen des vorglngig benutzten Bades wird die
Ware mit Wasser gesplilt und daraufhin werden unter der
Einwirkung eines w#Brigen Entwicklungsbades, enthaltend
beim gleichen Flottenverh#ltnis von 1:12
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6 kg eines Gemirches aus

40 % Oleylmethyltaurin,

Lo % p—Toluolsulfonsﬁure-N—chloramid-Natrium sowle

20 % Soda kalz.,
der auf das Fasermaterial aufgezogene Leukofarbstoff bel
80°C reoxidiert und die erstellte Fdrbung zuglelich ge-
seift. Ein welteres kochendes Seifen von etwa 10 Minuten
im wifrigen Medium unter Zusatz von

0,5 g/1 Oleylmethyltaurin und

0,5 g/1 Soda
sowie abermaliges warmes und kaltes Splilen mlt Wasser be-
enden sodann dle Fédrbung.

Man erhilt eine egale marineblaue Firbung des Mischgarnes
auf den beiden Faserkomponenten.

Wird hingegen die Reoxidatlion zur Entwicklung der laut
obigem Firberezept beteliligten Leukofarbstoffe unter
hergebrachten Bedingungen im alkalischen Bad mittels

2 ¢ Wasserstoffperoxid (33 %ig) und

1 g/1 Soda kalz.
vei 60°C vollzogen, dann besteht fir das férberische
Resultat die Gefahr, durch ungleiche Oxidation der Kipen-
bzw. Schwefelktipen-Farbstoffantelle eine sogenannte Man-
telbildung der Firbung auf der solchermafen behandelten
Garnwicklung zu verursachen.

0214580
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Patentanspriiche:

1.

3.

Verfahren zum einbadigen Reoxidieren und Seifen von Fir-
bungen mit Kipen- und/oder Schwefelkiipenfarbstoffen, .
welche zuvor in reduzierter Form auf ein Cellulosefasern
enthaltendes Textilmaterial aufgebracht und dort fixiert
worden sind, aus alkalischem Medium, dadurch gekenn-
zeichnet, dah man das mit den 6bigen Farbstoffen fir
sich allein oder in Kombination miteinander behandelte
Textilgut zur Farbstoff-Entwicklung der oxidierenden
Einwirkung einer wiBrigen L8sung von in der W&rme Hypé-
chlorit abspaltenden Chemikalien bei pH-Werten oberhalb
8 sowie einer Temperatur zwischen 15°C und Kochpunkt der
Flotte aussetzt und gleichzeitig mit der Oxidation im
selben Bad den Seifvorgang unter Zuhilfenahme von vor-
zugswelse anionischen, gegeniliber Hypochlorit unempfind-
lichen Tensiden vornimmt oder einleitet.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dag
man als Oxidationsmittel vom Typ in der W&rme Hypochlo-
rit abspaltender Chemikalien N-chlorierte Aryl- bzw.
Alkylaryl-sulfonsfureamide und/oder N-chlorierte Iso-
cyanurséuren einsetzt.

Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet,
daB man als Oxidationsmittel dle Natriumsalze von
p-Toluolsulfonsfure-N-chloramid, Benzolsulfonsiure-N-
chloramid, l-Benzolsulfonsiure-N-chloramid-3-carbonsiure
oder o-Toluolsulfonsfure-N-chloramid, oder p-Toluolsul-
fonsdure-N,N-dichloramid oder Dichlorisocyanursfure
einzeln oder in Mischung miteinander einsetzt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8s
man als anionische Tenside Oleylmethyltaurin oder oleyl-
isethionsaures Natrium einzeln oder in Mischung mitein-
ander einsetzt.
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Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, daf man dle MaBnahmen zum Reoxidieren und
Seifen bei Temperaturen von 35° bis 100°C vornimmt. -

Verfahren nach den Ansprtichen 1 bis 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daf man die Mafnahmen zum Reoxidieren und
Seifen bel pH-Werten von 8 bis 12 vornimmt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daR man die Mafnahmen zum Reoxldieren und
Seifen kontinuierlich vornimmt.

Verfehren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man die Mafnahmen zum Reoxidieren und
Seifen diskontinuierlich vornimmt.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4 zum einbadigen
Reoxidieren und Seifen von Firbungen mit Kiipen- und/oder
Schwefelkilipenfarbstoffen auf Textilmaterial aus Poly-
ester-/Cellulose-Fasermischungen, dadurch gekennzeich-
net, daf in den obige Farbstoffe fir sich allein oder

im Kombination miteinander enthaltenden Zubereltungen
susitzlich alkalistabile Dispersionsfarbstoffe zugegen
sind, sowie Fixilerung derartig aufgebrachter Disper-
sionsfarbstoffe vor der {berfihrung der Kipen- und/oder
Schwefelkilipenfarbstoffe in ihre reduzierte Form.

Oxidations- und Nachseifmittel zur Durchfihrung des Ver-
fahrens nach den Anspriichen 1 bis 9, gekennzelichnet
durch einen Gehalt an einer Mischung aus:
20 bis 80 Gewichtsteilen von in der Wirme Hypochlorit
abspaltenden Chemikalien und
80 bis 20 Gewichtsteilen eines vorzugswelse anlo-
nischen, hypochloritbestiindigen Tensides.

Oxidations- und Nachseifmittel nach Anspruch 10, gekenn-
zeichnet durch einen Gehalt an elner Mischung aus:
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20 bis 80 Gewichtstellen von Oxidationsmitteln vom
Typ N-chlorierter Aryl- bzw. Alkylaryl-

- sulfonsiureamide und/oder N-chlorilerter
Isocyanursfuren und

80 bis 20 Gewichtsteilen von anionischen Tensiden
vom Typ Oleylmethyltaurin und/oder oleyl-
isethlionsauren Natriums.

12. Oxidations- und Nachseifmittel nach Anspruch 10, dadurch
gekennzeichnet, daf zur Oxidation dle Natriumsalze
von p-Toluolsulfonsléiure-N-chloramid, Benzolsulfon-
sure~-N-chloramid, l-Benzolsulfonsfure-N-chloramid-3-
carbonslure oder o-Toluolsulfonsiure-N-chloramid, oder
p-Toluolsulfonséure-N,N-dichloramid oder Dichlorisocya-
nursfiure einzeln oder in Mischung mitelnander vorgesehen
sind.

13. Oxidations- und Nachseifmittel zur Durchfiihrung des Ver-
fahrens nach Anspruch 7 bestehend aus einer Mischung
von )

20 bis 80 Gewichtstelilen p-Toluolsulfonsfure-N-
chloramid-Natrium, :

80 bis 20 Gewichtstellen Oleylmethylraurin und

20 bls 50 Gewichtstelilen Soda calc.
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