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(54) Verfahren zum Färben eines textilen Substrates in mindestens einem überkritischen Fluid
sowie Färbevorrichtung

(57) Es werden ein Verfahren sowie eine Vorrich-
tung zum Färben eines textilen Substrates in minde-
stens einem überkritischen Fluid, vorzugsweise zum
Färben von Garnspulen in überkritischem Kohlendioxid,
beschrieben, bei dem man das textile Substrat in einem
Autoklaven anordnet und dort mit dem mindestens
einen Farbstoff aufweisenden überkritischen Fluid an-
bzw. durchströmt, wobei man den mindestens einen
pulverförmigen Farbstoff mit dem überkritischen Fluid
unter Ausbildung einer stabilen Lösung und/oder
Dispersion des Farbstoffes in dem überkritischen Fluid
in Kontakt bringt. Die für die Färbung erforderliche Farb-
stoffmenge teilt man auf eine Vielzahl von Farbstoffteil-
mengen auf und bringt jede Farbstoffteilmenge für sich
so lange mit dem überkritischen Fluid in Kontakt, bis
diese Farbstoffteilmenge gelöst bzw. dispergiert ist.
Hiernach bringt man erst die nächste Farbstoffteil-
menge in das überkritische Fluid ein und man wieder-
holt diesen Vorgang so oft, bis man die gesamte
Farbstoffmenge in das überkritische Fluid eingebracht
hat.
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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfah-
ren zum Färben eines textilen Substrates in mindestens
einem überkritischen Fluid, vorzugsweise zum Färben
von Garnspulen im überkritischem Kohlendioxid, mit
den Merkmalen des Oberbegriffs des Patentanspruchs
1 sowie eine Färbevorrichtung mit den Merkmalen des
Oberbegriffs des Patentanspruchs 6.
[0002] Bereits seit mehreren Jahren wird ein Ver-
fahren zum Färben von textilen Substraten in überkriti-
schen Fluiden propagiert, wobei die Grundlagen des
Färbens im überkritischen Fluid in der DE 39 06 724 A
beschrieben sind.
[0003] Mit der DE 196 31 604 A wird ein Vorschlag
für die Einbringung des zum Färben in überkritischen
Fluiden erforderlichen Farbstoffes unterbreitet, wobei
die diesbezügliche Einbringung des zu lösenden bzw.
zu dispergierenden Farbstoffes in das entsprechende
überkritische Fluid dadurch erfolgt, daß das mit dem
Farbstoff zu beladene überkritische Fluid ein in einem
Bypass angeordnetes und mit der Gesamtmenge des
Farbstoffes gefülltes spezielles Farbansatzgefäß durch-
strömt.
[0004] Die in der DE 196 31 604 beschriebene
Lösung zur Einbringung des Farbstoffes in das überkri-
tische Fluid arbeitet im allgemeinen einwandfrei. Bei
bestimmten Farbstoffen jedoch, die beispielsweise auf-
grund ihres niedrigen Schmelzpunktes zum Zusam-
mensintern dann neigen, wenn größere
Farbstoffmengen im Farbansatzgefäß angeordnet wer-
den, bereitet das bekannte Verfahren dahingehend
einen zusätzlichen Aufwand, daß man der diesbezügli-
chen Farbstoffschüttung Inertpartikel zusetzen muß
oder ein spezielles Farbstoffgranulat zu verwenden hat.
[0005] Der vorliegenden Erfindung liegt die Auf-
gabe zugrunde, ein Verfahren der angegebenen Art
sowie eine entsprechende Vorrichtung zur Verfügung zu
stellen, das bzw. die selbst bei solchen Farbstoffen, die
zum Zusammenbacken oder Zusammensintern neigen,
ein schnelles und besonders einfaches Einbringen des
jeweiligen Farbstoffes in das überkritische Fluid ermög-
licht.
[0006] Diese Aufgabe wird erfindungsgemäß durch
ein Verfahren mit den kennzeichnenden Merkmalen des
Patentanspruchs 1 sowie durch eine Vorrichtung mit
den kennzeichnenden Merkmalen des Patentan-
spruchs 6 gelöst.
[0007] Das erfindungsgemäße Verfahren zum Far-
ben eines textilen Substrates in mindestens einem
überkritischen Fluid, vorzugsweise zum Färben von
Garnspulen in überkritischem Kohlendioxid, sieht, wie
das bekannte Verfahren, vor, daß man das jeweilige tex-
tile Substrat in einem Autoklaven anordnet und dort mit
dem mindestens einen Farbstoff aufweisenden überkri-
tischen Fluid an- bzw. durchströmt. Zuvor wird der min-
destens eine feste, vorzugsweise pulverförmige,
Farbstoff mit dem überkritischen Fluid unter Ausbildung

einer stabilen Lösung und/oder Dispersion des Farb-
stoffes in dem überkritischen Fluid in Kontakt gebracht.
Abweichend vom eingangs aufgezeigten Stand der
Technik teilt man jedoch bei dem erfindungsgemäßen
Verfahren die für die Färbung erforderliche Farbstoff-
menge auf eine Vielzahl von Farbstoffteilmengen auf
und bringt hierbei jede Farbstoffteilmenge für sich allein
so lange mit dem überkritischen Fluid in Kontakt, bis
diese Farbstoffteilmenge gelöst bzw. dispergiert ist.
Sobald dies der Fall ist, bringt man bei dem erfindungs-
gemäßen Verfahren hiernach erst die nächste Farb-
stoffteilmenge in das überkritische Fluid ein, wobei man
diesen zuvor beschriebenen Vorgang so oft wiederholt,
bis man die erforderliche und zuvor berechnete
Gesamtfarbstoffmenge in dem überkritischen Fluid
gelöst bzw. dispergiert hat, so daß dieser gelöste bzw.
feindispergierte Farbstoff dann auf das jeweils zu fär-
bende Textilgut aufziehen kann.

[0008] Obwohl zunächst auf den ersten Blick gese-
hen das erfindungsgemäße Verfahren im Vergleich zum
Stand der Technik aufwendiger erscheint, da bei dem
erfindungsgemäßen Verfahren die jeweils zu lösende
bzw. zu dispergierende Farbstoffmenge auf eine Viel-
zahl von Farbstoffteilmengen aufgeteilt und separat hin-
tereinander in das überkritische Fluid eingebracht wird,
hat sich überraschend gezeigt, daß das erfindungsge-
mäße Verfahren insbesondere bei kritischen, zum
Zusammenklumpen bzw. zum Zusammensintern nei-
genden Farbstoffen, im Vergleich zum bisher praktizier-
ten Färbeverfahren keinen erhöhten Zeitaufwand
erfordert. Dies wird darauf zurückgeführt, daß bei dem
erfindungsgemäßen Verfahren relativ kleinen Farbstoff-
teilmengen eine relativ große Menge an überkritischem
Fluid angeboten wird, so daß dementsprechend der
Löse- bzw. Dispergiervorgang des Farbstoffes in dem
überkritischen Fluid beschleunigt abläuft, ohne daß
dabei ein Zusammenklumpen bzw. Zusammensintern
der diesbezüglichen Farbstoffteilmenge beobachtet
werden konnte. Von daher vermag das erfindungsge-
mäße Verfahren auch auf den Zusatz von Inertpartikeln
oder auf die Erstellung einer bestimmten Farbstoffgra-
nulatgröße zu verzichten, wie dies bei kritischen Farb-
stoffen bei dem bekannten Verfahren der Fall ist.
[0009] Weiterhin ist als Vorteil des erfindungs-
gemäßen Verfahrens festzuhalten, daß abhängig vom
jeweiligen Farbausfall, d.h. vom Farbton und/oder der
Farbtiefe, die Zusammensetzung der Farbstoffteil-
menge variiert werden kann, so daß durch Anwendung
des erfindungsgemäßen Verfahrens ein Nuancieren der
Färbung jederzeit möglich wird, was beim Stand der
Technik ebenfalls nicht gegeben ist. Bedingt dadurch,
daß bei dem erfindungsgemäßen Verfahren vorzugs-
weise der Eintrag der Farbstoffteilmenge in den Haupt-
strom des umgepumpten überkritischen Fluids erfolgt,
wird der Löse- bzw. Dispergiervorgang der jeweils ein-
gebrachten Farbstoffteilmenge erheblich weiter
beschleunigt, was insbesondere beim Stand der Tech-
nik dann nicht der Fall ist, wenn das Farbansatzgefäß in
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einem Bypass zum Hauptstrom angeordnet wird. Auch
ruft die beim erfindungsgemäßen Verfahren eingesetzte
Farbstoffteilmenge im Vergleich zur herkömmlich ver-
wendeten Farbstoffgesamtmenge keinen nennenswer-
ten Gegendruck hervor, so daß bei dem
erfindungsgemäßen Verfahren diese Farbstoffteil-
menge wesentlich besser durchströmt werden kann,
was wiederum eine erhebliche Beschleunigung des
Löse- bzw. Dispergierverhaltens des jeweils verwende-
ten Farbstoffes in dem überkritischen Fluid bewirkt.

[0010] Klarstellend ist anzumerken, daß der in der
vorliegenden Anmeldung verwendete Begriff Farbstoff
sowohl einen einzelnen Farbstoff als auch ein Farbstoff-
gemisch, bestehend aus insbesondere zwei bis zwölf
Farbstoffen, umfaßt. Desweiteren deckt der Begriff
überkritisches Fluid insbesondere die Fluide ab, die in
der DE 39 06 724 A beschrieben sind, wobei jedoch bei
dem erfindungsgemäßen Verfahren überkritisches Koh-
lendioxid bevorzugt verwendet wird. Vorzugsweise
betrifft das erfindungsgemäße Verfahren auch ein sol-
ches Verfahren, bei dem Garnspulen, insbesondere
Nähgarnspulen, in überkritischen Kohlendioxid mit
Dispersionsfarbstoff gefärbt werden, wobei die hierfür
verwendeten Dispersionsfarbstoffe insbesondere han-
delsübliche Dispersionsfarbstoffe sind, wie diese im
Handel weit verbreitet und für die wäßrige Färbung von
Polyestergarnspulen angeboten werden. Das bei dem
erfindungsgemäßen Verfahren vorzugsweise einge-
setzte Garnmaterial umfaßt oder besteht insbesondere
aus Polyester, wobei hierunter neben den modifizierten
Polyestertypen auch vorzugsweise Polyethylenter-
ephthalat-Garnmaterialien fallen.
[0011] Eine erste Ausführungsform des erfindungs-
gemäßen Verfahrens sieht vor, daß man hierbei die für
die Färbung erforderliche Farbstoffmenge auf 5 bis 200,
insbesondere auf 20 bis 90, Farbstoffteilmengen auf-
teilt, wobei sich überraschend gezeigt hat, daß eine der-
artige Aufteilung auf die zuvor genannten
Farbstoffteilmengen bei einer Vielzahl von Farbstoffen
bzw. Farbstoffgemischen und über einen breiten Farb-
ton- und Farbtiefenbereich zu hervorragenden Ergeb-
nissen führt, insbesondere dahingehend, daß die
erforderliche Farbstoffgesamtmenge innerhalb von kür-
zester Zeit in dem überkritischen Fluid gelöst bzw.
dispergiert wird, ohne daß Ausklumpungen bzw. Ver-
schmelzungen auftreten, und daß besonders egale und
echte Färbungen resultieren.
[0012] Insbesondere dann, wenn man bei dem
erfindungsgemäßen Verfahren jede Farbstoffteilmenge
derart in den Strom des überkritischen Fluids einbringt,
daß das pro Zeiteinheit umgewälzte überkritische Fluid
insgesamt mit der Farbstoffteilmenge mindestens ein-
mal in Kontakt gebracht wird, bewirkt eine derartige Ver-
fahrensvariante, daß der gesamte Farbstoff besonders
schnell gelöst wird und daß zum Färben des textilen
Substrates eine überkritische Färbeflotte verwendet
wird, die stets die gleiche Konzentration an gelöstem
bzw. dispergiertem Farbstoff aufweist, so daß demge-

mäß eine derartige überkritische Färbeflotte stets ein
Maximum an gelöstem bzw. dispergiertem Farbstoff
beinhaltet.

[0013] Besonders vorteilhaft unter dem Gesichts-
punkt der Reproduzierbarkeit der Färbung und der
Geschwindigkeit des Lösens bzw. des Dispergierens
des Farbstoffes in dem überkritischen Fluid ist es, wenn
man unmittelbar stromab der Förderpumpe für das
überkritische Fluid die Farbstoffteilmengen mit dem
überkritischen Fluid in Kontakt bringt. Hierbei erfolgt
somit stromab der Förderpumpe und stromauf des
Autoklavens die Einspeisung der Farbstoffteilmengen in
das überkritische Fluid, wobei diese Einspeisung vor-
zugsweise dann in der Hauptströmungsleitung vorge-
nommen wird.
[0014] Bezüglich der Temperatur- und Druckbedin-
gungen, bei denen man bei dem erfindungsgemäßen
Verfahren die Vielzahl der Farbstoffteilmengen in das
überkritische Fluid einbringt, ist anzumerken, daß es
sich hierbei insbesondere bewährt hat, wenn die Viel-
zahl der Farbstoffteilmengen bei den für die jeweilige
Färbung ausgewählten Temperatur- und Druckbedin-
gungen in das überkritische Fluid eingebracht wird.
Durch eine derartige Verfahrensvariante des
erfindungsgemäßen Verfahrens wird die Reproduzier-
barkeit einer jeden Färbung bezüglich des resultieren-
den Farbausfalls (Farbton und Farbtiefe) und der
erzielten Echtheiten weiter optimiert, so daß bei einer
derartigen Verfahrensweise Fehlfärbungen oder abwei-
chende Färbungen ausgeschlossen sind.
[0015] Die vorliegende Erfindung betrifft desweite-
ren eine Vorrichtung zum Eintragen eines Farbstoffes in
ein zum Färben eines textilen Substrates verwendetes
überkritisches Fluid mit den Merkmalen des Patentan-
spruchs 6.
[0016] Der erfindungsgemäßen Vorrichtung, mit
dem das Eintragen eines Farbstoffes in Teilmengen in
ein zum Färben eines textilen Substrates verwendetes
überkritisches Fluid ermöglicht wird, ist ein mit einem
Fluidzirkulationssystem versehener Autoklave zugeord-
net, wobei das Flottenzirkulationssystem eine Förder-
pumpe umfaßt. Hierbei weist die erfindungsgemäße
Vorrichtung eine Farbstoffeintragevorrichtung auf, die
zwischen einer ersten Stellung, in der mindestens ein
Farbstoffaufnahmeabschnitt der Farbstoffeintragevor-
richtung frei zugänglich ist, und einer zweiten Stellung,
in der sich der mindestens eine Farbstoffaufnahmeab-
schnitt in Kontakt mit dem überkritischen Fluid befindet,
und umgekehrt hierzu, bewegbar ist. Mit anderen Wort
stellt die an der erfindungsgemäßen Vorrichtung vor-
handene Farbstoffeintragevorrichtung sicher, daß durch
eine Bewegung der Farbstoffeintragevorrichtung aus
einer ersten Stellung, in der der mindestens eine Farb-
stoffaufnahmeabschnitt mit der Farbstoffteilmenge frei
zugänglich beschickbar ist, in die zweite Stellung, in der
der mit der Farbstoffteilmenge beschickte Farbstoffauf-
nahmeabschnitt in Kontakt mit dem überkritischen Fluid
gebracht wird, die entsprechende Farbstoffteilmenge in
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das überkritische Fluid eingespeist wird, ohne daß es
hierfür erforderlich wird, die Temperatur und/oder den
Druck des überkritischen Fluids zu ändern.

[0017] Die erfindungsgemäße Vorrichtung weist
eine Reihe von Vorteilen auf. So ist zunächst festzuhal-
ten, daß mit Hilfe der erfindungsgemäßen Vorrichtung
jederzeit und in jeder beliebigen Menge Farbstoff in das
System eingetragen werden kann, ohne daß es hierfür
erforderlich ist, die Temperatur und/oder den Druck des
überkritischen Fluids zu verändern. Desweiteren
erlaubt die erfindungsgemäße Vorrichtung die zuvor
beschriebene Farbstoffdosierung, ohne daß dabei eine
Volumenvergrößerung des Systems auftritt, was beim
Stand der Technik dann nicht gegeben ist, wenn ein ent-
sprechendes Farbansatzgefäß in einem Bypass ange-
ordnet ist. Hier kommt es zwangsläufig bei dem
bekannten System bei einer Umleitung des überkriti-
schen Fluids über den Bypass und über das Farban-
satzgefäß zu einer entsprechenden
Volumenvergrößerung, die eine unerwünschte Ände-
rung der Temperatur- und/oder Druckbedingungen im
System beinhaltet, es sei denn, daß zuvor im Bypass
und im Farbansatzgefäß ein entsprechendes überkriti-
sches Fluid angeordnet wird, dessen Temperatur und
Druck der Temperatur und dem Druck im Hauptkreislauf
entspricht, was entsprechend aufwendig und nur mit
einem erhöhten Regelaufwand möglich ist. Somit
erlaubt die erfindungsgemäße Vorrichtung in besonders
einfacher Weise eine schnelle Dosierung des Farbstof-
fes, ohne daß dadurch entsprechende Schwankungen
im Druck und/oder der Temperatur des überkritischen
Fluids auftreten, so daß die erfindungsgemäße Vorrich-
tung auch wesentlich zur Reproduzierbarkeit von Fär-
bungen beiträgt. Ferner ist als weiterer Vorteil
herauszustellen, daß die erfindungsgemäße Vorrich-
tung eine einfache und individuelle Anpassung der
jeweils eingesetzten Farbstoffmenge ermöglicht, so daß
abhängig von einem ermittelten Farbausfall die Färbung
abgebrochen, weiterer Farbstoff nachgesetzt oder mit-
tels Zugabe von anderen Farbstoffen die bis dato
erstellte Färbung nuanciert werden kann, ohne daß es
hierfür erforderlich wird, ein Farbansatzgefäß und die
dazu gehörigen Bypassleitungen abzusperren, zu
belüften und erneut mit Druck zu beaufschlagen, wie
dies beim Stand der Technik stets der Fall ist. Von daher
trägt die erfindungsgemäße Vorrichtung wesentlich mit
dazu bei, die Gesamtfärbezeiten entsprechend zu ver-
kürzen, die Reproduzierbarkeit der Färbung zu verbes-
sern und Fehlfärbungen zu vermeiden, wobei die
Anwendung der erfindungsgemäßen Vorrichtung ent-
scheidend auch die Wirtschaftlichkeit des Färbeprozes-
ses mit prägt.
[0018] Bei einer ersten Ausführungsform der
erfindungsgemäßen Vorrichtung ist die Farbstoffeintra-
gevorrichtung als quer zur Strömungsrichtung des über-
kritischen Fluids verschiebbare Stange ausgebildet,
wobei die Stange mindestens einen, als ringförmige Nut
und/oder als Durchtrittsbohrung ausgestalteten Farb-

stoffaufnahmeabschnitt aufweist. Hierbei erlaubt eine
derartige stangenförmige Farbstoffeintragevorrichtung
die Dosierung der von der ringförmigen Nut und/oder
von der Durchtrittsbohrung aufgenommenen Farbstoff-
teilmenge in das überkritische Fluid, wobei es hierzu
lediglich erforderlich ist, durch eine axiale Verschiebung
der Stange diese aus der ersten Stellung, in der die
diesbezügliche Farbstoffteilmenge in der Nut und/oder
der Durchtrittsbohrung angeordnet wird, in die zweite
Stellung zu überführen, wobei in dieser zweiten Stel-
lung die Farbstoffteilmenge aus der Nut bzw. aus der
Durchtrittsöffnung dann durch das hierzu quer strö-
mende überkritische Fluid gelöst bzw. dispergiert wird.
Vorzugsweise weist eine derartige stangenförmige
Farbstoffeintragevorrichtung dann zwei, mit axialem
Abstand voneinander angeordnete Nuten bzw. Durch-
trittsöffnungen auf, wobei der axiale Abstand dieser bei-
den Nuten bzw. Durchtrittsbohrungen so gewählt wird,
daß eine Nut bzw. eine Durchtrittsbohrung von außen
frei zugänglich und somit mit der Farbstoffteilmenge
beschickbar ist (erste Stellung), während die jeweils
andere Nut bzw. Durchtrittsbohrung zu diesem Zeit-
punkt im überkritischen Fluid positioniert ist (zweite
Stellung). Details zu dieser bevorzugten Ausgestaltung
werden nachfolgend noch bei den konkreten Ausfüh-
rungsbeispielen näher erläutert.

[0019] In Weiterbildung der zuvor beschriebenen
Ausführungsform der erfindungsgemäßen Vorrichtung
weist diese ein Gehäuse, vorzugsweise ein zylindri-
sches Gehäuse, auf, wobei das zylindrische Gehäuse
mit einem Verbindungsbereich zur Zuführung des über-
kritischen Fluids und mit einem Abführungsbereich zur
Abführung des mit Farbstoff beladenen überkritischen
Fluids versehen ist. Innerhalb des Gehäuses ist die
zuvor beschriebene stangenförmige Farbstoffeintrage-
vorrichtung vorgesehen, die vorzugsweise quer zur
Strömungsrichtung des überkritischen Fluids im
Gehäuse als axial verschiebbare Stange mit darin
angeordneten Nuten und/oder Durchtrittsbohrungen
ausgestaltet ist.
[0020] Bei einer anderen Weiterbildung der zuvor
beschriebenen Ausführungsform der erfindungs-
gemäßen Vorrichtung weist das Gehäuse gegenüber-
liegende Verschlüsse auf, wobei insbesondere die
gegenüberliegenden Verschlüsse Lager- und Dichtele-
mente zur fluiddichten axialen verschiebbaren Lage-
rung der als Stange ausgestalteten
Farbstoffeintragevorrichtungen besitzen.
[0021] Um bei der erfindungsgemäßen Vorrichtung
sicherzustellen, daß die über die Farbstoffeintragevor-
richtung eingetragene Farbstoffteilmenge gelöst oder
zumindestens fein dispergiert wird, sind der mindestens
einen Durchtrittsbohrung kopf- und/oder fußseitig ent-
fernbare Siebplatten zugeordnet. Hierdurch wird verhin-
dert, daß aus der Durchtrittsbohrung mittels des
überkritischen Fluids grob disperse Farbstoffteilchen
ausgeschwämmt werden, die sich in unerwünschter
Weise auf dem zu färbenden textilen Substrat nieder-
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schlagen und dort entsprechende Fehler verursachen.
Alternativ oder zusätzlich hierzu kann dem Abführbe-
reich zur Abführung des mit Farbstoff beladenen über-
kritischen Fluids eine entsprechende Siebplatte derart
zugeordnet sein, daß das mit Farbstoff beladene Fluid
vor Verlassen des Gehäuses diese Siebplatte durch-
strömen muß, so daß hierdurch ebenfalls entspre-
chende grob disperse Farbstoftpartikel in dem mit
Farbstoff beladenen überkritischen Fluid vermieden
werden.

[0022] Insbesondere ist bei den zuvor beschriebe-
nen Ausführungsformen die Siebplatte als Sintermetall-
platte ausgestaltet, deren Poren eine Porengröße
kleiner oder gleich 30 µm, vorzugsweise kleiner oder
gleich 15 µm, besitzen, so daß diese Siebplatte wirk-
sam die Ausbildung von grob dispersen Farbstoffparti-
keln in dem überkritischen Fluid vermeiden.
[0023] Bei einer anders konstruierten Ausgestal-
tung der erfindungsgemäßen Vorrichtung ist die Farb-
stoffeintragevorrichtung als drehbare Scheibe
ausgebildet, wobei diese Scheibe an ihrem äußeren
Rand mindestens einen Farbstoffaufnahmeabschnitt,
vorzugsweise an ihrem äußeren Rand über ihren radia-
len Umfang gleichmäßig verteilt mindestens zwei Farb-
stoffaufnahmeabschnitte, aufweist. Bei der zuletzt
genannten Ausgestaltung, die mindestens zwei Farb-
stoffaufnahmeabschnitte besitzt, sind diese derart
angeordnet, daß sich stets mindestens ein Farbstoffauf-
nahmeabschnitt in der ersten Stellung und der minde-
stens eine andere Farbstoffaufnahmeabschnitt in der
zweiten Stellung befindet, so daß durch eine Drehung
der Scheibe der mindestens eine Farbstoffaufnahmeab-
schnitt aus der ersten in die zweite Stellung und der
mindestens eine andere Farbstoffaufnahmeabschnitt
gleichzeitig aus der zweiten in die erste Stellung bring-
bar sind. In der ersten Stellung kann dann der Farbstoff-
aufnahmeabschnitt mit der jeweils einzutragenden
Farbstoffteilmenge beladen werden, während in der
zweiten Stellung, die durch Drehung der Scheibe her-
beigeführt wird, sich der diesbezügliche Farbstoffauf-
nahmeabschnitt in Kontakt mit dem überkritischen Fluid
befindet, so daß somit die Farbstoffteilmenge hierdurch
gelöst bzw. fein dispergiert werden kann.
[0024] Vorzugsweise ist bei dieser, zuvor beschrie-
benen Ausgestaltung der erfindungsgemäßen Vorrich-
tung die drehbare Scheibe quer zur
Hauptströmungsrichtung des überkritischen Fluids aus-
gerichtet, so daß das Lösen bzw. feine Dispergieren der
Farbstoffteilmenge entsprechend erleichtert wird.
[0025] Eine spezielle, besonders geeignete und ein
schnelles Dosieren des Farbstoffes ermöglichende
Ausführungsform der zuvor beschriebenen Ausgestal-
tung der erfindungsgemäßen Vorrichtung sieht eine
Scheibe vor, die vier bis acht, über ihren Umfang im
Bereich ihres äußeren Randes gleichmäßig verteilte
Farbstoffaufnahmeabschnitte aufweist, so daß sich bei
dieser Ausgestaltung stets zwei bis vier Farbstoffauf-
nahmeabschnitte in der ersten Stellung sich dement-

sprechend auch zwei bis vier
Farbstoffaufnahmeabschnitte in der zweiten Stellung
befinden.

[0026] Besonders geeignet ist es bei der zuvor
beschriebenen Ausführungsform, wenn die Farbstoff-
aufnahmeabschnitte als Durchtrittsbohrungen ausge-
staltet sind, die sich vorzugsweise in
Hauptströmungsrichtung des überkritischen Fluids
erstrecken. Somit vermag das überkritische Fluid in der
zweiten Stellung diese Durchtrittsbohrungen zu durch-
strömen und die hierin angeordnete Farbstoffteilmenge
schnell zu lösen bzw. fein zu dispergieren, wodurch der
Farbstoffeintrag bei dieser Ausgestaltung der
erfindungsgemäßen Vorrichtung entsprechend
beschleunigt wird.
[0027] Wie bereits zuvor beschrieben, sieht eine
vorteilhafte Weiterbildung der zuvor beschriebenen
Ausführungsform der erfindungsgemäßen Vorrichtung
vor, daß hierbei die Durchtrittsbohrungen kopf-
und/oder bodenseitig mit einer Sintermetallplatte ver-
schließbar sind, deren Poren eine Porengröße kleiner
oder gleich 30 µm vorzugsweise kleiner oder gleich 15
µm, besitzen. Hierdurch wird verhindert, daß grob
disperse Teile in den Fluidstrom gelangen, die, wie
bereits zuvor erwähnt, Fehlfärbungen verursachen,
wobei zusätzlich zu der Anordnung der Sintermetallplat-
ten an den Durchtrittsbohrungen oder anstelle der
Anordnung der Sintermetallplatten an den Durchtritts-
bohrungen auch dem Abführbereich zur Abführung des
mit Farbstoff beladenen überkritischen Fluids eine ent-
sprechende Sintermetallplatte zugeordnet werden
kann, durch die das mit Farbstoff beladene überkriti-
sche Fluid dann abgeführt und dem Färbeautoklaven
zugeführt wird.
[0028] Um die Handhabung der erfindungs-
gemäßen Vorrichtung zu vereinfachen, sieht eine
besonders vorteilhafte Ausgestaltung der erfindungs-
gemäßen Vorrichtung vor, daß hierbei der Farbstoffein-
tragevorrichtung eine Farbstoffbeschickungseinrichtung
zugeordnet ist, wobei diese Farbstoffbeschickungsein-
richtung eine vorgegebene Farbstoffteilmenge einem
jedem Farbstoffaufnahmeabschnitt zuführt.
[0029] Vorteilhafte Weiterbildungen des erfindungs-
gemäßen Verfahrens sowie der erfindungsgemäßen
Vorrichtung sind in den Unteransprüchen angegeben.
[0030] Die erfindungsgemäße Vorrichtung wird
nachfolgend anhand eines Ausführungsbeispiels in Ver-
bindung mit der Zeichnung näher erläutert.
[0031] Es zeigen:

Figur 1 ein schematisches Fließbild einer entspre-
chenden Anlage zum Färben von textilen
Substraten in überkritischen Fluiden und

Figur 2 eine schematische Schnittansicht durch
eine Ausführungsform der Vorrichtung.

[0032] In Figur 1 ist schematisch eine Färbeanlage
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abgebildet, wobei die Färbeanlage einen Färbeautokla-
ven 1 aufweist, in dem beispielsweise eine Säule,
bestehend aus vier Kreuzspulen eines Nähgarnes, zum
Färben angeordnet wird.

[0033] Der Färbeautoklave 1 ist mit einem ersten
Zirkulationssystem versehen, wobei das erste Zirkulati-
onssystem ein entsprechendes Rohrleitungssystem 2
umfaßt. Innerhalb des Rohrleitungssystems 2 des
ersten Zirkulationssystems ist eine Zirkulationspumpe 3
angeordnet, wobei desweiteren dem ersten Zirkulati-
onssystem ein nicht gezeigter Wärmetauscher sowie
eine Einspeisung für das überkritische Fluid zugeordnet
ist. Stromab der Zirkulationspumpe 3 ist in dem Rohrlei-
tungssystem 2 eine Vorrichtung A zum Eintragen eines
Farbstoffes in Teilmengen vorgesehen, wobei diese
Vorrichtung in Figur 2 im Detail dargestellt ist.
[0034] Zusätzlich zu dem ersten Zirkulationssystem
ist bei der in Figur 1 schematisch gezeigten Anlage ein
zweites Zirkulationssystem, das insgesamt mit 11
bezeichnet ist, vorhanden. Hierbei umfaßt dieses zweite
Zirkulationssystem 11, das auch als Adsorptionskreis-
lauf zu bezeichnen ist, drei Ventile 9, 10 und 13 sowie
einen Autoklaven 12, wobei der Autoklave 12 mit einem
entsprechend geeigneten Sorbens, so zum Beispiel
einem Kieselgel, Typ Trysil, gefüllt ist. Dieses Kieselgel
weist eine Partikelgröße vorzugsweise zwischen 2 mm
und 8 mm, eine Dichte insbesondere von 2.200 kg/m3,
eine Schüttdichte von 550 kg/m3, eine Porosität von
0,55, eine innere Oberfläche von etwa 450 m2/g, ein
Porenvolumen von 0,4 cm3/g, einen mittleren Poren-
durchmesser zwischen 4 nm und 10 nm und einen Tor-
tuositätsfaktor von 5,0 auf.
[0035] Die zuvor gezeigte Anlage arbeitet wie folgt:
Zunächst wird die Säule der beispielsweise vier Näh-
garn-X-Spulen aus Polyethylenterephthalat innerhalb
des Autoklaven 1 angeordnet. Nach Schließen des
Autoklaven 1 werden das entsprechende Rohrleitungs-
system 2 des ersten Zirkulationssystems sowie der
Autoklave 1 selbst über die nicht gezeigte Einspeisung
und eine nicht gezeigte Druckerhöhungspumpe mit
überkritischem Fluid, insbesondere Kohlendioxid,
gefüllt. Hiernach wird die Zirkulationspumpe 3 in Betrieb
genommen, was dazu führt, daß das überkritische Fluid
durch das Rohrleitungssystem 2 und den Autoklaven 1
in Pfeilrichtung strömt. Zu diesem Zeitpunkt sind die
Ventile 9 und 10 geschlossen und das Ventil 13 ist
geöffnet.
[0036] Nach Erreichen der vorgegebenen Färbe-
temperatur und des vorgegebenen Färbedruckes
erfolgt über die Vorrichtung A, die nachfolgend noch im
Detail in Verbindung mit der Figur 2 beschrieben ist, die
Einspeisung des für die Färbung erforderlichen Farb-
stoffes in einzelnen Teilmengen.
[0037] Nach Ablauf einer vorgegebenen Färbezeit,
beispielsweise 25 bis 35 Minuten, werden ohne Verän-
derung des Druckes und der Temperatur die in der Figur
1 gezeigten Ventile 9 und 10 geöffnet, und das Ventil 13
wird geschlossen. Dies hat zur Folge, daß nunmehr das

zweite Zirkulationssystem 11 und der darin angeord-
nete Autoklave 12 in Pfeilrichtung durchströmt wird.

[0038] Nach einer Verweilzeit von fünf Minuten wird
die gesamte Anlage über das geöffnete Ventil 8 ent-
spannt, so daß die gefärbten Garnspulen entnommen
werden können.
[0039] Um unerwünschte Druck- und/oder Tempe-
raturschwankungen beim Verbinden des ersten Zirkula-
tionssystems mit dem zweiten Zirkulationssystem am
Ende der eigentlichen Färbung zu verhindern, war das
zweite Zirkulationssystem zuvor mit überkritischem
Fluid bei einem Druck und einer Temperatur gefüllt wor-
den, die der Temperatur und dem Druck des überkriti-
schen Fluids während des Färbens entsprach.
[0040] Die in Figur 2 im Detail schematisch abgebil-
dete Vorrichtung A zum Eintragen eines Farbstoffes in
Teilmengen weist eine lateral verschiebbare, als Stange
1 ausgebildete Farbstoffeintragevorrichtung auf, wobei
die Stange 1 zwei Farbstoffaufnahmeabschnitte 2
besitzt. Hierbei sind diese Farbstoffaufnahmeabschnitte
2 als Durchtrittsbohrungen ausgebildet, wobei sowohl
kopfseitig als auch fußseitig eine Sintermetallplatte
(nicht gezeigt) an jeder Durchtrittsbohrung 2 vorgese-
hen sein kann.
[0041] Die Stange 1 ist zentral innerhalb eines
Gehäuses 3 vorgesehen, wobei das Gehäuse 3 einen
Verbindungsbereich 10 zur Zuführung von überkriti-
schen Fluiden und einen Abführungsbereich 11 zur
Abführung des mit Farbstoff beladenen überkritischen
Fluids aufweist. Die Strömungsrichtung des überkriti-
schen Fluids im Gehäuse 3 ist durch entsprechende
Pfeile gekennzeichnet. An beiden Seiten ist das
Gehäuse 3 mit einem Deckel 5, der als abgedichteter
Flanschdeckel ausgebildet ist, verschlossen, wobei zur
Abdichtung des Deckels 5 zum Gehäuse 3 hin ins-
besondere ein an sich bekannter Doppelkonusring 12
vorgesehen ist.
[0042] Jedem Deckel 5 sind entsprechende Lager-
und Dichtelemente zugeordnet, wobei diese Lager- und
Dichtelemente jeweils eine in den Flanschdeckel einge-
schraubte Hülse 6 umfaßt, in deren konischen Bereich
eine umlaufende Dichtung 7 aufgenommen ist. Die
innere Abdichtung gegen die axial gleitende Stange 1
erfolgt über eine mit einem Dichtungsdeckel 8 festge-
legte selbstdichtende Packung oder alternativ hierzu
über eine Federringdichtung 9, wie sie im übrigen auch
auf dem jeweiligen Gebiet der Technik gebräuchlich
sind.
[0043] Der Hülse 6 ist desweiteren jeweils eine
Druckentlastungsbohrung 13 zugeordnet, die zur Atmo-
sphäre hin weist, so daß das nach Entleerung der
Durchtrittsbohrung 2 das hierin auf genommene über-
kritische Fluid bei einer axialen Verschiebung der
Stange 1 über diese Entlastungsbohrung 13 zur Atmo-
sphäre hin entweichen kann.
[0044] Der Hülse 6 ist desweiteren jeweils eine
Farbstoffbeschickungseinrichtung 4 zugeordnet, wobei
diese Farbstoffbeschickungseinrichtung 4 bei der
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gezeigten Ausführungsform aus einem Trichter besteht.

[0045] Die vorstehend in Verbindung mit der Figur 2
beschriebene Vorrichtung A arbeitet wie folgt:
[0046] Die lateral in Pfeilrichtung 14 und umgekehrt
hierzu verschiebbare Stange 1 mit den zwei darin ange-
ordneten Durchtrittsbohrungen 2 kann eine solche Posi-
tion annehmen, wie sie in Figur 2 abgebildet ist. Hierbei
befindet sich die rechte Durchtrittsbohrung 2 in einer
ersten Stellung, in der die rechte Durchtrittsbohrung 2
mit einer pulverförmigen Farbstoffteilmenge über den
Trichter 4 befüllbar ist, während sich die linke Durch-
trittsbohrung 2 in ihrer zweiten Stellung befindet, in der
die hierin angeordnete Farbstoffteilmenge von dem an-
, durch- bzw. vorbeiströmenden überkritischen Fluid
gelöst bzw. fein dispergiert wird. Nachdem die in der lin-
ken Durchtrittsbohrung 2 befindliche Farbstoffteilmenge
gelöst bzw. dispergiert wurde, wird die Stange 1 so weit
nach links verschoben, bis die linke Durchtrittsbohrung
2 mit dem Trichter 4 fluchtet. Zu diesem Zeitpunkt ist die
rechte Durchtrittsbohrung 2 in einer Position angelangt,
in der sie sich in Kontakt mit dem überkritischen Fluid
befindet, so daß auch die hierin angeordnete Farbstoff-
teilmenge gelöst bzw. fein dispergiert wird, während die
linke Durchtrittsbohrung 2 erneut mit einer weiteren
Farbstoffteilmenge befüllt wird. Durch eine axiale Ver-
schiebung nach rechts gelangen dann beide Durch-
trittsbohrungen wieder in eine Position, wie diese in der
Figur 2 abgebildet ist. Während der axialen Verschie-
bung der Stange 1 gelangen die Durchtrittsbohrungen 2
in Ausrichtung zu den entsprechenden Entlastungsboh-
rungen 13, was dazu führt, daß der in den zwischenzeit-
lich von Farbstoff entleerten Durchtrittsbohrungen
gespeicherte Fluidanteil unproblematisch entweichen
kann.
[0047] Durch ein vielfaches axiales Verschieben
der Stange 1 in der vorstehend beschriebenen Weise
lassen sich somit schnell innerhalb von kürzester Zeit
die erforderliche Farbstoffmenge, aufgeteilt auf eine
Vielzahl von Farbstoffteilmengen, in den Hauptstrom
des überkritischen Fluids eintragen, wobei zur axialen
Verschiebung der Stange 1 ein entsprechender Hydrau-
likzylinder 15 verwendet wird, wie dieser in Figur 1
schematisch abgebildet ist.
[0048] Um bei der in Figur 2 gezeigten speziellen
Ausführungsform der Vorrichtung A ein Austragen von
grob dispersen Farbstoffpartikein aus dem Gehäuse 3
zu verhindern, sind dem Verbindungsbereich 10 und
dem Abführbereich 11 entsprechende Sintermetalle
zugeordnet, wie diese zuvor beschrieben sind.
[0049] Falls es erwünscht oder erforderlich ist, kön-
nen innerhalb des Gehäuses 3 Fluidleitelemente vorge-
sehen sein, durch die die Strömung des überkritischen
Fluids im Gehäuse 3 entsprechend verändert wird, um
so das Herauslösen bzw. Feindispergieren der Farb-
stoffteilmenge aus der Durchtrittsbohrung zu beschleu-
nigen.

Patentansprüche

1. Verfahren zum Färben eines textilen Substrates in
mindestens einem überkritischen Fluid, vorzugs-
weise zum Färben von Garnspulen in überkriti-
schem Kohlendioxid, bei dem man das textile
Substrat in einem Autoklaven anordnet und dort mit
dem mindestens einen Farbstoff aufweisenden
überkritischen Fluid an- bzw. durchströmt, wobei
man den mindestens einen pulverförmigen Farb-
stoff mit dem überkritischen Fluid unter Ausbildung
einer stabilen Lösung und/oder Dispersion des
Farbstoffes in dem überkritischen Fluid in Kontakt
bringt, dadurch gekennzeichnet, daß man die für
die Färbung erforderliche Farbstoffmenge auf eine
Vielzahl von Farbstoffteilmengen aufteilt und jede
Farbstoffteilmenge für sich so lange mit dem über-
kritischen Fluid in Kontakt bringt, bis diese Farb-
stoffteilmenge gelöst bzw. dispergiert ist, daß man
hiernach erst die nächste Farbstoffteilmenge in das
überkritische Fluid einbringt und daß man diesen
Vorgang so oft wiederholt, bis man die gesamte
Farbstoffmenge in das überkritische Fluid einge-
bracht hat.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daß man die für die Färbung erforderliche
Farbstoffmenge auf 5 bis 200, insbesondere auf 20
bis 90, Farbstoffteilmengen aufteilt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, daß man jede Farbstoffteilmenge
derart in den Strom des überkritischen Fluids ein-
bringt, daß das pro Zeiteinheit umgewälzte überkri-
tische Fluid insgesamt mit der Farbstoffteilmenge
mindestens einmal in Kontakt gebracht wird.

4. Verfahren nach einem der vorangehenden Ansprü-
che, dadurch gekennzeichnet, daß man unmittelbar
stromab der Förderpumpe für das überkritische
Fluid die Farbstoffteilmengen mit dem überkriti-
schen Fluid in Kontakt bringt.

5. Verfahren nach einem der vorangehenden Ansprü-
che, dadurch gekennzeichnet, daß man die Viel-
zahl der Farbstoffteilmengen bei den für die
jeweilige Färbung ausgewählten Temperatur- und
Druckbedingungen in das überkritische Fluid ein-
bringt.

6. Vorrichtung zum Eintragen eines Farbstoffes in Teil-
mengen in ein zum Färben eines textilen Substra-
tes verwendetes überkritisches Fluid, wobei der
Vorrichtung ein mit einem Fluidzirkulationssystem
versehener Autoklave zugeordnet ist und das Flot-
tenzirkulationssystem eine Förderpumpe umfaßt,
dadurch gekennzeichnet, daß die Vorrichtung (A)
eine Farbstoffeintragevorrichtung (1) aufweist, die
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zwischen einer ersten Stellung, in der mindestens
ein Farbstoffaufnahmeabschnitt (2) der Farbstoff-
eintragevorrichtung (1) frei zugänglich ist, und einer
zweiten Stellung, in der sich der mindestens eine
Farbstoffaufnahmeabschnitt (2) in Kontakt mit dem
überkritischen Fluid befindet, und umgekehrt
hierzu, bewegbar ist.

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daß die Farbstoffeintragevorrichtung (1)
als quer zur Strömungsrichtung des überkritischen
Fluids verschiebbare Stange (1) ausgebildet ist,
wobei die Stange (1) mindestens einen, als ringför-
mige Nut und/oder als Durchtrittsbohrung (2) aus-
gestalteten Farbstoffaufnahmeabschnitt aufweist.

8. Vorrichtung nach Anspruch 6 oder 7, dadurch
gekennzeichnet, daß die Vorrichtung ein Gehäuse
(3), vorzugsweise ein zylindrisches Gehäuse, auf-
weist, das mit einem Verbindungsbereich (10) zur
Zuführung des überkritischen Fluids und einem
Abführungsbereich (11) zur Abführung des mit
Farbstoff beladenen überkritischen Fluids versehen
ist, und daß innerhalb des Gehäuses (3) die Farb-
stoffeintragevorrichtung (1) vorgesehen ist.

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekenn-
zeichnet, daß das Gehäuse (3) mit gegenüberlie-
genden Verschlüssen (5) versehen ist.

10. Vorrichtung nach Anspruch 9, dadurch gekenn-
zeichnet, daß die Verschlüsse Lager- und Dichtele-
mente (6 - 9) zur fluiddichten axial verschiebbaren
Lagerung der als Stange (1) ausgebildeten Farb-
stoffeintragevorrichtung aufweisen.

11. Vorrichtung nach einem der Ansprüche 6 bis 10,
dadurch gekennzeichnet, daß die als Stange (1)
ausgestaltete Farbstoffeintragevorrichtung minde-
stens eine Durchtrittsbohrung (2) aufweist, die
kopf- und/oder fußseitig mit einer entfernbaren
Siebplatte versehen ist.

12. Vorrichtung nach Anspruch 11, dadurch gekenn-
zeichnet, daß die Siebplatte eine Sintermetallplatte
ist, deren Poren eine Porengröße kleiner oder
gleich 30 µm, vorzugsweise kleiner oder gleich 15
µm, besitzen.

13. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn-
zeichnet, daß die Farbstoffeintragevorrichtung als
drehbare Scheibe ausgestaltet ist, wobei die
Scheibe an ihrem äußeren Rand über ihren radia-
len Umfang gleichmäßig verteilt mindestens zwei
Farbstoffaufnahmeabschnitte aufweist, derart, daß
sich stets mindestens ein Farbstoffaufnahmeab-
schnitt in der ersten Stellung und der mindestens
eine andere Farbstoffaufnahmeabschnitt in der

zweiten Stellung befindet, und daß durch eine Dre-
hung der Scheibe der mindestens eine Farbstoff-
aufnahmeabschnitt aus der ersten in die zweite
Stellung und der mindestens eine andere Farbstoff-
aufnahmeabschnitt aus der zweiten in die erste
Stellung bringbar sind.

14. Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekenn-
zeichnet, daß die Scheibe vier bis acht über ihren
Umfang gleichmäßig verteilte Farbstoffaufnahme-
abschnitte aufweist.

15. Vorrichtung nach Anspruch 13 oder 14, dadurch
gekennzeichnet, daß die Farbstoffaufnahmeab-
schnitte als Durchtrittsbohrungen ausgebildet sind.

16. Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekenn-
zeichnet, daß die Durchtrittsbohrungen kopf-
und/oder bodenseitig mit einer Sintermetallplatte
verschließbar sind, deren Poren eine Porengröße
kleiner oder gleich 30 µm, vorzugsweise kleiner
oder gleich 15 µm, besitzen.

17. Vorrichtung nach einem der Ansprüche 6 bis 16,
dadurch gekennzeichnet, daß der Farbstoffeintra-
gevorrichtung (1) eine Farbstoffbeschickungsein-
richtung (4) zugeordnet ist.
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