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Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren
zum Farben von textilen Substraten mit den Merkmalen
des Oberbegriffs des Patentanspruchs 1.

Neben der klassischen Farberei im wafrigen
System wird heute zunehmend auf ein Farbeverfahren
hingewiesen, bei dem das waBrige System durch ein
Uberkritisches Fluid ersetzt wird.

Die DE 39 06 724 beschreibt die allgemeinen Para-
meter, die fur die Farbung von Polyester in Uberkriti-
schen Fluiden zu beriicksichtigen sind. Konkret wird
dann im Beispiel 1 der DE 39 06 724 die Farbung eines
Polyestergewebes beschrieben, derart, daB dieses
Polyestergewebe mit einer Farbstoffkombination, beste-
hend aus drei Dispersionsfarbstoffen, bei einem Flot-
tenverhaltnis von 1:7 in einem Laborfarbeapparat unter
Anwendung von Uberkritischem Kohlendioxid gefarbt
wird. Hierbei 146t diese DE 39 06 724 A offen, wie die-
ser Laborfarbeapparat aufgebaut ist.

Ein Verfahren mit den Merkmalen des Oberbegriffs
des Patentanspruchs 1 ist aus einer Veréffentlichung in
Chemiefasern/Textilindustrie 41./93. Jg. Februar 1991
mit dem Titel "Farbung von Polyester in Uberkritischem
CO5" zu entnehmen. In dieser Veréffentlichung wird
schematisch in Abbildung 10 ein entsprechender Far-
beautoklave gezeigt, wobei fuBseitig im Farbeautoklave
ein Ruhrer positioniert ist. Oberhalb des Ruhrers befin-
det sich ein rohrférmiger Warentrager, auf den das zu
farbende Polyestergewebe aufgewickelt wird. Nachdem
der Farbeautoklave dann mit dem den Farbstoff enthal-
tenden Uberkritischen Fluid gefullt ist, wird diese tber-
kritische Farbeflotte durch den fuBseitig angeordneten
Rahrer umgewalzt.

Die zuvor beschrieben bekannte Farbeapparatur
mag zwar eine Farbung von Polyestergarnen in Gberkri-
tischen Fluiden im Labormafstab erméglichen, ist
jedoch nicht dazu geeignet, im PraxismaBstab textile
Substrate zu farben. Dies hangt damit zusammen, daB
bei der Farbung im PraxismaBstab abhangig von der
jeweiligen Farbtiefe erhebliche Mengen Farbstoff dem
Uberkritischen Fluid zugesetzt werden missen, um so
die erwilinschte Farbe einzustellen. Desweiteren ist es
bei Praxisfarbungen erforderlich, durch Zusatz von
einem Farbstoff oder mehreren Farbstoffen die einmal
erzielte Farbe zu nuancieren, was jedoch dann nicht
gegeben ist, wenn der jeweils verwendete Farbeauto-
klave bereits mit der Uberkritischen Farbstoffflotte gefullt
ist.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe
zugrunde, ein Verfahren der angegebenen Art zur Ver-
fagung zu stellen, mit dem es méglich ist, innerhalb von
kirzester Zeit eine einstellbare Farbstoffmenge dem far
die Farbung verwendeten Uberkritischen Fluid zuzuset-
zen.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB durch ein
Verfahren mit den kennzeichnenden Merkmalen des
Patentanspruchs 1 geldst.

10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

Bei dem erfindungsgeméaBen Verfahren zum Far-
ben eines textilen Substrates, insbesondere zum Far-
ben von auf mindestens einer Spule aufgewickeltem
Polyestergarn, wird zundchst das zu farbende textile
Substrat in einem Autoklaven angeordnet. In dem Auto-
klaven wird das zu farbende textile Substrat dann mit
einem, mindestens einen Farbstoff aufweisenden ber-
kritischen Fluid durchstrémt und/oder angestromt. Um
bei dem erfindungsgemaen Verfahren das hierflr ein-
gesetzte Uberkritische Fluid mit dem jeweiligen Farb-
stoff bzw. der Farbstoffkombination, mit dem bzw. mit
der die Farbung durchgeflihrt werden soll, zu beladen,
wird bei dem erfindungsgemaBen Verfahren zunachst
ein Hilfsfluid mit dem entsprechenden Farbstoff bzw.
der Farbstoffkombination beaufschlagt. AnschlieBend
wird dieses mit Farbstoff bzw. Farbstoffen beladene
Hilfsfluid mit dem bei dem erfindungsgemaBen Verfah-
ren eingesetzten (berkritischen Fluid in Kontakt
gebracht, so daB hiernach das textile Substrat mit dem
den mindestens einen Farbstoff aufweisenden tberkriti-
schen Fluid angestrémt bzw. durchstrémt wird.

Auf diese Weise gelingt es, bei dem erfindungsge-
maBen Verfahren innerhalb kirzester Zeit eine ausrei-
chende und insbesondere eine maximale Beladung des
fur die Farbung eingesetzten Uberkritischen Fluid mit
dem Farbstoff bzw. der Farbstoffkombination in beson-
ders einfacher Weise zu erreichen.

Der Begriff Farbstoff umfaBt in der vorliegenden
Anmeldung nicht nur einen einzelnen Farbstoff sondern
auch eine Mischung von Farbstoffen, wobei eine derar-
tige Mischung von Farbstoffen, die in der Regel aus drei
bis zw6lf Farbstoffen besteht, Gblicherweise in der Pra-
xis zum Farben eingesetzt wird.

Der Begriff Gberkritisches Fluid umfaBt in der vorlie-
genden Anmeldung alle die Fluide, die sich oberhalb
ihres kritischen Punkies befinden, wobei konkrete tber-
kritische Fluide in der DE 39 06 724 aufgeflhrt sind.
Vorzugsweise wird bei dem erfindungsgemaBen Verfah-
ren als Uberkritisches Fluid Kohlendioxid eingesetzt.

Das zuvor beschriebene erfindungsgemaBe Ver-
fahren weist eine Reihe von weiteren Vorteilen auf. So
ist zunachst festzuhalten, daB durch Anwendung des
erfindungsgeméaBen Verfahrens das fir die Farbung
eingesetzte Uberkritische Fluid, insbesondere Kohlendi-
oxid, mit einer maximalen Farbstoffmenge, insbeson-
dere bis zur Sattigung des Uberkritischen Fluids,
beladen werden kann. Dies wiederum fahrt dazu, daB
das erfindungsgemage Verfahren erheblich zur Verkiir-
zung der Farbezeit des textilen Substrates beitragt, da
hierbei eine Farbstoffverarmung des Uberkritischen
Fluid wahrend des Durchstrémens und/oder Anstré-
mens des jeweils zu farbenden textilen Substrates nicht
auftritt. Hierin ist auch ein wesentlicher Grund zu sehen,
warum durch Anwendung des erfindungsgemaBen Ver-
fahrens Fehlfarbungen vermieden werden, wodurch
wiederum die Wirtschaftlichkeit und Reproduzierbarkeit
gesteigert wird. Bedingt dadurch, daB bei dem erfin-
dungsgemaBen Verfahren der jeweils verwendete Farb-



3 EP 0 846 803 A2 4

stoff nicht als Pulver dem Uberkritischen Fluid vorgelegt
wird, kann es bei dem erfindungsgemaBen Verfahren
auch nicht zu einem Zusammenklumpen oder sogar
Zusammensintern von Farbstoff kommen, so daB
dementsprechend abhangig von den jeweils gewahlten
Bedingungen eine mit konstanten, aber einstellbaren
Farbstoffmengen beladene Uberkritische Fluid-Farbe-
flotte das jeweils zu farbende textile Substrat durch-
strémt bzw. anstromt. Weiterhin ist festzuhalten, daB3 die
nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erstellten Far-
bungen verbesserte Echtheiten aufweisen und daB das
erfindungsgeméaBe Verfahren in der Regel eine gestei-
gerte Farbstoffausbeute erméglicht.

Bezuglich des bei dem erfindungsgemagen Verfah-
ren eingesetzten Hilfsfluids ist festzuhalten, daB3 hier
jedes Hilfsfluid eingesetzt werden kann, daB einen ein-
wandfreien Transport des Farbstoffes bis zur Kontaki-
stelle mit dem Oberkritischen Fluid sicherstellt.
Vorzugsweise wird jedoch bei dem erfindungsgeméBen
Verfahren ein fliissiges Hilfsfluid verwendet, in dem der
Farbstoff geldst wird, wobei dann eine derartige Farb-
stofflésung in dem flissigen Hilfsfluid weitestgehend
gewahrleistet, daB nach Kontakt des Uberkritischen
Fluids mit dem flissigen Hilfsfluid das UOberkritische
Fluid bis zu seiner Sattigungsgrenze mit Farbstoff bela-
den ist. Desweiteren lassen sich bei dieser Ausfih-
rungsform des  erfindungsgeméaBen Verfahrens
besonders genau und reproduzierbar die zu dosieren-
den Farbstoffmengen einstellen, da es hierzu lediglich
erforderlich ist, die DurchfluBrate (Umwaélzrate) des
Hilfsfluids auf die DurchfluBrate des Uberkritischen
Fluids am Mischungspunkt einzustellen.

Zur Verhinderung einer Entmischung zwischen
dem Hilfsfluid und dem Uberkritischen Fluid und zur
Erleichterung des Farbstofftransfers vom Hilfsfluid zum
Uberkritischen Fluid wird bei einer weiteren Ausgestal-
tung des erfindungsgemaBen Verfahrens ein solches
Hilfsfluid ausgewahlt, das in dem Uberkritischen Fluid
I6slich ist.

Ebenso ist es auch méglich, bei dem erfindungsge-
maBen Verfahren ein solches Hilfsfluid auszuwéhlen,
das in dem jeweils eingesetzten Uberkritischen Fluid
dispergierbar oder emulgierbar, vorzugsweise in mono-
disperser Form, ist.

Selbstverstandlich kann bei dem erfindungsgema-
Ben Verfahren das zuvor genannte Hilfsfluid auch durch
eine Hilfsfluidmischung ersetzt werden, wobei eine der-
artige Hilfsfluidmischung dann bevorzugt wird, wenn
mehrere Farbstoffe verwendet werden, die in den ent-
sprechenden Hilfsfluiden der Hilfsfluid-Mischung unter-
schiedlich gut I6slich sind.

Der vorstehend verwendete Begriff Loésung des
Farbstoffes in dem Hilfsfluid umfaBt bevorzugt eine
echte Lésung, soll jedoch auch Farbstoffemulsionen
und Farbstoffdispersionen in dem Hilfsfluid abdecken.

Besonders vorteilhaft ist es, wenn bei dem erfin-
dungsgemaBen Verfahren als Hilfsfluid ein natGrliches
undfoder synthetisches Ol ausgewahlt wird. Derartige
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natirliche und/oder synthetische Ole weisen einerseits
den Vorteil auf, daB sie Ublicherweise in der Lage sind,
eine Vielzahl von chemisch unterschiedlich aufgebau-
ten Farbstoffen, so insbesondere auch Dispersionsfarb-
stoffe, zu I6sen, wodurch der Farbstoffiransfer vom
6ligen Hilfsfluid zum Uberkritischen Fluid erheblich ver-
bessert wird. Desweiteren sind diese 6éligen Hilfsfluide
in der Regel gegeniber einer Vielzahl von Gberkriti-
schen Fluiden, insbesondere auch gegeniiber tiberkriti-
sches Kohlendioxid, inert, so daB wéahrend des
erfindungsgeméBen Verfahrens keine unerwiinschten
Veranderungen des Hilfsfluids auftreten.

Flussige Polyalkylenoxide, insbesondere ethoxy-
lierte Polyethylenglykole und/oder ethoxylierte Polypro-
pylenglykole, haben sich als besonders geeignet zur
Anwendung beim erfindungsgeméBen Verfahren als
Hilfsfluid erwiesen. Insbesondere dann, wenn derartige
Polyalkylenoxide ein mittleres Molekulargewicht zwi-
schen etwa 200 und etwa 2.000, vorzugsweise zwi-
schen etwa 600 und etwa 1.200, aufweisen, ist im
besonderen MaBe sichergestellt, daB derartige 6lige
Hilfsfluide auch nach einer vielfachen Anwendung noch
eine hinreichende Stabilitat besitzen.

Besonders geeignet ist es flr den Farbstofftransfer
vom Hilfsfluid zum Uberkritischen Fluid, wenn das mit
dem mindestens einen Farbstoff beladene flissige
Hilfsfluid bei dem erfindungsgeméBen Verfahren in
einer Zweistoffdise mit dem Uberkritischen Fluid ver-
mischt wird. Insbesondere dann, wenn die Strémungs-
geschwindigkeiten der miteinander in Kontakt zu
bringenden und somit zu vermischenden Fluiden, d.h.
die Stromungsgeschwindigkeit des Hilfsfluids sowie des
Uberkritischen Fluids, derart gewahlt werden, daB wéh-
rend des Vermischens eine hohe Turbulenz entsteht,
laBt sich unter den jeweils gewéhlten Bedingungen
(Temperatur, Druck und Art des Uberkritischen Fluids)
eine maximale Séttigung des (berkritischen Fluids mit
dem Farbstoff herbeifihren.

Bezlglich der Temperatur, bei der das Hilfsfluid mit
dem Uberkritischen Fluid in Kontakt gebracht und vor-
zugsweise vermischt wird, ist festzuhalten, daB ein
besonders schneller Farbstofftransfer aus dem Hilfsfluid
in das Uberkritische Fluid dann stattfindet, wenn diese
Temperatur, insbesondere die Mischungstemperatur
zwischen 100 °C und 170 °C, vorzugsweise zwischen
120 °C und 160 °C, liegt.

Grundsatzlich bestehen bei dem erfindungsgema-
Ben Verfahren zwei Méglichkeiten, um das Hilfsfluid,
das zum Transport des Farbstoffes zum Uberkritischen
Fluid hin benétigt wird, wieder zu entfernen.

Far den Fall, daB das Hilfsfluid den eigentlichen
Farbeverlauf des textilen Substrates nicht negativ
beeinfluBt, bietet es sich an, dieses Hilfsfluid in dem
Uberkritischen Fluid bis zum Ende des eigentlichen Far-
bevorganges zu belassen. Dies bedeutet jedoch, daB
das im Autoklaven und durch das zu farbende textile
Substrat stromende Uberkritische Fluid bei Zugabe von
Farbstoff mit dem hierftr erforderlichen Hilisfluid ange-
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reichert wird, so daB mit zunehmender Farbezeit sich in
dem (berkritischen Fluid auch eine zunehmende
Menge an Hilfsfluid befindet. Diese Verfahrensvariante
des erfindungsgemaBen Verfahrens wird vorzugsweise
far solche Farbungen angewendet, die in hellen Ténen
oder mittleren Ténen durchgefiihrt werden und/oder bei
denen das jeweils verwendete Hilfsfluid fur den entspre-
chenden Farbstoff eine solch gute Léslichkeit besitzt,
daB relativ kleine Menge Hilfsfluid nur erforderlich sind,
um die flr die Farbung benétige Farbstoffmenge dem
Uberkritischen Fluid zuzufthren.

Bei der anderen Variante des erfindungsgeméafen
Verfahrens wird das in dem Uberkritischen Fluid befind-
liche Hilfsfluid wahrend und insbesondere nach dem
Aufziehen des Farbstoffes auf das zu farbende textile
Substrat teilweise oder weitestgehend aus dem Uberkri-
tischen Fluid entfernt. Diese Verfahrensvariante des
erfindungsgemaBen Verfahrens wird immer dann ange-
wendet, wenn die Léslichkeit des Hilfsfluids in dem
Uberkritischen Fluid begrenzt ist, wenn die Ldslichkeit
des jeweils verwendeten Farbstoffe in dem Hilfsfluid
relativ niedrig ist und wenn nach dem erfindungsgema-
Ben Verfahren dunkle Farbtdne erstellt werden sollen,
d.h. wenn in diesem Fall das Hilfsfluid eine relativ groBe
Farbstoffmenge dem verwendeten Uberkritischen Fluid
zur Verfagung stellen muB3. Um bei den zuvor beschrie-
benen beiden Méglichkeiten des erfindungsgeméBen
Verfahrens das in dem iberkritischen Fluid vorhandene
Hilfsfluid zu entfernen, bietet es sich an, dieses Hilfs-
fluid durch eine Druckabsenkung, vorzugsweise in
einem nachgeschalteten Separator, vom Uberkritischen
Fluid abzutrennen.

Eine weitere Ausfiihrungsform des erfindungsge-
maBen Verfahrens, die vorzugsweise zur Farbung von
mit Polyestergarn bewickelten Spulen, insbesondere X-
Spulen, dient, sieht vor, daB bei dieser Ausfihrungs-
form des erfindungsgemaBen Verfahrens eine Vielzahl
von mit Polyestergarn bewickelten Spulen in dem Auto-
klaven, vorzugsweise in einem zylindrischen Autokla-
ven, unter Ausbildung mindestens einer Spulenséule
angeordnet wird.

Insbesondere dann, wenn zwei bis zwanzig der
zuvor genannten Garnspulen derart unter Ausbildung
der Spulenséule in dem Autoklaven angeordnet wer-
den, daB die Spulen unter Verwendung eines zentralen
Wickelkerns gehaltert und axial zusammengepret wer-
den, erméglicht das erfindungsgeméBe Verfahren einen
optimalen Transport des mit dem Farbstoff beladenen
Uberkritischen Fluids an jede Stelle der Spulenséaule, so
daB dementsprechend auch besonders egale Farbun-
gen resultieren. Vorzugsweise wird eine derartige Spu-
lensaule dann nicht, wie aus dem waBrigen Verfahren
bekannt, radial sondern axial durchstrémt, so daB
dementsprechend die Strémung des mit Farbstoff bela-
denen Uberkritischen Fluids innerhalb des Autoklavens
von der unteren Stirnflache der untersten Spule zur
oberen Stirnflache der obersten Spule oder umgekehrt
hierzu erfolgt. Uberraschend hat sich dabei gezeigt, daB
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bei einer derartigen axialen Strdmung die Farbezeiten
im Vergleich zu einer entsprechenden radialen Durch-
strémung erheblich, d.h. zwischen 20 % und 50 %, ver-
kirzt werden, ohne daB hierdurch eine Unegalitat
resultiert.

Eine besonders glinstige Verfahrensweise erlaubt
eine weitere Ausfihrungsform des erfindungsgemaBen
Verfahrens, wobei bei dieser Ausfihrungsform ein Auto-
klave verwendet wird, der jeweils nur eine einzige Spu-
lensaule aufnimmt. Der Vorteil dieser
Verfahrensvarianten ist darin zu sehen, daB ein derarti-
ger Autoklave gemessen an seiner axialen Lange einen
relativ geringen Durchmesser hat, so daB die Herstel-
lungskosten fiir einen derartigen Autoklaven auch ent-
sprechend vermindert sind. Selbstverstandlich ist es
moglich, mehrere Spulensaulen in mehreren zylindri-
schen, parallel geschalteten Autoklaven anzuordnen,
die dann gleichzeitig und/oder zeitversetzt mit dem mit
Farbstoff beladenen Uberkritischen Fluid durchstrémt
werden.

Besonders gute Farbeergebnisse erzielt man bei
der zuvor beschriebenen Ausfiihrungsform des erfin-
dungsgemaBen Verfahrens, wenn Spulen mit einer Wik-
kelhdhe zwischen 150 mm und 900 mm, vorzugsweise
zwischen 250 mm und 500 mm, ausgewahlt werden.
Diese Spulen werden dann unter Ausbildung der zuvor
beschriebenen Spulensaule Ubereinander angeordnet
und anschlieBend bei dem erfindungsgeméBen Verfah-
ren vorzugsweise axial durchstrémt. Hierbei entspricht
die Wickelh6he der axialen Lange der Spule.

Bezliglich der Durchmesser der Spulen ist festzu-
halten, daB diese Durchmesser vorzugsweise bei einer
axialen Durchstromung der Spulen zwischen 100 mm
und 800 mm, insbesondere zwischen 200 mm und 400
mm, variieren.

Besonders wirtschaftlich lassen sich nach dem
erfindungsgemaBen Verfahren dann auf Spulen gewik-
kelte Garne farben, wenn zuvor Spulen erstellt werden,
deren Wickeldichte zwischen 250 g/l und 900 g/, vor-
zugsweise zwischen 350 g/l und 650 g/l, variiert.

Wie bereits vorstehend im Zusammenhang mit
dem erfindungsgeméfBen Verfahren erlautert ist, wer-
den bei dem erfindungsgemé&fBen Verfahren die als tex-
tile Substrate ausgewahlten Garnspulen vorzugsweise
axial durchstrémt, was bedeutet, daB die Vielzahl, ins-
besondere zwei bis zwanzig, von Ubereinander ange-
ordneten Spulen derart durchstromt werden, daB die
mit Farbstoff beladene Uberkritische Flotte von der
unteren Spulenstirnflache der untersten Spule zu der
oberen Spulenstirnflache der obersten Spule und/oder
von der oberen Spulenstirnflache der obersten Spule zu
der unteren Spulenstirnflaiche der untersten Spule
gefahrt wird.

Um bei dem erfindungsgemaBen Verfahren die
Beschickung des Autoklavens mit der Spulensdule zu
erleichtern und desweiteren sicherzustellen, daB bei
einer axialen Durchstrdmung ein Vorbeistrdmen des mit
Farbstoff beladenen Uberkritischen Fluids an den
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AuBenlage der Spulen ausgeschlossen wird, sieht eine
andere Ausfihrungsform des erfindungsgeméBen Ver-
fahrens vor, daB hierbei die Spulensaule innerhalb einer
Kartusche angeordnet wird, wobei die Innenmantelfla-
che der Kartusche dicht am &uBeren Spulenmantel
anliegt. Diese, von einer entsprechenden Kartusche
umhdliten Spulensaule wird dann in den zylindrischen
Autoklaven derart eingebracht, daB die auBere Mantel-
flache der Kartusche dicht an der Innenmantelflache
des Autoklaven anliegt.

Besonders dann, wenn bei dem erfindungsgema-
Ben Verfahren die Spulen mit einer Leerrohrstrdmungs-
geschwindigkeit zwischen 5 mm/s und 100 mm/s,
vorzugsweise zwischen 10 mm/s und 60 mm/s, axial
durchstrémt werden, lassen sich nach dieser Ausfih-
rungsvariante des erfindungsgemaBen Verfahrens
innerhalb von kiirzester Zeit besonders egale Farbun-
gen erstellen.

Bezuglich der, im eingangs genannten Stand der
Technik aufgefthrten tberkritischen Fluiden ist festzu-
halten, daB3 bei dem erfindungsgemaBen Verfahren vor-
zugsweise mit Oberkritischen Kohlendioxid dann
gearbeitet wird, wenn das erfindungsgemage Verfahren
zur Farbung von Polyestergarnen (Polyethylenter-
ephthalat) mit Dispersionsfarbstoffen eingesetzt wird.
Hierbei wird dann vorzugsweise eine Farbezeit zwi-
schen 15 Minuten und 150 Minuten, ein Druck zwischen
200 bar und 400 bar sowie eine Temperatur zwischen
100 °C und 170 °C ausgewahlt.

Das erfindungsgemaBe Verfahren eignet sich ins-
besondere auch dazu, um auf Spulen aufgewickelte
Polyester-N&hgarne, insbesondere in Form lhrer Auf-
machung als X-Spulen, zu farben. Hierbei fallen unter
den Begriff Nahgarne insbesondere polyesterhaltige
Garne oder Polyestergarne, wobei derartige Nahgarne
dann die an sich fir Nahgarne Gbliche und bekannte
Konstruktionen besitzen.

Vorteilhafte Weiterbildungen des erfindungsgema-
Ben Verfahrens sind in den Unteranspriichen angege-
ben.

Das erfindungsgeméaBe Verfahren wird nachfol-
gend anhand eines Ausfiihrungsbeispiels in Verbindung
mit der Zeichnung néher erlautert. Hierbei zeigen die
Figuren 1 bis 3 der Zeichnung FlieBschemen von Anla-
gen.

Die insgesamt mit 1 bezeichnete Anlage weist
einen Ansatzbehalter 2 auf, wobei der Ansatzbehalter 2
zur Aufnahme der in dem Hilfsfluid aufgenommenen,
vorzugsweise gelésten, Farbstoffen dient. Aus dem
Ansatzbehalter 2 wird das mit Farbstoff versehene Hilfs-
fluid tber eine Pumpe 3 zu einer stirnseitig an einem
Autoklaven 5 angeordnete Zweistoffmischdise 4
gefihrt. Unterhalb der Mischdlse 4 (Figur 1) und mit
Abstand von derselben ist eine Saule von Garnspulen 6
vorgesehen, wobei von der Garnspulensaule 6 nur eine
einzige X-Spule 6 eingezeichnet ist. Hierbei ist der
AuBenumfang der Garnspule an den Innenumfang des
Autoklaven 5 derart angepaft, daB abweichend von der
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Zeichnung die duBere Mantelflache der Garnspule 6 an
der inneren Mantelflache des Autoklaven S anliegt.

Die Garnspulen werden axial in Pfeilrichtung 7
durchstromt, wie dies beispielsweise fur die Garnspule
6 durch den Pfeil 7 angedeutet ist.

Unterhalb und mit Abstand von der Spule 6 ist eine
Rohrleitung 8 positioniert. Ein Abschnitt 8 a der Rohrlei-
tung 8 erstreckt sich durch eine Sintermetallplatte 8 b
und mindet in einen Tangentialabscheider 8 ¢. Die
Rohrleitung 8 fuhrt Gber entsprechende Ventile, einen
Warmetauscher WT2, eine Kolbenpumpe 9, einen Puf-
ferbehalter 10 und einen Warmetauscher WT1 zur
Mischdise 4.

In dieser Rohrleitung 8 (dick eingezeichnet) zirku-
liert das fur die jeweilige Farbung eingesetzte Gberkriti-
sche Fluid. Dieses Uberkritische Fluid wird in der
Zweistoffmischdlse 4 mit dem mit Farbstoffen belade-
nen Hilfsfluid vermischt.

Um die gewlinschte Farbung durchzufiihren, wer-
den die ausgewahlten Dispersionsfarbstoffe bei 2 mit
dem Hilfsfluid vermischt. Gleichzeitig wird das jeweils
verwendete Uberkritische Fluid in den Autoklaven sowie
die Rohrleitungen 8 eingespeist, wobei die Kolben-
pumpe 9 eine Zirkulation des Uberkritischen Fluids
bewirkt.

Nachdem die Luft Gber das eingefiihrte Uberkriti-
sche Fluid aus dem Autoklaven entfernt ist und die
Pumpe 9 eine Zirkulation des Uberkritischen Fluids
bewirkt, erfolgt Gber das Hilfsfluid und die Pumpe 3 eine
Zufthrung des mit Farbstoff beladenen Hilfsfluids zur
Mischdise 4.

In der Mischdiise 4 werden das mit Farbstoffen
beladene Hilfsfluid mit dem jeweils ausgewéhlten tber-
kritischen Fluid intensiv vermischt, was dazu fiihrt, daB
eine Sattigung bzw. eine nahezu Sattigung des Uberkri-
tischen Fluids mit Farbstoffen und Hilfsfluid erfolgt. Die-
ses Uberkritische, mit Farbstoffen und Hilfsfluid
beladene Fluid durchstrémt dann axial in Pfeilrichtung 7
die Spulen 6, so daB dementsprechend die Farbstoffe
aus dem Uberkritischen Fluid auf das jeweils zu far-
bende Garnmaterial Gbertragen werden.

Nachdem das Uberkritische Fluid, das fuBBseitig der
Spulen 6 allenfalls mit einer geringen Restmenge Farb-
stoff noch beladen ist, die Spulen 6 axial durchstrémt
hat, wird dieses Uberkritische Fluid dann Gber die Lei-
tungen 8 a und 8 der MischdUse 4 erneut zugefihrt, um
dort mit weiteren Farbstoffen und Hilfsfluid beladen zu
werden.

Desweiteren weist die in Figur 1 gezeigte Anlage
einen Abscheiderbypass auf, wobei dieser Abscheider-
bypass die Leitungen 11, das Drosselventil 12, den
Warmetauscher WT 3, einen Abscheider 13 sowie eine
Reihe von Ventilen (nicht beziffert) umfaBt. Hierbei dient
der Abscheiderbypass 11 zur Entfernung des Hilfs-
fluids, wobei das Hilfsfluid immer dann entfernt wird,
wenn es die Farbung stért oder wenn die Konzentration
des Hilfsfluids in dem Uberkritischen Fluid einen vorge-
gebenen Grenzwert Uberschritten hat. Reste des Hilfs-
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fluids, die nicht in Losung gegangen sind, kénnen auch
fuBseitig am Tangentialabscheider 8 ¢ Uber ein Aus-
tragsventil 8 d entfernt werden.

Um im Abscheiderbypass dieses Hilfsfluid zu ent-
fernen, wird der Abscheiderbypass entsprechend zuge-
schaltet, derart, daB die entsprechenden Ventile im
Leitungssystem 8 und 11 betatigt werden. Dies flhrt
dazu, daB das uberkritische Fluid tber das Drosselven-
til 12 entspannt wird, derart, bis im Abscheider 13 das
flussige Hilfsfluid aufgrund seiner verringerten Léslich-
keit aus dem dann nicht mehr Gberkritischen Fluid aus-
fallt, wobei das nicht mehr Gberkritische Fluid dem
Leitungssystem 8 wieder zugefihrt wird und Gber den
Warmetauscher WT2 und die Kolbenpumpe 9 in den
Uberkritischen Zustand erneut Gberfihrt wird.

Dartiber hinaus weist die in Figur 1 gezeigte Anlage
noch einen Adsorberbypass auf, der die Leitungen 20,
einen Adsorber 21 sowie eine Reihe von nicht beziffer-
ten Ventilen umfaBt. Uber diesen Adsorberbypass wer-
den Reste des nicht aufgezogenen Farbstoffes
adsorptiv vor Beendigung der Farbung entfernt, derart,
daf das aus dem Autoklaven austretende Oberkritische
Fluid nach Betétigung der entsprechenden Ventile in
der Rohrleitung 8 und der Leitung 20 Gber den Adsorber
21 gefihrt wird, wo diese Reste an nicht aufgezogenen
Farbstoffen aus dem Uberkritischen Fluid entfernt wer-
den. Erst nachdem diese Reste an nicht aufgezogenem
Farbstoff adsorptiv entfernt worden sind, erfolgt eine
Absenkung des Druckes und eine Uberfilhrung des
Uberkritischen Fluids in seinen Normalzustand, so daB
dann zu diesem Zeitpunkt erst die eigentliche Farbung
beendet ist.

Die in den Figuren 2 und 3 gezeigten Anlagen
unterscheiden sich von der zuvor beschriebenen
Anlage dahingehend, daB hierbei in dem Autoklaven 5
nur die Mischung von tiberkritischen Fluid mit dem Hilfs-
fluid nicht jedoch die Farbung erfolgt, so daB diese
Mischung dann Uber die Leitung 31 einem bzw. mehre-
ren Farbeautoklaven 32, 33 und 34 (Figur 3) zugefihrt
wird, wobei in den Farbeautoklaven 32 bis 34 dann die
Séule der Spulen 6 angeordnet sind, die entsprechend
axial durchstrémt werden. Ansonsten entsprechen die
Figuren 2 und 3 der zuvor beschriebenen Figur 1.

Auf der in Figur 1 schematisch abgebildeten Anlage
wurden Polyestergarn-X-Spulen gefarbt, wobei hierzu
vier, zu einer Saule Ubereinander angeordnete Spulen 6
in den Autoklaven 5 eingesetzt wurden.

Als Uberkritisches Fluid wurden Kohlendioxid bei
einem Druck bei 300 bar und einer Temperatur von 130
°C verwendet.

Als Hilfsfluid wurde Polypropylenglykol 600 einge-
setzt, wobei die Konzentration des jeweils verwendeten
Farbstoffes bzw. der Farbstoffe im Polypropylenglykol
bei 0,7 g Farbstoff bzw. Farbstoffe in 500 g Polypropy-
lenglykol lag.

Die Farbezeit bei Endtemperatur und Enddruck
betrug jeweils 45 Minuten.

Es wurden jeweils 0,5 %ige Farbungen mit einem
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stellmittelfreien Farbstoff Violett SM1P (Hersteller:
Ciba-Geigy), mit einem stellmittelfreien roten Farbstoff
mit der Bezeichnung Rot SM1P (Hersteller: Ciba-Geigy)
sowie mit handelstblichen, identischen stellmittelhalti-
gen Violett- und Rot-Dispersionsfarbstoffen erstellt.

Desweiteren wurde eine 2 %ige Farbung mit den
zuvor genannten beiden stellmittelfreien und beiden
stellmittelhaltigen Farbstoffen durchgefthrt.

Die untersuchten Echtheiten (Reibechtheiten, naB,
trocken; Wasserechtheit, schwere Beanspruchung;
Waschechtheit 60 °C; Trockenhitzefixierechtheit sowie
Lichtechtheit) waren ausgezeichnet und lagen teilweise
um etwa ein bis zwei Noten Uber den Angaben der
jeweiligen Farbkarte.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Farben eines textilen Substrates,
insbesondere zum Farben von auf mindestens
einer Spule aufgewickeltem Polyestergarn, bei dem
das zu farbende textile Substrat in einem Autokla-
ven angeordnet und mit einem, mindestens einen
Farbstoff aufweisenden Uberkritischen Fluid durch-
stromt bzw. angestromt wird, dadurch gekenn-
zeichnet, daB ein Hilfsfluid mit dem mindestens
einen Farbstoff beladen wird, daB das Hilfsfluid mit
dem Uberkritischen Fluid in Kontakt gebracht wird
und daB hiernach das textile Substrat mit dem den
mindestens einen Farbstoff aufweisenden Uberkriti-
schen Fluid angestrémt bzw. durchstrémt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daB ein flissiges Hilfsfluid verwendet wird
und daf der mindestens eine Farbstoff in dem flis-
sigen Hilfsfluid gelést wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das flissige Hilfsfluid in dem tberkri-
tischen Fluid 1&slich ist.

4. \Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB das Hilfsfluid
eine Hilfsfluidmischung ist.

5. \Verfahren nach einem der vorangehenden Anspru-
che, dadurch gekennzeichnet, daf als Hilfsfluid ein
nattrliches und/oder synthetisches Ol verwendet
wird.

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daB als Hilfsfluid ein Polyalkylenoxid, ins-
besondere ein ethoxyliertes Polyethylenglykol
und/oder Polypropylenglykol, ausgewahlt wird.

7. \Verfahren nach einem der vorangehenden Anspra-
che, dadurch gekennzeichnet, daB das mit dem
mindestens einen Farbstoff beladene flussige Hilfs-
fluid in einer Zweistoffdise mit dem Uberkritischen
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Fluid vermischt wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB das Vermischen
des Hilfsfluids mit dem GOberkritischen Fluid unter
einer hohen Turbulenz erfolgt.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB das Hilfsfluid mit
dem Oberkritischen Fluid bei einer Temperatur zwi-
schen 100 °C und 170 °C, vorzugsweise zwischen
120 °C und 160 °C, vermischt wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB nach dem Auf-
ziehen des mindestens einen Farbstoffs auf das
textile Substrat das Uberkritische Fluid von dem
Hilfsfluid abgetrennt wird.

Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das Hilfsfluid durch eine Druckabsen-
kung in einem nachgeschalteten Separator vom
Uberkritischen Fluid abgetrennt wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB3 eine Vielzahl
von mit Polyestergarn bewickelten Spulen in dem
Autoklaven, vorzugsweise in einem zylindrischen
Autoklaven, unter Ausbildung mindestens einer
Spulensaule angeordnet wird.

Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekenn-
zeichnet, daB zwei bis zwanzig Spulen derart unter
Ausbildung der Spulensaule in dem Autoklaven
angeordnet werden, daf die Spulen unter Verwen-
dung eines zentralen Wickelkerns gehaltert und
axial zusammengepreBt werden und daB das mit
Farbstoff beladene Uberkritische Fluid die Spulen
axial durchstrémt.

Verfahren nach Anspruch 12 oder 13, dadurch
gekennzeichnet, daB jeweils eine einzige Spulen-
sdule in einem Autoklaven angeordnet wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 12 bis 14,
dadurch gekennzeichnet, daB Spulen mit einer
Wickelhéhe zwischen 150 mm und 900 mm, vor-
zugsweise zwischen 250 mm und 500 mm, ausge-
wahlt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 12 bis 15,
dadurch gekennzeichnet, daB Spulen mit einem
Durchmesser zwischen 100 mm und 800 mm, vor-
zugsweise zwischen 200 mm und 400 mm, ausge-
wahlt werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 12 bis 16,
dadurch gekennzeichnet, daB Spulen mit einer
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18.

19.

20.

21.

22,

23.

Wickeldichte zwischen 250 g/l und 900 g/l, vorzugs-
weise zwischen 350 g/l und 650 g/l, ausgewahit
werden.

Verfahren nach einem der Anspriche 12 bis 17,
dadurch gekennzeichnet, daB die Spulen von der
unteren Spulenstirnflache zu der oberen Spulen-
stirnflache und/oder von der oberen Spulenstirnfla-
che zu der unteren Spulenstirnflaiche axial
durchstrémt werden.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daf die Spulen oder
die Spulensaule derart in einer Kartusche angeord-
net wird bzw. werden, daB der SpulenauBenmantel
an der inneren Mantelflache der Kartusche anliegt,
und daB die Kartusche so in den Autoklaven einge-
setzt wird, daB der KartuschenauBenmantel an der
Autoklaveninnenwandung anliegt.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB die Spulen mit
einer Leerrohrstromungsgeschwindigkeit 5 mm/s
und 100 mm/s, vorzugsweise zwischen 10 mm/s
und 60 mm/s, axial durchstrémt werden.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB als Uberkriti-
sches Fluid Kohlendioxid ausgewahlt wird.

Verfahren nach Anspruch 21, dadurch gekenn-
zeichnet, daB das Polyestergarn wahrend 15 Minu-
ten bis 150 Minuten bei einem Druck zwischen 200
bar und 400 bar und einer Temperatur zwischen
100 °C und 170 °C gefarbt wird.

Verfahren nach einem der vorangehenden Anspri-
che, dadurch gekennzeichnet, daB3 als Polyester-
garn ein Nahgarn ausgewahlt wird.
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