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Priifung von Tensiden und Textilhilfsmitteln
Priifung der Wirkung von Egalisiermitteln beim Farben
von Polyester-Textilien mit Dispersionsfarbstoffen
unter Hochtemperatur-Bedingungen
Prifung der Riickhaltewirkung

DIN
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Testing of surface-active agents and textile auxiliaries; testing of the action of levelling agents on dyeing polyester textiles
with disperse dyes under high-temperature conditions; testing of the retaining action

Essais des agents de surface et des produits auxiliaires textile

rants dispersés au cours de la teinture & haute température de textiles polyesters; contrdle de I'effet de rétention

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm Massenanteile in % (bisher Gew.-% genannt).

Angaben der Dichte g beziehen sich auf die Dichte bei 20°C.

1 Anwendungsbereich und Zweck

Fiir das Farben von Polyester-Textilien mit Dispersionsfarb-
stoffen im Ausziehverfahren verwendet man neben ande-
ren Hilfsmitteln (z.B. Dispergiermitteln) héufig auch Egali-
siermittel. Diese kdnnen u. a. eine Beschleunigungswirkung
oder eine Bremswirkung (Retardierwirkung), eine Migrier-
wirkung, eine Riickhaltewirkung (Retentionswirkung) und
eine Ausgleichwirkung aufweisen.

Das vorliegende Priifverfahren dient zur Prifung der Ruick-
haltewirkung (Retentionswirkung) solcher Egalisiermittel
unter Hochtemperatur-Bedingungen. Dabei wird als Prif-
material das DEK-Begleitgewebe aus Polyester verwendet.

2 Begriffe
Begriffe siehe DIN 54 290 Teil 1.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Priifgewebe wird ohne sowie mit steigenden Mengen an
Egalisiermittel in geschlossenen FarbegefdBen 90 min bei
130°C gefdrbt, reduktiv gereinigt und mit HeiBluft nach-
fixiert. AnschlieBend werden die auf die Prifgewebe auf-
gezogenen Farbstoffmengen bestimmt. Die durch das Ega-
lisiermittel zuriickgehaltene Farbstoffmenge — als MaB fir
die Riickhaltewirkung — wird in Prozent bezogen auf die
Farbtiefe der Farbung ohne Egalisiermittel berechnet und
in Abhangigkeit von der Egalisiermittelkonzentration gra-
phisch dargestellt. Fir die Priifung werden Farbstoffe, bei
denen nichtionische Hilfsmittel eine deutliche Riickhalte-
wirkung ausiiben, wie C.l. Disperse Orange 13 oder C.1.
Disperse Red 118, benutzt.

4 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens nach DIN 54 290 Teil 2 (02)
zur Priifung der Riickhaltewirkung (A):

Prifung DIN 54290 — 02 — A

5 Gerate und Priifmittel

5.1 Priifgewebe

DEK-Begleitgewebe aus Polyester der Firma Filter-Loffler
GmbH, 5064 Rosrath. Das Gewebe wird im Originalzustand
nicht vorfixiert verwendet.

*) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft:
DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im
DIN, BurggrafenstraBe 4-10, 1000 Berlin 30.

NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im

s; controle de I'action des agents égalisants avec des colo-

5.2 Gerite

Allgemeine Laboratoriumsgerate

Firbegerit, bei dem mit geschlossenen Bechern gear-
beitet werden kann und auf dem Behandlungstempera-
turen bis zu 130°C erreicht werden kénnen. Die Tempe-
raturabweichungen von Becher zu Becher sollen weni-
ger als 1°C betragen.

Photometer zur Messung der Extinktion im sichtbaren
Spektralbereich

Extraktionsapparat z.B. nach Baumgarte *)

pH-Meter zur Kontrolle der Farbebader

5.3 Chemikalien, Hilfsmittel und Farbstoffe
Destilliertes oder vollentsalztes Wasser fir Stamm-
I6sungen und Stammdispersionen

Neutrales Wasser mit einer Harte von weniger als 53 mg
CaCOg/kg, das zum Ansetzen aller Flotten verwendet
werden soll

Dispergiermittel auf der Basis von Naphthalinsulfonsaure-
Formaldehyd-Kondensationsprodukt *)

Essigsaure, 60%ig
Natriumacetat krist.
Monochlorbenzol

Natronlauge (Dichte ¢ =1,357g/ml) entsprechend
einem Gehalt von 441 g NaOH im Liter Lésung

Natriumdithionit (Natriumhydrosulfit) mit mindestens
85% NayS,04

Universalindikatorpapier

Dispersionsfarbstoff C.I. Disperse Orange 13 oder C.I.
Disperse Red 118

5.4 Stammlésungen und Stammdispersionen
Egalisiermittel-Stammldsung

10g des zu priifenden Egalisiermittels in 100 ml Losung;
angesetzt im MeBkolben nach Vorschrift des Herstellers
Natriumacetat-Stammlésung

10 g Natriumacetat krist. in 100 ml Lésung

Essigsdure-Stammlosung

10 g Essigsdure, 60%ig, in 100 ml Losung
Natriumdithionit-Stammldsung

(Mittel zur Nachreinigung)

20ml Natronlauge (Dichte ¢ =1,357g/ml) und 10g
Natriumdithionit in 100 m! Ldsung. Diese L&sung ist in
einem verschlossenen GefaB bei Raumtemperatur etwa
12 h haltbar.

Fortsetzung Seite 2 und 3
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Priiffarbstoff-Stammdispersionen

1g Priiffarbstoff wird unter Riihren in 50 bis 75 ml Wasser

mit einer Temperatur von 40 bis 50°C eingestreut. Dann

wird auf Raumtemperatur abgekiihit und im MeBkolben auf

100 ml aufgefiilit.

Anmerkung: Soliten bei Verwendung der Farbstoffe Disper-
gierschwierigkeiten auftreten, kann vor dem Ein-
streuen des Priiffarbstoffes dem Wasser 1 g/l eines
handelsiiblichen Dispergiermittels auf der Basis
eines  Naphthalinsulfonséure-Formaldehyd-Kon-
densationsproduktes zugesetzt werden.

6 Durchfiihrung der Versuche

6.1 Herstellung der Féarbungen

Die Farbeflotten (Flottenverhéltnis 1:40) werden wie folgt
bereitet: In etwa die Halfte der notwendigen Menge Wasser
werden je Liter Farbeflotte 10 ml Natriumacetat-Stamm-
16sung und die zur Herstellung einer Farbung von /1 Richt-
typtiefe notwendige Menge Priiffarbstoff-Stammdispersio-
nen') sowie 2,5; 5; 10 und 20 ml Egalisiermittel-Stamm-
16sung zugegeben. Nun wird mit Wasser auf das fast not-
wendige Volumen aufgefiillt und mit Essigséure auf pH 4,5
eingestelit. Der pH-Wert wird mit einem pH-Meter liberpriift
und gegebenenfalls korrigiert. Danach fiillt man endgiiltig
auf das notwendige Flottenvolumen auf und figt das Priif-
gewebe zu. Die FarbegefdBe werden geschlossen und in
dem vorher auf die Farbetemperatur von 130 °C gebrachten
Bad des Farbegerates behandelt. Man farbt bei 130°C
90min, damit das Farbegleichgewicht erreicht wird.
Danach werden die FarbegefaBe unter flieBendem Wasser
auf Raumtemperatur abgekiihlt und gedffnet.

In der gleichen Weise, wie vorstehend beschrieben, wird
eine Probe des Prifgewebes ohne Zusatz von Egalisiermit-
tel gefarbt.

6.2 Nachbehandlung

Nach dem Farben wird das Priifgewebe 10 min kalt gespiilt
und 15min bei 50°C mit 20 ml Natriumdithionit-Stamm-
I6sung je Liter Flotte in einem offenen Farbebecher nach-

6.4 Tabellarische Ubersicht der Arbeitsvorginge

gereinigt, warm und kalt gespilt, mit Essigsdure neutrali-
siert, wieder gespiilt, bei Raumtemperatur getrocknet und
anschlieBend 1 min bei 160 °C mit HeiBluft behandelt.

6.3 Bestimmung der
aufgezogenen Farbstoffmenge

In dem Extraktionsapparat werden 200 mg des gefarbten
Gewebes mit knapp 100 mt Monochlorbenzol extrahiert, bis
das Gewebe nahezu farblos ist. Nach Abkiihlen auf Raum-
temperatur wird in einen 100-ml-MeBkolben filtriert (z.B.
durch ein Faltenfilter) und anschlieBend aufgefiillt. Danach
erfolgt die photometrische Messung bei einer Wellenlénge,
die in der Ndahe des Extinktionsmaximums des Farbstoffsin
Monochlorbenzol liegt (z.B. bei C.1. Disperse Orange 113
436 nm oder bei C.|. Disperse Red 118 432 nm).

Anmerkung: Fiir viele betriebliche Zwecke ist es einfacher,
mittels Remissionsmessung zu arbeiten. Ebenso ist
es oft zweckmaBig, die Farbstarke durch Vergleich
mit einer Schattenskale zu ermitteln.

Die Schattenskale wird wie folgt hergestellt:

Unter Zusatz von 1g Dispergiermittel je Liter wer-
den auf einem Farbegerat im Flottenverhaltnis 1:40
Farbungen hergestellt, mit jeweils 5; 7,5;10; 12,5; 15;
20; 25; 30; 40; 50; 60; 70; 80; 90 und 100% der bei
den Priffungen zum Einsatz kommenden Farbstoff-
menge (siehe Abschnitt 5.3). Es wird 90 min bei
einer Farbetemperatur von 130°C geférbt. Die Far-
bungen werden, wie unter Abschnitt 6.2 beschrie-
ben, nachbehandelt.
Fiir die Reproduzierbarkeit der Messung ist es erforderlich,
daB die Farbungen egal sind. Sollten keine egalen Farbun-
gen vorliegen, sind die Apparate zu uUberpriifen und z.B.
durch Steigerung der Umlaufgeschwindigkeit oder Zugabe
von Walkkérpern Verbesserungen anzustreben.

) Die einer /1 Richttyptiefe entsprechende Farbstoffkon-
zentration kann man beim Farbstoffhersteller erfahren.

. Zusammensetzung .
Nr Art der Behandlung Zeit Temperatur des Bades Gerate
1 Farbung 90 min 130°C X % Priiffarbstoff Laborfarbeapparat
y g/l Egalisiermittel pH-Meter
pH4,5 1:40
2 Reduktiv nachreinigen 15 min 50°C 4 ml/l Natronlauge Becherglaser
2 g/t Natriumdithionit
3 Spiilen warm und kalt | essigsauer, neutral Bechergléser
4 Trocknen Raumtemperatur
5 Fixieren 1 min 160°C HeiBluft Waéarmeschrank

6 Extrahieren des Farbstoffes

100 ml Monochlorbenzol Extraktionsapparat

7 Photometrisch messen

Photometer

7 Auswertung der Versuche
7.1 Bestimmung der Riickhaltewirkung

Die Riickhaltewirkung wird fiir jede eingesetzte Egalisiermittelmenge als Differenz der Farbstoffmenge der Farbung ohne -~
Egalisiermittel und der Farbung, die unter gleichen Bedingungen,jedoch mit Egalisiermittel ausgefiihrt wurde, ermittelt und in

Prozent der Farbstoffmenge der Farbung ohne Egalisiermittel angegeben (siehe Abschnitt 6.3).
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