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64 Verwendung von sulfogruppenhaltigen aromatischen Verbindungen, Préparate die solche enthaiten

und deren Herstellung.
67 Verwendung von Préparaten (P), die

(a) ein Sulfonierungsprodukt einer Verbindung der For-

mel
Ry
2 (1),

worin Ry Ci4-Alkyl und Rz Wasserstoff oder Cis-Alkyl
bedeuten, oder eines Gemisches von Verbindungen der
Formel! (1) und

(b) ein Sulfonierungsprodukt einer Verbindung der For-

mel
(Rr)p—@ix_@ﬂh )q

worin Rz und R4 jeweils Wasserstoff oder Ci4-Alkyl, X Sauer-
stoff, Schwefel oder die direkte Bindung und p und g jeweils
0, 1 oder 2 bedeuten, oder eines Gemisches von Verbin-
dungen der Formel (I) gegebenenfalls mindestens teil-
weise in Salzform, und gegebenenfalls

(c) mindestens ein weiteres Ubliches Dispergier- und/
oder Egalisiermittel enthalten, als Applikationshilfsmittel fiir
die Behandlung von faserigem Material aus wassrigem
Medium, besonders fiir stickstoffhaltige Substrate; die (a)
und (b) enthaltenden Praparate (P1) die wie im Anspruch 3
definiert sind die (a), (b) und (c) enthaltenden Préparate (P2)
und Préparate die (P) und anionischen Farbstoff oder Auf-
heller enthalten.
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Beschreibung

Es wurde gefunden, dass Gemische bestimmter sulfonierter aromatischer Verbindungen (a) und (b),
wie unten definiert, wertvolle Applikationshilfsmittel hoher Lichtechtheit fiir die Behandlung von Faser-
materialien aus wéssrigem Medium darstellen, welche insbesondere beim Férben oder optischen Auf-
hellen von stickstoffhaltigen Fasermaterialien oder beim Gerben, Nachgerben oder Fetten von Leder
hervorragende egalisierende Eigenschaften entfalten.

Die Erfindung betrifft den Einsatz der genannten Gemische bzw. Praparate als Applikationshilfsmittel
fir die Behandlung von Fasermaterialien aus wéssrigem Medium, sowie bestimmte Préparate und de-
ren Herstellung.

Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von mit Wasser verdiinnbaren Priparaten (P), die
durch einen Gehalt an

(a) einem Sulfonierungsprodukt einer Verbindung der Formel

Rz (I),

worin Ry Ci-4-Alkyl und Rz Wasserstoff oder C1—4-Alkyl bedeuten, oder eines Gemisches von Verbin-
dungen der Formel (I) und
(b) einem Sulfonierungsprodukt einer Verbindung der Formel!

(R3 P RQ)g
X (I1),

worin Rs und R4 jeweils Wasserstoff oder C1—4-Alkyl,

X Sauerstoff, Schwefel oder die direkte Bindung und p und q jeweils 0, 1 oder 2 bedeuten, oder ei-
nes Gemisches von Verbindungen der Formel (1)

gegebenenfalls mindestens teilweise in Salzform, gekennzeichnet sind, als Applikationshilfsmitte! bei
der Behandlung von Fasermaterialien aus wéssrigem Medium.

Als Alkylgruppen mit 1-4 Kohlenstoffatomen in der Bedeutung von Ri, Rz, Ra und Rs kommen alle
méglichen Vertreter in Betracht namentlich Methyl, Athyl, n-Propyl, Isopropyl, n-Butyl, Isobutyl, sec.Butyl
und t.Butyl.

Die Anzahl gesamter Kohlenstoffatome in Ry + Rz betrégt glinstigerweise mindestens 2, vorteilhaft
mindestens 3, insbesondere mindestens 4. Vorzugsweise steht Ra fiir C1—-Alkyl. Wenn Rz fiir Ci4-Al-
kyl steht, kinnen die Symbole Ry und Rz gleiche oder verschiedene Bedeutungen haben; vorzugsweise
weisen sie die gleiche Bedeutung auf. Unter den Alkylresten in Ry und Rz sind die héhermolekularen
bevorzugt, insbesondere Cz—-Alkyl, namentlich Propyl und Butyl, worunter die verzweigten Gruppen be-
sonders bevorzugt sind, vor allem Isopropyl. Der Alkylrest Ry kann sich in einer beliebigen der Steliun-
gen o und B befinden; wenn Rz G1—4-Alkyl bedeutet kann sich auch dieser Rest in einer beliebigen der
Stellungen « und B bzw. o’ und B’ befinden. Unter den dialkylsubstituierten Naphthalinen der Formel (1)
kommen alle mdglichen Stellungsisomeren in Betracht, insbesondere die entsprechenden 1,3-, 1,4-,
1,5-, 1,6-, 1,7-, 2,6- und 2,7-dialkylsubstituierten Naphthaline. Es kénnen einzelne Verbindungen oder
Gemische, vorteilhait technische Isomerengemische, eingesetzt werden.

Das Symbol X steht vorzugsweise fiir die direkte Bindung oder fiir Sauerstoff.

Wenn p und/oder q 1 oder 2 bedeuten, kdnnen sich die Alkylgruppen in den Bedeutungen von Rs
und Rg in beliebigen der Stellungen ortho, meta und para zu X befinden. Bei den monosubstituierten
Biphenylen, Diphenylathern und Diphenylthioathern, worin nur eines von p und q 1 ist, wahrend das an-
dere O bedeutet, kénnen 2-, 3- oder 4-Alkyl- vornehmlich -Methyldiphenyléther oder 2-, 3- oder 4-lso-
propylbiphenyl genannt werden, sowie technische Gemische dieser Verbindungen. Von den Verbindun-
gen, worin p und q jeweils 1 bedeuten, kénnen sowohl die einzelnen Stellungsisomeren 2,2, 2,3, 2,4/,
3,3, 3,4’ und 4,4’ genannt werden als auch Gemische, insbesondere technische Gemische solcher Iso-
meren; darunter sind Diisopropylbiphenyl und Ditolylather sowie Diisopropylbiphenylgemische und Dito-
lylathergemische, insbesondere technische Ditolylathergemische, bevorzugt. Wenn p oder q 2 bedeuten,
kénnen die beiden Alkylreste untereinander verschiedene oder vorzugsweise gleiche Bedeutungen ha-
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ben und sich in zwei beliebigen Stellungen des Phenylrestes befinden (2,3; 2,4; 2,5; 2,6; 3,4; 3,5); be-
sonders erwahnenswert sind die jeweiligen Dixylylather und Dixylyléthergemische, insbesondere techni-
sche Dixylylathergemische. Auch erwdhnenswert sind die gemischten Ather, insbesondere Phenyl-tolyl-
ather, Phenyl-xylyl-dther und Tolyl-xylyl-&ther. Unter den genannten Verbindungen der Formel (ll) sind
diejenigen mit p = 0 oder 1 und g = O oder 1 bevorzugt, vornehmlich Biphenyl, Isopropylbiphenyl,
Diphenyléther und insbesondere Ditolyléther.

Die Sulfonierung der Verbindungen der Formeln (I) und (ll) kann unter Ublichen Sulfonierungsbedin-
gungen erfolgen, vorzugsweise unter Verwendung von Oleum, 100%iger Schwefelsdure, konzentrierter
Schwefelsaure oder Chlorsulfonsdure. Die Sulfonierung kann vorteilhaft im Temperaturbereich von
Raumtemperatur (= 20°C) bis 150°C, vorzugsweise 70-135°C durchgefihrt werden. Bei der — beson-
ders bevorzugten — Sulfonierung mit 100%iger oder konzentrierter Schwefelséure kann gewlinschten-
falls unter solchen Bedingungen verfahren werden, dass Reaktionswasser entzogen (z.B. gegebenen-
falls unter vermindertem Druck verdampft bzw. abdestilliert) wird. Die Sulfonierung wird zweckmassig
unter solchen Bedingungen durchgefiihrt, dass pro Molekdl der Formel (1) bzw. (Il) durchschnittlich 0,7
2, vorteilhaft 0,8 bis 1,5, vorzugsweise 0,8-1,2 Sulfogruppen eingefiihrt werden, vorteilhaft unter Ver-
wendung von 0,9 bis 2,5 Mol, vorzugsweise 1,0 bis 1,8 Mol des Sulfonierungsmittels pro Mol Edukt der
Formel (I) oder (ll) oder Gemisch der Edukte der Formeln (1) und (ll). Bei der bevorzugten Sulfonierung
mit 100%iger oder konzentrierter Schwefelséure (d.h. insbesondere H2504-H20 bis H2S04) wird vorteil-
haft unter vermindertem Druck Reaktionswasser abdestiliiert, wobei die Weiterfiihrung der Sulfonie-
rungreaktion begtinstigt wird und gleichzeitig nicht-sulfoniertes Edukt mitabdestilliert werden kann und
das Sulfonierungsprodukt einen Sulfonierungsgrad von vornehmlich 0,8 bis 2, vorteithaft 0,9 bis 1,5,
vorzugsweise 1,0 bis 1,5 erreicht, worunter Produkte mit durchschnittlichem Sulfonierungsgrad von 1,0
bis 1,4 besonders bevorzugt sind. Gegebenenfalls kann eine Alkylierung von Naphthalin mit Atkoholen
Ri-OH bzw. R2-OH und/oder von Biphenyl oder Diphenyl(thio)ather mit Alkoholen Rs-OH bzw. Rs-OH
zu entsprechenden Verbindungen der Formel (I) bzw. (ll) gleichzeitig mit der Sulfonierung im selben
Sulfonierungsmedium durchgefiihrt werden.

Die Sulfonierungsprodukte (a) kénnen durch die folgende durchschnittiiche Formel dargestellt werden

(Ia),

worin m 0,7 bis 2 und M Wasserstoff oder ein Kation bedeuten.
Die Sulfonierungsprodukte (b) kénnen durch die folgende durchschnittliche Formel dargestellt werden

(Rs¥z A\ / Rs)q
X (IIb),

— /5034,

worin n 0,7 bis 2 bedeutet.
In der Formel (la) befindet sich vorteilhaft nicht mehr als eine Sulfogruppe an jedem der Ringe A und

B. In der Formel (llb) befindet sich vorteilhaft nicht mehr als eine Sulfogruppe an jedem der Benzolrin-
ge

Die Indices m und n stellen den obenangegebenen Sulfonierungsgrad dar und liegen vorteilhaft je-
weils im Bereich von 0,8 bis 1,5, vorzugsweise 0,8 bis 1,2. Die Sulfonierung wird vorteilhaft so durchge-
fiihrt, dass ein mdglichst einheitlicher Sulfonierungsgrad vorliegt, bei m bzw. n = 0,8 bis 1,2 insbeson-
dere so, dass mindestens 50 Mol%, vorzugsweise mindestens 80 Mol% der Produkte monosulfoniert
sind, bzw. bei m bzw. n = 0,9 bis 1,5 oder 1,0 bis 1,5 so dass mindestens 90 Mol% bzw. mindestens
98 Mol%, vorzugsweise 100% der Produkte sulfoniert sind. Die Verbindungen der Formeln (I} und (I)
konnen separat oder besonders vorteilhaft auch gemeinsam in einem einzigen Reaktionsgemisch sul-
foniert werden.

Nach erfolgter Sulfonierung konnen die erhaltenen Produkte [worin insbesondere in den Formeln (la)
und (llb) M Wasserstoff bedeutet] durch Umsetzung mit einer geeigneten Base oder dem Salz einer
starken Base mit einer schwachen S#ure in eine entsprechende Salzform, vorzugsweise M-Salzform,
tibergefiihrt werden, insbesondere worin in den Formeln (la) und (IIb) M ein Kation M’ bedeutet. Als Ka-
tionen M’ kommen vornehmlich farblose Kationen in Betracht, insbesondere Alkalimetalikationen (vor-
zugsweise Lithium, Natrium, Kalium), Erdalkalimetallkationen (vorzugsweise Magnesium) und/oder Am-
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moniumkationen (vorzugsweise unsubstituiertes Ammonium, Morpholinium oder durch Cq-2-Alkyl und/
oder Co-3-Hydroxyalkyl substituiertes Ammonium, insbesondere Mono-, Di- oder Trigthanolammonium
oder Mono-, Di- oder Triisopropanolammonium), welche durch Behandlung der Sulfonsduren mit ent-
sprechenden Basen oder deren Salzen schwacher Séuren, vornehmlich mit Alkalimetallhydroxyden, -car-
bonaten oder -bicarbonaten, Magnesiumhydroxyd oder -carbonat, Ammoniak oder entsprechenden Ami-
nen, eingefiihrt werden kénnen. Die Base oder/und das Saiz einer starken Base mit einer schwachen
Saure wird vorteilhaft in solchen Mengen zugegeben, dass der pH einer wéssrigen 10 gew.%-igen L&-
sung der Produkte im Bereich von 5,5 bis 9,0, vorzugsweise 7,0 bis 8,0, liegt.

Die Produkte (a) und (b) bzw. die Verbindungen der Formeln (I) und (Il) werden vorteilhaft im Molver-
héltnis (a)/(b) bzw. (1)/(ll) im Bereich von 10:90 bis 80:20, vorteilhaft 20:80 bis 70:30, vorzugsweise
40:60 bis 60:40 eingesetzt.

Die erhaltenen Gemische sind — besonders in Salzform, vorzugsweise M'-Salzform — gut wasserl6s-
lich und kénnen, so wie sie hergestellt worden sind, gegebenenfalls nach Einstellung des Wassergehal-
tes bis zu einem Trockenstoffgehalt von vorzugsweise 10-70 Gew.-%, direkt gehandhabt werden oder
sie kénnen gewiinschienfalls zu trockenen Préparaten, beispielsweise durch Zerstaubungstrocknen bzw.
Granulieren (gegebenenfalls unter Zugabe von Granulierhilfsmitteln), getrocknet werden.

Die Préparate (P) kénnen ausschliesslich aus (a) und (b) — gegebenenfalls mindestens teilweise in
Salzform — bestehen oder kdnnen weitere Zusétze [z.B. (c) wie unten definiert und/oder Verdiinnungs-
mittel, z.B. Wasser] enthalten.

Ein besonderer Gegenstand der Erfindung sind Préparate (Ps), die durch einen Gehalt an (a) und (b)
mindestens teilweise in Salzform, vorzugsweise M-Salzform, gekennzeichnet sind und entweder Trok-
kengemische aus (a) und (b), mindestens teilweise in Salzform, sind oder wéssrige Praparate mit einem
Trockenstoffgehalt [(a)+(b) mindestens teilweise in Salzform] von 10-70 Gew.-% sind und die ausser
(a) und (b) mindestens teilweise in Salzform keine weiteren Zusitze enthalten. Als (a) und (b) minde-
stens teilweise in Salzform werden die entsprechenden Sulfonierungsprodukte verstanden, wie sie
durch Sulfonierung der Verbindungen der Formeln (I) und (ll) und Salzbildung entstehen, und kdnnen
gegebenenfalls entsprechende Nebenprodukie aus der Herstellung (im wesentlichen M=-sulfate und ge-
gebenenfalls organische Nebenprodukte, wie sie bei Sulfonierungsreaktionen entstehen kénnen) enthal-
ten. Der pH einer wéssrigen Losung (P4) die 10 Gew.-% (a) + (b), mindestens teilweis in Salzform, ent-
hélt, liegt dabei vorteilhaft im Bereich von 5,5 bis 9,0, vorzugsweise 7,0 bis 8,0.

Die oben genannten Gemische und Praparate haben egalisierende, streifigkeitsdeckende, reservie-
rende und retardierende Eigenschaften, besonders auf stickstoffhaltigen Substraten mit hoher Affinitat
ftr anionische Farbstoffe, sowie hydrotropierende und dispergierende Eigenschaften und beglinstigen
die Farbstoffmigration. Sie dienen als Applikationshilfsmittel fir die Behandlung von Fasermaterialien in
Verfahren die in wéassrigem Medium durchgefiihrt werden. Als Behandlung von Fasermaterial kommt
hier im wesentlichen die Applikation von Produkten in Betracht, die das Aussehen und/oder die physika-
lischen Eigenschaften und/oder farberischen Eigenschaften der Substrate verdndern, vornehmlich die
Applikation von Farbstoffen, optischen Aufhellern und (fiir Ledersubstrate) auch Fettungsmitteln, (Nach)-
gerbstoffen und/oder Fiillmitteln. Sie dienen insbesondere als Hilfsmittel beim Farben und/oder opti-
schen Aufhellen verschiedener faseriger Substrate, vorzugsweise von Textilmaterial, [vornehmlich von
natiirlichem, halbsynthetischem oder vollsynthetischem stickstoffhaltigem Fasermaterial, insbesondere
natlirlichen oder synthetischen Polyamiden (z.B. Wolle, Seide, synthetische Polyamide), Polyurethanen,
basisch modifizierten Polyalkylenen (z.B. Polypropylen) oder Polyacrylnitrif] und Leder, und beim Ger-
ben, Nachgerben oder Fetten von Leder. Die oben definierten Préparate (P), insbesondere (Py), kénnen
auch als Zusidtze zu Farbstoffpraparationen verwendet werden, besonders zu Trockenpréparationen
oder zu konzentrierten fliissigen Préparationen von anionischen Farbstoffen — beispielsweise von sol-
chen wie sie im «Colour Index» unter den Bezeichnungen Acid Dyes, Reactive Dyes, Mordant Dyes,
Leather Dyes, Solubilized Sulphur Dyes und Condense Sulphur Dyes, definiert sind — oder noch von
anionischen optischen Aufhellern. Pro 100 Gewichtsteile Reinfarbstoff oder -aufheller werden vorteilhaft
2 bis 100, vorzugsweise 4 bis 50 Gewichtsteile [(a)+(b)] vorzugsweise mindestens teilweise in Salzform,
wie oben definiert, bevorzugt M-Salzform, eingesetzt.

Besonders vorteilhaft werden die Préparate (P), insbesondere (P1), als Hilfsmittel flir das Farben oder
optische Aufhellen von stickstoffhaltigen Subsiraten eingesetzt. Die Préparate (P) wirken insbesondere
als Egalisiermittel und sind besonders wertvoll fiir das Farben von synthetischen Polyamiden und von
Fasergemischen, die neben den synthetischen Polyamidfasern andere stickstoffhaltige Fasern enthalten,
welche eine unterschiedliche Affinitét fir den anionischen Farbstoff aufweisen (vornehmlich Wolle, Sei-
de und Elastomerfasern), da die Gemische aus (a) und (b) eine optimale retardierende oder reservie-
rende Wirkung auf das hoher affine Substrat entfalten, so dass sehr ausgeglichene tongleiche Farbun-
gen erhéltlich sind. Auch beim Férben von Leder kdnnen sehr egale Farbungen erhalten werden. Be-
sonders hervorzuheben ist die egalisierende Wirkung auch unter Verwendung von Farbstoffgemischen.
Die Gemische aus (a) und (b) werden vorteithaft in einer Konzentration im Bereich von 0,2-10%, vor-
zugsweise 0,5-4%, bezogen auf das Substratgewicht in die wéssrige Flotte eingesetzt. Sie kénnen als
alleinige Egalisiermittel zum Einsatz kommen oder kdnnen gewiinschtenfalls auch mit

(c) weiteren Ublichen, vorzugsweise (c1) anionischen, (c2) nicht-ionogenen, (c3) schwach-kationischen
oder (cs) amphoteren Dispergier- und/oder Egalisiermitteln kombiniert oder sogar verschnitten werden
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[Gewichtsverhaltnis Gemisch (a)+(b) zu (c) vorteilhaft 9:1 bis 1:9, vorzugsweise 5:5 bis 9:1], und ein
weiterer, besonderer Gegenstand der Erfindung sind Préparate (P2) die durch einen Gehalt an (a), (b)
und (c) gekennzeichnet sind.

Bevorzugte weitere anionaktive Hilfsmittel (c1) sind insbesondere sulfogruppenhaltige Verbindungen,
vornehmlich Ligninsulfonate, Fettsulfonate und Kondensationsprodukte von gegebenenfalls alkylsubstitu-
ierten sulfonierten Aromaten mit Formaldehyd, vorzugsweise von Naphthalinsulfonsdure und Formalde-
hyd, sowie ferner sulfogruppenhaltige aromatische Mono- und Polysulfone, hohermolekulare Fettalkohol-
sulfate (insbesondere Natriumdodecylsulfat), Mono- oder Dialkylsulfosuccinate (insbesondere Dioctylna-
triumsulfosuccinat) und aliphatische Kohlenwasserstoffsulfonate (insbesondere Petroleumsulfonate und
sekundére Cya-17-Alkylsulfonate); darunter sind die Ligninsulfonate und die sulfonierten Fette (vornehm-
lich sulfonierte Triglyceride von mindestens teilweise ungeséttigten und/oder hydroxygruppenhaltigen
Fettsauren) bevorzugt.

Als nicht-ionogene Hilfsmittel (c2) mit egalisierendem und/oder dispergierendem Charakter, die zu-
sammen mit den Gemischen aus (a) und (b) bzw. Préparaten (P) verwendet werden kénnen, seien ins-
besondere die folgenden genannt: Oxéthylierungsprodukte von héheren Fettalkoholen, Fettsduren oder
Fettsaureamiden, von teilweise veresterten Polyolen, vorzugsweise Glycerin-, Sorbitan- oder Sorbitolmo-
no-, -sesqui- oder -diester hdherer Fettséuren, oder von Triglyceriden hoherer Fettsduren die minde-
stens eine Hydroxygruppe enthalten.

Als schwach kationische Hilfsmittel (cs) kdnnen insbesondere Fettamin- oder Fettaminoalkylamin-po-
lyglykolather genannt werden.

Als amphotere Hilfsmittel (c4) kdnnen insbesondere die sulfatierten oder carboxymethylierten Derivate
der schwach kationischen genannt werden.

Die Fettreste enthalten vorzugsweise 12 bis 24 Kohlenstoffatome.

In den Fettaminoalkylaminderivaten enthélt die Alkylengruppe zwischen den beiden Aminogruppen
vorteilhaft 2 bis 6, vorzugsweise 3 Kohlenstoffatome.

Der Oxathylierungsgrad liegt vorteilhaft im Bereich von 5 bis 70 fiir die nicht-ionogenen Hilfsmittel
und vorteilhaft im Bereich von 20 bis 130 fiir die schwach kationischen und die amphoteren.

Die anionischen Gruppen in (c1) und (c4) liegen vorteilhaft in Salzform vor, insbesondere von Katio-
nen wie oben flir M' beschrieben.

Geeignete Zusitze und Verschnittkomponenten konnen je nach Wirksubstanz und Applikationsverfah-
ren optimal gewahlt werden.

Als Substrate eignen sich beliebige tbliche, mit anionischen Farbstoffen férbbare, vornehmlich stick-
stoffhaltige Fasermaterialien, insbesondere Leder oder Fasermaterial aus basisch-modifizierten Polyole-
finen, Polyurethanen oder natiirlichen oder synthetischen Polyamiden, worunter vor allem amidgruppen-
haltiges Fasermaterial, insbesondere Textilmaterial aus natiirlichen und/oder synthetischen Polyamiden
bevorzugt ist, vornehmlich Wolle, Seide, Polyamid 6, Polyamid 66, Polyamid 11, Polyamid 46, Qiana
und Gemische davon untereinander oder mit Elastomerfasern. Die Substrate kénnen in einer beliebigen
Form vorliegen, wie sie {blicherweise zum Férben, insbesondere aus wéssrigem Medium eingesetzt
wird, z.B. als lose Fasern, Fiden, Filamente, Strange, Spulen, Gewebe, Gewirke, Filze, Viiese, Samt,
Teppiche, Tuftingware, sowie Halbfertig- oder Fertigware. Die Fasern kénnen auch mechanisch und/
oder thermisch behandelt sein, z.B. verstreckt oder gekrduseit und es kénnen auch Gemische von ver-
schiedenartigen Fasern oder auch verschieden behandelten Fasern (z.B. wie fir das Differentialfarben
geeignet) eingesetzt werden.

Die genannten Substrate kénnen nach beliebigen Uiblichen Férbemethoden geférbt werden, insbeson-
dere nach Ausziehverfahren aus wassriger Flotte oder durch Imprégnieren mit wéassrigen Flotten bzw.
Praparationen.

Das Ausziehfarben kann unter an sich tblichen Bedingungen erfolgen, fiir polyamidhaltiges Textiima-
terial vornehmlich im Temperaturbereich von 40-120°C, gegebenenfalls unter Druck (bei Normaldruck
vorteilhaft bei 60°C bis Siedetemperatur, unter Druck vorteilhaft bei 102-115°C}), und im pH-Bereich von
3,5-10, vorteilhaft 4-7. Der pH-Wert kann beispielsweise durch Verwendung Ublicher S&uren (z.B.
Ameisenséure, Essigsdure, Weinsdure oder Zitronenséure) oder Puffer, z.B. Phosphat-, Tartrat- oder
Acetatpuffer (z.B. Natriumhydrogenphosphat, Ammoniumtartrat oder Natriumacetat/Essigsdure) einge-
stellt werden. Bei pH-gesteuerten Férbeverfahren kann z.B. auch bei pH 9-~10 begonnen werden und
im Laufe des Farbeverfahrens der pH auf den gewiinschten Wert, z.B. bis zu 3,5-4,5 emiedrigt werden.
Unter Verwendung sogenannter «neutralziehender» Farbstoffe wird, fiir das Farben von synthetischen
Polyamiden, der pH-Wert vorteilhaft bei relativ schwach sauren bis neutralen Werten gehalten, vor-
nehmiich im Bereich von 4,5-6; fiir das Farben von Wolle sind &hnliche pH-Werte bevorzugt, vornehm-
lich pH-Werte im Bereich von 4~5,5.

Als Impragnierverfahren eignen sich beliebige Ubliche Verfahren, wonach das Substrat mit einer
wissrigen Flotte oder Paste imprégniert wird, z.B. durch Tauchen, Klotzen, Begiessen, Bespriihen oder
Bedrucken, wonach die Farbung durch beliebige tibliche Weiterbehandlung fixiert wird, fur Textilmaterial
vorteilhaft durch Kaltverweilverfahren (insbesondere im Temperaturbereich von 15-40°C, vorzugsweise
20-30°C) oder durch Dampfen (insbesondere bei 100-105°C).

Besonders wertvoll sind die Gemische und Praparate (P), insbesondere (P1) und (P2) als Egalisier-
hilfsmitte! und Migrationshilfsmittel mit retardierenden und auch reservierenden Eigenschaften, die desto
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ausgepragter sind je héher die Affinitét des stickstoffhaltigen Substrates flir den anionischen Farbstoff
ist, so dass auch bei Substraten mit unterschiedlicher Farbstoffaffinitédt ruhige, egale tongleiche Farbun-
gen erhéltlich sind. Dies auch wenn Farbstoffgemische eingesetzt werden, wie sie z.B. in einer Farb-
stoffgamme oder insbesondere auch bei Trichromiefdrbungen vorkommen. Die Hilfsmittel (P) sind insbe-
sondere auch geeignet, um entsprechende unegale Farbungen nachiréglich zu egalisieren.

Die Préparate (P) [insbesondere (P4) und/oder (P2)] dienen auch als Hilfsmittel bei der Behandiung
von Leder aus wéssrigem Medium in verschiedenen Bearbeitungsstufen, z.B. beim Gerben (als Hilfs-
gerbstoffe), beim Nachgerben in Kombination mit Gerb- oder Nachgerbstoffen (z.B. vegetabilen, minera-
lischen und/oder synthetischen Gerbstoffen) oder mit Fullmitteln, oder beim Fetten mit Lederfettungsmit-
teln in Fettlickerpraparationen (z.B. mit natirlichen, gegebenenfails modifizierten Lederfettungsmitteln
und/oder mit synthetischen Lederfettungsmitteln) und als Féarbehilfsmittel vor, wéhrend oder nach dem
Farben. Dafiir eignen sich beliebige tbliche Farbstoffe, vorzugsweise wasserldsliche anionische Farb-
stoffe, insbesondere wie oben erwihnt. Bezogen auf falzfeuchtes Leder werden die Gemische (a)+(b)
vorteilhaft in Konzentrationen von 0,2 bis 6 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 bis 4 Gew.-%, eingesetzt. Die
Applikation auf Leder kann vorteithaft unter schwach basischen bis deutlich sauren Bedingungen erfol-
gen, vorzugsweise bei pH-Werten im Bereich von 3 bis 8, insbesondere 4 bis 6,5 und bei iblichen Le-
derbehandlungstemperaturen, vorzugsweise 25 bis 75°C.

Die Préparate (P) [insbesondere (P1) und/oder (P2)] zeichnen sich durch ihre Lichtechtheit aus und
begiinstigen nicht die Entstehung von Schaum besonders in wéssrigem Medium, wie in der Praxis ib-
lich. Wéssrige Préparate, die die Gemische (a)+(b) enthalten, zeichnen sich durch ihre Stabilitdt und
Schaumarmut auch bei hohen Temperaturen und starker dynamischer Beanspruchung der Flotten aus
und sind daher besonders fiir all diejenigen Applikationen gut geeignet, in denen die Bildung grosser
Schaumvolumina unerwiinscht ist, so insbesondere in Farbeverfahren und Ausrlistungsverfahren, worin
das zu behandelnde Gut und die Flotte einer starken dynamischen Beanspruchung unterworfen sind,
z.B. flir das Farben in Dlsenféarbeapparaten, in der Haspelkufe, im Jigger und in Férbetrommeln oder
fur das Farben von Kreuzspulen. Die Eigenschaften der Farbungen sind optimal.

In den folgenden Beispielen bedeuten die Teile Gewichtsteile und die Prozente Gewichisprozente,
die Temperaturen sind in Celsiusgraden angegeben; das eingesetzte Diisopropylnaphthalin ist ein han-
delstbliches Isomerengemisch (KMC der RUTGERS'S WERKE AG., DUISBURG, Deutschiand) das die
Stellungsisomeren 1,3, 1,4, 1,5, 1,6, 1,7, 2,6 und 2,7 enthélt; das eingesetzte Dimethylnaphthalin ist ein
analoges handelstibliches Isomerengemisch; das eingesetzte Methylnaphthalin ist ein handelstibliches
Isomerengemisch aus o-Methylnaphthalin und g-Methylnaphthalin; der Ditolylather ist ein handelstibli-
ches Isomerengemisch, das die Stellungsisomeren 2,2/, 2,3/, 2,4, 3,4 und 4,4’ enthélt und das Iso-
propylbiphenyl ist ein handelsiibliches Isomerengemisch, das die Isomeren ortho, meta und para ent-
halt. 1 mm Hg = 1,333 mbar.

Beispiel 1

a) Einem Gemisch aus 106 Teilen Diisopropylnaphthalin und 99 Teilen Ditolylather werden bei 75°
unter Stickstoffatmosphére im Laufe von 25 Minuten 117,6 Teile 100%ige Schwefelsdure zugegeben,
wobei die Temperatur auf 80-85° ansteigt. Dann wird auf 105° erwédrmt und solange weitergeriihrt bis
eine Probe wasserl@slich ist, was ca. 3 Stunden dauert. Danach wird unter vermindertem Druck (30 mm
Hg = 40 mbar) auf 120° erwérmt und im Laufe von 1,5 Stunden das Wasser abdestilliert und es wird
noch 1 Stunde bei 120° und 30 mm Hg nachgeriihrt. Nach Abstellung der Heizung und Aufheben des
Vakuums wird auf 70° abgekiihit und mit 100 Teilen entmineralisietem Wasser im Laufe von 10 Minu-
ten versetzt. Dann wird auf 40° abgekiihit und mit 95 Teilen 25%igem Ammoniakwasser auf pH 7,5-8,0
gestelit, wonach noch 110 Teile entmineralisiertes Wasser zugegeben werden. Man erhélt 610 Teile
Préparat.

B) Durch Eindampfen der geméss obigem Beispiel 1¢) erhaltenen 610 Teile Losung im Rotavapor er-
hélt man 374 Teile trockenes, nicht-kristallines Produkt.

Beispiel 2

o) Einem Gemisch aus 106 Teilen Diisopropylnaphthalin und 99 Teilen Ditolyldther werden bei 75°
unter Stickstoffatmosphére im Laufe von 25 Minuten 127,4 Teile 100%ige Schwefelsdure zugegeben,
wobei die Temperatur auf 80-85° ansteigt. Dann wird auf 108-110° erwérmt und solange weitergeriihrt,
bis eine Probe wasserlgslich ist, was ca. 3 Stunden dauert. Danach wird unter vermindertem Druck
(40 mbar) auf 120° erwarmt und im Laufe von 1,5 Stunden das Wasser abdestilliert und es wird noch
1 Stunde bei 120° und 40 mbar nachgertihrt. Nach Abstellung der Heizung und Aufheben des Vakuums
wird auf 68° abgekiihit und mit 150 Teilen entmineralisiertem Wasser/Eis im Laufe von 10 Minuten ver-
setzt. Dann wird auf 40° abgekiihlt und mit 178,5 Teilen wéassriger 30%iger NaOH-L&sung auf pH 7,8
gestelit. Man erhélt 636 Teile Praparat.

B) Durch Eindampfen der gemass obigem Beispiel 2¢) erhaltenen 636 Teile L&sung im Rotavapor er-
halt man 307 Teile trockenes pulverférmiges Produkt.
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Beispiel 2.1

Man verfdhrt wie im Beispiel 2 beschrieben, mit dem Unterschied, dass anstelle von 178,5 Teilen
wassriger 30%iger NaOH-Lésung 250,4 Teile wéssriger 30%iger KOH-L8sung zugegeben werden.

Beispiel 2.2

Man verfahrt wie im Beispiel 2 beschrieben, mit dem Unterschied, dass anstelle von 178,5 Teilen
wassriger 30%iger NaOH-Lésung 115 Teile 25%iges Ammoniakwasser zugegeben werden.

Beispiel 2.3
Man verfahrt wie im Beispiel 2 beschrieben, mit dem Unterschied, dass anstelle von 178,5 Teilen

wassriger 30%iger NaOH-Losung 214,5 Teile einer wéssrigen 30%igen Ldsung aus &quimolaren Teilen
NaOH und KOH zugegeben werden.

ispiel 2.4
Man verfahrt wie im Beispiel 2 beschrieben, mit dem Unterschied, dass anstelle von 178,5 Teilen

wassriger 30%iger NaOH-Losung 57,5 Teile 25%iges Ammoniakwasser und 89,2 Teile wassriger
30%iger NaOH-Losung zugegeben werden.

Beispiel 2.5
Man verfahrt wie im Beispiel 2 beschrieben, mit dem Unterschied, dass anstelle von 178,5 Teilen

wissriger 30%iger NaOH-Ldsung 56,5 Teile 100%iges MgCOs und 122 Teile entmineralisiertes Wasser
zugegeben werden.

Auf analoge Weise wie in den obigen Beispielen 1 und 2 beschrieben werden erfindungsgeméasse
Praparate unter Einsatz der in der folgenden Tabelle angefiihrten Reaktionsteilnehmer und Molverhéit-

nisse hergestelt.

Bsp. Nr. Verbindung der Verbindung der Anzahl Mol Base zur Salzbildung
Formel () (Anzahl Mol) Formel (Il) (Anzahl Mol)  H2S04 (pH 7,5-8)

3 Diisopropyinaphthalin (0,9) Ditolylather (0,1) 1,1 NH4OH

4 Diisopropyinaphthalin {0,75)  Ditolylather (0,25) 1,1 NH4OH

5 Diisopropylnaphthalin (0,6) Ditolylather (0,4) 1,25 NH4OH

6 Diisopropylnaphthalin (0,25)  Ditolyl&ther (0,75) 1,3 NH4OH

7 Diisopropylnaphthalin (0,4) Ditolylather (0,6) 1,15 HaNCH2CH20H
8 Diisopropyinaphthalin (0,5) Diphenyiéther (0,5) 1,5 NH4OH

9 Dimethylnaphthalin (0,4) Ditolylather (0,6) 1,15 NH4OH

10 Methylnaphthalin (0,4) Ditolyl&ther (0,6) 1,15 NH4OH

11 Diisopropylnaphthalin (0,5) Isopropylbiphenyl (0,5) 1,1 NH4OH

12 Diisopropylnaphthalin (0,8) Biphenyl (0,2) 1,3 NH4OH

In ein aus 4000 Teilen Wasser, 2 Teilen des Priparates gemass Beispiel 1a), 2 Teilen Essigséure
und 20 Teilen wasserfreiem Natriumsulfat bestehendes Farbebad bringt man bei 50° 100 Teile vorge-
netztes und vorfixiertes Polyamid 66/Wolle-Mischgewebe ein und behandelt das Gewebe 20 Minuten
bei 50° in dieser Flotte; dann gibt man 0,3 Teile des Farbstoffes Colour Index Acid Red 57 zu. Man er-
hitzt die Farbeflotte im Verlaufe von 45 Minuten auf 96-98° und halt sie bei dieser Temperatur wéhrend
1 Stunde. Wiahrend des Farbens ersetzt man fortwéhrend das verdampfte Wasser. Nach dem Abkiihlen
nimmt man das geférbte Gewebe aus der Flotte, spiilt es und trocknet es. Man erhélt eine egale rote

Férbung.
likati i

Man verfahrt wie im Applikationsbeispiel A beschrieben mit dem Unterschied, dass man der Flotte,
zusammen mit dem Préparat geméss Beispiel 1), der Essigséure und dem Natriumsulfat, 2 Teile Rizi-
nusélsulfonat zugibt.
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Applikationsbeispiel

(Die Prozentangaben beziehen sich auf das Trockengewicht des Substrates)

Ein Gewebe, das zu 20% aus Polyamid 66 (Nylsuisse) und zu 80% aus Wolle (Wolle-Gabardin) be-
steht wird bei einem Flottenverhéltnis von 1:30 60 Min. bei 98°C in Ublicher Weise gefarbt. Die Flotte
enthélt dabei

0,21% Colour Index Acid Orange 67

0,07% Colour Index Acid Red 336

0,07% Colour Index Acid Red 118

0,09% Colour index Acid Red 412

0,03% Colour Index Acid Blue 80

0,03% Colour Index Acid Blue 130

0,03% Colour Index Acid Green 25

5% Glaubersalz kalziniert

3,5g/l Na-acetat

2,59/l Eisessig

4% Reservierungsmittel gemass Beispiel 1a).

Man erhalt eine egal gefarbte Ware.

Applikationsbeispiel Cbi

Man verfahrt wie im Applikationsbeispiel C beschrieben, mit dem Unterschied, dass anstelle der dort
eingesetzten Farbstoffmischung aus Colour Index Acid Orange 67, Red 336, Red 118, Red 412, Blue
80, Blue 130 und Green 25 1,6% Colour Index Acid Orange 67 eingesetzt wird und anstelle der 4%
des Produktes gemass Beispiel 1a) 2,6% davon eingesetzt werden.

Applikationsbeispiel

Man verfahrt wie im Applikationsbeispiel C beschrieben, wobei die Flotte zusatzlich 1,5% des Anlage-
rungsproduktes von 105 Mol Athylenoxyd an 1 Mol Behenylaminopropylamin oder von 100 Mol Athylen-
oxyd an 1 Mol yTalgaminopropylamin enthélt.

likationsbei

In eine aus 4000 Teilen Wasser, 3 Teilen des Préparates gemass Beispiel 1a), 2 Teilen Essigsaure
und 2 Teilen Rizinusélsulfonat bestehende Flotte bringt man bei 40° 100 Teile vorgewaschenes Po-
lyamid 66/Spandex-Mischgewebe ein. Nach einer Vorbehandlungszeit von 20 Minuten gibt man 0,2 Tei-
le des gelosten Farbstoffes C.l. Acid Blue 129 zu, erhitzt die Farbeflotte im Verlaufe von 30 Minuten
auf 90° und hélt sie bei dieser Temperatur wahrend 1 Stunde. Wahrend des Farbens ersetzt man fort-
wiahrend das verdampfte Wasser. Nach dem Abkiihlen nimmt man das blaugefarbte Gewebe aus der
Flotte, spiilt es mit Wasser und {rocknet es. Man erhélt eine egale blaue Farbung.

Applikationsbeispiel F (Leder-Fassfarbung)

1,6 mm dickes semichromgegerbtes Rindleder wird in 150% Wasser mit 0,5% Natriumformiat und
0,8% Natriumbicarbonat auf pH 4,5 bis 5,5 gestellt und das Bad wird abgelassen. Zur Nachgerbung
werden 150% Wasser, 4% Nachgerbstoff [Poly(meth)acrylatharz] und 1% Di-(sulfonaphthyl)-methan
(Dispersion) zugegeben und es wird 40 Minuten bei 35° nachgegerbt; danach wird das Bad abgelassen
und das Leder mit 150% Wasser von 50°, 1% des Produkies gemass Beispiel 1a) und einer Farbstoif-
mischung aus 1% C.I. Acid Yellow 204 und C.I. Acid Blue 193 30 Min. geférbt. Danach werden 5%
Fettstoff (3% sulfitiertes Fischd! und 2% sulfatiertes Kokosdl) zugegeben und es wird 45 Min. lang wei-
terbehandelt. Dann wird mit 1% Ameisensdure angesauert und 30 Min. weiterbehandelt. Das Bad wird
dann abgelassen und das Leder mit 300% Wasser 5 Min. bei 50° gewaschen. Das Leder wird héngend
getrocknet und auf {ibliche Weise fertiggestellt. Es ist regelmassig grlingefarbt.

Auf analoge Weise wie das Produkt gemdss Beispiel 1a) werden in den obigen Applikationsbeispie-
len A, B, G, D, E und F die entsprechenden Mengen der Produkte geméss einem jeden der Beispiele
1), 2 bis 2.5 und 3 bis 12 eingesetzt, wodurch ebenfalls die Farbstoffe in den jeweiligen Flotten gut
dispergiert sind und egale Farbungen erhalten werden.

Das Produkt gemass Beispiel 2B) wird auch vorteihaft mit den in den Applikationsbeispielen A, C, E
und F genannten jeweiligen Farbstoffen im Gewichtsverhéltnis 1:1, 1:2 oder 1:4 trocken vermischt (z.B.
in einer Kugelmiihle) und in Form dieser Gemische dort eingesetzt, wobei die in den jeweiligen Applika-
tionsbeispielen eingesetzte Menge des Hilfsmittels entsprechend verringert werden kann oder — im Fall
des Applikationsbeispiels Cbis, beim Einsatz vom Trockengemisch Hilfsmittel/Farbstoff im Gewichtsver-
haltnis 1:1 — die gesonderte Zugabe des Hilismittels auch ganz wegfallen kann. Auf analoge Weise
kénnen die Hilfsmittel der anderen Beispiele mit den Farbstoffen vermischt werden.
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Patentanspriiche

1. Verwendung von mit Wasser verdiinnbaren Préparaten (P), die durch einen Gehalt an
(a) einem Sulfonierungsprodukt einer Verbindung der Formel

Rz (I):

worin Ry Ci—4-Alkyl

und R2 Wasserstoff oder C1—-Alkyl bedeuten oder eines Gemisches von Verbindungen der Formel
(1) und

(b) einem Sulfonierungsprodukt einer Verbindung der Formel

(R3 P R4 )q
X (11),

worin Rs und R4 jeweils Wasserstoff oder C1—4-Alkyl,

X Sauerstoff, Schwefel oder die direkte Bindung und p und q jeweils 0, 1 oder 2 bedeuten,

oder eines Gemisches von Verbindungen der Formel (ll)

gegebenenfalls mindestens teilweise in Salzform, gekennzeichnet sind, als Applikationshilfsmittel bei

der Behandlung von nicht-textilen Fasermaterialien aus wéssrigem Medium.

2. Verwendung von Préparaten geméss Anspruch 1 in Gegenwart von

(c) mindestens einem weiteren Ublichen Dispergier- und/oder Egalisiermittel.

3. Praparate (Py), die durch einen Gehalt an (a), wie in Anspruch 1 definiert, und (b), wie im An-
spruch 1 definiert, wobei (a) und (b) mindestens teilweise in Salzform vorliegen, gekennzeichnet sind
und entweder Trockengemische aus (a) und (b) mindestens teilweise in Salzform sind oder wéssrige
Praparate mit einem Trockenstoffgehalt an [(a) + (b) mindestens teilweise in Salzform] von 10-70
Gew.-% sind.

4. Praparate (P2) die durch einen Gehalt an (a), wie in Anspruch 1 definiert, (b), wie im Anspruch 1
definiert, und (c), wie im Anspruch 2 definiert, gekennzeichnet sind.

5. Verfahren zur Herstellung von Préparaten (Py) geméss Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass
man ein entsprechendes Gemisch von Verbindungen der Formeln (I) und (ll), wie im Anspruch 1 defi-
niert, sulfoniert und gegebenenfalls in eine Salzform (iberfiihrt.

6. Verwendung gemass Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass man die Sulfonierungs-
produkte (a) und (b) in Form von Préparaten (Ps) geméss Anspruch 3 oder (P2) gemass Anspruch 4
einsetzt.

7. Verfahren zur Behandlung von nicht-textilen Fasermaterialien aus wassrigem Medium in Gegen-
wart eines Hilfsmittels, dadurch gekennzeichnet, dass man als Hilfsmittel ein Praparat (P), wie in einem
der Anspriiche 1—4 einsetzt.

8. Praparate gekennzeichnet durch einen Gehalt an mindestens einem anionischen Farbstoff oder
optischen Aufheller und (P), wie im Anspruch 1 definiert.

9. Farbstofftrockenpréparate geméss Anspruch 8, gekennzeichnet durch einen Gehalt an mindestens
einem anionischen Farbstoff und einem Trockengemisch (P4) wie im Anspruch 3 definiert.
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