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Opbfinhelsen vedrgrer en enbads fremgangsméte t£il
farging av naturlige nitrogenholdige fibre ved uttrekningsfrem-
gangsmdten fra et vandig surt bad som inneholder et kromerbart,
vannopplgselig fiberreaktivt mono- eller disazofargestoff, et
kromavgivende middel og et spesielt egaliseringsmiddel. Selve
kromkomplekset blir ved denne fremgangsmdten dannet p& farge-
godset.Oppfinnelsen gjelder ogsd bestandige fargestorf-
preparater for utfgrelse av fremgangsmaten.
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Ifglge fransk patent nr. 1.221.286 er kjent en ‘frem-
gangsmdte til farging av nitrogenholdige,fibermaterialervmed én
vandig tilberedning som inneholder et reaktivfargestoff med minst
to sulfonsyregrupper, og et nitrogenholdig polyglykoleterdériVat.
Disse fargestoffer kan blant annet vere metalliserte eller metal-
liserbare mono- eller polyazofargestgffer.

Fra fransk pétent nr. 1.252.413 er kjent en fremgangs-
mite til farging av tekstilmateriale, f.éks. av ull, med fiber-
reaktive metalliserte resp. metalliserbare disazofargestoffer som
inneholder minst en sur Vannoppl¢seliggj¢rende gruppe, metallise-
ringen av de metalliserbare fargestoffer foregdr imidlertid ved
etterbehandling. ‘ '

I dansk pétent‘nr. 101.908 omtales en fremgangsmite til
fremstilling av kromerbare monoazofargestoffer, som-anvendes til
farging av ull og syntetiske polyamidmaterialer. Disse fargestoffer
kan inneholde en fiberreaktiv acylaminogruppering, imidlertid ingen
sulfonsyregruppe.

Fremgangsmiten ifglge fransk patent nr. 1.220.897
foregdr ved at tekstilet, spesielt bomull,-impregneres med et
bad som inneholder reaktive metalliserbare fargestoffer, tung-
metallsalter og et syrebindende middel. Det fikseres og metalli-
seres ved temperaturer over 100°C.

I tysk patent nr. 1J287.55M-omtales en fremgangsmété
til farging resp. trykning av nitrogenholdige fibermateriale under
anvendelse av blant annet reaktive metalliserte eller metalliser-
bare fargestoffer ved varelsetemperatur, idet det til fargetilbe-
redningene blant annet settes organiske karboksylsyrer og over-
flateaktive hjelpemidler. Fargestoffet kan metalliseres under
fargeprosessen. Som hjelpemiddel kan bl.a. anvendes polyglykol-
etere av hgyeremolekylere fettaminer. Fremgangsméteh foregdr ved
at fargegodset impregneres, det lagres fuktig 1 minst 10 min. 1
lukket system, tillslutt vaskes. ’

De ifglge oppfinnelsen anvendbare fiberreaktive metal-
liserbare mono- eller disazofargestoffer er delvis kjent fra de
franske patenter nr. 1.252.413 og 1.534.280, sistnevnte til
farging av cellulosematerialer.

‘Hverken de franske patenter nr. 1.252.413, 1.220.877
eller dansk patent nr. 101.908 omtaler egaliseringsmidlet som
anvendes ved oppfinhelsen. ' ‘
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Det er funnet at utf¢relse av farglngen under
spesielle ‘betingelser’ som nedenfor angltt medf¢rer betydellge for—k'
deler i forhold til kJente fremgangsmater

Fremgangsmaten ifglge oppflnnelsen har i forhold t11
de tidligere kjente fremgangsmiter 1kke bare den fordel at kromer-
ingen foretas samtidig i fargébadet og s&ledes er mindre tidskre-
vende og kostbar, men at utfargingen ifglge oppfinnelsen sammen-
lignet med de etter de kjente fremgangsmiter frembragte utfarginger
har bedre ekthetsegenskaper. ‘ 4

Oppflnnelsen vedr¢rer altsd en fremgangsmate til
farging'ved uttreknlngsfremgangsmaten av naturlige nitrogenholdige
fibre, spesielt ull, i et surt vandig fargebad, hvorved det.
farges ved en temperatur mellom 80 ogvllOOC i et bad som inneholder .
kromerbare, fiber-reaktive'fargestdffer og et kromavgivende middel,
idet frémgangsméten er karakteriseft ved at det farges 1 et bad
som inneholder kromerbare fiberreaktive monoazofargestoffer med

formel

hvor
Rl betyr en arylrest som 1 orto-stilling til azobroen har en til
kompleksdannelse egnet gruppe, og
R2 betyr resten av en koplingskomponent som kopler i nabostilling
til en hydroksy-, keto- eller aminogruppe,
idet restene Rl og R2 er valgt s&ledes at monoazo-
fargestoffet inneholder minst en sur vanhopplgseliggjgrende sul-
fonsyregruppe som ikke er istand til kompleksdannelse, og minst
en fiberreaktiv acylaminogruppe avledet fra alifatiske mono-
karboksylsyrer med 2 til 4 karbonatomer, eller 5- eller 6~ leddede
heterocykler, eller disazofargestoffer med formel

Ry - N =N - Ry - N =N-R

3 5
hvor restene } )

3, Ru og R5 betyr en karboksybenzen—, eh fenol- eller naftolrest
og er sdledes valgt at dlsazofargestoffet i orte-stillinger pé

begge sider av minst en azobro 1nneholder for kompleksdannelse

‘egnede grupper, minst en 1kke til kompleksdannelse egnet karbok—

syl-, sulfonsyre-, sulfamid-, sulfatoetylsulfon— eller sulfato-

etylsulfonamidgruppe, 0g minst en fiberreaktiv acylaminogruppe
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avledet fra alifatiske monokarboksylsyrer med 2 til 4 karbon-
atomer,-eller 5- tilvéfleddedevheterocykler, idet fargebadet _
inneholder polyglykoleterderivatér ayimono— eller diaminer hvor
minst ett nitrogenatom er sﬁbstituért med en hydrokarbonrest med
fra 16 til 22 karbonatomer. '

Spesielt egnet er fargestoffehe'med formel

- - _ 1
Rl' N = N R2

hvori Rl’ betyr resten av en diazokomponent av benzen- eller
naftalenrekken, spesielt en karboksybenzen-, en hydroksybenzen-
eller en naftolrest. Disse 'rester kan ha de forskjelligste sub-
stituenter som f.eks. halogenatomer, amino-, nitrd-, alkyl-,
alkoksy- eller acylgrupper sivel som sure vannopplgseliggjé@rende
grupper, som ikke er i stand til kompleksdannelse med metallet,
f.eks. karboksy-, sulfonsyre-, sulfamid-, 8 -sulfatoetylsulfon-
eller 3-sulfatoetyl-sulfamidgrupper. De nevnte aminogruppef'blir
fgrst etter dannelse av fargestoffer innfgrt resp. frigjort i
resten Rl', f.eks. ved reduksjon av en nitrogruppe eller ved for-
sdpning av en acylaminogruppe.

Koplingskdmponentene R2' er fortrinnsvis en fenol-,
naftol- eller pyrazolonrest og inneholder i det vesentlige de
samme substituenter som R,', dessuten inneholder RE' fortrinnsvis
en fiberreaktiv acylamincgruppering eller en aminogruppe som
lar seg overfgre i en fiberreaktiv acylaminogruppe. Av substi-
tuentene pé Rl' og RE‘ fremkommer fglgende grupperinger, som er
i stand til dannelse av metall-fargestoffkomplekset: o,o0'-di-
hydroksy—, o-hydroksy-o'-amino- eller o-karboksy-o'-hydroksy-
azo-grupper.

Fargestoffene for foreliggende fargefremgangsmite kan
f.eks. f8es av fglgende diazo- og koplingskomponenter:
Diazokomponenter: .

4- eller 5-klor-2-amino-l-hydroksybenzen,

4-, 5- eller 6-nitrc-2-amino-l-hydroksybenzen,

I ,6-diklor-2-amino-1-hydroksybenzen, ‘
3,4,6-triklor-2-amino=1-hydroksybenzen,

L-klor-5= eller 6—nitro-2—aminoFllhydroksybenZeh,
Y-nitro-6-klor-2-amino-1l-hydroksybenzen, '
6-nitro-l-metyl-2-amino-l-hydroksybenzen,
b-nitro-6-dcetylamino-2-amino-1l-hydroksybenzen,
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6-nitro—u-aceﬁylaminb-2;amino-1—hydroksybenzen,
L ,6-dinitro-2-amino-1l-hydroksybenzen,
l-amino-2-oksynaftalen,

2-aminobenzosyre, U- eller 5-nitro-2-aminobenzosyre,
5-acetylaminobenzosyre, ‘
2-aminobenzol-l-karbonsyre-i- eller -5-sulfonsyre,
2—amino—l—hydroksybénzen—u— eller —5—sulfonsyre,

b-xlor- eller M—metyl-2—amino—l—hydroksybehzen—S- eller -6-.
sulfonsyre, . »
M—nitro—2—amino—l—hydroksybenzen-6-sulfonsyre,
6-nitro-2-amino-l-hydroksybenzen-4-sulfonsyre og fremfor alt
naftalenforbindelser som

2-amino-l-hydroksynaftalen-4- eller -8~sulfonsyre,

6-brom- eller 6-metyl-l-amino-2-hydroksynaftalen-4-sulfonsyre

og spesielt ' '

l-amino=-2- hydroksynaftalen h-sulfonsyre eller
6-nitro-l-amino-2-hydroksynaftalen-4- sulfonsyre, v1dere

4-klor- eller Y-nitro-2-amino-1- -hydroksybenzen- 6-sulfonsyreamid,
6—nitro—2—amino;i—hydroksybenéen—“—édlfonsyreamid,
2—amino-l-hydrokéybenzen—#4 eller -5-sulfonsyreamid,
2—amino—l—hydroksybenzen—u-‘eller -5-sulfonsyrefenylamid,
2-amino-l-hydroksybenzen-4- eller -5—su1foﬁsyremono- eller
dimetylamid, -N-3-sulfatoetylamid, ‘
f-metyl-2-amino-1l-hydroksybenzen- 5 sulfonsyreamld
4-klor-2-amino-l-hydroksybenzen-5-sulfonsyremetyl-, -etyl-,
-isopropyl-, -fenylamid
l-klor-2-amino-1l-hydroksybenzen-5-sulfonsyredimetyl-, -dietyl-
-N-metyl-N-fenyl-, o

N-metyl-N-8 -oksyetyl, -N-3-oksyetyl-N-fenyl- eller v
N-etyl-N-fenylamid og de tilsvarende forbindelser sém i stedet for
en sulfonsyféamidgruppe har en metylsulfongruppe, en etylsulfon-
gruppe og spesielt en fenylsulfongruppe, en p-metyl-, p-klorfenyl-
sulfongruppe eller en B—sulfatoetylsulfongruppe. '
Koplingskomponenter:

Hydroksybenzener som p- kresol eller p- tertl&ramylfenol
- metyl 2= acetylamlno 1- hydroksybenzen,

- acetylamlno 1- hydroksybenzen,, 5

4-(3 -cyanetyl)-fencl,
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8 -ketokarboksylsyreester eller -amider som aceteddlksyreanllld

og l-acetoacetylamino-2-, -3= eller -Ai- klorbenzen, 1- acetoacetyl-

amino-l-acetylaminobenzol. o

Pyrazoloner som

1-fenyl-3-metyl-5-pyrazolon,

1,3-difenyl-5-pyrazolon,

1-(2'-, 3'- eller 4'-xlorfenyl)-3-metyl-5- pyrazolon

1-(2'-, 3'- eller 4'-metylfenyl)-3- metyl-5- pyrazolon,

1-(2',5'-diklorfenyl)-3-metyl-5- pyrazolon,

1-(2'-etyl- eller U4'-etylfenyl)-3-metyl- 5 pyrazolon,

1- (naftyl-(1')- eller -(2')-3- metyl-5- pyrazolon,_

1-fenyl-5- pyrazolon 3- karbonsyrefenylamld

- 1-n-oktyl-3-metyl-5-pyrazolon,

cksychinoliner, barbitursyre og haftylamin som

6-brom-, 6-metoksy- elléf'6—ﬁétyl—2-aminonaftalen,

2-fenyl-aminonaftalen,

2-aminonaftalen selv og de som bekjent til de samme fargestéffer.

som 2-aminonaftalen fgrende, under avspaltning av den i l-stilling

plaserte SOBH-gruppe koplbare é-amino—naftaleh—l—sulfopsyre, .

fremfor alt imidlertid naftoler som 6-brom- eller 6-metoksy-2-

hydroksynaftalen og spe51e1t 1- acetylamlno 7= hydroksy naftalen,

l-n-butyryl-amino-7- hydroksynaftalen

1-benzoylamino-7- hydroksynaftalen,

1- karbetokSJamlno T- hydroksynaftalen

8-klor-1l-hydroksynaftalen,

5-klor-l-hydroksynaftalen,

5,8-diklor-l~hydroksynaftalen,

4,8- eller 5,8-diklor-2-hydroksynaftalen,

2-hydroksynaftalen og eventuelt l-hydroksynaftalen,

1-fenyl-3-metyl-5-pyrazolon-2'-, =3'- eller —M';sulfonsyfe,

2'-klor-1-fenyl-3-metyl-5- pyrazolon 4r'- eller —5'-su1fonsyre,
,5'-diklor-1-fenyl=-3- metyl 5-pyrazolon- M'-éulfonsyre,

l(naftyl (1'))-3-metyl-5- pyrazolon H' > =5'-, 6t . —7'— eller

-8'-sulfonsyre, '

1-(naftyl-(2'))-3-metyl-5-pyrazolon- -6'- eller -8'—su1fonsy?e

l-acetoacetylaminobenzen=4- sulfonsyre og fremfor alt '

2-amino- eller 2-hydroksynaftalen-4-, —5- ~6- eller —7 sulfonsyre;f'

l-hydroksynaftalen-4-, -5- eller —8 sulfonsyre, ’




2-fenyl- amlnonaftalen 3'— eller —4'—sulfonsyre,
1-fenyl-3- metyl 5 pyrazolon 3'-su1fonsyream1d
-3'-su1fonsyremetylam1d '—3'—sulfonsyre B oksyetylamld

amider av 2- amlnonaftalen 4— '—5— eller —6 sulfonsyre,r
av 1- hydroksynaftalen -4, —5— eller -8 sulfonoyre eller ;
2- hydroksynaftalen T '—5— —6— eller —7 sulfonsyre, v1dere

amlnogruppeholdlge kopllngskomponenter som 1- (3'— eller M'—amlno—
fenyl) 3-metyl-5- pyrazolon,
Y-amino=-1- acetoacetylamlnobenzen og spe51e1t aano naftoler som
l-amino-8-hydroksy- naftalen 3,6- eller —N 6 dlsulfonsyre,
l-hydroksy=-5-, -6- eller -7- ~aminonfatalen- 3 sulfonsyre, ‘ o
l-amino-8-naftol-4-sulfonsyre, aminobenzoyl-H- og —K-syrer,_videre
koplingskomponenter som f.eks. l—hydroksy-5—34klofpropionylaﬁino—
naftalen-3-sulfonsyre, ' . -
1-o0,3 -dibrompropionylamino-8-hydroksynaftalen-3, 6—disulfonsyre, _
2- hydroksy -6- kloracetylamlnonaftalen 8-sulfonsyre, '
2-a,3 - dlbromproplonylamlno 65— hydroksynfatalen 8- sulfonsyre
Fargestoffdann lsen av dlazo—og kopllngskomponenter
foregdr etter kJente metoder for azokopling. ‘
De egnede dlsazofargestoffer tllsvarer den generelle
formel = ’ '

Ry =N =N-Ry-N=N-R

5
hvori RB,’RA og‘RB'betyr'en karboksybenzen—{ en fenol- eller en
naftolrest og restene velges sdledes at det dannede fargestoff i
orto-stillingene pd begge sider av minst en azobro inneholder de
for kompleksdannelse egnede grupper, minst en ikke til kompleks- -
dannelse egnet karboksyl-, sulfonsyre-, sulfamid-, sulfatoetyl-
sulfon- eller sulfatoetyl- sulfonamidgruppe og minst en flber—
reaktiv acylamlnogrupperlng o

Fremstillingen av disse disazofargestoffer foregir
sdledes at -man kopler diazokomponenteh Rj med kopllngskomponenten
5 likeledes med RM En
annen mulighet bestdr i at man kopler diazokomponentene R3 med

Ru og deretter kopler diazokomponenten R

en koplihgskompohent RM som inneholder en diazoterbar aminogruppe.
Koplingsproduktet R3N NRI+ blir dermed til den nye dlazokomponent,‘

som koples med kopllngskomponent R5 o ’ ‘ . -
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Som utgangsmaterlaler tll fremstllllng av disazo-
fargestoffene kan man benytte de allerede ved fremstllllng av
monoazofargestoffene nevnte dlazoj og kopllngskomponenter.

Deh'fibérreaktiVe.géylaminogruépefing kan iﬁnf¢res
fér fargestoffdannelséh allerede ved oméétning av éf acylerings-
reagens, hvormed det f&es en acylerbar amlnogruppeholdlg diazo-
eller kopllngskomponent eller ogsé etter dlazoterlng og kopllng
ved en tilsvarende omsetnlng i det dannede fargestoffmolekyl
Som egnede fiberreaktive acylerlngsmldler kommer det fortrlnnsvis
i betraktning allfatlske og heterocykllske acylerlngsmldler som ’
f.eks. a,8- Jlbromproplonsyreklorld eller -bromld
kloracetylklorid,

B—klorproplonsyrekiorid,

a- eller -8 -bromakrylsyreklorid,

akrylsyreklorid,

klorkrotonsyreklorid, _

propiolsyreklorid og som heterdcykliske acyieringsmidler spesielt
dihalogen-l,B,S—triaziher som kan iﬁnehblae'en>ytterligere sub-
stituent, f.eké. over et okéjgeh-; SVovel— eller hitrogenatom
bundet til heteroringen. Som alicykliske forbindelser skal det
nevnes slike acyleringsmidler som inneﬁolder en tetfafiuorcyklo—
butanrest. Spesielt egner er fargestoffer som som fiberreaktiv
gruppering minst inneholder en kloracetylamino,2-bromakrylamino—,
2,3-dibrompropionylamino- eller klortriazinylaminogruppering.

I de fargestoffer som er acylert som angitt, som har
en B~klorpropionyl, a,3-diklor- eller dibrompropionylrest kan
‘man ved halogenhydrogenavspaltning ved hjelp av alkalisk reagerende
midler omdanne disse rester i de tilsvarende umettede acylrester.

~ Monoazofargestoffenes omdannelse. i deres 1:2 krom-
komplekser foregdr pd fargegodset, ved det samtidig tilstedevmrende
kromavgivende middel. Egnede kromavgivende midler er bl.a. krom-
fluorid, kromsulfat, kromformiat, kromacetat, kaliumkromsulfat,
kaliumkromrhodqnid og kromatene eller bikromatene, sistnevnte
eventuelt i'blanding med andre salter som f.eks. ammoniumsulfat.

For & unngd en utfelling av. tunstopplgselige kromsalter .

i faqgebadet kan man tilseﬁte_oppl¢selighetsbefordrende_kompleks—

dannere som vin, sitron-, salicyl- eller melkesyre.
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Oppfinnelsen gjelder ogsd bestandige fargestoffpreparater“éil%::{
som angitt i kravene. L
Mengdén“av"krdmavgivéhdé“middei.Velgéé'sélédes at
minst 1 metallatom er tilstede for 2 molekyler mbnééZOfafgesﬁoff;
Fortrinnsvis anvehder man imidlertid‘ et metalloverskudd idet det :
kan foreligge forhold fra 6 til 20 metallatomer til 2 moiékylér
fargestoff. Ifglge oppfinneélsen kan man tilsette fargéstoff og
det kromavgivende middel tillfargebadet<ogs§ som férdig\preparap.
Preparatet'fremstiiles’séledeS’ak«man”sammeh maierrfargestoff,
det kromavgivende middel og et ngytralt korfigerinésmiddel
(justeringsmiddel), som natrlumklorld :akkaroqe fortrinnsvis
imidlertid natrlumsulfat ple%Fe eller sekund&re alkaLlfoefataf,“
okcempelms de tilsvarende natW1umfosfater ellep dekstrin. Det

dannede preparat er av god bestandlghet og has direkte i fargebédet.
Som egaliseringsmiddel kan det anvendes savel ikke

ionogene som ogsd ioniske, dvs. anioniske eller kationiske nltro-"
genholdige forbindelser ved fremgangsmidten ifglge oppflnnelsen '
Fortrinnsvis anvender man poiyglykoleterderivater av langkjedede
mono- eller diaminer, idet minst ett nitrogenatom er'substituert
med hydrokarbonresten av en ‘langkjedét fettsyre, dessuten kan
disse addukter Jdgsd kvaterneres ved et nltrogenatom eller vaere
forestret ved enden av en polyglykolkJede med en flerba51sk syre
o,, sdvel vere kvaternisert som ogsa forestret.

' Som utgangsstoffer anvendes enhetllge h¢yeremoleky1are
alkylaminer eller ogs& amlnblandlnger, slik de fées ‘ved overf¢r1ng
av naturlige fettsyreblahdihger;'f.eks talgfettsyrer, i de til-
svarende ‘aminer. Egnede er aminer med 16 til 22 karbonatomer,
hvortil det minst er tilleiret 5 tll 10 og 1kke mer enn 60 til 70
mol etylenoksyd. Som aminer skal det nevnes:

HekSadecylamln,-oktadecylamln, arachidylamin
CH (CH2)19 NH

N- alkylpropylendlamlner med de tllsvarende hydrokarbonrester

5 ‘behenylamin- CH (CH2>21 2, okfadecehylamin og

Savel kvaternerlngen som ogsa forestrlngen av de
nitrogenholdige polyglykoleterderlvater gJennomf¢res fortr1nnsv1s
etter kjente metoder, idet det ikKe er ngdvendig med noen mellom-
utskillelse. A o
' For kvatérdéringehikan det anvehdes vanlige alkylerings-
eller aralkyleringsmidler, som dimet&léulfat 'etylbromid éllér ’
benzylklorld det foretrekkes 1m1dleﬁt1d som kvaternerlngsmlddel
kloracetamid eller etylenhydrln." C ‘



129589 '

Som flerba51ske oksygensyrer for dannelsen av de sure
estere kan det anvendes organlske polykarboksylsyrer, som f.eks.
maleinsyre eller flerba51ske uorganlske oksygensyrer, som fosfor-
syre eller svovelsyre Istedenfor syrene kan det anvendes deres
funksjonelle der;vater, som syreanhydrider, syrehalogenider, syre-
estere eller syreamider. ‘If¢ige en‘spesielt foretrukket utfgrel-
sestype fremstilles de sure svovelsyreestere direkte i form av
deres ammoniumsalter, idet han oppvarmer ﬁtgangsstoffene i nerver
av urinstoff med amidosulfonsyre. S&vel kvaterneringen som ogsé
den partielle forestring giennomfgres hensiktsmessig ved enkel
sammenblanding av reaksjonsdeltakerne under oppvarmning, hensikts-
messig ved en temperatur mellom 50 og 1OOOC; _

Som spesielt fordelaktige egaliseringsmidler skal
nevnes: tilleiringsprodaktet av oleylamin .og 8 mol etylenoksyd og
blandingen av ,

a) et addukt av 1 mol talgfettamln (bestdende av 30% heksadecyl-
amin, 25 % oktadecylamin og 45% oktadecenylamin) og 7 mol etylen-
oksyd, kvaternert med kloracetamid, 6g

b) ammoniumsaltet av sureAsvoveléyreestere av det samme. ikke
kvaternerte addukt,

sd8vel som ogsé enkéltkomponentene a) og b) av nevnte blanding.

Egaliseringsmidlet i fargebadene utgjgr ca. 0,5 til
2% av fibervekten, alt etter anvendt fargestoffmengde.

Ytterligére tilsebninger som fargebadet kan inneholgde
er eksempelvis fortykningsmidler, salter‘og syrer. Fortyknings-
midlene skal vare bestandige i surt miljg og heller ikke ¢delegges
ved nzrver av et metallavgivende middel. Slike fortﬁkningsmidler
er f.eks. britisk gummi eller ogsd foretrede karubinsyrer. Som
salter anvender man hensiktsmessig natriumsulfat, ammoniumsulfat
eller natriumklorid og som, syrer alifatiske mono- eller dikarboksyl--
syrer, som i den allfatlske kjede foruten karboksylhydrokarbonatom
maksimalt 1nneholder M karbonatomer. Av praktlsk betydning er _
imidlertid bare de allfatlske monokarboksylsyrer, som maursyre og
eddlksyre .

Syremengden 1 fargebadet utg3¢r alt etter- fargestoffets
type og mengde 2 tll 8% av flbervekten. ) o )

- Ved forellggende fremgangsmate kan det farges naturllge
nltrogenholdlge fibre. Det skal nevnes 31lke og. fremfor alt ull.
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Flbermaterlalets forarbeldelsestllstand kan Velges etter ¢nske
Spesielt gode resultater oppnas nar man ved farglng av 1kke vevet
ull, som lgsull, kamtops eller garn, men ogsa vevnader av de nevnte
fibermaterialer farges med gode resultater.

Ifglge oppfinnelsen farges fargestoffene fra sure
vandige tilberedninger,ettep uttreknihgsffemgangsméteh Farge-
temperaturen ligger omﬁrént‘mellom'BO 6g 1IOOC Fargeprosessen
gjennmomfgrer man fortrinnsvis saledes at man behandler det materi-
ale som skal farges med en fargetilberedning som inneholder farge-
stoffet det kromavgivende middel og hjelpemidlene, i fgrste rekke
noen tld ved temperaturer under fargebadets kokepunkt og fgrst
deretter oppvarmer fargebadet tll koketemperatur eller til tem-
peraturer over kokepunktet idet 1 det sistnevnte tlifelle
arbeides 1 trykk kar.

Etter fargnlqgen spyles fargegodset varmt og kaldt
eller hv1s anvendelsesformalet for det fargede materlale krever
det, sapes i n&rvmr av 1kke 1onogene dlspergerlngs— og/eller fukte-
midler savel som fortynnet ammonlakkoppl¢sn1ng, idet eventuelt
ikke tllstrekkellg flkserte fargestoffmengder fgernes

' ‘ Man far utmerkede vat - og lysekte fargnlnger Ved
fremgangsmaten 1f¢1ge oppflnnelsen kan man fa gnskede fargenyanser,
fremfor alt 1m1dlert1d m¢rketoner som marlnebla eller sort.

I f¢lbende eksempler betyr deler, hv1s 1ntet annet er

angitt, vektdeler, prosentene vektprosent.
Eksempel 1. .
o o lOO kg ullgarn 1nnfuktes i BOOO 11ter vann av 50 C. .
Deretter foregar t11 tllberednlng av fargebadet f¢1gende tilset-
nlnger _

4000 g eddiksyre 80%

1000 g maursyre 85% .

2000 g av en blandlng av .

" a) et addukt ‘av 1 mol talgfettamln og 7 mol etylen-
.oksyd kvaternert med kloracetamld og

. b)'ammonlumsaltet av den sure svovelsyreester av det

) "tllsvarende, ikke- kvaternerte addukt

4000 g av en bléndlng av

50% kaliumkromat og 50% ammoniumsulrat.
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Etter den Jevne fordellng av dlsse kJemlkaller tll-
setter man tll badet i oppl¢st form
6000 g av fargestoffet med formel

. COH o . )
—— N=N NHCOCH- CH2 . B
: Br Br S
50,H S
NO, -

Fargebadet oppvarmes 1 30 ﬁinuttef Ved 8OCC og hensettes
20 til 30 mlnutter ved denne temperatur 7 )

Under denne t1d ved bllvende temperatur trekker farge—'
stoffet praktisk talt fullstendig opp péd ull. Pargebadets,pH verdi
ligger ved 4,5 til 4,1. Deretter oppvarmes i 10 minutter til .
kokning og kokes i 60 til 90 hihutter 'Badet'avkjﬁles deretter
igjen tll 80°¢C og 1nnst111es ved ammonlakktllsetnlng pé en pH—
verdi’ pa 8,5. Ved ‘denne pH- verdl ¢kn1ng 1¢snes den 1111e mengde
av ikke fiksert fargestoff fra ullen Etter 20 mlnutter i dette
bad foregdr som etterbehandllng av fargegodset en grundlg spyllng,
idet det eventuelt avsyres med 1000 g maursyre Deretter sgntrl—
fugeres materialet og t¢rkes 'i' o - o

Det fremkommer en egal og meget ekte sortfargnlng av
ullen. ’
Eksempel 2. .
69,8 deler av den ved kopllng av 2-a,3- dibrom- proplonyl—:j
amino-8- hydroksynaftalen 6- sulfonsyre med dlazotert 1- hydroksy 2=
amino-6- nltrobenzen 4-sulfonsyre i svakt ‘alkalisk medium tlngenge—
lige fargestoff (2) males sammen med 45 deler‘kallumblkromat og
15 deler dekstrin. S :

Med det dannede, bestandlge fargestoffpreparat farges
ull tilsvarende den i eksempel 1 omtalte fargefremgangsmate i
fulle, ekte- sorttoner. ' '

Tllsvarende fargestofftllberednlnger faes ndr det 1
stedet for kallumblkromat anvendes tllsvarende mengder av salter
av det treverdige krom, som f eks' formlatep, acetateb,.sulfatet
eller fluoridet. o . i_ﬁ :J ' f _‘:

T stedet for det nevrite fargestoff kan ogsi fgl.cnde
fargestoffer anvendes med like gode resultater.
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N, oo ' . Nvanse p&
. Metallfritt fargestoffl ‘Metallavgivende ullvevnad
middel
(0] 54 OH
J 2N=N ‘O “Kaliumkromat fiolett
Q ' NHCOCHCH2
| HO,S [ ]
Cl BrBr
OH HO
. NNHCOCHCH Kaliumbikromat blisvart
110 S
COOH  HO
5 @ _NNHCO?HTHz _Kaliumkromat bordeaux
EO._S. BrBr -
3
5 ¢ = —“ Kromacetat svart
‘ NHCOCHCH
BrBr
OH OH
7 NO2 N=N OO NHCOCH2C1 Kaliumbikromat svart
HO_S
Cl 3




129582 H

, Metallaveivende Nyvanse pA
Mevalllrict fargestof L , ullvgvnad
mlqael .
) Qx{ HO .
: ”-{ : N —t 50, : : ' '
: ‘] :Ir—‘ . , OjH Kaliumbikromat svart
co | '
B HC
l 0 I 1CO? IIH2
CHy Pr Br
OH
Cl V=N . . .
v O mmcoc cp | Kaliumkromat marinebls
| HO, S E :
Cl anr
Oi HO ITHCOCH Cl
N=IV- : .
Kromacetat - bla
OH OH
£~IQBS : —N 4 L‘&CO(,)=CH2 Kaliumbikromat Frébls
| HO,S Br o
Cl
2 i Kaliumbikromat - | .oliven
A SENer: yelodet 51
: C.LCI{2COI\riCn2 503.1‘
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[ fetallfritt farpestolf

Metaliavgivende

liyanse pa

‘ NE—Z 5 —S04H

CHErCHyBr

middel ullvevnad
4 1 N CL
1r
CO0% C——¢ >80,
< ) Kromacetat Zul
7 N=N—-=C ClL
K N
| e |
?O CH,
(}‘iiBr
{
Cif,,Br )
HO
OH N -
. C"‘_IT‘—<::>_1\ i
// N} ’ i
I'IO.DS-—/:" ,‘—N=N-C ‘ co Kaliumkromat orange
NG ot CHyC1
2 3
HO\ '
o o
- Yo |
“Ojs k_h.—C\ l co Xaliumbikromat ;| rgd
= l ‘
" CBr
Cl CH3 "
CH,,
HO -
COOH \c
N=N //\CH " K 1
N= romacetat Fu
> N i 3 |
L0 l . O_—_-‘_:C
co l 3 N
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H0 S

50, NH BrBr

CH20H2OSO3H

. Nyanse p&
Nr. Me?allfrit? fargestoff Metallavgiyende “ullvevnad
middel
. * (0)54 ‘
17 HO3S‘©_N Nﬁ. =N OO m{co Kaliumbikromat | grigrgnn_
HO S ?HBr
CH2Br .
HO VHCO
18 HO N=N CHBr “'Kaliumbikromat | &rénnsvart
- N=K CH Br
S0 H :
‘ 4 N=N . .
19 NHCOCHCH * Kaliumkromat - fiolett




Vetallav-
fivende

‘Nyanse pj
_borulls-

Nr. Nefallfrjtt fargeétoff ddel " vevnad
OH OH
el N:N, Kaliumbi- :
N svart
20 | HO.S NA kromat
No, ° |
2
COCHCH,,
N
Br Br
: OH . HO
NO, N=N—<Z S0, Kaliwmbi-| _ o
21 ' » .| kromat <
NHCOCHCH ‘
I LIUL
O, CONE
Br Br
OH HO NHCOC:CH2
NO_ -~ ) K=FF ) L Kroms b1~
2z 2 , 7 acetat svart
NO,, §o3H
OH Ho“mcocz{cy{z" )
| Kalium- .
23 N=N—")Y Br Br | fiolett
p kromat
c1 SO.H

!




Nr,

 Metallfritt fargestoff

Metallav-
givende
middel

| Nyanse pi
“bomulls-
vevnad

24

~ —(:TV e
NO

PO NHCOCHCU ‘

Kalium-

T kromat

D mdrke--

. TR :

25

H HO RHCOC

OH
V=1
NO
’ SO H o

Kalium-

Kkromat

, marine-

S

26

T‘mjlinirﬂPco

CH—CHZ

"Kaliumbi-

kromat

' svart

27

HO

NERD 8 SbSH

Kaliumbi- - -

kromat

svart

NHCO({HCHz
Br _Br .
: ! :
g




19

129582

“’”gtallav- llvanse pé
1 Nr.  Metallfritt fargestoff glvende bomulls-
middel vevnad
T.
0H 50
NN PS50, H Kaliumbi-| !bl&-
g | MO, &2 ] . |
NHCOCHCH,, rroma svart
Br Br
oH 20
N:Nso3H Kaliumbi- | ifiolett-
29 O kromat .svart
él NHCOCnZCl i .
OH HO
N=N- O S0, 42 : ] . .
30 Noeéﬂ l 3 Kaliumbi- | «marine-
| - e kromat b14
& . FHCOG=CH,
Br
cl '
OH OH
, pY
VoI Kalium- :
g N=it iy )
31 \' I\'H—k\ﬂ—lﬁ-o Erom— i cfiolett
. artratc
HOBS N
cL 7 o '
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Nr. P{!etallfrl’ct if‘ar‘;zestoff' - given‘dé - bomulls=~.
' middel vevnad
 0H° . OH o
1 - i oo Kalium-. “bld=
32 =N
KO . . kromat _gra
2 HO. S NHCOCH=CE,, -
: 5 , 2
N.O cl1 C1 Kaliumbi- bhlé-
3) Y kromat gra
N
N—<L
cl
NO ""‘SO3H‘ L ‘ .
Nﬁ(llo . Yaliumbi- .. .
o4 NHCO oHEr © | kromat svart
|
VJC'H2_Br
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Eksempel 3. _ . .
I 4000 deler_vann.aV_SOOC opplgses 1i; rekkefglge 4 deler
80%-ig eddiksyre, 2 deler av ammoniumsaltet av den sure svovelsyre--
ester av adduktet av et fettamin (bestdende av 30% ‘heksadecylamin,"
25% oktadecylamin og 45% oktadecenylamin) cg 7 mol etylenoksyd .og
2,5 deler kaliumbikromat. Etter tilsetning av en opplgsning av .

5 deler av fargestoff nr. 8 ifglge tabellen fgres det inn 100 deler
forfuktet ullgarn 1 fargebadet. Fargebadet oppvarmes i lgpet av

20 minutter til 80°C og holdes 20 til 30 minutter ved denne tem-
peratur. . Fargestoffet trekker under disse betingelser fullstendig
opp p& substratet. Deretter oppvarmes i lgpet av 10 minutter

til kokning og holdes ytterligere 60 minutter ved denne temperatur.
Etter avkjgling til SOOC_spyles det dypsortfargede garn grundig,
sentrifugeres og tgrkes. . Fargingens ektheter er like sd gode som
ndr det ifglge eksempel 1 ble etterbehandlet med ammoniakk.

Man féar fargingef av samme kvalitet ndr man i stedet
for omtalte egaliseringsmiddel anvender 2 deler av adduktet év
talgfettamin og 30 mol etylenoksyd.

Eksempel 4.

I et som i eksempel 3, imidlertid under anvendelse av
fargestoffet nr. 27 ifglge tabellen tilberedt fargebad has ved
SOOC 100 deler forfuktet ullvevnad. Badét oppvarmes i ldgpet av
30 minutter til 80°C og hensettes i 90 minutter ved 80 til 85°C.
Fargestoffet trekker fullstendig opp.

: Ved tilsetning av konsentrert. ammoniakkopplgsning gkes
fargebadets pH-verdi fra 4,5 til 8,5 og fargegodset etterbehandles
i 20 minutter ved 80°C. Etter grundig spyling surgjgres eventuelt,
sentrifugeres og £¢rkes. : ) _

Den dypsopt fargede.vevnad har gode ektheter.

Eksempel 5. o - T o L .
‘ I et thkkfargeabparat tilberedes‘etrfargeb?d_av
1000 deler vann av SOOC, 3 deler .80%-ig eddiksyre, 1 del av .
adduktet av talgfettamin og 7 mol etylenoksyd, kvaternert med :
kloracetamid og forestret med amidosulfbnsyre/urinstoff,¢idet
ammoniumsaltet'gv‘den sure svovelsyreesteren av det kvaternerte
addukt oppstlr og 5 delér av det'i eksempel 2 (fargestoff nr. 2)
omtalte férgepreparat. Etter innf¢ring av iQO deler ullvevnad
lukkes apparatetbfrykkfast, temperaturen gkes i lgpet av 30min.
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fra 50 til 160°C og holdes ytterligere i 30 min. ved denne-. .-
temperatur..: Etter avkj¢1ing*avspéﬁﬁes~til'8OQG,-fargebaaet inn-
stilles.med ammoniakkopplgsning tiT pH 8,5 og holdes ‘i 20 min.
ved 809¢C. . Deretter ferdiggjgres fargningen som beskrevet tid-
ligere. . :Man far en-jevn bligrd farget -vevnad med meget gode"
ektheter. ‘ Soen o
Eksempel 6.

- I 4000 deler vann-av 50°C opplgses U4 déler 80%-ig
eddiksyre, 2 déler av adduktet av falgfettémin‘og 70 mol etylen-
oksyd og 2 deler kaliumbikromat: ©Etter tilsetning av 4 deler av
fargestoffet nr. 32 ifglie tabelleén innfgres 100 deler forfuktet,
utynoet‘natursilkegarn‘i”fargebadét'-'Fargebadét oppvarmes i
lgpet .av 30 min. -til "80° C og holdes ytterligere 90 min. ved denne
temperatur. Fargegodset spyles deretter godt, sentrlfugeres og '
tgrkes. Det er farget i en meget ekte, dyp bldsort tone. -

Eksempel 7.
62,5 deler av fargestoffet med korstitusjon

NHCOC’HCH2
. \

“'Br Br

(55)

U6-deler kaliumbikromat, 5 deler primert og 10 deler sekundart
natrlumfosfat males sammen. ° ' ‘ -

Med ' det: dannede fargepreparat farges ullgarn 1f¢1ge
fglgende fremgangsmite:

5 deler 80%-ig eddiksyre, 2 deler av det i eksempel 1
omtalte egaliseringsmiddel sdvel som en opplgsning av 8 deler av
ovennevnte preparat fordeles i 4000 déler vann av 50°C. Etter inn-
fgrin, av 100 deler forfuktet ullgarn oppvafﬁeé'fargebaaéf i lgpet
av 20 min. til- 80°C30g*hdlde5'ytterligere 20 min. ved denne tem-
peratur. Fargestoffet trekker fullstendlg opp pé fargegodset
-N& oppvarmes- i’ 10 min. ‘til kokning og kokes ytterllgere 60 mnin.
Deretter ferdlggg¢res fargnlngen som angitt i eksempel 1. Ull—
garnet er farget ien meget ‘ekte flolettsort fargetone. -
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Patentkrav.

1. Fremgangsmdte til farging ved uttrekningsfremgangs-
médten av naturlige nitrogenholdige fibre, spesielt ull, i et surt
vandig fargebad, hvorved det farges ved en temperatur mellom 80
ogllOOC i et bad som inneholder kromerbare, fiber-reaktive farge—
stoffer og et kromavgivende middel, k arak t erisert
ved at det farges i et bad som inneholder kromerbare fiber-
reaktive monoazofargestoffer med formel :

Rl - N =N —'R

2
hvor - ) )
Rl betyr eﬁ'arylrest som i orto-stilling til azobroen har en til
kompleksdannelse egnet gruppe, og
R2 betyr resten av en koplingskomponent som kopler i nabostilling
til en hydroksy-, keto- eller aminogruppe,
idet restene Rl og R2 er valgt sdledes at monoazofarge-
stoffet inneholder minst en sur vannopplgseliggjgrende sulfonsyre-
gruppe som ikke er istand til kompleksdannelse, og minst en fiber-
reaktiv acylaminogruppe avledet fra alifatiske monokarboksylsyrer
med 2 til 4 karbonatomer, eller 5- eller 6-leddede heterocykler,

eller disazofargestoffer med formel

R3 - N=N - RM - N=N-R

5

hvori restene

R3, RM og R5 betyr en karboksybenzen-, en fenol- eller naftolrest og
er sdledes valgt at disazofargestoffet i orto-stillinger p& begge
sider av minst en azobro inneholder for kompleksdannelse egnede
grupper, minst en ikke til kompleksdannelse egnet karboksyl-,
sulfonsyre-, sulfamid-, sulfatoetylsulfon- eller sulfatoetylsulfon-
amidgruppe, .og minst en fiberreaktiv acylaminogruppe avledet fra
alifatiske monokarboksylsyrer med 2 til 4 karbonatomer eller 5-

til 6-leddede heterocykler, idet fargebadeét inneholder polyglykol-
eterderivater av mono- eller diaminer hvor minst ett nitrogenatom
er substituert med en hydrokarbonrest .med fra 16 til 22 karbon-
atomer. ‘

2. Fremgangsmate ifglge krav l, k arakterisert
v e d at det farges i'et bad som inneholder monoazofargestoffer

med formel
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hvori .
Rl' betyr'én karbok§ybep;en—, en fenol- eller naftolrest, og
RZ' betyr en fenol-, naftol- eller pyrazolonrest,

idet restene Rl‘ og Rz' velges sdledes at det dannede
fargestoff minst inneholder en karboksyl-, sulfonsyre-, sulfamid-,
sulfatoetylsulfon- eller sulfatoetylsulfonamidgruppe som ikke er
istand til kompleksdannelse og minst en fiberreaktiv acylaminocgruppe.
3. Fremgangsmite ifglge kravl, k arak terisert
ved at det farges i et bad som inneholder monoazofargestoffer
hvori koplingskomponentene R2 inneholder en fiberreaktiv acylamino-
gruppering.
u, Fremgangsmite ifglge ett av kravene 1 til 3,
karakterisert ved at det farges i et bad som
inneholder fargestoffer som som fiberreaktiv gruppering inneholder
minst en kloracetylamino-, 2-bromakrylamino-, 2,3-dibrompropionylamino-
eller klortriazinylaminogruppering. ‘
5. Bestandige fargestoffpreparater'for utfgrelse av
fremgangsmdten ifglge krav 1, Kk arak terisert ved
at de omfatter en finmalt blanding av fargestoff med formel

Rl - N=N- R2

hvor Rl betyr en arylrest som i orto-stilling til azobroen har en til
kompleksdannelse egnet gruppe, 08

R2 betyr'resten av en koplingskomponent som kopler i nabostilling

til en hydroksy-, keto- eller aminogruppe,

_idet restene_Rl og R2 er valgt s8ledes at monoazofarge-
stoffet inneholder minst en sur-vannopplgseliggjgrende sulfonsyre-
gruppe som ikke er istand til kompleksdannelse, og minst en fiber-
reaktlv aCJlamlnogruppe avledet fra allfatlske monokarboksylsyrer med
2 til U4 karbonatomerjeller 5- eller 6-leddede heterocykler,
eller :

‘R; - N =N - Ry - N =N - R

3 5

hvor restene RB’ RM og R5 betyr en karboksybenzen— en fenol-

eller naftolrest og er saledes Valgt at dlsazofargestoffet i

orto- stllllnger pé begge sider av minst en azobro inneholder for
kompleksdannelse egnede grupper, minst en ikke til kompleksdannelse
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egnet karboksyl-, sulfonsyre-, sulfamid-, sulfatoetylsulfon-
eller sulfatoetylsulfonamidgruppe, og minst en fiberreaktiv acyl-
aminogruppe avledet fra alifatiske monokarboksylsyrer med 2 til 4
karbonatomer, eller 5- til 6-leddede heterocykler,

et kromavgivende middel,

og et ngytralt justeringsmiddel.
6. Bestandige fargestoffpreparater ifglge krav 5,
karakterisert ved at det ngytrale justeringsmiddel

er natriumsulfat, dekstrin eller primert eller sekundsrt natriumfosfart.

Anfgrte publikasjoner:

Norsk patent nr. 68079

Dansk patent nr. 101908, 108969

Fransk patentnr. 1220877, 1221286, 1252413
Svensk patent nr., 113421, 192434

BRD utl. skrift nr. 1287554
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