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Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vidkien

Oblast’ techniky

Vynalez sa tyka koncentratov farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych vlakien
v hmote. Spada do oblasti spracovania polymémych latok a je urCeny pre vyrobeu farbenych

polyesterovych vlakien.,

Doteraj§i stav techniky

Farbenie syntetickych vlékien sa dnes v podstate moze prevadzat dvomi v zéklade
rozdielnymi sp6sobmi, a to farbenim v procese pripravy, pogas zvlakinovania (farbenie v hmote) a
farbenim uZ hotového vlakna v kipeli rozpustnych farbiacich prostriedkov/farbiv (povrchové
farbenie). Obidva spOsoby sa odliSuju charakterom pouzivanych farbiacich prostriedkov,

potrebnym vyrobnym zariadenim a finalnymi koloristickymi vlastnostami vyfarbenych vlakien.

Farbenie v hmote polyesterovych vlékien sa prevadza bud’ primieSanim farbiv/pigmentov
k monomérom pred ich polymerizaciou, respektive davkovanim koncentratu farbiacich

prostriedkov k zvlakiiovanému polyméru a naslednym zvlgkiiovanim tejto zmesi.

Farbenie polyesterovych vldkien na Cierne odtiene sa v minulosti prevadzalo pocas
polykondenzacie monomérov pastami sadzi v etylénglykole. V siasnosti stale viac sa rozsiruje
farbenie koncentratmi sadzi, ktoré sa pripravuju dispergaciou spolu s potrebnymi dalSimi
aditivami vo vhodnom polyesterovom nosi¢i na Speciadlnych jedno alebo viacvretenovych

hnetacich zariadeniach.

Pripravu farebnych koncentratov rie§i US 3905937, kde sa k farbiacemu prostriedku a
polymémemu nosiu pridava deflokulaéné ¢inidio za udelom zvySenia kvality farebného
koncentratu pre dani oblast’ aplikacie. Spdsob pripravy pigmentovych koncentratov pre farbenie
vlakien (resp. aj polyesterovych folif) chrani UK 1 490 320, kde ako polymérny nosi¢ sa uvadza
kopolyester s teplotou tavenia v rozmedzi 150-240 °C. Farbenim syntetickych polymérov za
pouzitia koncentratov sa zaobera EP 194 382, ktory popisuje spdsob pripravy koncentratov

farbiacich prostriedkov na baze zmesi 2 polymérov. Pripravou koncentratu na baze univerzélneho



nosiCa sa zaobera EP 705 875 (WO 96 068822), ktory rieSi problém tekutosti
vysokokoncentrovynych pigmentovych zmesi pridavkom rdznych modifikatorov viskozity,

plastifikatorov a inych spracovatel'skych prisad.

Koncentraty sadzi pre farbenie polyesterovych vlakien v hmote na Cierny odtiefi obsahuji
15 - 30 % hmot. sadzi bud’ jedného typu, resp. zmesi réznych typov, rdzne aditiva hlavne na
regulaciu tokovych vlastnosti koncentratu a polymérny nosi¢, resp. zmes réznych polymérov.
Tieto koncentraty sa potom davkuju bud’ vo forme grandl ku polyesteru do nasypky taviaceho
zariadenia alebo vo forme taveniny do taveniny spracovavaného polyesteru (injekéné farbenie)
podas jeho spracovania do vlakien alebo folii. Je samozrejmé, Ze oba materialy sa musia v procese

spracovavania dokladne zhomogenizovat'.

V stcasnoti v oblasti syntetickych vlakien je zrejmy silny trend vyroby vlékien s Coraz
niz§imi jednotkovymi jemnostami. Tieto vlakna hlavne pre textilné aplikacie je nevyhnutné tiez
vyrabat’ v poZadovanom farebnom odtieni. Pri zarudeni rovnakej sily vyfarbenia polyesterového
vlakna so zniZenim jednotkovej jemnosti vlakna je nevyhnutné zvysit' obsah pigmentov a/alebo

farbiv vo vlakne.

Pri farbeni polyesterovych vlakien na vhodny Cierny odtiefi sa dnes pouZivaji koncentraty
sadzi sc&oraz menSou velkostou primarnych Castic z ddvodu dosiahnutia potrebnej sytosti
vyfarbenia pri zarudeni optimalnych podmienok ich zapracovavania do vlakna. Tieto vldkna sa
nésledne zmesujli hlavne s prirodnymi vlaknami a kvoli dosiahnutiu potrebnej sytosti vyfarbenia sa
musia d’alej dofarbit’ kipelovym spdsobom . Potom sa vo forme priadze pouzivaji v textilnom

priemysle.

Zvysenie stupiia vyfarbenia (resp. farbiacej sily) polyesterovych vlakien je dnes obmedzené
nutnym pouZitim Specialnych jemnych sadzi vo forme koncentratu supravenymi tokovymi
vlastnostami, pouZitym zariadenim pri priprave vlikien a tiez vyslednymi fyzikalno-mechanickymi
vlastnostami vyfarbenych vlakien. Len pouZitie koncentratov s podstatne zvySenou vyfarbovacou
silou zaru¢i dosiahnutie koloristickych vlastnosti polyesterovych viakien dnes aktualne ziadanych
v textilnom priemysle, a to aj bez nasledného dofarbovania kipelovym spdsobom v zmesi

s prirodnymi vlaknami, ¢o ma aj zna¢ny ekonomicky prinos.



Zasadné zvysenie farbiacej sily nie je mozné dosiahnut’ ani zvySenim obsahu sadzi vo
vlakne, pokial’ sa nepouziju $pecialne farbiace prostriedky, rozpustné v polyesteri, o je podstatou

tohto vynalezu.

Podstata vynalezu

Podstatou tohto vynalezu si  koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie
polyesterovych textilnych vlakien, umoziiujlice podstatné zvySenie farebnej sily a dosiahnutie
pozadovaného farebného odtietia tzv. typ hlboka Certi (deep black), ktoré pozostavaju z 15 az
30 % hmotn. farbiacich prostriedkova 85 aZz 70 % hmotn. zmesi polymérneho nosica, priom
farbiace prostriedky pozostavajii zo zmesi sadzi a farbiv rozpustnych v polyesteri v pomere 3:1 az
5:1 a zmes polymérneho nosica pozostava z polyalkyléntereftalatu, prisad na regulaciu viskozity
taveniny koncentratu, klznych ¢inidiel a stabilizdtorov. Polyalkyléntereftalatom je
polyetyléntereftalat alebo polybutyléntereftalat alebo kopolyestery s teplotou tavenia v rozsahu 80
az 250 °C alebo ich vzajomné zmesi. Prisady na regulaciu viskozity taveniny koncentratu
pozostavaji z amidov mastnych Kyselin alebo polyesterovych voskov alebo esterov kyselin a
alkoholov s teplotami varu nad teplotou spracovavania polyméru alebo montannych voskov,
pri¢om ich koncentracia je 0,5 az 3,0 % hmotn., klznym &inidlom si organické polysiloxany o
koncentracii 0,5 az 3,0 % hmotn. a tvoria ich najmi dimetylsiloxany, metylfenylsiloxany a
difenylsiloxany a stabilizatory v mnozstve do 1,0 % hmotn. na cely koncentrat su na baze fosfitov,

ako je styrenizovany trifenylfosfit, trisoktylfenolfosfit a iné.

PouzZitie takychto koncentratov zaruéi dosiahnutie koloristickych vlastnosti PES vlakien
dnes potrebnych a Ziadanych v textilno priemysle i bez nasledného dofarbovania kupel'ovym

spdsobom v zmesi s prirodnymi viaknami, Co méa samozrejme i zna¢ny ekonomicky prinos.

Pri vyrobe tychto koncentratov je nevyhnutné pouzitie organickych pigmentov (sadzi,
colour index: PIGMENT BLACK 7) jedného typu alebo ich zmesi, s velkostou primarnych Castic
do 25 nm. Farbivd musia mat dostatoéné termické stalosti, vzhl'adom na dlhé doby zdrzania
taveniny koncentratu v zariadeni na pripravu vlikien. Najvhodnejsie su antrachinénové farbiva

rozpustné v polyetyléntereftalate.



Celkovy obsah farbiacich prostriedkov méze sa pohybovat v rozsahu 15-30 % hmotn., vyhodne

25 % hmotn., organické pigmenty a farbiva v pomere 3:1 aZ 5:1, vyhodne 4:1,

Ako regulatory viskozity taveniny koncentratu sa pouzivaju amidy mastnych kyselin a/alebo
polyesterové vosky a/alebo estery kyselin alkoholov svysokymi teplotami varu nad teplotu
spracovavania polyméru a/alebo montanne vosky v kombinacii s organickymi siloxanmi, najma
dimetyl, metylfenyl alebo difenylsiloxdnmi so zvySenou termostabilitou, obe zlozky v mnoZstve

0,5 - 3,0 % hmotn. (vyhodne 1,5 % hmotn).

Pri aplikacii farebnych koncentratov do naroénejsich sortimentov vlakien je vyhodné
pridavat’ v procese pripravy koncentratov k jednotlivym zloZkam i antihydrolytické stabilizatory,
na béaze fosfitov, napriklad styronizovany trifenylfosfit, trisoktylfenolfosfit a pod. v mnozstve do
1,0 % hmotn. Tieto nielen kladne vplyvaji na tokové vlastnosti koncentratov, ale znizuju i stupeit
odburania molekulovej hmotnosti polymérneho nosi¢a a teda i citlivost polymérneho nosica na

pritomnost’ vody, resp. zvldkiiovaného polyméru pocas jeho farbenia.

Ako polymérne nosice pre vyrobu koncentratov farbiacich prostriedkov pre farbenie PES
vlakien na farebny odtien typu ,hlbokd ceri® sa mdZu pouzivat polyméry na baze
polyalkyléntereftalatu, bud’ polyetyléntereftalat, polybutylénterftalat, kopolyestery s teplotou

tavenia v rozsahu 80 - 250 © C alebo ich vzajomné zmesi.

Priklady uskutoénenia

Priklad 1

Do kuzelove] mieSatky sa k 219,2 kg praskového polybutyléntereftalatu za stdleho
miesania pridalo v kvapalnej forme 3,2 kg polydimetylsiloxanu (o viskozite 350 m?. sec”’ pri 25
°C) a 1,6 kg styrenizovaného trifenylfosfitu. Po 15 minitach mie$ania sa k tejto zmesi pridalo 96
kg Cierneho pigmentu - sadze (PIGMENT BLACK 7) v pragkovej forme. Tato zmes sa nasledne
miesala za neustaleho ohrievania pri teplote 160 °C po dobu 2,5 hodiny. Zmes sa d’alej tavila na
prevadzkovom 2-vretenovom hnetacom zariadeni ZSK-53 fy WERNER-PFLEIDERER a hnietila.
Index toku taveniny tohto koncentratu bol (pri teplote 280 °C a zavazi 4,8 kg) na Grovni 148 g/10

minut.



Davkovanie takto pripraveného koncentratu k polyetyléntereftalatovému polyméru v procese
pripravy vlakna o jednotkovej jemnosti 1,7 dtex bolo 6.3 % hmotn. Vlakno malo po tvarovani
nasledujuce koloristické vlastnosti (CIELab 10 °/D 65):

L*=16,4 a*=0,1 b*=-04
Takto pripravené vlakno z hl'adiska Grovne farebnej sily mdzeme povazovat za Standard a jeho

farebna silu ako 100 % hodnotu.

Priklad 2:

Do kuZelovej mieSacky sa 216,7 kg praskového polybutyléntereftalatu a 2,5 kg montanneho
vosku v praskovej forme za staleho mieSania pridalo 3,2 kg polydimetylsiloxanu a 1,6 kg
styrenizovaného trifenylfosfitu. Po 15 minGtach mieSania sa k tejto zmesi pridalo 96 kg sadzi
(PIGMENT BLACK 7) v praskovej forme. Tato zmes sa nasledne miesala za neustaleho
ohrievania na teplotu 160 °C po dobu 2,5 hodiny. Zmes sa nasledne spracovala do formy
koncentratu za rovnakych podmienok ako v priklade 1. Index toku taveniny koncentratu sa zvysil
oproti prikladu 1 na 170 g/10 mintt. Pri rovnakom déavkovani koncentratu ako v priklade 1 sa
pripravilo polyesterové Cierne vlakno o nasledujicich koloristickfch parametroch:

L*=16,29 a*=0,11 b*=-0,3

Takto pripravené vlakno malo v porovnani s prikladom 1 farebna silu na urovni 100,83 %.

V tomto priklade sa vplyv pouZitia montanneho vosku ako regulatora tokovych vlastnosti
farebného koncentratu kladne prejavil hlavne v poklese poétu prietrhov vlakna pocas jeho
zvlakiiovania. Zvysenie farebnej sily je z praktického hl'adiska nepodstatné. Pri naslednom zvySeni
davkovania koncentratu, t.j. zvySovani obsahu sadzi vo vldkne, sa zvysila farebna sila iba o 1,4 %

(na 101,4 % pri 1,98 % hmotn. sadzi v PES vlakne), resp. zacala klesat’.

Koncentratmi sadzi pripravenymi v priklade 1 a 2 sa nepodarilo podstatne zvysit' Groveri farebnej

sily polyesterovych vlakien ani pri zvySenom davkovani koncentratu v procese pripravy vlakna.
Priklad 3

Do mie3acieho zariadenia sa k 219,2 kg praskového polyméru polybutyléntereftalatu za

staleho miesania pridalo 4,8 kg kvapalnej zmesi polymetylsiloxanu a trifenylfosfitu (v pomere



2:1). Po 15 minGtach mieSania sa k tejto zmesi pridali nasledovné farbiace prostreidky: 24 %
hmotn. sadzi /PIGMENT BLACK 7) o velkosti primarnych &astic 22 nm a 6 % rozpustného
farbiva antrachindénového typu fialovej farby. Hmotnost celej zmesi bola 320 kg. Koncentrat bol
nasledne pripraveny a zapracovany do polyesterového viakna sposobom ako v priklade 1.
Vyfarbené polyesterové vlakno po tvarovani malo nasledujiice koloristické vlastnosti:

L*=149 a*=0,0 b* =-0,68

Farebna sila bola na trovni 115,6 %.

Priklad 4

Do pomalobeznej mieSacky sa k 235,5 kg praskového polyetyléntereftalatu za staleho
mieSania pridalo 4,5 kg kvapalnej zmesi polymetylsiloxanu a fenylfosfitu (v pomere 2:1). Po 10
minatach mieSania sa k tejto zmesi pridali sadze (PIGMENT BLACK 7) v mnozstve 50 kg a 10
kg antrachinénového rozpustného farbiva (D.VIOLET 57). Takto pripravend praskova zmes sa
po 2,5 hodine miesania a suSenia vo forme premixu spracovala na hnetaco 2-Snekovom extrideri
a vo forme koncentratu nasledne pouzila pre farbenie polyesterovych textilnych vlékien v hmote
(davkovanie koncentratu: 9,5 % hmotn.) Vldkna o jednotkovej jemnosti 1,7 dtex po frikénom
tvarovani mali nasledovné koloristické
vlastnosti:

L* =15,03 a*=0,0 b*=-0,5

Uroveii farbiacej sily vyfarbeného viakna podla CIELab (10°/D 65) bola na trovni 113,1 % pri

pouziti vlakna pripraveného v priklade 1 ako §tandardu,

Priklad 5

Do kuZelovej mieSalky sa k praskovej zmesi polymérov (polyetyléntereftalat a
polybutyléntereftalat v pomere 8 : 1) v mnozstve 236,4 kg za mieSania pridala kvapalnd zmes
klzného &inidla (polymetylsiloxan) a antihydrolytického stabilizatora (trisoktylfenolfosfit)
v pomere 2 : 1 v mnoZstve 3,6 kg. Po 20 minitach mieSania sa k tejto zmesi pridali nasledujice
farbiace Cinidla:
- 30 kg sadzi (P.BLACK 7) o vel'kosti primar. ¢astic 22 nm
- 18 kg sadzi (P.BLACK 7) o velkosti primar. ¢astic 18 nm
- 12 kg rozustného antrachindnového farbiva modrej farby dostato¢nej termiskej stability.
Této zmes sa nasledne mieSala 170 minut za neustaleho ohrievania pri teplote 145 °C. Premix sa

nasledne spracoval za vhodnych technologickych podmienok na 2-vretenovom hnetacom



zariadeni firmy WERNER-PFLEIDERER. Vysledny farebny koncentrat s indexom toku taveniny
39 g/10 minut (280 °C, 2,16 kg) sa pri davkovani 9,4 % hmotn. pouZil pri farbeni polyesteroveho
textilného hodvabu v hmote o vyslednej jednotkovej jemnosti 1,7 dtex. Na remisnom
spektrofotometri boli podl'a metody CIELab ziskané nasledujuce koloristické vlastnosti:

L* = 14,40 a* =-0,1 b* =-0,9
V porovnani k §tandardu (polyesterové vldkno z prikladu 1) bola namerand urover farebnej sily na
urovni 119,0 %.
Takto ziskané PES vldkno ma Cierny odtiefl na drovni polyesterového vlékna vyfarbeného
v hmote podla prikladu 1, ktoré boli nasledne vyfarbované vzmesi s prirodnym vldknom
kupelovym spdsobom.

v

Takto ziskany odtieri sa oznacuje ako typ ,.hlboka ¢ernn (deep black).

Priklad 6

Do rychlomieSacky (turbulentnd) sa k vopred vysuSenej zmesi polymérov
(polyetyléntereftalat a polybutyléntereftalat v pomere 6:1) vmnozstve 21,2 kg pridal
etylénbissteramid v mnoZstve 0,75 kg. K takto pripravenej zmesi (po 2 minitach mieSania) sa
pocas mieSania pridala kvapalna zmes polymetylfenylsiloxénd a fenylfosfitu ( v pomere 2:1) a
v mnozstve 0,54 kg. Po 5 minGtach miesania sa k tejto zmesi pridali organické pigmenty - sadze
(PIGMENT BLACK 7) o velkosti primarnych €astic 22 nm a 17 nm (v pomere 1 : 1) a mnoZstve
5,625 kg a modré farbivo antrachindnového chemického zloZenia v mnozstve 1,875 kg, ktoré je
rozpustné v polyesteri. Zmes sa mieSala pri teplote miestnosti 10 minit. Takto pripraveny premix
sa spracoval na hnetacom 2-§nekovom zariadeni. Pripraveny farebny koncentrat mal namerany
index toku taveniny pri 280 °C a 2,16 kg zavazi na urovni 49 g/10 minut.
Pri farbeni v hmote PES vlakna o jemnosti 1,7 dtex sa takto vyrobeny koncentrat farbiacich
prostriedkov davkoval so nasypky vmnoZstve 7,6 % hmotn. ku granulatu zvlékfiovaného
polyesterového polyméru. Vyfarbené vlakno po frikénom tvarovani malo nasledujice koloristické
vlastnosti:

L*=14,52 a*=-0,15 b*=-1,02

Farebn4 sila vyfarbeného vlikna v porovnani so §tandardom (priklad 1) bola na urovni 118,4 %.

Priklad 7
Do rychlomie$adky (turbulentnd) sa ku vopred vysuSenej zmesi polymérov

(polyetyléntereftalat a polybutyléntereftalat v pomere 6: 1) vmnozstve 21,38 kg pridal



etylénbisstearamid v mnozstve 0,75 kg. Po 2 minitach miefania sa kzmesi pridal
polymetylfenylsiloxan v mnozstve 0,36 kg. Po 5 minitach mieSania sa k tejto zmesi pridali
organické sadze (PIGMENT BLACK 7) o velkosti primarnych ¢astic 22 nm a 17 nm (v pomere
1:1) a mnozstve 5,625 kg a modré farbivo antrachindénového chemického zlozenia v mnozstve
1,875 kg. Zmes sa mieSala nésledne pri teplote miestnosti 10 minat. Takto pripraveny premix sa
spracoval na hnetacom 2- §nekovom zariadeni. Farebny koncentrat mal index toku taveniny pri
podmienkach zhodnych ako v priklade 6 na Grovni 62,1 g/10 minut.
Pri farbeni v hmote polyesterového vldkna o jemnosti 1,7 dtex sa takto vyrobeny koncentrat
davkoval v mnozstve 7,6 % hmotn. ku zvlakilovanému polyesterovému polyméru. Vyfarbené
vlakno po tvarovani malo nasledujuce koloristické vlastnosti:

L*=14,58 a*=-0,2 b* =-1,01
Farebna sila vyfarbeného vlakna v porovnani so $tandardom (priklad 1) bola na urovni 117,2 %.
V porovnani s vysledkami ziskanymi v priklade 6 sa d4 povedat, Ze nepritomnost’ stabilizatora
nem4 vyznamny vplyv na koloristické vlastnosti, no mdZe ovplyvilovat’ vzhladom na dlhé doby
expozicie koncentratu pri podmienkach jeho spracovania, teda wvyroby vlakna, stabilitu

zvlakfiovacieho procesu.



PP 24— 2000

PATENTOVE NAROKY

. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vldkien vyznacujice
sa tym, Ze pozostavajl z 15 aZ 30 % hmotn. farbiacich prostriedkov a 85 az 70 % hmotn.

zmesi polymérneho nosica.

. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vlakien podfa
naroku 1 vyznaujuce sa tym, Ze farbiace prostriedky pozostavaju zo zmesi sadzi a farbiv

rozpustnych v polyesteri v pomere 3:1 az 5:1.

. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vlékien podla
narokov 1 a 2  vyznalujuce sa tym, Ze zmes polymérneho nosi€a pozostava
z polyalkyléntereftalatu, prisad na regulaciu viskozity taveniny koncentratu, klznych ¢inidiel a

stabilizatorov.

. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vlakien podla
narokov 1 aZz 3 vyznaujice sa tym, Ze polyalkyléntereftalatom je polyetyléntereftalat alebo
polybutyléntereftalat alebo kopolyestery s teplotou tavenia v rozsahu 80 az 250 °C alebo ich

vzajomné zmesi.

. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vlakien podla
narokov 1 aZ 4 vyznalujice sa tym, Ze prisady na regulaciu viskozity taveniny koncentratu
pozostavaju z amidov mastnych kyselin alebo polyesterovych voskov alebo esterov kyselin a
valkoholov s teplotami varu nad teplotou spracovavania polyméru alebo montannych voskov,

pri¢om ich koncentracia je 0,5 az 3,0 % hmotn.

. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vlakien podla
narokov 1 az 3 vyznalujuce sa tym, Ze klznym &inidlom si organické polysiloxany o

koncentracii 0,5 az 3,0 % hmotn.
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7. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vlakien podla
naroku 6 vyznaCujice sa tym, Ze organickymi polysiloxdnmi st najma dimetylsiloxany,

metylfenylsiloxany a difenylsiloxany.

8. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vlakien podla

narokov 1 az 3 vyznaCujice sa tym, Ze obsahuju stabilizatory v mnozstve do 1,0 % hmotn. na

cely koncentrat.

9. Koncentraty farbiacich prostriedkov na farbenie polyesterovych textilnych vlakien podla
naroku 8 vyznadujuce sa tym, Ze stabilizatory si na baze fosfitov, ako je styrenizovany

trifenylfosfit, trioktyfenolfosfit a iné.
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