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(54) Verfahren zum Farben von wollhaltigen Fasermaterialien

(57)  Beschrieben wird ein Verfahren zum Féarben mittels enthaltend mindestens ein Acrylamid-Homo-
von wollhaltigen Fasermaterialien mit anionischen oder -Copolymer farbt. Nach dem Verfahren sind reib-
Farbstoffen, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass echte egale Farbungen mit reduziertem Setting erhalt-
man diese Materialien in Gegenwart eines Wollschutz- lich.
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Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifit ein neues Verfahren zum Farben von Wolle oder wollhaltigen Fasermaterialien.

Es ist bekannt, Wolle oder wollhaltige Fasermaterialien in Gegenwart von Hilfsmitteln zu farben, um so Faserscha-
digungen entgegenzuwirken, welche insbesondere beim Hochtemperatur-Farben auftreten. Diese Hilfsmittel wirken
jedoch oftmals nicht genligend dem beim Farben auftretenden Setting entgegen. Als Setting bezeichnet man eine
unerwiinschte wahrend des Farbeprozesses auftretende Fixierung der Wollfasern, welche z.B. durch Umordnung der
in der Wolle enthaltenen Disulfid-Briicken verursacht wird. Solche unerwiinschten Fixierungen kénnen sich z.B. in
einer Deformation (Verflachung) der Wollgarne auf Spulen, einer Kompaktierung der Wollfasern sowie in einem Verlust
des Volumens der Wolle &ussern.

Es wurde nun Uberraschend ein verbessertes Verfahren zum Farben von wollhaltigen Fasermaterialien gefunden,
welches auf der Verwendung einer neuen Klasse von Antisettingmitteln basiert.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit ein Verfahren zum Farben von wollhaltigen Fasermaterialien mit
anionischen Farbstoffen, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass man diese Materialien in Gegenwart eines Woll-
schutzmittels enthaltend mindestens ein Acrylamid-Homo- oder -Copolymer farbt.

Die Acrylamid-Homo- und -Copolymere werden vorzugsweise in Form einer wassrigen Zubereitung eingesetzt.

Bei dem als Antisettingmittel verwendeten Polymer handelt es sich z.B. um ein Acrylamid-Homopolymer oder um
ein Copolymer aus Acrylamid und Acrylsaure oder Vinylacetat. Die bevorzugten Homo- und Copolymere bestehen
aus 70 bis 100 Gew.-% Acrylamid und O bis 30 Gew.-% Acrylséure oder Vinylacetat, jeweils bezogen auf das Gewicht
der Monomeren. Besonders bevorzugt ist die Verwendung von Acrylamid/Acrylsaure-Copolymeren und hierbei insbe-
sondere von solchen mit einem Acrylamidgehalt von > 70 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht der Monomeren. Eine
besonders bevorzugte Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung betrifft die Verwendung von Copolymeren aus 75
bis 90 Gew.-% Acrylamid und 10 bis 25 Gew.-% Acrylsaure, jeweils bezogen auf das Gewicht der Monomeren.

Die erfindungsgeméss verwendeten Homo- und Copolymere weisen ein mittleres Molekulargewicht von z.B.
800000 bis ca. 15 Millionen, vorzugsweise 1 bis 10 Millionen und besonders bevorzugt 1,5 bis 3 Millionen auf.

Die erfindungsgeméss verwendeten Homo- und Copolymere sind an sich bekannt oder kénnen nach bekannten
Methoden erhalten werden; sie kdnnen durch einfaches Zugeben bzw. Vermischen der Polymere in Wasser in einfach
zu handhabende wéssrige Zubereitungen uberfuhrt werden. Vorteilhaft verwendet man wéssrige Lédsungen bzw. Di-
spersionen der Acrylamid-Homo- oder -Copolymeren mit einem Trockengehalt von z.B. 0,05 bis 10 Gew.-% und vor-
zugsweise 0,5 bis 3 Gew.-%.

Die Einsatzmengen, in denen die Polymere erfindungsgemass der Farbeflotte zugesetzt werden, bewegen sich
zweckméssigerweise zwischen 0,0001 und 2 g/| Flotte, bevorzugt zwischen 0,0005 und 1 g/l Flotte und besonders
bevorzugt zwischen 0,005 und 0,5 g/l Flotte.

Die erfindungsgemass eingesetzten Wollschutzmittel kdnnen ein oder mehrere verschiedene Acrylamid-Homo-
oder -Copolymere enthalten.

Die erfindungsgemass eingesetzten wassrigen Lédsungen der Acrylamid-Homo- oder -Copolymere kdnnen weitere
Bestandteile aufweisen, z.B. weitere Antisettingmittel wie z.B. H,O,, Egalisiermittel und Farbebeschleuniger, z.B. Fett-
alkohol- oder Fettamin-Alkoxylate oder antibakteriell wirkende Mittel, z.B. Chloracetamid.

Man geht z.B. so vor, dass man das wollhaltige Fasermaterial zuerst mit dem Wollschutzmittel in einem wassrigen
Bad vorbehandelt und anschliessend durch Zugabe des Farbstoffs zu diesem Bad farbt Man kann auch so vorgehen,
dass man das Farbegut gleichzeitig mit dem Wollschutzmittel und dem Farbstoff in einem wassrigen Bad behandelt.

Bei dem wollhaltigen Fasermaterial kann es sich um Wolle allein oder um Mischungen aus z.B. Wolle/Polyamid
oder Wolle/Polyester handeln. Dabei werden Gemische aus Wolle und synthetischem Polyamid vorzugsweise mit
anionischen Farbstoffen und Gemische aus Wolle und Polyesterfasern vorzugsweise mit Dispersions- und anionischen
Farbstoffen gefarbt. Geeignete anionische Farbstoffe und Dispersionsfarbstoffe sind dem Fachmann bekannt.

Das Fasermaterial kann in den verschiedensten Verarbeitungsstadien vorliegen, z.B. in Form von Garnen, Flocken,
Kammzug, Maschenware, wie Strickware oder Gewirke, als Faservliesstoff oder vorzugsweise als Gewebe.

Bei den Mischfasermaterialien handelt es sich vorzugsweise um Fasermischungen aus Wolle und Polyester, die
in der Regel in einem Teilverhaltnis von 20 bis 50 Gewichtsteilen Wolle zu 80-50 Gewichtsteilen Polyester vorliegen.
Die fur das Verfahren bevorzugten Fasermischungen enthalten 45 Teile Wolle und 55 Teile Polyesterfasern.

Das Flottenverhaltnis kann beim erfindungsgemassen Verfahren innerhalb eines weiten Bereiches gewéhlt wer-
den; es betragt z.B. 1:1 bis 1:100 und vorzugsweise 1:10 bis 1:50.

Das Farbebad kann neben dem Farbstoff, Wasser und dem Wollhilfsmittel weitere Gbliche Zusatze enthalten. Zu
erwahnen sind z.B. Mineralsauren, organische Sduren und/oder deren Salze, die der Einstellung des pH-Werts des
Farbebads dienen, weiterhin Elekirolyte, Egalisier-, Netz- und Entschaumungsmittel sowie, falls es sich um das Féarben
von Wolle/Polyester-Gemischen handelt, Carrier und/oder Dispergiermittel.

Das Farbebad weist einen pH-Wert von z.B. 2 bis 6,5, vorzugsweise 2 bis 5,5 und besonders bevorzugt 2 bis 4,5,
auf. Das erfindungsgemasse Verfahren wird im allgemeinen bei einer Temperatur von z.B. 60 bis 130°C durchgefihrt.
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Wenn das zu farbende Material Wolle allein ist, erfolgt die Farbung zweckmassig nach dem Ausziehverfahren, z.
B. bei einer Temperatur im Bereich 60 bis 106°C, vorzugsweise 95 bis 98°C. Die Farbedauer kann in Abh&ngigkeit
von den Erfordernissen variieren, betragt jedoch vorzugsweise 60-120 Minuten.

Die Farbungen der Polyester/Wolle-Mischfasermaterialien erfolgen mit Vorteil einbadig aus wéassriger Flotte nach
dem Ausziehverfahren. Man farbt vorzugsweise nach dem sogenannten Hochtemperaturverfahren in geschlossenen,
druckbestandigen Apparaturen bei Temperaturen von Uber 100°C, zweckmassig zwischen 110 und 125°C und vor-
zugsweise bei 118-120°C und gegebenenfalls unter Druck.

Die Mischfasermaterialien kdnnen auch nach dem Ublichen Carrier-Farbeverfahren bei Temperaturen unter 106°C,
z.B. im Temperaturbereich von 75 bis 98°C in Gegenwart eines oder mehrerer Carrier gefarbt werden.

Das Farben der Polyester/Wolle-Mischfasermaterialien kann so durchgefihrt werden, dass man das Farbegut
zuerst mit dem Wollschutzmittel und gegebenenfalls dem Carrier behandelt und anschliessend farbt. Man kann auch
so vorgehen, dass man das Farbegut gleichzeitig mit dem Wollschutzmittel, den Farbstoffen und gegebenenfalls Hilfs-
mitteln behandelt Vorzugsweise geht man mit dem Textilmischfasermaterial in eine Flotte ein, die das Wollschutzmittel
und gegebenenfalls weitere Ubliche Hilfsmittel enth&lt und eine Temperatur von 40-50°C aufweist, und behandelt das
Material 5 bis 15 Minuten bei dieser Temperatur. Danach erhéht man die Temperatur auf ca. 60 bis 70°C, gibt den
Farbstoff zu, erhitzt langsam auf die Farbetemperatur und farbt dann ca. 20 bis 60, vorzugsweise 30 bis 45 Minuten,
bei dieser Temperatur. Am Schluss wird die Flotte auf etwa 60°C abgekihlt und das gefarbte Material wie lblich auf-
gearbeitet.

Mittels des erfindungsgemassen Verfahrens ist es moglich, Wolle oder Wolle/Polyester-Fasergemische mit deut-
lich verringertem Setting zu farben.

Der Antisetting-Effekt eines Wollschutzmittels kann z.B. in Anlehnungan A.M. Wemyss und M.A. White, Proc. Ind.
Japan-Australia, Joint Symp. on Objective Measurement, Kyoto (1985), Seite 165, bestimmt werden, indem man Ron-
delle aus Woll-Testgewebe ausstanzt, in der Mitte faltet und am Rand zusammennéht. Die Priflinge werden dann in
gepresstem Zustand in Gegenwart des Wollschutzmittels gefarbt, anschliessend die Gewebemuster gedffnet und je-
weils ein oder mehrere Faden herausgezogen. Nach einer Erholungsphase in warmem Wasser wird der Winkel der
Faden gemessen. Je mehr sich das vorher zusammengepresste Garn gedffnet hat und um somehr sich der gemessene
Winkel an 180° annahert, um so besser ist der Antisetting-Effekt des Wollschutzmittels. Ein gemessener Winkel von
ca. 90 bis 180° und insbesondere 140 bis 180° zeigt einen guten Anti-Setting-Effekt an.

Die in Gegenwart eines erfindungsgemassen Antisettingmittels gefarbten wollhaltigen Fasermaterialien weisen
im allgemeinen eine erhéhte Gewebe-, Reiss- und Scheuerfestigkeit auf, man beobachtet eine verminderte hygrale
Expansion und weniger Deformation des Textilmaterials, und die Ware verfilzt weniger und weist einen besseren Griff
auf.

Die folgenden Beispiele veranschaulichen die Erfindung. Teile bedeuten Gewichtsteile, Prozente Gewichtspro-
Zente.

Beispiel 1: 100 Teile eines Wollgewebes werden in einem Ahiba-Féarbeapparat mit einer Flotte, die 2,5 Teile einer
1%igen Losung eines Copolymers aus ca. 15 % Acrylsaure und 85 % Acrylamid (Molekulargewicht ca. 2 Millionen)
und 0,75 Teile eines Alkylarylpolyglykolethersulfats (z.B. Albegal®FFA) in 2500 Teilen Wasser enthalt und mit Essig-
saure auf pH 4,5 eingestellt ist, 10 min. bei 40°C vorbehandelt. Dann werden 1 Teil eines Egalisiermittels (z.B. Alb-
egal®SET), 2,5 Teile Natriumacetat und 5 Teile Glaubersalz hinzugegeben und weitere 10 Minuten bei dieser Tempe-
ratur gehalten. Nach Zugabe von 1 Teil einer Farbstofimischung bestehend aus 5,5 Gew.-% der Verbindung der Formel

SO,CH;,4
HsC
=N
N=N \ f:l ’
OH HO

Cl

1:2 Cr-Komplex,
23,2 Gew.-% der Verbindung der Formel
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SO,NHCH,

SUUES
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OH OH
1:2 Co-Komplex,

21 Gew.-% der Verbindung der Formel
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asymmetrischer 1:2 Cr-Komplex,
32,7 Gew.-% der Verbindung der Formel

NO,
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HO,S
OH ok OH

OH

asymmetrischer 1:2 Cr-Komplex, und
17,6 Gew.-% Sulfitablauge,
wird die Flotte mit einer Autheizrate von 1,5°C/min auf 80°C erhitzt, 15 Minuten bei dieser Temperatur gehalten, weiter
auf Kochtemperatur (ca. 98°C) erhitzt und 60 Minuten bei dieser Temperatur gefarbt. Nach dem Abkiihlen auf 60°C
wird eine Nachwaésche in Ublicher Weise durchgefiihrt. Man erhalt eine reibechte, egale, graue Farbung mit einem
geringen Setting.

Beispiel 2: Verfahrt man wie im Beispiel 1 beschrieben und setzt zusatzlich zu den 2,5 Teilen der 1%igen Lésung
eines Copolymers aus ca. 15 % Acrylsé&ure und 85 % Acrylamid (Molekulargewicht ca. 2 Millionen) 2,5 Teile 35%ige
H,O5-Lésung zu, so erhélt man ebenfalls Farbungen mit guten Eigenschaften und einem geringen Setting.

Beispiel 3: Verfahrt man wie im Beispiel 2 beschrieben und verwendet anstelle der 2,5 Teile einer 1%igen Lésung
eines Copolymers aus ca. 15 % Acrylsé@ure und 85 % Acrylamid (Molekulargewicht ca. 2 Millionen) 2,5 Teile einer
1%igen Lésung eines Polyacrylamid-Homopolymers mit einem Molekulargewicht = 2 Millionen, so erh&lt man ebenfalls
Farbungen mit guten Eigenschaften und einem geringen Setting.

Beispiel 4: Verféahrt man wie im Beispiel 2 beschrieben und verwendet anstelle der 2,5 Teile einer 1%igen Lésung
eines Copolymers aus ca. 15 % Acrylsé@ure und 85 % Acrylamid (Molekulargewicht ca. 2 Millionen) 2,5 Teile einer
1%igen Losung eines Copolymers aus ca. 30 % Acrylsaure und 70 % Acrylamid (Molekulargewicht < 1 Million), so
erhalt man ebenfalls eine Farbung mit guten Eigenschaften und einem geringen Setting.

Vergleichsbeispiel 1: Verfahrt man wie im Beispiel 1 beschrieben, und farbt ohne Zugabe der 2,5 Teile der 1%igen
Loésung eines Copolymers aus ca. 15 % Acrylsaure und 85 % Acrylamid (Molekulargewicht ca. 2 Millionen), wird eine
Farbung mit einem hohen Setting erhalten.

Beispiel 5: 100 Teile eines Wollgewebes werden in 2000 Teilen einer wassrigen Flotte enthaltend 4 Teile einer
1%igen Losung eines Copolymers aus ca. 15 % Acrylsaure und 85 % Acrylamid (Molekulargewicht ca. 2 Millionen)
und 1,5 Teile eines Egalisiermittels (z.B. Miralan® TOP) 10 min. bei 40°C vorbehandelt. Danach wird eine Farbstofi-
mischung enthaltend
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0,3 Teile Farbstoffmischung enthaltend die Verbindungen der Formeln

NO,

HO_ CH,
c
"
N=N—C—CO-N

H,GC
N=N =N
S0y
HO

COOH

1:2-Co-Komplex, und

1:2-Cr-Komplex,
0,6 Teile Farbstoffmischung enthaltend die Verbindungen der Formeln

NO,
HiC O,N H,C
=N
\N == !
N=N— ; Q N=N—Q_N
HO.S N )
3
O Ho OH HO

asymmetrischer 1:2-Cr-Komplex, und

Cl

HaC
N=N—E N '
S0
OH HO
1:2-Cr-Komplex, und

0,2 Teile der Farbstoffmischung geméass Beispiel 1,

zugesetzt und der pH der Farbeflotte mit Ameisensaure auf pH 4 eingestellt. Danach erhitzt man mit einer Aufheizrate

von 1,5°C/min auf Kochtemperatur (ca. 98°C), farbt 20 Minuten bei dieser Temperatur und kihlt dann auf 70°C ab.

Nach einer Ublichen Nachwasche erhalt man eine reibechte, egale, braune Farbung mit einem geringen Setting.
Vergleichsbeispiel 2: Verfahrt man wie im Beispiel 5 beschrieben, und farbt ohne Zugabe der 2 Teile der 1%igen

Loésung eines Copolymers aus ca. 15 % Acrylsé&ure und 85 % Acrylamid (Molekulargewicht ca. 2 Millionen) und ohne

die 1,5 Teile Egalisiermittel, wird eine Farbung mit einem hohen Setting erhalten.

H,NO,S

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Farben von wollhaltigen Fasermaterialien mit anionischen Farbstoffen, dadurch gekennzeichnet,
dass man diese Materialien in Gegenwart eines Wollschutzmittels enthaltend mindestens ein Acrylamid-Homo-
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oder -Copolymer farbt.

Verfahren gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylamid-Homo-oder -Copolymer in Form
einer wassrigen Zubereitung vorliegt.

Verfahren geméss Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylamid-Homo- oder -Copolymer ein
Molekulargewicht von 800000 bis 15 Millionen aufweist.

Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylamid-Homo- oder -Co-
polymer ein Acrylamid-Homopolymer oder ein Acrylamid/Acrylsaure oder Acrylamid/Vinylacetat-Copolymer ist.

Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylamid-Homo- oder -Co-
polymer ein Homo- oder Copolymer aus 70 bis 100 Gew.-% Acrylamid und O bis 30 Gew.-% Acrylsaure oder
Vinylacetat, jeweils bezogen auf das Gewicht der Monomeren, ist.

Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylamid-Homo- oder -Co-
polymer ein Acrylamid/Acrylsaure-Copolymer mit einem Acrylamidgehalt von > 70 Gew.-%, bezogen auf das Ge-
wicht der Monomeren, ist.

Verfahren gemass Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylamid/Acrylsdure-Copolymer aus 75 bis
90 Gew.-% Acrylamid und 10 bis 25 Gew.-% Acrylsaure, jeweils bezogen auf das Gewicht der Monomeren, besteht.

Verfahren gemass einem der Anspriiche 4 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass das Arylamid/Acrylsaure-Homo-
oder Copolymer ein Molekulargewicht von 1 bis 15 Millionen und bevorzugt 1,5 bis 3 Millionen aufweist.

Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass das Acrylamid-Homo- oder Co-
polymer in der Farbeflotte in einer Menge von 0,0001 bis 2 g/l Flotte und vorzugsweise 0,0005 bis 1 g/l Flotte
anwesend ist.

Verfahren gemass einem der Anspriche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass das Wollschutzmittel zusatzlich
HoO, enthalt.

Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass man das wollhaltige Faserma-
terial in einem wassrigen, das Arylamid-Homo- oder Copolymer enthaltenden Farbebad bei pH 2 bis 6,5 und einer
Temperatur von 60 bis 130°C mit dem Farbstoff in Kontakit bringt.

Verwendung von Polyacrylamid-Homo- oder -Copolymeren geméass einem der Anspriche 2 bis 8 als Antisetting-
mittel beim Ausziehfarben von wollhaltigen Fasermaterialien.
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