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@ Verfahren zum Fiarben von Wolle mit Reaktivfarbstoffen.

Beschrieben wird ein Verfahren zum faser- und flichenegalen Férben von Wolle mit Reaktivfarbstof-
fen in Gegenwart eines Hilfsmittelgemisches, das dadurch gekennzeichnet ist, dass man zum Féarben
dieser Materialien in hellen und mittleren Farbténen eine wéssrige Flotte verwendet, welche mindestens
einen Reaktivfarbstoff und ein Hifsmittelgemisch enthaltend als Komponente (a) mindestens eine
Verbindung der Formel

57
(CHz'CHz'O—)——'"Z1

1
(t2) JJ\(CHZ CHp-09r—2Z, (#® e,
)t1

und als Kompanente (b) mindestens eine Verbindung der Formel

®
(CHzOHy O
1 Ro-N XS]
(16) ‘ Zl\(CHZ-CHQ-o—)ﬁ'2 Ah,
@),

enthalt, worin
R; und R, unabhéngig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,

Q und Q' unabhingig voneinander C; bis C4-Alkyl, -CH,-CO-NH,), -CHz-(llH-CH2Cl oder

OH
-CH,-CH-C,

OH

A° und A'© ein Anion,
Z, und Z, unabhéngig voneinander Wasserstoff, SO;M oder PO;M, wobei M Wasserstoff, Alkalimetall
oder Ammonium, wenn t; und t; 0 bedeuten, Z,, Z,, Z'y und Z'; Wasserstoff oder von Z4, Z,, Z'y und Z'; der
eine Rest Wasserstoff und der andere SO;M oder PO;M bedeutet, my, ny, p; und q; ganze Zahlen
bedeuten, wobei die Summe von (m;+n;) 2 bis 15 und (ps+q4) 25 bis 200 ist, und die Farbung
unabh&ngig von der Farbtiefe bei einem pH-Wert von 4,0 bis 5,0 fertigstellt.

Man erhdlt nach dem erfindungsgeméssen Farbeverfahren faser- und flichenegale Farbungen,
besonders in hellen bis mittleren Farbténen mit guten Licht- und Nassechtheiten.

Jouve, 18, rue Saint-Denis, 75001 PARIS
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VERFAHREN ZUM FARBEN VON WOLLE MIT REAKTIVFARBSTOFFEN

Die vorliegende Erfindung betrifft ein neues Verfahren zum faser- und flachenegalen Farben von Wolle mit
Reaktivfarbstoffen, das nach dem neuen Verfahren gefarbte Material und ein Mittel zur Ausfihrung des Ver-
fahrens.

Aus der US-A-4 444 564 ist es bekannt, Fasern aus natiirlichen Polyamiden im faserschonenden pH-Be-
reich zu farben. Allerdings kdnnen mit diesem Verfahren mit Reaktivfarbstoffen nur dunkle Farbtdne zufrieden-
stellend hergestelit werden.

Uebemraschenderweise wurde nun ein neues Verfahren gefunden, das es ermdglicht, auch Wolle mit
Reaktivfarbstoffen im faserschonenden pH-Bereich faser- und flaichenegal besonders in hellen bis mittleren
Farbtdnen herzustellen.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit ein Verfahren zum faser- und flichenegalen Farben von
Wolle mit Reaktivfarbstoffen in Gegenwart eines Hilfsmittelgemisches, das dadurch gekennzeichnet ist, dass
man zum Farben dieser Materialien eine wassrige Flotte verwendet, welche mindestens einen Reaktivfarbstoff
und ein Hilfsmittelgemisch enthaltend als Komponente (a) mindestens eine Verbindung der Formel

o
/(CHz'CHz‘O')Wzl
(1 a) I:“I'N (AG)
\CHz'CHz'O—)ﬁ_‘—‘ZZ t‘I
( )11
und als Komponente (b) mindestens eine Verbindung der Formel
@
/(CHz'CHz-O—)rZ'«l
(1b) RZ-N (Aye)
\(CHZ-CHZ-O—)ET—Z'Z t2
( ')(2

enthalt, worin
R; und R, unabhingig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,

Q und Q' unabhingig voneinander Cy bis Cy-Alkyl, -CH,-CO-NH,, -Cﬂsz-CH'zCl oder

OH
-CH,-CH-C},

OH

A und A’'© ein Anion,
Z4, Z5, Z'y und Z'; unabhéngig voneinander Wasserstoff, SO;M oder PO;M, wobei M Wasserstoff, Alkalimetall
oder Ammonium, t, und t, 1 oder 0 bedeuten, wenn t; und t; 0 bedeuten, Z,, Z,, 2’4 und Z'; Wasserstoff oder
von Z4, Z,, Z'y und Z', der eine Rest Wasserstoff und der andere SO;M oder POsM bedeutet, m4, nq, p1 und g4
ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe von (m;+n,) 2 bis 15 und (p4+q;) 25 bis 200 ist, und die Férbung
unabhéngig von der Farbtiefe bei einem pH-Wert von 4,0 bis 5,0 fertigstelit.

Das vorliegende Verfahren eignet sich besonders zur Herstellung von hellen bis mittleren Farbténen.

Bevorzugt sind Hilfsmittelgemisch-Komponenten der Formeln (1a) und (1b), bei denen die Summe (mq+n,)
5 bis 12 und (py+q4) 25 bis 100 bedeuten.

Zusdtzlich kann das Hilfsmittelgemisch als Komponente (c) eine nichtionogene Verbindung der Formel
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worin R" einen Alkyl- oder Alkenylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und x und y ganze Zahlen bedeuten,
wobei die Summe von x und y 80 bis 140 ist, enthalten.
Bevorzugt kommen Hilfsmittelgemische zum Einsatz, die als Komponente (a) eine Verbindung der Formel

Q
| (CHy-CH 024
(3a) R3- A1

\(CHz'CHz‘O ‘)n—2_24
als Komponente (b) mindestens eine Verbindung der Formel

Q,

| (CHpCHp-O—Z'3
2

(3b) Rg-N A

\(CH2-CH2-O VgL

und als Komponente (c) eine Verbindung der Formel (2) enthalten, worin
R; und R, unabhéingig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,
Q, und Q'4 unabh&ngig voneinander C; bis C4-Alkyl oder -CH,-CO-NH,
Zs, 24, 2’5 und Z', unabhéngig voneinander Wasserstoff oder SO;M,
M Wasserstoff, Alkalimetall oder Ammonium, '
my, N, P2 und g, ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe von (m;+n,) 5 bis 12 und (p;tq2) 25 bis 100 ist
und
A+© und A,© ein Anion bedeuten.
Ein weiteres bevorzugtes Hilfsmittelgemisch enthalt als Komponente (a) eine Verbindung der Formel

/(CHz-CHz-O-},,Tzs
(4a) Rs-N \
CHz'CHz‘O—)TZs

und als Komponente (b) eine Verbindung der Formel

JCHy CHy 03525

(4b) Re-N
\CHZ-CHZ-O-)-%—Z'G

3

worin

Rs und Rg unabhiingig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,

Zs und Z¢ Wasserstoff oder von Zs und Z; der eine Rest Wasserstoff und der andere SO3M,
Z's und 2'¢ unabhangig voneinander Wasserstoff oder SOzM,

3
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M Wasserstoff, Alkalimetall oder Ammonium und
ms, Ny, p; und g, ganze Zahien bedeuten, wobei die Summe von (ma+n3) 5 bis 12 und (ps+qs) 25 bis 100 ist.
Weiterhin bevorzugt sind Hilfsmittelgemische, die als Komponente (a) eine Verbindung der Formel (3a)
und als Komponente (b) eine Verbindung der Formel (4b) oder Hilfsmittelgemische, die als Komponente (a)
eine Verbindung der Formel (3b) und als Komponente (b) eine Verbindung der Formel (4a) enthalten.
M in den Formeln (1), (3) und (4) bedeutet Wasserstoff, Alkalimetall, wie z.B. Natrium, Kalium und insbe-
sondere Ammonium. Die Reste Q, Q', Q, und Q'; sowie A®, A’©, A;© und A;© in den Formeln (1) und (3) leiten
sich von Quaternierungsmitteln ab, wobei Q C; bis C4-Alkyl, -CH,-CO-NH,,

'CH2-CH-CH2CI oder -CHTCH-CI ist.

OH OH

Als Beispiele solcher Quaternierungsmittel kommen z.B. Acetylbromide, Ethylbromide, Ethylenchlorhydrin,
Ethylenbromhydrin, Epichlorhydrin, Epibromhydrin, Dimethylsulfat, Diethylsulfat und insbesondere Chlorace-
tamid in Betracht.

Als aliphatische Reste Ry, Ry, Rs, Ry, Rs und Rg in den Formeln (1), (3) und (4) kommen Alkyl- oder Alke-
nyreste mit 12 bis 24, vorzugsweise 16 bis 22 Kohlenstoffatomen in Betracht. Als Beispiele seien genannt :
der n-Dodecyl-, Myristyl-, n-Hexadecyi-, n-Heptadecyl-, n-Octadecyl-, Arachidyl-, Behenyl-, Dodecenyl-, Hexa-
decenyl-, Oleyl- und Octadecenylirest.

Die Verbindungen der Komponenten (a), (b) und (c¢) sind z.B. aus der US-A-4 444 564 bekannt.

Die Verbindungen der Komponente (a) entsprechend Formel (1a) werden hergestellt, indem man 2 bis 15
Mol Ethylenoxid an aliphatische Amine, die einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 Kohienstoffatomen aufwei-
sen, anlagert und gegebenenfalls das Anlagerungsprodukt in den sauren Monoester und gegebenenfalls den
sauren Monoester in die Alkali- oder Ammoniumsalze {iberfiihrt oder das Anlagerungsprodukt mit einem der
oben genannten Quaternierungsmittel umsetzt. Die Verbindungen der Komponente (b) entsprechend Formel
(1b) werden hergestellt, indem man 25 bis 200 Mol Ethylenoxid an aliphatische Amine, die einen aliphatischen
Rest mit 12 bis 24 Kohlenstoffatomen aufweisen, anlagert und gegebenenfalls das Anlagerungsprodukt in den
sauren Ester und gegebenenfalls den sauren Ester in die Alkali- oder Ammoniumsalze iiberfiihrt oder das Anla-
gerungsprodukt mit einem der oben genannten Quaternierungsmitte! umsetzt.

Die Verbindungen der Formel (2) werden hergestellt, indem man 80 bis 140 Mol Ethylenoxid an eine Ver-
bindung der Formel

OH
|
CH-CH,-N—H
|
(CH,),

o Orped

OH (?Hga
R—N-H

worin R” die unter Formel (2) angegebene Bedeutung hat, anlagert.

Die Amine, die als Ausgangsstoffe fiir die Herstellung der Verbindungen der Formeln (1), (3) und (4) bend-
tigt werden, kdnnen gesattigte oder ungesittigte, verzweigte oder unverzweigte Kohlenwasserstoffreste mit 12
bis 24, vorzugsweise 16 bis 22 Kohlenstoffatomen aufweisen. Die Amine kénnen chemisch einheitlich sein oder
in Form von Gemischen vorliegen. Als Amingemische werden vorzugsweise solche herangezogen, wie sie bei
der Ueberfiihrung von natiirlichen Fetten oder Oelen wie z.B. Talgfett, Soja- oder Kokosdl in die entsprechen-
den Amine entstehen. Als Amine seien im einzelnen Dodecylamin, Hexadecylamin, Octadecylamin, Arachidy-
lamin, Behenylamin und Octadecenylamin genannt. Bevorzugt ist ein Gemisch aus Cy bis C,,-Fettaminen und
Taigfettamin. Talgfettamin ist ein Gemisch aus ca. 30 % Hexadecylamin, 25 % Octadecylamin und 45 % Octa-
decenylamin.

Sowohl die Ethylenoxidanlagerung als auch die Veresterung kénnen nach an sich bekannten Methoden
durchgefiihrt werden. Zur Veresterung kénnen Schwefelsadure oder deren funktionelle Derivate wie z.B. Chlor-
sulfonsdure und insbesondere Sulfaminsiure dienen.
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Die Veresterung wird in der Regel durch einfaches Vemmischen der Reaktionspartner unter Erwérmen,
zweckmassig auf eine Temperatur zwischen 50 und 100°C, durchgefiihrt. Die freien Sduren kdnnen anschlies-
send in die Alkalimetall- oder Ammoniumsalze lbergefiihrt werden, indem auf Gbliche Weise Basen wie z.B.
Ammoniak, Natrium- oder Kaliumhydroxid zugegeben werden.

Fir das erfindungsgemésse Verfahren verwendet man ein Hilfsmittelgemisch, das 10 bis 80 Teile, vorzugs-
weise 20 bis 70 Teile der Komponente (a), 5 bis 70 Teile, vorzugsweise 5 bis 50 Teile der Komponente (b) und
0 bis 70, vorzugsweise 0 bis 50 Teile der Verbindung der Komponente (c) und ad 100 Teile Wasser enthéit.

Die Einsatzmengen, in denen das Hilfsmittelgemisch bestehend aus den Komponenten (a), (b) und gege-
benenfalls (c) dem Farbebad zugesetzt wird, bewegen sich zwischen 0,5 und 4 Gewichtsprozent, bezogen auf
das zu farbende Fasermaterial. Vorzugsweise verwendet man 1 bis 2 Gewichtsprozent des Hilfsmittelgemi-
sches, bezogen auf das Fasermaterial.

Das Gewichtsverhdltnis der Komponenten (a) und (b) liegt zwischen 1 :5und 10 :1, vorzugsweise zwischen
1:2und 5:1.

Als Fasermaterial, das erfindungsgemaéss gefarbt werden kann, kommt Wolle in Betracht. Das Faserma-
terial kann dabei in den verschiedenen Aufmachungen vorliegen. Beispielsweise kommen in Betracht : Flocke,
Kammzug, Gam, Gewebe, Maschenware oder Teppiche. Die Wolle kann normal oder filzfrei ausgeriistet sein.

Fir das Farben von nommater Wolle bzw. von filzfrei ausgeriisteter Wolle nach dem vorliegenden Verfahren
kommen als Reaktivfarbstoffe die unter diesem Begriff bekannten organischen Farbstoffe - unabh&ngig von
der Art ihrer reaktiven Gruppe - in Betracht.

Diese Farbstoffklasse wird im Colour Index 3. Auflage 1971 als "Reaktive Dyes" bezeichnet. Es handelt
sich dabei vorwiegend um solche Farbstoffe, die mindestens eine mit Polyhydroxylfasem (Cellulosefasern)
oder Polyamidfasern, besonders Wolle, reaktionsféhige Gruppe, eine Vorstufe hierfiir oder einen mit Polyhy-
droxylfasern oder Polyamidfasern reaktionsfihigen Substituenten enthalten.

Als Grundkdorper der Reaktivfarbstoffe eignen sich besonders solche aus der Reihe der Mono-, Dis- oder
Polyazofarbstoffe einschliesslich der Formazanfarbstoffe sowie der Anthrachinon-, Xanthen-, Nitro-, Triphenyl-
methan-, Naphthochinonimin-, Dioxazin- und Phthalocyaninfarbstoffe, wobei die Azo- und Phthalocyaninfarb-
stoffe sowohl metallfrei als auch metallhaltig sein kbnnen.

Als reaktionsfahige Gruppen und Vorstufen, die solche reaktionsfahige Gruppen bilden, seien beispiels-
weise Epoxygruppen, die Ethylenimidgruppe, die Vinylgruppierung in Vinylsulfon- oder im Acrylsdurerest sowie
die pB-Sulfatoethylsulfongruppe, die B-Chlorethylsuifongruppe oder die p-Dialkylaminoethylsulfongruppe
genannt.

Als reaktionsfahige Substituenten in Reaktivfarbstoffen dienen solche, die ieicht abspaltbar sind und einen
elektrophilen Rest hinterlassen.

Als solche Substituenten kommen beispielsweise 1 oder 2 Halogenatome in einem aliphatischen Acylrest
z.B. in B-Steliung oder a- und B-Stellung eines Propionylrestes oder in a- und/oder $-Stellung eines Acrylséu-
rerestes, oder 1 bis 3 Halogenatome an folgenden Ringsystem in Betracht : Pyridazin, Pyrimidin, Pyridazon,
Triazin, Chinoxalin oder Phthalazin.

Es kénnen auch Farbstoffe mit zwei oder mehreren gleich- oder verschiedenartigen Reaktivgruppen ver-
wendet werden.

Bevorzugte Reaktivfarbstoffe enthalten als reaktionsfihige Substituenten Chioracetyl, Bromacryl oder
Dibrompropionyl.

Die Reaktivfarbstoffe kdnnen saure, salzbildende Substituenten, wie z.B. Carbonsauregruppen, Schwe-
fels&ure- und Phosphons&ureestergruppen, Phosphonsauregruppen oder vorzugsweise Sulfonséuregruppen
enthalten.

Bevorzugt sind Reaktivfarbstoffe mitmindestens einer Sulfonsduregruppe, insbesondere Reaktivfarbstoffe
mit einem Azo- oder Anthrachinongrundk&rper, welcher vorzugsweise zwei bis drei Sulfonsduregruppen auf-
weist.

Es konnen auch Mischungen von Reaktivfarbstoffen eingesetzt werden, wobei Bichromie- oder Trichro-
miefarbungen erzeugt werden kénnen.

Die Farbung erfolgt nach dem Ausziehverfahren. Die Menge der der Farbeflotte zugesetzten Farbstoffe
richtet sich nach der gewiinschten Farbstérke. Im allgemeinen haben sich Mengen von 0,01 bis 10 Gewichts-
prozent, vorzugsweise 0,01 bis 2 Gewichtsprozent, bezogen auf das eingesetzte Fasermaterial, bewahrt.

Das Flottenverhéltnis kann innerhalb eines weiten Bereiches gewahit werden z.B. 1 :3 bis 1 :100, vorzugs-
weise 1 :8 bis 1 :30.

Die Farbebéder kdnnen Mineralsduren, wie z.B. Schwefelsdure oder Phosphorsaure, organische Sauren,
zweckmissig aliphatische Carbonséuren wie Ameisenséure, Essigséure, Oxalsdure oder Zitronensdure und-
Joder Salze wie Ammoniumacetat, Ammoniumsulfat oder Natriumacetat enthalten. Die Sduren dienen vor allem
der Einstellung des pH-Wertes der erfindungsgeméss verwendeten Flotten, der zwischen 4 und 5 liegt.
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Die Farbeflotten kénnen auch weitere Zusétze, wie z.B. Wollschutz-, Dispergier- und Netzmittel sowie auch
Entsch&umer enthalten.

Besondere Vorrichtungen sind beim erfindungsgeméassen Verfahren nicht erforderlich. Es kdnnen die
iiblichen Farbeapparaturen, wie beispielsweise offene Bader, Kammzug-, Stranggarn- oder Packapparate, Jig-
ger-, Paddelapparate, Baumfarbeapparate, Zirkulations- oder Diisenfarbeapparate oder Haspelkufen verwen-
det werden.

Das Farben erfolgt mit Vorteil bei einer Temperatur im Bereich von 60 bis 120°C, vorzugsweise 70 bis
105°C. Die Férbedauer halt sich im Gblichen Rahmen und betrégt in der Regel 20 bis 120 Minuten.

Nach Beendigung der Farbung kann dem Farbeprozess eine alkalische Nachbehandlung, wie z.B. mit wis-
serigem Ammoniak, Alkalimetallhydroxiden, Alkalimetallcarbonaten, -hydrogencarbonaten oder Hexamethy-
lentetraamin angeschlossen werden. Der pH-Wert der Alkali enthaltenden Farbebader betrigt
zweckmdssigerweise 7,5 bis 9, vorzugsweise 8 bis 8,5.

Das Farben des Fasemmaterials wird zweckmassig so durchgefiihrt, dass man das Farbegut mit einer wis-
serigen Flotte, die die S&ure, das Hilfsmittelgemisch aus den Komponenten (a) und (b) und gegebenenfalls
der Komponente (c) enth&lit und eine Temperatur von 30 bis 60°C aufweist, kurz behandelt und dem gleichen
Bade den Reaktivfarbstoff zusetzt. Hierauf steigert man die Temperatur langsam, um in einem Bereich von 80
bis 100°C und wahrend 20 bis 90 Minuten, vorzugsweise 30 bis 60 Minuten zu farben. Anschliessend wird das
Féarbegut bei Bedarf nach Zusatz von Alkalien, vorzugsweise Natriumhydrogencarbonat oder Natriumcarbonat
noch 10 bis 20 Minuten bei 70 bis 90°C behandelt. Am Schluss wird das geférbte Material herausgezogen und
wie {blich gespiilt, abges&uert und getrocknet,

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ferner das Farbereihilfsgemisch, welches als Komponente (a)
10 bis 80 Teile der Verbindung der Formel

@

R,-N o
" \CHpCHp 0452, A7
( )t]

(1a)

als Komponente (b) 5 bis 70 Teile der Verbindung der Formel

57]
/(CHZ-CHZ-O._)W-ZH
R,-N O
(10) 2(L\(CHZ,-CHa-o—)q—1—2'2 (A,
( ')tz

enthalt, worin
R, und R, unabhangig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,

Q und Q' unabhiingig voneinander C, bis C4-Alkyl, -CH,-CO-NH,, 'CHz“CI:H‘CH2C1 oder

OH
-CH,-CH-C],

OH

A® und A’€ ein Anion,

Z,, Z;, 2’y und 2', unabhingig voneinander Wasserstoff, SO;M oder PO;M, wobei M Wasserstoff, Alkalimetall
oder Ammonium, t; und t, O oder 1 bedeuten, wenn t; und t, 0 bedeuten, Z,, Z'4, Z, und Z', Wasserstoff oder
von Z,, Z,, Z'y und Z', der eine Rest Wasserstoff und der andere SO3M oder PO;M bedeutet, mq, n4, p und g
ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe von (my+n4) 2 bis 15 und (p;+q4) 25 bis 200 ist, und als Komponente
(c) 0 bis 70 Teile der Verbindung der Formel (2)
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OH

, .
Q CH= CHy- N —(CH,-CH,-O3—H
|

(Clng)g

@ @-CH— CHy~-N
|
OH (CHa),

R*—N —(CHy-CHyO-}—H

worin R” einen Alkyl- oder Alkenylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und x und y ganze Zahlen bedeuten,
wobei die Summe von x und y 80 bis 140 ist, enthélt.
Man erhilt nach dem erfindungsgeméssen Farbeverfahren faser- und flachenegale Farbungen, besonders
in hellen bis mittleren Farbtonen mit guten Licht- und Nassechtheiten.
Die nachfolgenden Beispiele veranschaulichen die Erfindung. Darin sind die Teile Gewichtsteile und Pro-
zente Gewichtsprozente. Die Temperaturen sind in °C angegeben.
Beispiel 1 : 40 g Wollgewebe werden in einem Zirkulationsapparat nach der Baumférbemethode wéahrend
10 Minuten bei 40° vorbehandelt. Die Flotte besteht aus
4 g Natriumsulifat sicc.
0, 8 g Natriumacetat
2 g 80%-ige Essigsdure
800 ml Wasser
0,4 g des Hilfsmittelgemisches A, bestehend aus
a) 50 Teilen des mit Chloracetamid quaternisiertes Antagerungsproduktes von 7 Mol Ethylenoxid an 1 Mol
Talgfettamin und
b) 50 Teilen des Ammoniumsalzes des sauren Schwefelséduremonoesters des Anlagerungsproduktes von
7 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Talgfettamin und
0,2 g des Hilfsmittels B, bestehend aus dem Anlagerungsprodukt aus 40 Mol Ethylenoxid an 1 Mol eines Cyo-
Co,-Fettamins.
Der pH-Wert der Flotte betrégt 4,5.
Nach Zugabe einer Losung, die 12 mg des Farbstoffes der Formel

SOzH CHy
N=N |
\ N SOgH
(10D OH

NH cl
|
CO—C=CH,

|

Br

24 mg des Farbstoffes der Formel
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NH,
CH,=C — CO—NH N=N Q
Br
SO,
(102)
SO;H
SOgH
CHg
und 44 mg des Farbstoffes der Formel
0] NH,
4008
(103)
: 0] NH NHCO— C=CH,
SOzH Br

enthélt, wird die Férbeflotte noch ca. 5 Minuten bei 40° gehalten und dann mit einer Aufheizrate von 1°/min
auf 60° erwdrmt und 20 Minuten bei 60° gehalten. Anschliessend wird mit 1°/min auf 98° erwdrmt und 30 Minu-
ten geférbt. Nach Abkiihlen der Flotte auf 70° wird wie iiblich gespiilt. Man erhélt eine faser- und flichenegale
Farbung mit guten Echtheitseigenschaften.

Beispiel 2 : Man verfahrt wie in Beispiel 1 beschrieben mit dem Unterschied, dass anstelle des Hilfsmittels
B,
0,4 g des Hilfsmittelgemisches B, bestehend aus

a) 25,2 Teilen des Ammoniumsalzes des sauren Schwefelsdureesters des Anlagerungsproduktes von 8

Mol Ethylenoxid an 1 Mol Talgfettamin

b) 21,3 Teilen des mit Dimethylsulfat quaterniertem Anlagerungsproduktes von 34 Mol Ethylenoxid an ein

Mol eines C,4_-Fettamins und

c) 7,0 Teilen der Verbindung der Formel

C«|8H37 b T -——CHz'CHz —N— CH2’CH2"— N - (CHQCHzO) y H

(CH,CH,0) H  CH, CH,

(104) CH-OH CH-OH

J

verwendet wird. Man erhélt eine faser- und flichenegale Farbung mit guten Echtheitseigenschaften.
Beispiel 3 : Man verfahrt wie in Beispiel 1 beschrieben mit dem Unterschied, dass anstelle des Hilfsmittels
B, 0,2 g des Anlagerungsproduktes von 34 Mol Ethylenoxid an 1 Mol eines C,4-Cos-Fettamins eingesetzt wird.

(x+y = 100)
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Man erhalt eine faser- und flachenegale Farbung mit guten Echtheitseigenschaften.

Beispiel 4 : Man verféhrt wie in Beispiel 1 beschrieben mit dem Unterschied, dass anstelle des Hilfsmittels
B, 0,2 g des quaternierten Anlagerungsproduktes von 34 Mol Ethylenoxid an 1 Mol eines C5-C,o-Fettamins
eingesetzt wird. Man erhélt eine faser- und flachenegale Farbung mit guten Echtheitseigenschaften.

Beispiel 5 : Man verfahrt wie in Beispiel 1 beschrieben mit dem Unterschied, dass anstelle von B, 0,2 g
des Anlagerungsproduktes von 30 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Talgfettamin eingesetzt wird. Man erhéit eine fa-
ser- und flichenegale Farbung mit guten Echtheitseigenschaften.

Beispiel 6 : 1 kg Wollkammgarn in Form einer Kreuzspule wird in einem Zirkulationsapparat mit 9 1 Wasser
von 40°,

100 g Natriumsulfat

9 g Ammoniumacetat

37 ml 80%-ige Essigsaure

9 g eines nichtionogenen Netzmittels auf der Basis von 2-Ethylhexanol

10 g des Hilfsmittelgemisches A,

10 g des Hilfsmittelgemisches B,

15 Minuten vorbehandelt. Der pH-Wert der Motte betrégt 4,65. Nach Zugabe einer Lésung, die 0,3 g des Farb-
stoffes der Formel (101), 0,6 g des Farbstoffes der Formel (102) und 1,1 g des Farbstoffes der Formel (103)
enthélt, wird mit einer Aufheizrate von 1°/min auf 60° erwérmt und 20 Minuten bei 60° gehalten. Anschliessend
wird mit 1°/min erwérmt und 30 Minuten geférbt. Nach Abkiihlen der Flotte auf 70° wird wie tiblich gespiilt. Bei
Bedarf kann zur Verbesserung der Echtheitseigenschaften eine alkalische Nachbehandlung beispielsweise mit
Ammoniak, Natriumcarbonat oder Natriumhydrogencarbonat angeschlossen werden. Man erhélt faser- und fia-
chenegale Farbungen mit ausgezeichneten Echtheitseigenschaften.

Beispiel 7 : Man verfdhrt wie in Beispiel 7, mit dem Unterschied, dass man eine Farbstoffldsung, bestehend
aus
4 g des Farbstoffes der Formel (101)

6 g des Farbstoffes der Formel (102) und
4 g des Farbstoffes der Formel (103)
einsetzt.

Beispiel 8 : Man verfahrt wie in Beispiel 6 mit dem Unterschied, dass man anstelle der Hilfsmittelgemi-
schkombinationen aus A, und B, 30 g des Hilfsmittelgemisches C, verwendet, das folgende Zusammensetzung
aufweist :

a) 5 Teile des mit Dimethylsulfat quaternierten Anlagerungsproduktes van 34 Mol Ethylenoxid an 1 Mol

eines C,¢_,-Fettamins

b) 2 Teile der Verbindung der Formel (104)

c) 20 Teile des mit Chloracetamid quaternierten Anlagerungsproduktes von 7 Mol Ethylenoxid an 1 Mol

Talgfettamin

d) 20 Teile des Ammoniumsalzes des sauren Schwefelsduremonoesters des Anlagerungsproduktes von

7 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Talgfeftamin und

e) 2 Teile des Anlagerungsproduktes von 80 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Oleylalkohol.

Man erhélt eine faser- und flichenegale Farbung mit guten Echtheitseigenschaften.

Beispiel 9 : Man verfihrt wie in Beispiel 2 beschrieben mit dem Unterschied, dass an Stelle der Farbstoff-

mischung 80 mg des Farbstoffes der Formel

0 NH,
SOzH
?r
0 CH
CHy e N
O HN NH
CHa CHj
SO4H



10

15

25

35

55

EP 0 442 844 A1

verwendet wird.
Beispiel 10 : Man verfahrt wie in Beispiel 9 beschrieben mit dem Unterschied, dass man anstelle von 80
mg des Farbstoffs der Formel (105) 80 mg des Farbstoffes der Formel

SO,H HN—C —Q
(106) ©/ HO3S =0
Br—

SOzH
l
// ~Br
CH,

einsetzt,
Beispiel 11 : Man verféhrt wie in Beispiel 9 beschrieben mit dem Unterschied, dass man anstelie von 80
mg des Farbstoffs der Formel (105) 200 mg des Farbstoffes der Formel

o] NH, ]
o
(1 B IO
(107) CHa C(CHy)g
HsC CH,
verwendet.

Beispiel 12 ;: Man verfahrt wie in Beispiel 9 beschrieben mit dem Unterschied, dass man anstelle von 80
mg des Farbstoffs der Forme! (105) 320 mg des Farbstoffs der Formel

10
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0 NH,
I I SOgH
O HN
(108) _cH,
HO,S N
|
Cx

SO,CH,CH,-Cl

verwendet.

Beispiel 13 ;: Man verfahrt wie in Beispiel 9 beschrieben mit dem Unterschied, dass man anstelle von 80

mg des Farbstoffs der Formel (105) 100 mg des Farbstoffes der Formel

(109) N=N ‘O SOz'CHz‘CHz'SO:;H
' OH
SOzH
‘verwendet.
Patentanspriiche
1. Verfahren zum faser- und flichenegalen Farben von Wolle mit Reaktivfarbstoffen in Gegenwart eines Hilfs-

mittelgemisches, dadurch gekennzeichnet, dass man zum Farben dieser Materialien eine wassrige Flotte
verwendet, welche mindestens einen Reaktivfarbstoff und ein Hilfsmitteigemisch enthaltend als Kompo-
nente (a) mindestens eine Verbindung der Forme!

o
fCHzCHy O,
Ry-N

©
\CHz'CHz'O'}TZz (A )‘1
( )t1

(1a)

und als Komponente (b) mindestens eine Verbindung der Formel

1
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&
(CH2'0H2'0 -)ﬁ',
1b RN ©
( ) 2 \CH2'CH2‘O—)TZ'2 (A )‘2
(Q),

enthalt, worin
R; und R; unabhéngig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,

Q und Q' unabhingig voneinander C, bis C4-Alkyl, -CH,-CO-NH,), 'Cﬁz'?H“Cﬁz(:l oder

OH

-CH,-CH-Cl,

OH

A® und A'e ein Anion,

Z,, Z,;, Z'y und Z', unabhéngig voneinander Wasserstoff, SO;M oder PO;M, wobei M Wasserstoff, Alkali-
metall oder Ammonium, t; und t, 0 oder 1 bedeuten, wenn t; und t, 0 bedeuten, Z,, Z,, Z'y und Z’, Was-
serstoff oder von Z,, Z;, Z’; und Z'; der eine Rest Wasserstoff und der andere SO;M oder PO3M bedeutet,
my, Ny, p; und qq ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe von (m4+n,) 2 bis 15 und (ps+q;) 25 bis 200
ist, und die Farbung unabhangig von der Farbtiefe bei einem pH-Wert von 4,0 bis 5,0 fertigstellt.

Verfahren geméss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass Wolle in hellen bis mittieren Farbtdnen
geférbt wird.

Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Summen (m,+n,) 5
bis 12 und (p4+q,) 25 bis 100 bedeuten.

Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das Hilfsmittelgemisch
zusétzlich als Komponente (c) eine nichtionogene Verbindung der Formel

OH

|

CH= CH,- N —(CHp-CH,-O3—H
|

(?Hz)z

2) CH- CH_,_-til
|
OH (?Hz)z

R"— N ~{CHy-CHy-0——H

worin R” einen Alkyl- oder Alkenylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen und x und y ganze Zahlen bedeuten,
wobei die Summe von x und y 80 bis 140 ist, enthait.

Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass ein Hilfsmittelgemisch ent-
haltend als Komponente (a) eine Verbindung der Formel

Q,
| ACHCHy0-4—2
(3a) Rg-N A

\(CHz'CHz'O "G"'Z4

12
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als Komponente (b) eine Verbindung der Formel

Q)
| _ACHCHyO45—7
2
(3b) A®” A°
\(CHz'CHz'O —)q_Z_-Z'4

und als Komponente (c) eine Verbindung der Formel (2) verwendet wird, worin

R; und R, unabhangig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,

Q, und Q’; unabhéngig voneinander C, bis C4-Alkyl oder -CH,-CO-NH,,

Z,, Z4, 2’3 und Z', unabhéngig voneinander Wasserstoff oder SO;M,

M Wasserstoff, Alkalimetall oder Ammonium,

m,, Ny, P2 und q, ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe von (my+n,) 2 bis 15 und (p.+q,) 25 bis 100
ist und

A:© und A,© ein Anion bedeuten.

Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass ein Hilfsmittelgemisch ent-
haltend als Komponente (a) eine Verbindung der Formel

Oz CHy 02
(4a) Rs-N \(
CHZ-CHZ-O—)n—a——'ZG

und als Komponente (b) eine Verbindung der Formel

(CH-CHy-0-)5—Z'5
(4b) Re-N{ 3
\(CHz—c;H2-0—},1—3—2'6

worin

Rs und Rg unabhéngig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,

Zs und Zg Wasserstoff oder SO;M,

Z's und Z'¢ unabhéingig voneinander Wasserstoff oder SO;M,

M Wasserstoff, Alkalimetall oder Ammonium und

ma, N, P3 und g5 ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe von (ms+n3) 5 bis 12 und (p3+qs) 25 bis 100
ist, verwendet wird.

Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass ein Hilfsmittelgemisch ent-
haltend als Komponente (a) eine Verbindung der Formel (3a) und als Komponente (b} eine Verbindung
der Formel (4b) verwendet wird.

Verfahren gemiss einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass ein Hilfsmittelgemisch ent-
haltend als Komponente (a) eine Verbindung der Formel (3b) und als Komponente (b) eine Verbindung
der Formel (4a) verwendet wird.

Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, das man ein Hilfsmittelgemisch
enthaltend

10 bis 80 Teile der Komponente (a)

5 bis 70 Teile der Komponente (b) und

0 bis 70 Teile der Komponente (c)

und ad 100 Teile Wasser

verwendet.

13
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Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponenten (a) und
(b} in einem Gewichtsverhaltnis zueinander von 1 :5 bis 10 :1 vorliegen.

Verfahren gemdss einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass man Reaktivfarbstoffe
verwendet, die mindestens eine Sulfogruppe enthalten.

Verfahren gemdss Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass Reaktivfarbstoffe verwendet werden, die
als reaktionsfihige Substituenten Chloracetyl, Bromacetyl oder Dibrompropiony! enthalten.

Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass man beieiner Temperatur
zwischen 60 und 120°C farbt.

Verfahren geméss einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass man bei einem Flotten-
verhaitnis 1 :3 bis 1 :100, vorzugsweise 1 :8 bis 1 :30 farbt.

Das Farbereihilfsgemisch, welches als Komponente (a) 10 bis 80 Teile der Verbindung der Formel

57

1 )
(12) l\(CHz CHy-Om—25| A7y

als Komponente (b) 5 bis 70 Teile der Verbindung der Formel

CHZ-CHZ-OH'1 @
©
(1b) L\CHZCHZ Odq—2Z, | A
)tz

enthélt, worin
R; und R, unabhéngig voneinander einen aliphatischen Rest mit 12 bis 24 C-Atomen,

Q und Q' unabhiingig voneinander C; bis C4-Alkyl, ~-CH,-CO-NH,, 'CI'Iz*(I:I‘I'CHzC1 oder

OH

-CH,-CH-C,

OH

A® und A’© ein Anion,

Z,, Z,, Z'y und Z';, unabhingig voneinander Wasserstoff, SO;M oder PO;M, wobei M Wasserstoff, Alkali-
metall oder Ammonium, t, und t, 0 oder 1 bedeuten, wenn t; und t, 0 bedeuten, Z,, 2';, Z, und Z’, Was-
serstoff oder von Z,, Z,, Z'y und Z'; der eine Rest Wasserstoff und der andere SO;M oder PO;M bedeutet,
my, Ny, Py und q, ganze Zahlen bedeuten, wobei die Summe von (my+n,) 2 bis 15 und (p;+q,) 25 bis 200
ist, und als Komponente (c) 0 bis 70 Teile der Verbindung der Formel (2)

14
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OH

i
@- CH- CHa-bil —(CHy-CHy-O——H

(CHy),

@) Q— (I)H- CHy~ |~:1

OH (CH,),
R"—N —(CHz‘CHz'O")y-‘H

worin R” einen Alkyl- oder Alkenylrest mit 12 bis 22 Kohlenstoffatoemn und x und y ganze Zahlen bedeuten,
wobei die Summe von x und y 80 bis 140 ist, enthalt.

16. Das geméss einem der Anspliche 1 bis 14 gefarbte Fasermaterial.

15
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