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69 Wiissrige Dispersion eines Dispersionsfarbstoffes.

@ Wissrige Dispersionen von Dispersionsfarbstoffen
enthalten ein Dispergiermittelgemisch aus

a) einem fluorfreien oberflichenaktiven Stoff und

b) einem oberflichenaktiven Stoff mit endstindiger Per-
fluorgruppe.

Solche Dispersionen, besonders von hydrophoben
Farbstoffen, sind leicht und gleichférmig in Wasser disper-
gierbar und besitzen eine geringe Neigung zum Absetzen
und zur Aggregatbildung. Sie eignen sich zur Herstellung
von Firbebddern und Druckpasten fiir Textilmaterialien.
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PATENTANSPRUCHE

1. Wiissrige Dispersion eines Dispersionsfarbstoffes, da-
durch gekennzeichnet, dass das darin enthaltene Dispergier-
mittel a) einen fluorfreien oberflichenaktiven Stoff und b) ei-
nen oberflichenaktiven Stoff mit endstdndiger Perfluorgrup-
pe enthélt.

2. Dispersion nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die Teilchenabmessungen des Dispersionsfarbstoffes 3
bis 5 um betragen.

3. Dispersion nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der oberfldchenaktive Stoff mit endsténdiger
Perfluorgruppe der Formel R—X-Y entspricht, worin R fiir
eine Perfluoralkylgruppe der Formel C F,,_, steht, wobei n
eine ganze Zahl grosser als 2 ist, X entweder fiir eine direkte
Bindung oder eine zweiwertige Briickengruppe steht und Y
fiir eine hydrophile Gruppe steht.

4. Dispersion nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der oberflichenaktive Stoff mit endstdndiger
Perfluorgruppe der Formel CgF, s(OCH,CH,),;0CsF,
entspricht, wobei die 23 Oxyéthyleneinheiten den Durch-
schnittswert fiir ein Gemisch von Verbindungen mit Oxy-
dthylenketten unterschiedlicher Liangen darstellen.

5. Dispersion nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dass sie 0,1 bis 1,0 Gew.-% des oberfla-
chenaktiven Stoffes mit endstédndiger Perfluorgruppe, be-
zogen auf den Dispersionsfarbstoff, enthilt.

6. Dispersion nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass sie 1 bis 200 Gew.-% fluorfreien
oberflichenaktiven Stoff, bezogen auf den Dispersionsfarb-
stoff, enthlt.

7. Dispersion nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch
gekennzeichnet, dass sie 25 bis 90 Gew.-% Wasser, bezogen
auf die gesamte Dispersion, enthilt.
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8. Disperston nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch
gekennzeichnet, dass der Dispersionsfarbstoff einen hydro-
phoben Charakter aufweist. )

9. Dispersion nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet,
dass der Dispersionsfarbstoff eine Alkylkette mit mindestens
4 Kohlenstoffatomen aufweist.

10. Dispersion nach einem der Anspriiche 1 bis 9, da-
durch gekennzeichnet, dass der Dispersionsfarbstoff in einer
seiner moglichen tautomeren Formen der Formel

C'H3
A—N==N Ny ‘\/CN
[
N
.//\N/\\O
HO i

l
Z

entspricht, worin A fiir eine Phenylgruppe steht, die durch
eine Nitro-, Cyano- oder Trifluormethylgruppe oder eine
Gruppe der Formel -SO,R3, -CONR*R 3, -COR?3 oder
—SO,NR*R S substituiert ist, wobei R3 eine Alkyl-, Cyclo-
alkyl-, Aryl- oder Aralkylgruppe ist, R4 ein Wasserstoffatom
oder eine Alkyl-, Cycloalkyl-, Aryl- oder Aralkylgruppe ist
und R® ein Wasserstoffatom oder eine Alkylgruppe ist und Z
fiir eine unsubstituierte oder substituierte Alkyl-, Cycloalkyl-
oder Arylgruppe steht. .

11. Dispersion nach Anspruch 10, dadurch gekennzeich-
net, dass der Dispersionsfarbstoff der Formel:

R

e

NSO

2

R

entspricht, worin R fiir Wasserstoff steht, R2 fiir eine Alkyl-
gruppe mit 5 oder mehr Kohlenstoffatomen steht und Z die
oben angegebene Bedeutung hat. - )

12. Dispersion nach Anspruch 11, dadurch gekennzeich-
net, dass Z fiir eine n-Butylgruppe steht und die Gruppe der
Formel -SO,NR'R? aus der Sulfon-(2-dthylhexyl)-amid-
gruppe besteht, die sich in p-Stellung zur Azogruppierung
befindet.

Die Erfindung bezieht sich auf eine wéssrige Dispersion
eines Dispersionsfarbstoffes.

Dispersionsfarbstoffe werden durch die Society of Dyers
and Colourists definiert als «im wesentlichen wasserunlosli-
che Farbstoffe, die eine Substantivitit fiir eine oder mehrere
hydrophobe Fasern, wie z. B. Celluloseacetatfasern, auf-
weisen und die tiblicherweise aus einer feinen wissrigen Di-
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13. Dispersion nach einem der Anspriiche 1 bis 12, da-
durch gekennzeichnet, dass sie auch eine mit Wasser misch-
bare organische Fliissigkeit in einer Menge bis zu 50 Gew.-%,
bezogen auf die wissrige Phase, als Feuchthaltemittel und
zur Verhinderung des Gefrierens der Dispersion enthilt.

14. Dispersion nach Anspruch 13, dadurch gekennzeich-
net, dass die mit Wasser mischbare Fliissigkeit aus Athylen-
glycol oder Glycerin besteht.

spersion aufgebracht werden». Ublicherweise werden sie
auch auf Cellulosetriacetat-, Nylon- und Polyesterfasern
aufgebracht. Ausserdem konnen sie zur Oberflichenfirbung
von bestimmten Thermoplasten verwendet werden. Fiir all
diese Zwecke werden sie als konzentrierte feste oder fliissige
Priiparate, die oberflichenaktive Mittel enthalten, verkauft.
Eine feine gleichférmige Verteilung des Farbstoffs im gesam-
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ten Firbebad ist notig, um eine zufriedenstellende egalisierte
Féarbung zu erzielen. Ausserdem miissen die im Handel er-
héltlichen Formen der Farbstoffpraparate so beschaffen
sein, dass aus ihnen leicht ein gleichférmiges Fiarbebad her-
gestelit werden kann. ,

Die bisher in Dispersionsfarbstoffpraparaten verwen-
deten oberflichenaktiven Mittel haben einen im wesentli-
chen hydrophoben Teil, an den eine hydrophile Gruppe ge-
bunden ist. Alle diese oberflichenaktiven Mittel werden in
der Folge als «fluorfreie oberfiichenaktive Stoffe» bezeich-
net. Je nach der Natur der hydrophilen Gruppe kénnen die
fluorfreien oberflichenaktiven Stoffe anionischen, kationi-
schen oder nichtionischen Charakter aufweisen. Als hydro-
phile Gruppen kénnen anionische oberflichenaktive Mittel
beispielsweise Sulfat-, Sulfonat-, Phosphonat- oder Carb-
oxylatgruppen enthalten, kénnen kationische oberfla-
chenaktive Mittel beispielsweise quaterndre Ammonium-
oder Phosphoniumgruppen oder tertidre Sulfoniumgruppen
enthalten und kdnnen nichtionische oberflichenaktive Mit-
tel beispielsweise Polyoxyalkylenketten, wie z. B. Polyoxy-
dthylen- oder Polyoxypropylenketten, oder Aminoxid-
gruppen enthalten.

In der DE-A-2 426 256 sind Farbstoffdispersionen offen-
bart und beansprucht, die

a) einen organischen Dispersionsfarbstoff und

b) einen unter Normalbedingungen fliissigen Fluorkoh-
lenstoff mit einem Fluor/Kohlenstoff-Atomverhaltnis vonr
mindestens 1,5 : 1, einem Ldslichkeitsparameter von hoch- -
stens 7,0 und einer kritischen Temperatur von mmdestens
135°C enthalten.

Diese Dispersionen konnen ausserdem ein oberflichen-
aktives Mittel, das eine endstdndige Perfluoralkylgruppe ha-
ben kann, enthalten. Sie kénnen auch bis zu 5 Vol.-% Was-
ser enthalten, das eine carrierartige Wirkung hat, wenn die
Dispersionen fiir das Firben von Polyestern verwendet wer-
den. Die Dispersionen sind fiir die Verwendung bei der L6-
sungsmittelfarbung bestimmt. '

Die erfindungsgemaéssen Dispersionen unterscheiden sich
von den Dispersionen der DE-A-2 426 256 dadurch, dass sie
wissrige Dispersionen sind, die neben herkémmlichen fivor-
freien Dispergiermitteln auch einen geringen Anteil eines
oberfldchenaktiven Stoffes mit endsténdiger Perfluorgruppe
enthalten miissen. Die erfindungsgeméssen Dispersionen
sind fiir herkdmmliche wissrige Farbeverfahren bestimmt.
Der oberflichenaktive Stoff mit endsténdiger Perfluorgrup-
pe ist vorhanden, um eine geeignete Vernetzung und damit
eine geeignete Dispergierung von stark hydrophoben Farb-
stoffen zu gewéhrleisten, die selbst bei verlingertem Mahlen
nicht angemessen vorgenetzt werden, wenn nur herkommli-
che fluorfreie oberflichenaktive Stoffe verwendet werden.

Die Dispersionen der DE-A-2 426 256 miissen iiberhaupt
kein Wasser enthalten und kénnen, selbst wenn bis zu
5 Vol.-% Wasser, bezogen auf die Dispersion, vorhanden
sind, in keiner Weise als wissrige Dispersionen angesehen
werden. Sie konnen zusitzlich oberflichenaktive Mittel ent-
halten. Obgleich fluorhaltige oberfiichenaktive Mittel bevor-
zugt werden, konnen auch herkommliche fluorfreie oberfla-
chenaktive Mittel verwendet werden. Es gibt aber keine Hin-
weise darauf, dass die fluorierten oberflichenaktiven Mittel
fiir die Herstellung der Dispersionen nach dem Stande der
Technik erforderlich sind, wihrend die oberflichenaktiven
Stoffe mit endstdndiger Perfluorgruppe, wie oben erliutert,
notwendige Bestandteile der erfindungsgeméssen Disper-
sionen sind.

Um die Dispergierbarkeit in Wasser zu fordern, liegt ein
Farbstoff in einer Dispersion in einer feinzerteilten Form
vor; dies bedeutet, dass die Abmessungen der Teilchen so
sind, wie es bei Farbebadern tiblich ist, die zum Aufbringen
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von Dispersionsfarbstoffen auf Textilfasern verwendet wer-
den. Die Abmessungen der Teilchen des Dispersionsfarb-
stoffes in der erfindungsgeméssen Dispersion kdonnen bei-
spielsweise kleiner als 5 um und insbesondere 3 bis 5 pm
sein.

Der oberﬂachenaktlve Stoff mit endstdndiger Perfluor-
gruppe in der erfindungsgeméssen Dispersion kann der For-
mel: :

R—X-Y

entsprechen, worin R; fiir eine Perfluoralkylgruppe der For-
mel C,F,,, steht, wobei n eine ganze Zahl von mehr als 2 ist,
X entweder fiir eine direkte Bindung oder eine zweiwertige
Briickengruppe steht und Y fiir eine hydrophile Gruppe
steht. :

Die Perfluoralkylgruppe Ry enthélt vorzugsweise 5 bis 12
Kohlenstoffatome. Spezielle Beispiele fiir Perfluoralkyl-
gruppen R; sind die geradkettigen Gruppen C,F,; und
CsF, 5 und insbesondere die verzweigtkettigen Gruppen
C3F s, C1oF1o und C,,F, ;. Die bevorzugten verzweigtket-
tigen Gruppen haben die Formel C,,,F,,, ;, worin m ein€
ganze Zahl von mehr als 3 ist. Oberflichenaktive Mittel, die
solche Perfluorgruppen enthalten, sind nach Verfahren er-
héltlich, die in den GB-PS 1 130 822 und 1 366 691 be-
schrieben sind.

Die hydrophile Gruppe Y kann beheblgen Charakter-
aufweisen. Sie kann beispielsweise eine derjenigen Gruppen
sein, die oben bei den fluorfreien oberflichenaktiven Stoffen
genannt wurden.

Die Bruckengruppe ~X- kann eine einfache Alkern-
gruppe, wie z.B. eine Alkylengruppe mit 2 bis 6 Kohlenstoff-
atomen, oder eine Arylengruppe; beispielsweise eine Pheny-
lengruppe, sein. Vorzugsweise erfolgt aber die Ankniipfung
an die Perfluorgruppe R, iiber ein Heteroatom, insbesondere
ein Sauerstoffatom, das in der Briickengruppe X vorliegt.
Somit bestehen also die bevorzugten Briickengruppen —X—
aus Oxyalkylengruppen, insbesondere Polyoxyalkylen-
gruppen, die beispielsweise die Formel -(OC,H,),— auf-
weisen, worin p eine ganze Zahl von 3 bis 40, vorzugsweise
10 bis 25, ist, und aus Oxyarylengruppen, beispielsweise der
Formel ~-OCzH,—. Die Ankniipfung an R kann auch iiber
eine —-CONH-Alkylen- oder ~SO,-Alkylengruppe erfolgen.

Spezielle Beispiele fiir oberflichenaktive Mittel mit end-
stdndigen Perfluorgruppen, die in den erfindungsgemaéssen
Dispersionen vorliegen konnen, sind die Verbindungen
C,oF1o—(OCH,CH,)~0C, F,,, worin q einen Durch-
schnittswert von 11, 22 oder 33 aufweist
C;0F1,0CsH,SO;Na
C,F,sCONHC;H,N(CH,),
[C,F;sCONHC;HeN(CHy;);1, *SO, =

Das bevorzugte oberflichenaktive Mittel mit endstin-
diger Perfluorgruppe hat die Struktur C;F, s(OCH,CH,), ;-
OC;F 5, wobei die 23 Oxyéthyleneinheiten in dieser Formel
den Durchschnittswert eines Gemisches von Verbindungen
mit Oxyédthylenketten unterschiedlicher Lingen bezeichnen
sollen.

Neben den fluorfreien oberflichenaktiven Stoffen sind
zur Erzielung von in Wasser dispergierbaren Dispersionen
nur kleine Mengen von dem oberflichenaktiven Mittel mit
Perfluorgruppe erforderlich. So enthalten beispielsweise die
Farbstoffdispersionen oberflichenaktive Mittel mit endstén-
diger Perfluorgruppe in einer Menge von ungefihr 0,01 bis
ungefihr 2,0 Gew.-%, bezogen auf den Farbstoff. Mengen
von weniger als ungeféhr 0,1 Gew.-% reichen im allge-
meinen nicht aus, um den vollen Nutzen aus der Erfindung -
zu ziehen. Mengen von mehr als ungefihr 1,0 Gew.-% erge-
ben keine Verbesserungen, die mit den weiteren zugegebenen
Mengen im Einklang stehen. Deshalb ist der bevorzugte Be-
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reich 0,1 bis 1,0 Gew.-% an oberflichenaktivem Mittel mit
endstdndiger Perfluorgruppe, bezogen auf den Farbstoff.

Der fluorfreie oberflichenaktive Stoff kann ein beliebiges
oberfldchenaktives Mittel sein, das einen hydrophoben Teil
mit einer daran gebundenen hydrophilen Gruppe aufweist, s
wie sie aus dem Stand der Technik bekannt sind oder wie sie
in der Praxis als Dispergiermittel fiir Dispersionsfarbstoffe
verwendet werden. Beispiele fiir geeignete Dispergiermittel
sind die Alkalimetallsalze, insbesondere Natriumsalze, von
Naphthalin-2-sulfonsdure/Formaldehyd-Kondensaten, das
Phenol/Formaldehyd/Natriumsulfit/Natriumhydroxid-Re-
aktionsprodukt, das in der DE-A-2 401 818 beschrieben ist,
Alkalimetall-, insbesondere Natrium- und Ammoniumsalze
von Lignosulfonsduren und das Cresol/Formaldehyd/
Natriumsulfit-Reaktionsprodukt, das im FIAT-Report
No. 1013 vom 25.11.46 beschrieben ist und als «Disper-
gierungsmittel SS» bekannt ist.

Falls das Alkalimetallsalz eines Naphthalin-2-sulfon-
sdure/Formaldehyd-Kondensats als fluorfreier oberflichen-
aktiver Stoff verwendet wird, kann die wéssrige Dispersion
auch Poly-(vinylpyrrolidon) enthalten, das iiblicherweise als
wissrige Losung zugegeben wird. Das Poly(vinylpyrrolidon)
besitzt einen synergistischen Effekt auf dieses spezielle Di-
spergiermittelsystem.

Der fluorfreie oberflichenaktive Stoff kann in Mengen
von 1 bis 200 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 100 Gew.-%, be-
zogen auf den Farbstoff, vorhanden sein. Es wurde gefun-
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dargestellt werden, worin A fiir eine Phenylgruppe steht, die
durch eine Nitro-, Cyano- oder Trifluormethylgruppe oder
eine Gruppe der Formel -SO,R3, -CONR*R*, -COR? oder
-SO,NR*R % substituiert ist und gegebenenfalls weiter durch
eine oder zwei Nitro-, Cyano-, Niederalkoxy-, Hydroxy-
niederalkoxy-, Acyloxy-, Niederalkoxy-, Niederalkyl- oder
Phenoxygruppen substituiert sein kann, R3 fiir eine Alkyl-,
Cycloalkyl-, Aryl- oder Aralkylgruppe steht, R* fiir Wasser-
stoff oder eine Alkyl-, Cycloalkyl-, Aryl- oder Aralkylgruppe
steht, R* fiir Wasserstoff oder eine Alkylgruppe steht und Z
fiir eine Alkyl- oder Cycloalkylgruppe steht, die beide gege-
benenfalls substituiert sein kdnnen, oder fiir eine Arylgruppe
steht, die gegebenenfalls Substituenten triigt. Solche Farb-
stoffe und ihre Herstellung sind in der GB-PS 1 398 741 und
der GB-PA 33 718/73 beschrieben.

Die Alkylgruppen R3, R* und RS sind vorzugsweise Al-
kylgruppen mit 1 bis 10 Kohlenstoffatomen, wie z. B. Me-
thyl-, Athyl-, n-Propyl, n-Butyl-, Amyl-, Hexyl-, Octyl-, Di-
methylhexyl- und Dodecylgruppen. Die Cycloalkylgruppen
R3 und R* sind vorzugsweise Cyclohexylgruppen. Die Aryl-
gruppen R3 und R# sind vorzugsweise monocyclische Aryl-
gruppen, wie z.B. Phenyl-, Tolyl- und Xylylgruppen. Die
Aralkylgruppen R? und R#* sind vorzugsweise Phenyl-
niederalkylgruppen, wie z. B. Benzyl und B-Phenylithyl-
gruppen. _

Der Ausdruck «nieder» bezieht sich auf Gruppen mit
nicht mehr als 5 Kohlenstoffatomen.
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den, dass die Menge des fluorfreien oberflichenaktiven
Stoffs, die zur Erzielung einer zufriedenstellenden Dispersion
erforderlich ist, auf Grund des Vorhandenseins des oberfli-
chenaktiven Stoffes mit endstdndiger Perfluorgruppe kleiner
ist, als es ansonsten der Fall wire. Die giinstigsten Mengen
eines jeden Zusatzes stellen deshalb einen Kompromiss zwi-
schen dem erzielbaren technischen Effekt (verbesserte Di-
spersion) und den Kosten der Zusétze dar.

Die Menge des in den erfindungsgeméssen Dispersionen
vorhandenen Farbstoffs kann 5 bis 60 Gew.-%, bezogen auf
die gesamte Dispersion, betragen, liegt aber im allgemeinen
im Bereich von 15 bis 30 Gew.-%.

Die wissrige Farbstoffdispersion muss Wasser in solcher
Menge enthalten, dass eine fliessfahige Dispersion entsteht.
So kann das Wasser 25 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 25 bis
50 Gew.-%, bezogen auf die gesamte Dispersion, ausma-
chen.

Die Erfindung ist von besonderem Wert, wenn der Di-
spersionsfarbstoff in der Dispersion einen hydrophoben
Charakter aufweist, d.h. also, wenn er solcher Art ist, dass
seine Oberfliche durch Wasser nicht leicht benetzt wird. Di-
spersionsfarbstoffe, die eine Alkylkette von mindestens 4
Kohlenstoffatomen enthalten, besitzen einen besonders hy-
drophoben Charakter.

Insbesondere kann ein Dispersionsfarbstoff in der erfin-
dungsgeméssen Dispersion in einer seiner moglichen tauto-
meren Formen durch die Formel:

CH

3
N

A

Beispiele fiir Hydroxy-niederalkoxy-gruppen sind B-Hy-
droxyéthoxy- und a-Hydroxypropoxygruppen. Die Acyl-
oxy-niederalkoxy-gruppen sind vorzugsweise Niederalkyl-
carbonyloxy-niederalkoxy-gruppen, wie z. B. B-Acetoxyith-
oxygruppen.

Die Alkylgruppen Z enthalten vorzugsweise mindestens
4 Kohlenstoffatome und insbesondere 4 bis 12 Kohlenstoff-
atome. Beispiele hierfiir sind Butyl-, Amyl-, Hexyl-, 2-Athyl-
n-hexyl-, Octyl-, Decyl-, Dodecyl- und Dimethylhexyl-
gruppen. Beispiele fiir Cycloalkyl- und Arylgruppen Z sind
die Cyclohexyl- bzw. Phenylgruppe.

Die Erfindung ist von besonderem Wert, wenn der Farb-
stoff in der Dispersion die obige Formel aufweist, worin die
Phenylgruppe A durch eine Gruppe —-SO,NR!R2 sub-
stituiert ist, wobei R! ein Wasserstoffatom oder eine Alkyl-,
Cycloalkyl- oder Aralkylgruppe ist und R? eine Alkylgruppe
mit 5 oder mehr Kohlenstoffatomen ist, und worin die Phe-
nylgruppe A weiter durch eine Nitro-, Cyano-, Alkyl-, Alk-
oxy-, Phenyl- oder Phenoxygruppe oder ein Chlor- oder
Bromatom substituiert sein kann.

Die Alkylgruppen R? enthalten vorzugsweise 5 bis 12
Kohlenstoffatome, wie dies bel der n-Amyl-, n-Hexyl-, n-Oc-
tyl-, n-Decyl-, n-Dodecyl-, 2-Athyl-n-hexyl und 1,1,3,3-
Tetramethyl-n-butylgruppe der Fall ist.

Ein Beispiel fiir eine Cycloalkylgruppe R! ist die Cyclo-
hexylgruppe. Beispiele fiir Aralkylgruppen R! sind Phenyl-
niederalkylgruppen, wie z. B. Benzyl- und B-Phenyl-ithyl-

CN

Z
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gruppen. Die Arylgruppen R* sind vorzugsweise mono- decylgruppe der Fall ist; sie sind aber vorzugsweise Nieder-
cyclische Arylgruppen, wie z. B. Phenyl-, Tolyl- und Xylyl- alkylgruppen. Es wird ganz besonders bevorzugt, dass R!
gruppen. Die Alkylgruppen R! enthalten vorzugsweise 1 bis ein Wasserstoffatom ist.
12 Kohlenstoffatome, wie dies bei der Methyl-, Athyl-, Pro- Die Erfindung ist von ganz besonderem Wert, wenn der
pyl-, Butyl-, Amyl-, n-Hexyl-, n-Octyl-, n-Decyl- und n-Do- 5 reine Farbstoff in der Dispersion die Formel:

CH 3

CN
\ NSO2 ‘

2/ H N 0

R ‘ :
Z
aufweist, worin R? fiir Wasserstoff steht und R2und Zdie  ,; enthalten, leichter und gleichformiger in Wasser dispergier-
oben angegebenen Bedeutungen besitzen. bar. Ausserdem besitzen die Dispersionen eine geringere
Ein besonders bevorzugter Farbstoff ist derjenige, in wel- Neigung zum Absetzen und zur Aggregatbildung.

chem R? fiir die 2-Athylhexylgruppe steht, die Sulfonamid-
gruppe sich in p-Stellung zur Azogrupplerung befindet und
Z fiir die n-Butylgruppe steht. 25
Die erfindungsgemaéssen wissrigen Farbstoffdispersionen
konnen dadurch hergestellt werden, dass man den Farbstoff,
den oberflichenaktiven Stoff mit endstindiger Perfluorgrup-
pe und den fluorfreien oberflichenaktiven Stoff in Gegen-
wart von teilchenférmigen Mahlelementen, wie z.B. Kiesel- 5
steinen, harten Kugeln oder grobem Sand, in Wasser be-
wegt. Vorteilhafterweise konnen ungetrocknete Presspasten
aus der Herstellung des Farbstoffes direkt bei diesem Be-
wegungsverfahren verwendet werden. Wenn eine Dispersion
ausreichender Feinheit gebildet worden ist, kénnen die 35
Mahlelemente entfernt werden. Die erhaltene fliissige Di-
spersion kann dann als solche verwendet oder gegebenenfalls
durch bekannte Techniken, die eine Reaggregation von di-
spergierten Teilchen verhindern, getrocknet werden, bei-
spielsweise durch Spriihtrocknung oder Gefriertrocknung. 4
Die erfindungsgemissen wissrigen Farbstoffdispersionen
eignen sich vorziiglich zur Herstellung von Firbebidern
oder Druckpasten, aus welchen die Dispersionsfarbstoffe in
bekannter Weise auf Textilmaterialien aufgebracht werden
konnen. Sie eignen sich auch zum Einverleiben der Farbstof- 4
fe in wissrige Druckfarben.
Die wissrigen Farbstoffdispersionen kénnen gegebenen-
falls eine mit Wasser mischbare organische Fliissigkeit, wie
z.B. einen mehrwertigen Alkohol, als Feuchthaltemittel und/
oder zur Verhinderung des Gefrierens der Dispersion bei 50
- niedrigen Temperaturen, wie sie bei der Lagerung im Freien
bei kaltem Wetter auftreten konnen, enthalten. Geeignete
Verbindungen fiir diesen Zweck sind beispielsweise die
Athylenglycole und Glycerin. Solche Zusitze kdnnen in
Mengen bis zu 50 Gew.-%, bezogen auf die wissrige Phase, s

Beispiel 1
Dieses Beispiel bezieht sich auf die Herstellung einer
- Fliissigkeit, die einen hydrophoben Farbstoff und ein Di-
spergxermntel enthdlt und zum Firben von Polyesterfasern
in herkdmmlichen Férbebidern vorgesehen ist.

53,40 Teile einer gelben Farbstoffpaste, die 29,00 Teile
des Farbstoffs enthielt, der durch Diazotieren von 4-Amino-
benzolsulfon-N-(2-4thylhexyl)-amid und Kuppeln mit 1-n-
Butyl-3-cyano-6- hydroxy-4-methy1pynd—2—on erhalten wor-
den war, wurden mit 17,40 Teilen eines fluorfreien Disper-
giermittels, das durch Erhitzen von Phenol, Formaldehyd,
Natriumsulfit und Natriumhydroxid in einem Autoklav ge-
miss Beispiel 1 der DE-A-2 401 818 erhalten worden war,
2,0 Teilen efner 10%igen wissrigen Losung eines oberfli-
chenaktiven Mittels mit endstéindiger Perﬁuorgruppe der
Formel CSFI s(OCH,CH,), 3OC8F 15, wie oben definiert,
1,75 Teilen einer 20%igen wéssrigen Losung des Natrium-
salzes von o-Phenylphenol und 12,96 Teilen Glycerin ge-
mischt. )

Der pH wurde durch Zusatz von Essigsdure auf 10,9 bis -
7,8 eingestellt. Das Gemisch wurde mit 333 Teilen teilchen-
férmigen Mahlelementen in einer Miihle gemischt, die mit
Scheiben ausgeriistet war, welche sich mit 3000 U/min dreh-
ten. Nach 30 Minuten wurde eine solche Menge an 20%igem
wissrigen Glycerin zugegeben, das die Endzusammenset-
zung 26% Farbstoff, 15,6% Mittel und 0,31% Natriumsalz
von o-Phenylphenol enthielt und der Rest aus 20%igem
wissrigen Glycerin bestand. Nach einer kurzen Durchmi-
schung wurde die Charge von den Mahlelementen befreit,
wobei anndhernd 71 Teile Fliissigkeit erhalten wurden.

in Abhéngigkeit vom erforderlichen Schutz verwendet wer- Vergleichsbeispiel

den. Ein Vergleichsprodukt wurde entsprechend dem Verfah-
Die Dispersionen konnen ausserdem Schutzmittel ent- ren vom Beispiel 1 hergestellt, wobei jedoch das oberfli-

halten, um sie vor dem Angriff durch Mikroorganismen zu chenaktive Mittel mit endsténdiger Perfluorgruppe wegge-

bewahren. Ein geeignetes Schutzmittel ist beispielsweise das ¢ lassen wurde.

Natriumsalz von o-Phenylphenol. Die beiden Produkte wurden gesondert durch Einfithren
Schutzmittel konnen in Mengen von 0,01 bis 0,5 Gew.-%, von 6 Teilen in 150 Teile Wasser dispergiert, und die an-
bezogen auf die gesamte Dispersion, verwendet werden. scheinend homogene Dispersion wurde nach Unterteilung in

Im Vergleich zu dhnlichen Dispersionen, in denen nur drei gleiche Portionen untersucht. Die erste wurde rasch auf
fluorfreie oberflichenaktive Stoffe vorhanden sind, sind die ¢ 40 °C erhitzt und durch zwei Filterpapiere Whatman No. 4
erfindungsgemaissen wissrigen Dispersionen, und zwar ins- filtriert. Die zweite und die dritte wurden in dhnlicher Weise
besondere diejenigen, die hydrophobe Farbstoffe und ganz behandelt und in 10 Minuten bzw. 30 Minuten zum Sieden

besonders die oben durch Formeln angegebenen Farbstoffe erhitzt. Der auf dem Filterpapier zuriickbleibende Nieder-



schlag wurde dann untersucht, wobei die folgenden Resul-
tate erhalten wurden:

40°C 10 min kochen 30 min kochen
Vergleichs- Spur Spur + viele kleine Menge
beispiel dunkle Flecken
Beispiel 1 Spur Spur Spur

Die Produkte wurden weiter dadurch getestet, dass tex-
turiertes Polyestergarn unter Verwendung einer kleinen La-
bor-Wickelfirbemaschine gefédrbt wurde. Bei einer Farbton-
tiefe von 2%, die in 45 Minuten bei 130 °C erzielt wurde, und
bei einer nachfolgenden Spiilung mit kaltem Wasser (keine
Reduktionsreinigungsbehandlung) ergab das Produkt von
Beispiel 1 weniger Farbebadabscheidung als dasjenige des
Vergleichsbeispiels, und ausserdem besass die Farbung von
Beispiel 1 eine bessere Echtheit gegeniiber Reiben.

Beispiel 2

Dieses Beispiel bezieht sich auf die Herstellung einer
fliessfahigen wéssrigen Paste, die anndhernd 40 Gew.-%
Farbstoff enthielt und sich zum Mahlen zwecks Herstellung
eines Druckpastenbestandteils eignete.

Zu 552 Teilen Wasser wurden 21 Teile einer 38%igen
wissrigen Losung des Natriumsalzes eines Kondensats aus
Naphthalin-B-sulfonsiure und Formaldehyd, 27 Teile einer
30%igen wissrigen Losung von Polyvinylpyrrolidon und 0,5
Teile eines oberflichenaktiven Mittels mit endsténdiger Per-
fluorgruppe der Formel C F; s(OCH,CH,),;0CF, 5, wel-
ches ein synergistisches Dispergiermittelsystem ist, zugege-
ben und dann unter Verwendung eines Silverson-Mischers/
Homogenisators gemischt. 400 Teile 1,4-Dimethylamino-
anthrachinon (ein Dispersionsfarbstoff mit hydrophobem
Charakter) wurden im Verlauf einer Stunde unter Rithren
gleichmaéssig zu dem Gemisch zugegeben. Es wurde eine
fliessfahige Dispersion erhalten.

In einem dhnlichen Verfahren, das in Abwesenheit eines
oberflichenaktiven Mittels mit Perfluorgruppe ausgefiihrt
wurde, war es nicht moglich, den Farbstoff auch nach einem
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flinfstiindigen Mischen einzuverleiben, da der Farbstoff
durch das Gemisch nicht vollstindig benetzt wurde.

Beispiel 3

Das Verfahren gemdss Beispiel 2 wurde wiederholt, aus-
ser dass die 400 Teile 1,4-Dimethylaminoanthrachinon
durch 400 Teile 1-Hydroxy-4-anilino-anthrachinon ersetzt
wurden. Es wurde ein dhnliches Resultat erhalten.

1-Hydroxy-4-anilino-anthrachinon ist ein extrem hydro-
phober Farbstoff, der in Abwesenheit des oberflichenak-
tiven Mittels mit Perfluorgruppe nicht einmal in 7 Stunden
benetzt wurde.

Beispiel 4

Dieses Beispiel bezieht sich auf die Herstellung einer
wiissrigen Dispersion, die einen hydrophoben Farbstoff und
ein Dispergiermittel enthidlt und zum Féarben von Polyester-
fasern in herkommlichen Farbebiddern vorgesehen ist.

74,4 Teile einer gelben Farbstoffpaste, die 48,0 Teile des
Farbstoffs enthielt, der durch Diazotieren von 4-Amino-
benzolsulfon-N-(2-dthylhexyl)amid und Kuppeln mit I-n-
Butyl-3-cyano-6-hydroxy-4-methylpyrid-2-on erhalten wor-
den war, wurden mit 19,2 Teilen «Reax» 85 (ein Natriumli-
gnosulfonat; «Reax» ist ein eingetragenes Warenzeichen),
3,2 Teilen einer 10%igen wissrigen Losung eines oberfld-
chenaktiven Mittels mit endstdndiger Perfluorgruppe der
Formel CgF,s(OCH,CH,),;0C3F, 5, 1,9 Teilen einer
20%igen wassrigen Losung des Natriumsalzes von o-Phe-
nylphenol und 10,4 Teilen Glycerin gemischt.

Der pH des Gemischs wurde durch Zusatz von 20%iger
wissriger Essigsdure auf 10,5 bis 7,9 eingestellt, und das Ge-
misch wurde mit 333 Teilen teilchenférmiger Mahlelemente
in einer Miihle bewegt, die mit Scheiben ausgeriistet war,
welche sich mit 3000 U/min drehten. Nach 30 Minuten wur-
de eine solche Menge 20%iges wissriges Glycerin zugege-
ben, dass die Endzusammensetzung 40% Farbstoff, 16%
«Reax», 0,27% oberflichenaktives Mittel mit Perfluorgrup-
pe und 0,31% Natriumsalz von o-Phenylphenol enthielt und
im librigen aus 20%igem wissrigem Glycerin bestand.

Dieses Produkt war fiir die Hochtemperaturfirbung von
Polyestergarn bei 130 °C gemiss der Vorschrift von
Beispiel 1 geeignet.
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