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@ Isothermes Schnellfarbeverfahren fir Wolle.
@ Das Farben von Wolle mit Reaktivfarbstoffen in stark

saurem Medium {mit Schwefeisaure) verlangt heute nicht

mehr tragbare, lange Aufheizzeiten (50-60 Minuten), um
egale Farbungen zu erhalten. ErfindungsgemaB wurde nun
getunden, dal es durch rasches Aufheizen des Farbstoffe
vom Vinylisulfon-Typ sowie alle Zusétze, au3er der Séure, en-
thaltenden Farbebades mit dem Farbgut auf Farbetemperatur
und dann dosierten Zusatz der Schwefelsaure unter isother-

“men Bedingungen bei Farbetemperatur gelingt, in deutlich

verkirzter Gesamtfarbezeit sehr egale und beziiglich der
Echtheitseigenschaften gute Farbungen zu erhalten. Car-
bonisierte Wolle kann ohne vorangehende Neutralisation
gefarbt werden.
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Isothermes SchnellfHrbeverfahren fiir Wolle 02261 98

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum
egalen Fdrben von Wolle oder des Wollanteils von Faser-
mischungen nach der Ausziehfdrbetechnik in stark saurem
Medium mit wHRrigen Flotten von Reaktivfarbstoffen, die

in ihrem Molekiil mindestens eine Gruppierung aufweisen,
welche bei Fixierbedingungen mit der Fager tiher die Vinyl-
sulfon-Form unter nucleophiler Addition in Reaktion tritt.

Das Farben von Wolle mit Reaktivfarbstoffen ist in der

Praxis hinreichend bekannt. In der Regel wird dabei zur
Erzielung egaler und echter Fdrbungen das Textilgut bet
Temperaturen von 98° bis 106°C ung Jje nach gewiinschter

Farbtiefe der Fdarbung bei genau gestaffelten pH-Werten

zwischen 4,5 und 6,5 mit wdBrigen L&sungen dieser Farb-
stoffe behandelt.

Dariiber hinaus ist in der Musterkarte S 8126 "(R)Remazolan—
Farbstoffe auf Wolle" der Farbwerke Hoechst AG ein Verfah-
ren beschrieben, nach den Reaktivfarbstoffe vonm Vinyl-
sulfon-Typ in Form der B—Sulfatoethylsulfon—Derivate durch
Ausziehen aus stark sauren Flotten bei pH-Werten von 2 bis
3 (eingestellt mit Schwefelsture) auf Wollartikel gefirbt
werden. Diese Arbeitsweise ist gekennzeichnet durch ein
sehr langsames Aufheizen des Fdirbebades von der Anfangs-
temperatur 50°C auf die eigentliche Fdrbetemperatur von
98° bis 100°C sowie durch eine anschliefende lange Firbe-
zelt von 60 bis 90 Minuten bei Fdarbetemperatur. Insgesamt
werden reine Fdirbezeiten von 2 bis 2 1/2 Stunden fiir die
Durchfiihrung dieser Firbetechnik gerechnet. Hierbei ist
man von der Vorstellung ausgegangen, daB egale Farbungen
nur unter Beachtung ausgedehnter Aufheizzeiten zu erhalten
sind.
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Die nach dem herkdmmlichen Verfahren in stark saurem

Milieu erzielbaren Echtheitseigenschaften derartiger Reak-
tivfirbungen auf Wolle sind denen erzeugt mit schwach sauer
ziehenden Walkfarbstoffen durchaus vergleichbar und fiir
normale Wollartikel absolut akzeptabel und gebriuchlich.
stdrend an diesem bekannten ColorierungsprozeB fiir Wolle
sind allerdings die dafiur benstigten langen TFHrbezeiten

und die manchmal nicht geniigende Egalitit der Farbungen

mit den Reaktivfarbstoffen.

Simtliche der zuvor erwédhnten Farbemethoden gem#B Stand

der Technik haben zur Voraussetzung, daf Reaktivfarbstoff
und SHure (Fixierhilfsmittel) von Anbeginn an nebeneinander
jn dem bereits mit dem wollenen Farbgut beschickten Aus-
ziehbad vorliegen, wobel das Eintreten des eigentlichen
Fixierprozesses unter der Wechselwirkung zwischen reaktivem
Farbstoff und der Wollfaser gllein durch die Erhdhung der
Flottentemperatur gesteuert wird.

Aufgabe der in Rede stehenden Frfindung war es also, ein
gchnellfirbeverfahren fir Wolle mit Reaktivfarbstoffen
nach der Ausziehmethode zu entwickeln, das neben guter
Egalitit der Ferbungen gusreichende Echtheitseigenschaften
derselben bei deutlicher Verkiirzung der Gesamtbehandlungs-
reit fur das Farbgut gegeniiber den bisher fiir das Fdrben
eingefithrten Arbeitsweisen gleicher Gattung erhalten 1#8t.

Die zuvor dargelegte Aufgabe wird erfindungsgeniB dadurch
geltst, daB man die Reaktivfarbstoffe vom Vinylsulfon-Typ
und gegebenenfalls alle sonstigen Zutaten, aber keine zur
Pixierung der Farbstoffe erforderliche SHiure oder s@ure-
abgebende Mittel enthaltende Ausziehflotte zusammen mit
dem Farbgut so rasch wie méglich sowie in einem Zuge auf
die Firbetemperatur im Bereich von 95° bis 110°C erhitzt,
daB man nach FErreichen derselben bei Aufrechterhaltung

von entsprechenden i{sothermen Bedingungen fiir die Farb-
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stoff-Fixierung dem aufgeheizten Fdarbebad dann Schwefel-

sfiure - liber einen lingeren Zeitraum hinweg verteilt -~

zusetzt und die Wolle bei pH-Werten zwischen 2 und 3 farbt.

"So rasch wie mdglich" im Zusammenhang mit dem Kenn-
zeichen dieser Erfindung bedeutet entsprechend dem
Leistungsvermdgen der eingesetzten Firbemaschinen.
Moderne Maschinen erlauben Aufheizzeiten zwischen 10 und
15 Minuten. "In einem Zuge" soll ausdriicken, daB die
eigentliche Firbeoperation ohne Durchlaufen abgestufter
Temperaturbedingungen beim Fixiervorgang der Farbstoffe
erfolgt. "Unter isothermen Bedingungen" wird so verstan-
den, daB die Temperatur von Flotte und Ware wihrend des
Behandlungsschrittes der Siurezugabe und der nachfolgen-
den Farbezeit konstant gehalten wird.

Die Dosierung der SHure iiber einen lingeren Zeitraum zu
der auf Fixierbedingungen fiir den Farbstoff befindlichen
Farbeflotte kann mengenmiBig sowohl linear als auch
progressiv durchgefiihrt werden, wobei jedoch die Zeit,

bei der man im Verlauf des Sdurezuflusses die Badtempe-
ratur gleichbleibend hoch hHlt, in die Gesamtfirbezeit
eingeht und demzufolge die letztere verfahrensgemidB nicht
verldangert wird. Die reine Dosierzeit kann dabei von 10 bis
45 Minuten betragen, wodurch die Gesamtfirbezeit (ein-
schlieBlich Dosierzeit) vorteilhaft auf maximal 70 Minuten
verkiirzt wird.

Bei einer linearen Dosierung des sauren Fixiermittels wird
oro Zeiteinheit die gleiche Menge SHure ins Fdarbebad ein-
gebracht. Das kann einmal dadurch geschehen, daB man die
Schwefelsiure, in der Regel mit Wasser verdiinnt, entweder
diskontinuierlich in immer gleichen Portionen und gleichen
Zeitabstdnden einbringt, oder sie aber kontinuierlich in
gleicher Menge pro Zeiteinheit zuflieflen 1iB8t.
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Fine progressive Dosierung des sauren Fixiermittels bringt
mit fortschreitender Dosierzeit eine pro Zeiteinheit
stindig steigende Menge Siure in das FdArbebad ein, was
ebenfalls manuell besorgt werden kann. Neuere Dosiergerite
erledigen diese Art der Dosierung automatisch, so daB dann
nur die gewiinschte Steilheit der Progression entsprechend
einer vorgegebenen mathematischen Funktion, z.B. linear,
exponentiell oder in der Art einer Parabelfunktion, ein-
gestellt zu werden braucht.

Die Menge an einzubringender Schwefelsiure hingt - wie
guch die Farbezeit - von der gewiinschten Tiefe der
Farbung ab. Sofern man Schwefelsdure 96 %ig in Rechnung
stellt, werden davon 3 bis 5 4 vom Wollgewicht bendtigt.
Allerdings wird die konzentrierte Sdure beim beanspruchten
Verfahren zweckm#iBig mit Wasser verdiinnt eingetragen. Das
setzt einmal die Gefahren beim Umgang mit der Sgure herab,
sum anderen erlaubt es eine gestaffelte gleichmdBigere
Dosierung.

Das Farbeverfahren nach der vorliegenden Erfindung kommt
in der Hauptsache auf gewohnliche, d.h. mit einer Anti-
f£i1zausriistung nicht vorbehandelte Wolle oder gsolcherart
aufgebaute Fasermischungen zur Anwendung. Unter Wolle wird
in diesem Zusammenhang solche in jedem Verarbeitungszu-
stand, also als Flocke, Kammzug, Garn, Stiickware oder auch
in Form von Fertigteilen verstanden. Besonders hervorzu-
heben ist, daB fir die erfindungsgemnifle Farbebehandlung
auch carbonisierte Wolle geeignet ist, dle vor dem FArben
nicht eigens neutralisiert zu werden braucht. Dies ist

bei allen anderen Tirbeverfahren fir Wolle eine Voraus-
setzung fiir den egalen Ausfall der Farbung. Es kann also
bei dem neuen Verfahren auch diese Zeit eingespart werden,
so daB die Gesamtzeitersparnis noch hoher liegt.
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Auch filzfrei oaer filzarm ausgeriistete Wolle kann nach
der Fdrbetechnik gem#B dieser Erfinaung egal gefdarbt wer-
den, jeaoch reichen im allgemeinen die erzielbaren NaB-
echtheitseigengchaften fiir diesen Artikel nicht aus, so
daff nur in Ausnahmef#dllen das beanspruchte Verfahren da-
fiir Interesse erwecken wird.

Fiir das Fdrben von Wollfasern bzw. des Wollanteils von
Fasermischungen nach dem vorliegenden Verfahren werden
als Reaktivfarbstoffe aie unter diesen Gattungsbegriff
bekannten organischen Farbstoffe vom Vinylsulfon-Typ in
Retracht gezogen, mit denen die Faser nach einem Aadi-
tionsmechanismus iiber die Vinylsulfon-Form des Farbstoffes
reapiert. Diese Farbstoffklasse wird im Colour Index,

3. Auflare 1971 sowie Erginzungen 1975 als "C.I. Reactive
Dves" bezeichnet und umfa®t chemische Verbindungen mit
Farbstoffcharakter, die mit OH-gruppen- und/oder NH-
eruppenhaltigen Fasern eine kovalente Binaung einzugehen
in der Lage sind. AuBer dem Vinvlsulfon-Rest selbst als
der in solchen Farbstoffen mit Hyaroxyl- oder Aminogruppen
im Fasermaterial mit Polyamid-Struktur reaktionsfihigen
Gruppe handelt es sich in dieser Beziehung vorwiegend um
Vorstufen dieser charakteristischen Gruppierung, wozu
insbesondere die B-Sulfatoethylsulfongruppe, die f-Chlor-
ethylsulfongruppe oder die 8-Dialkylamino-ethvlsulfon-
gruppe gehdren, die widhrend des Farbeprozesses unter
zwischenzeitlicher Ausbildung der Vinylsulfon-Form mit
der Faser in Reaktion treten.

Ebenso brauchbar beim beanspruchten Verfahren sind die
Umwandlungsprodukte solcher bekannter Sulfonyl-Reaktiv-
farbstoffe mit z.B. Methyltaurin, in denen die Reaktiv-~
grunpe voriibergehend in maskierter Form vorliegt.

Reaktivfarbstoffe mit anderen Reaktivsystemen kdnnen er-

findungsgemiB zwar ebenfalls gefdrbt werden, ijedoch ist
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hierbei eine strenge Farbstoffauswahl erforderlich, da
die Gefahr, unegale Farbungen 2zu erhalten, durch das neue
Verfahren bei diesen Farbstoffen nicht vollstiéndig ausge-
gschaltet ist.

Erstaunlicherweise ergeben jedoch Farbstoffe, die
nebhen einem Reaktivrest vom Vinylsulfon-Typ oder einer als
Vorlsaufer davon oben schon beschriebenen Reaktivgruppie-
rung zusitzlich eine mit der Wolle nach dem Substitutions-
mechanismus reagierende Gruppierung aufweisen, z.B. eine
Monochlortriazinyl- oder Monofluortriazinyl-Gruppe, sehr
egale Farbungen vei noch besseren Echtheitseigenschaften.

Als Grundkdrper des chromophoren Systems dieser organi-
schen Farbstoffe eignen sich besonders solche aus der
Reihe der Azo-, Anthrachinon- und Phthalocyaninverbin-
dungen, wobei die Azo- und Phthalocyaninfarbstoffe sowohl
metallfrei als auch metallhaltig sein kOnnen.

Reaktivfarbstoffe der zuvor definierten Art weisen hidufig
mehr als eine Sulfonsiuregruppe (auBer in der reaktiven
Gruppierung des Farbstoffes) im Molekiil auf, welche be-
liebig iiber den Chromophor verteilt sein kdnnen, bevorzugt
aber an dessen aromatische Reste gebunden sind.

Das Verfahren selbst wird im Grundsatlz wie folgt durchge-
fiihrt, wobei der Art der Dosierung eine groBe Variations-
breite eingersumt werden kann, wie schon sus den genannten
Nosierzeiten hervorgeht. Im allgemeinen wird die Sdure
verdinnt zugesetzt, was eine bessere Dosierungsstaffelung
erlaubt:

Man setzt des wiBrige Fdrbebad mit allen Zutaten, wie Farb-
stoff, Hilfsmittel und eventuelle Chemikalien, auBer der
benstigten Siure, an und treibt es zusammen mit dem Farb-
gut, so rasch wie es die maschinelle Einrichtung zul#dfBt,
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auf die vom Fasermaterial abhingige Fiérbetemperatur.
Hierbei wird bereits im Zuge der Aufheizphase gegeniiber
den herkdmmlichen Arbeitsweisen ein Zeitgewinn von 10 bis
40 Minuten erzielt. Sofort nach Erreichen dieser Firbe—-
temperatur wird mit dem dosierten Zusatz der erforder-
lichen SHure begonnen. Er kann portionsweise nach einem
bestimmten Zeitschema, wie z.B. in dem nachfolgenden Bei-
spiel 1, oder kontinuierlich nach einer vorgegebenen
mathematischen Funktion (linear oder z.B. exponentiell
oder in der Art einer Parabelfunktion) mit einem Dosier-
gerdt erfolgen, beispielsweise nach dem Prinzip, wie es
in der europdischen Offenlegungsschrift EP-A2-0 126 042
erldutert ist. Gerdte dieses Typs befinden sich seit
neuerer Zeit im Handel.

Wahrend des Sdurezusatzes und noch eine gewisse Zeit danach
wird die Badtemperatur konstant gehalten. Nach Ablauf der
vorgesehenen Farbezeit wird die Fdrbung wie fiir Wolle iib-
lich fertiggestellt.

Was das erfindungsgemdB erzielte farberische Ergebnis
angeht, so ist es fiir den Pachmann iiberraschend gewesen,
daB auf Wolle unter den stark sauren Fdarbebedingungen

mit Reaktivfarbstoffen innerhald kurzer Zeit egale Far-
bungen mit hohem Echtheitsniveau erhalten werden kOnnen,
war man doch bisher davon ausgegangen, daB mit abnehmenden
pH-Wert das Echtheitsniveau von Wollfdarbungen mit Resktiv-—
farbstoffen stark absinkt. Auch die gute Durchférbung von
z.B. Filzen ist ein besonderes Merkmal des neuen Verfah-
rens. Hervorzuheben sind fernerhin die ausgezeichnete
Flachen- und Faseregalitdt der Fdarbungen.

Das Echtheitsniveau von verfahrensgemidB gefirbten Woll-
artikeln, das nach abgeschlossenem Fdrbevorgang bereits
auf dem Niveau echter Siurefarbstoffe liegt, kann durch
eine ammoniakalische Nachbehandlung der Farbung bei pH

0226198
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8 bis 8,5 und 80°C wihrend 10 Minuten noch weiter ver-

pessert werden.

nie nachfolgenden Beispiele sollen das beanspruchte Ver-
fahren in keiner Weise einschrdnken, VOT gllem nicht in
vezug auf die verwendeten Reaktivfarbstoffe, sondern
dienen lediglich zur Illustration des Vorgehens nach der
vorliegenden prfindung. Die in diesen Ausfiihrungsbeispie-
1en enthaltenen Prozentangaben beziehen sich auf das Ge-
wicht der so bezeichneten Gegenstinde und sind im Falle
von Wolle auf den trockenen Zustand des Parbgutes berech-
net. Die genannten Reaktivfarbstoffe werden in handels-
tiblicher Form und Beschaffenheit eingesetzt.

varbstoffe, welche Umwandlungsprodukte von Sulfonyl-
Reaktivfarbstoffen mit N-Methyltaurin darstellen, liegen
nech vorschriftsgemdBem Losen in der durch die jeweilige
Formel wiedergegebene Struktur vor.
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Reispiel 1

Zum Firben von B0 kg eines mit einer Antifilzausriistung
nicht vorbehandelten Wollgewirkes nach der Ausziehtechnik
bei einem Flottenverhdltnis von 1:10 wird in einer Firbe-.

%5 maschine ein w#B8riges Bad von 40°C mit folgenden Zutaten
angesetzt:

3 4 des Reaktivfarbstoffes mit der Formel

10 @co-m& on

SO3H
SO3H
15
1 % eines durch Unwandlung aus dem entsprechenden Farb-
stoff vom Vinylsulfon-Typ mit N-Methyltaurin er-
haltenen Reaktivfarbstoffes der Formel
20 SO_H
3
SO T I
Co
Ho”
S03H
25
SOZ—CH2-—CH2—I;1-CH2—CH2~SO3H
CH3

1,5 € eines Hilfsmittelgemisches aus denm Unsetzungsproduk®
von 1 Mol Stearylamin mit 12 Mol Ethylenoxid, ver-
setzt mit Triisobutylphosphat als Entschiumer, ung

10 < Glaubersalsz.

Das mit dem Parbgut beschickte Baj wird nunmehr zur
Zirkulation gebracht und innerhalb von 10 Minuten auf die
Férbetemperatur von 109°C erhitzt. Sofort nach Erreichen

dieser Temperatur beginnt man mit dem Zudosieren von ins—
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4 %4 SchwefelsHure (06 4ig),

was einem Fliussigkeitsvolumen von 3,2 1 entspricht. Diese
Dosierung soll nach gleichen 7eitabstinden portionsweise,
aber mengenmiBig progressiv vorgenommen wverden. Dazu ver-
diinnt man die Saure durch EingieBen in kaltes Wasser auf
ein Volumen von 15 1 und setzi von dieser L®sung nach
jeweils 7 Minuten die folgenden Mengen im Einklang mit der
unten angegebenen Staffelung zu:

zu Beginn nach 7 nach 14 nach 21 nach 28 Minuten
11 21 31 41 51 der LOsung

Wihrend dieser MaBnahme wird die Temperatur des Bades
konstant bei 100°C gehalten. Die eingebrachte Sdure ist
deswegen vorgingig auf etwa Firbetemperatur vorgewirmt
worden.

Nach Beendigung des Sgurezusatzes, der zu einem pH-Wert
des Bades von 2,3 gefithrt hat, wird die Ware weitere 30
Minuten bei gleicher Temperatur weitergefiarbt. Dann wird
die ausgezogene Flotte samt der gefirbten Wolle abgekiihlt,
letztere mit Wasser gesplilt und wie tiblich fertiggestellt.

Man erhilt eine brillante, gute allgemeine Echtheitseigen-
schaften aufweisende Rotfarbung des Gewirkes. Entgegen

den Erwartungen ist die Egalitdt der Férbung sehr gut,

die Durchfdrbung hervorragend.

Beispiel 2

60 kg eines Gewebes aus carbonisierter, jedoch anschlie-
Rend nicht neutralisierter Wolle werden in einem Baum-
firbeapparat durch Ausziehen beil einem Flottenverh#ltnis
von 1:15 wie folsgt gefdrbt:

Dazu wird das Farbgut in eine wiBrige Flotte von 40°C ein-
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gebracht, die als Bestandteile

3 % des Farbstoffes Reactive Blue 19 mit der C.I. Nr.
61200,
1 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

Q_co-ma oH S0,H
SOWRe®
H03 SO3H

SOZ-CH -CHZ—O-SO H

2 3

1,5 4 des Hilfsmittelgemisches gemiR Beispiel 1, und
10 4 Glaubersalz

enthdlt, worauf man dieses Fdarbebad in Zirkulation veréetzt
und es innerhald von 10 Minuten auf aie Fdrbetemperatur

von 100°C erhitzt. Dann werden der unter Fixierbedingungen
befindlichen Flotte iiber ein Dosiergerdt vom Typ ADC 100
der Firma ADCON AB, Boras/Schweden

2,4 1 Schwefelsidure (96 %ig),

mittels Wasser auf ein Volumen von 20 1 verdiinnt, konti-
nuierlich sowie bei Einhaltung einer pro Zeiteinheit
mengenm#ifig 50 %igen Progression wihrend eines Zeitraumes
von 45 Minuten zugesetzt.

Nach weiteren 20 Minuten Firbezeit bei 100°C ist die Far-
bung beendet. Daraufhin kithlt man Flotte und Ware ab,
spiilt letztere mit Wasser und stellt die gefdrbte Wolle
wie Ublich fertig.

Man erh#lt eine sehr gut egale Blaufdrbung des Wollgewebes
mit guten Echtheitseigenschaften.
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Reiaspiel 3

120 kg eines nicht filzfrel ausgeriisteten Wollgarnes

- 12 -

sind auf X-Spulen aufgemacht durch Ausziehen bei einem
Tlottenverhiltnis von 1:15 echt Schwarz zu farben.

Tir diese Aufgabe wird ein wHBriges TFirbebad von 60°C mit

5 % des Farbstoffes Reactive Black 5 mit der C.I.~Nr.
20505
0,5 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

N-Q —@— SO ~CH —CH2-0 SO3H

NH-CO~ CH

0,5 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

HO3S O—CH CH

—<i::>-SO -CH CHZ—O-SOBH
HO., S- O—CH CH

B

1 %4 des Hilfsmittelgemisches gemiB Beispiel 1, und
10 4 (Glaubersalsz

beschickt und zusammen mit der eingebrachten Ware im
Verlauf von 15 Minuten auf die Firbetemperatur von 106°C
aufgeheizt. Dann beginnt man manuell mit der SAuredosie-
rung, portionsweise in linearen Mengen nach jeweils
gleichen Zeitabstdnden, in die unter Fixierbedingungen
stehende Flotte. Dazu werden

5,2 1 Schwefelssure (96 %ig),

mittels Wasser auf ein Volumen von 10 1 verdiinnt und von
dieser Idsung, welche man zweckm#Big vorwdarmt, wird alle

% Minuten jeweils 1 1 dem Bad zugegeben. Nach dem letzten
gsurezusatz fArbt man die Ware noch weitere 20 Minuten

bei der angegebenen Temperatur, und kithlt Bad samt Farbgut
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dann ab, spiilt die gefdrbte Wolle mit Wasser und stellt
diese wie iblich fertig.

Man erhdlt die gewiinschte echte und egale Schwarzfdrbung
des Garns. Die Durchfdrbung der Spulen ist ausgezeichnet.

Beispiel 4

200 kg eines gewthnlichen Wollkammzuges sind im Packsysten
durch Auszliehen bei einem Flottenverhdltnis von 1:8 zu
fdrben:

Man beschickt dazu eine widflrige Flotte von 50°C mit

0,5 4 eines durch Umwandlung aus dem entsprechenden Farb-
stoff vom Vinylsulfon-Typ mit N-Methyltaurin er-
haltenen Reaktivfarbstoffes der Formel

30 H

= N——-C———-C———CH3
Il
N

-S0,H

SOZ—CH2—CH2-I.Q-CH2-CH2 3

CH
3
0,5 % eines durch Umwandlung aus dem entsprechenden Farb-
stoff von Vinylsulfon-Typ mit N-Methyltaurin er-
haltenen Reaktivfarbstoffes der Formel

NH, SO3H

(Srerd s eon,-n, y-on, om0,
CH3
HO3S \

0,5 % eines durch Umwandlung aus dem entsprechenden Farb-
stoff vom Vinylsulfon-Typ mit N-Methyltaurin er-
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haltenen Reaktivfarbstoffes der Formel 02261 o8

0
SO0
o

0 NH—é:::>— N-CO —<C:;>

§
CH,

50,H SOZ-CH -CH

3 2 H

»~N-CH,=CH,-504
CH3
1,5 % des Hilfsmittelgemisches gemdB Beispiel 1, und

10 % Glaubersalsz,

heizt das Bad innerhald von 15 Minuten auf die Farbetempe-~
ratur von 106°C auf und beginnt sofort mit der kontinuier-
lichen, programmgesteuerten Siuredosierung mit der MaBgabe,
GaR unter den genannten Temperaturbedingungen zu dieser
Flotte

3 ] Schwefelsdure (96 %ig),

mittels Wasser auf ein Volumen von 30 1 verdiinnt, bei Ein-
haltung einer pro Zeiteinheit mengenmafBig 60 %igen
Progression wihrend einer Zeitdauer von 45 Minuten zuge-

setzt werden.

Nach AbschluB der Dosierung wird die Ware noch 10 Minuten
bei 106°C weitergefdrbt, dann zusammen mit der Flotte ab-
gekithlt, mit Wasser gespiilt und wie fiir Wolle iiblich
fertigeestellt.

Man erh#lt einen sehr gute egalen braunen Kammzug.

Beispiel 5

60 kg eines carbonisierten, jedoch anschlieflend nicht
neutralisierten Wollkrepp-Gewebes sollen durch Ausziehen
bei einem Flottenverhdltnis von 1:20 gefdarbt werden:



Dazu werden in einem wiB8rigen Bad von 50°C

4 94 des Reaktivfarbstoffes der Formel

P SOH T (-
C_
u
yd
1 , N &‘N X SO.,-CH=CH
N N
1

10

haltenen Reaktivfarbstoffes der Formel

NH, SO3H
Q N=N'©'Soz‘CH2“0H2"?‘CH2"CH2‘S° H
20 b,
o8
SO3H

0,25 4 des Reaktivfarbstoffes der Formel
25

HO.,S-0-CH,-CH

022619¢

0,5 % eines durch Umwandlung aus dem entsprechenden Farb-
15 stoff vom Vinylsulfon-Typ mit N-Methyltaurin er-

3 2 2\
/NQN = N"@’SOZ"CHZ-CHZ-O"SO3H
HO_,S-0-CH.-CH

3 2 2
CH3

30

10 4 Glaubersalz

3 1 Schwefelsiure (96 %ig)

1,5 % des Hilfsmittelgemisches gemiB Beispiel 1, und

in ILosung gebracht. Man treibt nun die Temperatur dieser
35 Flotte im Verlauf von 10 Minuten auf 98°C (Kochtemperatur

bei gegebener Hohenlage) und dosiert dann mittels eines

Ger&dtes vom Typ ADC 100 der Firma ADCON AB, Boras/Schweden
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mit Wesser auf ein Volumen von 30 1 veraiinnt, unter 0226198
Finhaltwnr einer pro Zeiteinheit mengenmiBipg 60 %igen
Progression wihrend einer Zeitdauer von 30 Minuten bel
gleichbleibender Temperatur kontinuierlich in das Fdrbe-

baag ein.
Nach weiteren 30 Minuten Pirbezeit bei 98°C kithlt man die

Flotte durch Zulauf von kaltem Wasser ab, spilt klar und

kann dann die gefArbte Ware dem Firbekessel entnehmen.

Mar erhilt eine Dunkelblau-(Marine)Fdrbung des Gewebes

mit ausgezeichneter Fgalitdt und sehr schinem Warenbild.

Beispiel 6

In einer Jet-Fdrbemaschine sind 70 kg eines normalen
Wollkrepp-Gewebes bel einem Flottenverhiltnis von 1:8

nach der Ausziehmethoae zu farben.

Man setzt dafiir durch L3sen in Wasser von 50°C ein wHdfriges
Bad enthaltend

1,5 ¢ aes Reaktivfarbstoffes der Formel

SOBH .
- - - _NH_Z#N NN — O —
HO,, 5-0-CH,=CH,-50, <:::> LN NH~<::j> N=N f ? COOH
N ‘
/C\~ /N
c1 HO N
SO3H

10 o Glaubersalz und

1,5 4 des Hilfsmittelgemisches gemifR Beispiel 1
an und heizt es innerhalb von 10 Minuten auf 106°C auf.

Sofort nach FErreichen dieser Fdrbetemperatur beginnt man

mit dem dosierten Zusatz von

2,8 1 Schwefelsiure (96 %ig),
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die vorher in 15 1 kaltes Wasser eingegossen worden waren,
in der Art, dafl mittels einer Dosiervorrichtung bei Ein-
haltung einer pro Zeiteinheit mengenm#Big 50 %igen Pro-
gression in insgesamt 20 Minuten die verdiinnte Sdure
kontinuierlich der Fdarbeflotte zudosiert wird.

Man farbt das Gewebe daraufhin weitere 30 Minuten bei
106°C, kiihlt Flotte samt Ware dann ab, spiilt die letztere
mit Wasser und stellt das gefiarbte Gut schlieBlich in iib-
licher Weise fertig.

Man erhdlt eine brillante Orangefirbung der Wolle mit
hohem Echtheitsniveau.

Beispiel 7

Wird bei der Durchfithrung der Fdrbeoperation gemidB Vor-
schrift von Beispiel 6 der dort verwendete Parbstoff
hier durch

2 % des Reaktivfarbstoffes der Formel

SO4H
QN = N— C— C — COOH
I I
C N
\N/
SO4H

CH,~CH,~S0,~CH,,~CH,~C1
N N‘// 2
7
NI N
M?ﬂ CH,~CH,-80,~CH,~CH,~C1
c1

ersetzt und sonst genauso wie im Beispiel 6 verfahren, dann
erhdlt man eine brillante Gelbfdrbung der Wolle mit sehr
guten Echtheitseigenschaften, die ohne Nachbehandlung

dem Standard einer unter den herkdmmlichen Bedingungen
erzeugten Reaktivfiarbung entsprechen. .
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PATENTANSPRUCHE 0226198

1.

Verfahren zum egalen Farben von Wolle oder des Woll-
anteils von Fasermischungen nach der Ausziehfdarbe-
technik in stark saurem Medium mit wHBrigen Flotten
von Reaktivfarbstoffen, die in ihrem Molekiil minde-
stens eine Gruppierung aufweisen, welche bei Fixierbe-
dingungen mit der Faser ilber die Vinylsulfon-Form
unter nucleophiler Addition in Reaktion tritt, dadurch
gekennzeichnet, daB man die solche Farbstoffe vonm
Vinylsulfon-Typ und gegebenenfalls alle sonstigen
7zutaten, aber keine zur Fixierung der Farbstoffe er-
forderliche Siure oder sdureabgebende Mittel ent-
haltende Ausziehflotte zusammen mit dem Farbgut so
rasch wie mdglich sowie in einem Zuge auf die Fdrbe-
temperatur im Bereich von 95°C bis 110°C erhitzt,

daB man nach Erreichen derselben bei Aufrechterhaltung
von entsprechenden isothermen Bedingungen fiur die
Farbstoff-Fixierung dem aufgeheizten Fédrbebad dann
Schwefelsiure - iiber einen lingeren Zeitraum hinweg
verteilt - zusetzt und die Wolle bei pH-Werten zwischen
2 und 3 farbt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,

daR der Zusatz der gesamten SHure diskontinuierlich

in gleichen Mengenanteilen nach gleichen Zeitabstidnden
vorgenommen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dgaR der Zusatz der gesamten SHure kontinuierlich

in gleicher Menge pro Zeiteinheit vorgenommen wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daR der Zusatz der gesamten SdHure diskontinuierlich
in ansteigenden Mengenanteilen nach gleichen Zeit-
abstinden vorgenommen wird.
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,

daB der Zusatz der gesamten SHure kontinuierlich

in ansteigender Menge nach einem bestimmten Zeit-
schema entsprechend einer mathematischen PFunktion vor-
genommen wird.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1
bis 5, dadurch gekennzeichnet, dafl der Zusatz der
gesamten SHure innerhaldb elnes Zeitraumes von 10 bis
45 Minuten vorgenommen wird.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1

bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Behandlungszeit
der Wolle bei Fdrbetemperatur insgesamt zwischen 60
und 70 Minuten betridgt.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1
bis 7, dadurch gekennzeichnet, dafl man die Wolle mit
solchen Reaktivfarbstoffen fdarbt, die auBer einer
Reaktivgruppe vom Vinylsulfon-Typ noch mindestens
eine Monochlortriazinyl- oder Monofluortriazinyl-
Gruppe aufweisen.

Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1
bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB8 man mit einer Anti-
filzausristung nicht vorbehandelte Wolle fHrbt.

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet,
daB man carbonisierte Wolle farbt, die keiner vor-

gingigen Neutralisation unterworfen worden ist.
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