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"Verfahren zum Reinigen von Schlichteregeneratflotten

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufbereitung von
Regeneratflotten von Polyacrylat-, Polyvinylalkohol=- und
Carboxymethylcellulose (CMC)=Schlichten filir den Wieder-
einsatz. Durch stédndiges Belliften der Flotte und
Abtrennen des dabei entstehenden Niederschlags werden

die Verunreinigungen ohne merkliche Veridnderung der
Eigenschaften der Schlichte weitgehend beseitigt.

Vor dem Weben werden die Kettfdden bekanntlich geschlich-
tet, damit sie der mechanischen Beanspruchung im Webstuhl
besser standhalten. Als Schlichtemittel werden haupt-
sdchlich Pflanzenstidrke in nativer oder chemisch modifi-
zierter Form sowie Polyacrylate, Carboxymethylcellulose
und Polyvinylalkohel verwendet. Das fertige Gewebe muB

in der Regel entschlichtet werden, um nachfolgende Ver-
edlungsprozesse wie Bleichen, Fdrben, Drucken oder Aus-
riisten durchfiihren zu kénnen. Die Entschlichtungsflotte,
die das vom Gewebe abgewaschene Schlichtemittel neben
anderen, im folgenden als "Verunreinigungen" bezeichneten
Substanzen (z.B. Priparationen von Synthesefasern, Schlich=-
tefette, Sengstaub, natiirliche Bestandteile der Baumwolle
wie Wachs, Pektine usw., Entschlichtungsmittel) enthilt,
wird bisher meist ganz oder teilweise verworfen und
belastet das Abwasser erheblich. Daher sowie aus Griinden
der Wirtschaftlichkeit ist man zunehmend bestrebt, das
abgewaschene Schlichtemittel wieder zu verwerten, also
die Entschlichtungsflotte als "Regeneratflotte" wieder
zum Schlichten einzusetzen. Hierbeil ergeben sich erstens
Probleme hinsichtlich der Konzentration des Schlichte-
mittels in der Flotte. Damit befaRt sich die vorliegende
Erfindung nicht. Zweitens entstehen Probleme dadurch, daf
sich die von der Faser beim Entschlichten herunterge-

wiﬁﬁgi?en Verunreinigungen beim Wiedereinsatz der Flotte 3
[



0038008

BASF Aktiengeselischaft -2 - 0.2.0050/034407

10

1

20

25

35

mit jedem Zyklus stirker anreichern. Drittens sind die
Entschlichtungs- bzw. Regeneratflotten nicht lagerbestidndig:
Nach wenigen Tagen tritt so starker PFdulnisgeruch auf, daf
der Wiedereinsatz flir das Personal unzumutbar wird. Mit
diesen beiden Problemen befaBt sich die vorliegende Erfin-
dung.

Die Problematik der Anreicherung der Verunreinigungen
tritt in dem MaRe, wie sich die Ausbeute bei der Riick-
gewinnung von wasserldslichen Schlichten durch verbesserte
Techniken erhdht, immer stdrker in den Vordergrund.
Solange noch ein Teil der Entschlichtungsflotte verworfen
und das dadurch verlorene Schlichtemittel durch frisches
ersetzt wird, stellt sich ein gewisser Pegel an Verun=-
reinigungen ein, der nicht stdndig weiter ansteigt und der
unter Umstdnden noch toleriert werden kann. In aller
Schi&rfe stellt sich das Problem erst, wenn das vom Gewebe
heruntergewaschene Schlichtemittel mehr oder weniger voll~
stdndig wieder eingesetzt wird. Die einzige bisher be-
kannte und praktizierte LOsung stellt die Ultrafiltration
dar. Sie erfordert jedoch einen hohen apparativen und
energetischen Aufwand.

Die Geruchsbildung wird bisher unterdriickt durch (energie-
aufwendiges) HeiBhalten der Riickgewinnungsflotte oder
durch den Einsatz von Bakteriziden, also von gegebenen-
falls stOrenden Fremdstoffen.

Der Erfindung lag daher die Aufgabe zugrunde, ein ein-
faches und wirtschaftliches Verfahren zu entwickeln, das
wenigstens fiir einen Teil der liblichen Schlichten, n#mlich
die biologisch schwer abbaubaren; beide zuletzt genannten
Probleme gleichzeitig 10st.
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Die LOsung dieser Aufgabe besteht in dem Verfahren nach
den Ansprilichen.

Das Entschlichten, das nach beliebigen Methoden durchge-
fihrt werden kann, ist nicht Gegenstand der Erfindung.
Voraussetzung flir eine Wiederverwendung von Schlichten und
damit auch fiir das erfindungsgemidfe Verfahren ist jedoch,
daR beim Entschlichten keine Entschlichtungsmittel einge-

setzt werden.

Das Beliliften der Flotte kann in beliebiger Weise erfolgen:
Geeignet sind alle Mafnahmen, bei denen die Flotte intensiv
mit Luft in Berlhrung kommt, z.B. starkes Riihren, Um-
pumpen mit freiem Fall oder Rieseln der Flotte {iber Ober-
flidchen, vorzugsweise Einleiten von Luft unter die Flotten-
oberfliche. Das Einleiten der Luft kann in beliebiger

Weise erfolgen, erfordert also keine Diisen, Fritten oder
sonstigen apparativen Aufwand. Ein in die Flotte ein=-
fauchendes Rohr oder ein Schlauch geniligt. Dabel ist aller-
dings eine gewlsse Durchmischung der Flotte - am einfach~
sten durch den Luftstrom selbst - zweckmidfig. Die Flotten-
temperatur soll dabei im Bereich von 10 bis 40, vorzugs-
weise 15 bis 30°¢C liegen.

Die BeliiftungsmaBnahmen miissen direkt nach der. Rlickgewin-
nung eingeleitet werden, bevor ein FiulnisprozeR eintritt
(Geruch), und sollen mdglichst ohne lingere Unterbrechung
bis zum Wiedereinsatz der Flotte durchge fihrt werden. Eine
Unterbrechung (z.B. wihrend des Transportes der Flotte)
der Beliftungsmafnahmen um je nach Klima 2 bis 3 Tage kann
toleriert werden, wenn dabei der Gehalt der Flotte an
molekularem Sauerstoff nicht unter 2 mg/l sinkt.
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Statt Luft kann selbstverstindlich auch Sauerstoff einge-

blasen werden, doch bringt das keine Vorteile.

Das Einbringen von Sauerstoff liber chemische Sauerstoff-
triger wie Peroxide, z.B. Wasserstoffperoxid, oder Oxi-
dationsmittel, z.B. Permanganat, ist ungeeignet, weil da-
durch die Stoffwechselprozesse der filir das erfindungsgemile
Verfahren erforderlichen und auch die Schlichte geschiddigt
werden kann (vor allem Polyvinylalkohol, PVA, und Carboxy-
methyleellulose, CMC). Dariberhinaus beeintrichtigen die
neu hinzukommenden Belaststoffe, d.h. die reduzierten Oxi~-
dationsmittel (z.B. Mangandioxid), die Qualitidt des Regene~-
rates.

Sinkt der Sauerstoffgehalt der Flotte vor dem Einleiten
der Belliftung oder zwischendurch unter 2 mg/l, so besteht
die Gefahr, daf ein (weiteres) Belliften nicht mehr zum
Erfolg im Sinne der Erfindung filhrt, d.h. daf die Flotte
nicht mehr oder nur nach flir die Praxis nicht tragbar
langem Belliften geruchlos wird.

Ein Impfen der Flotte mit Bakterien ist in der Regel nicht
erforderlich. Eine kleine, erfindungsgemdfR behandelte

Probe Entschlichtungsflotte vom vorhergehenden Zyklus

(ca. 5 %) beschleunigt jedoch die Reinigung innerhalb der
ersten 12 Stunden merklich, so daB ein ausreichender Reini=-
gungseffekt bereits nach 24 Stunden erzielt werden kann.

Flir das erfindungsgemiRe Verfahren geeignete Schlichten
sind solche, die biologisch schwer abbaubar sind, d.h.
bei denen nach dem modifizierten Confirmatory-Test von
W. Huber und K.H. Popp, Tenside Detergents 11 (1974),
195-197, der gesamte organisch gebundene Kohlenstoff der
Schlichte (Total Organic Carbon = TOC) um nicht mehr als
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%O, vorzugsweise nicht mehr als 10 % abnimmt., Das sind in "

erster Linle Schlichten auf Polyacrylatbasis, also Copoly-
merisate von 30 bis 90 Gew.% Acrylsdure oder Methacryl-
sdure, 10 bis 70 Gew.% Acrylnitril und gegebenenfalls
geringen Mengen Acrylamid und Acrylestern von niederen
Alkoholen (derartige Polyacrylate sind beispielsweise
beschrieben in DE=AS 15 94 905 und 20 O4 676 sowie DE=-0S
27 14 897), ferner Carboxymethylcellulose (CMC) mit einem
Substitutionsgrad (DS) von mehr als 0,5, bei denen also
mehr als die Hi1fte aller primiren Hydroxylgruppen carb=-
oxymethyliert ist, und Schlichten auf Basis Polyvinyl-
alkohol, die in Gegenwart von Faserbegleitstoffen gegen
oxidativen Abbau auch widhrend langer Beliliftungszeiten
(etwa 8 Tagen) iliberraschend unempfindlich sind.

Die Schlichtemittel sollten mit Riicksicht auf den Schlich-
teeffekt und die Vermeidung von Korrosion der Apparate
méglichst frei von korrosiven Salzen sein. Dies ist vor
allem bei CMC zu beachten, da sie oft von der Herstellung
her erhebliche Mengen Kochsalz enthilt.

Das Belliften soll beili Raumtemperatur mindestens 1 bis

5 Tage durchgefiihrt werden. In Gegenwart von beliliftetem
Regenerat aus dem vorhergehenden Cyclus geniigen 1 - 2 Tage.
Nach oben ist die Belliftungszeit nur durch praktische
Erwdgungen (im wesentlichen der Vorratsraum; der Energie-
bedarf zum Einblasen von Luft ist vernachlissigbar) be-
grenzt. Die Beliliftungszeilt kann daher dem iibrigen Betriebs-
geschehen in sehr weiten Grenzen angepaBt werden. Der
ProzeR der Umwandlung der gelSsten Verunreinigungen in eine
feste, absedimentierbare Substanz verl&uft anfangs rasch,
dann allmidhlich immer langsamer. Es ist eine Frage von
praktischen Erwdgungen, wie weit man das Belliften und damit
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"den Reinigungsprozel .treiben will und kann. In der Regel
wird man die Flotte nach 3 bis 8 Tagen wieder einsetzen.
Je lédnger die Belliftung bereits durchgefiihrt wurde, desto
ldnger kann sie ohne Schaden, d.h. ohne daf der Gehalt

5 an molekularem Sauerstoff unter 2 mg/l sinkt, unter sonst
gleichen Bedingungen unterbrochen werden. Ein l&ngerer
Transport der Regeneratflotte ist daher gegen Ende der
Beliiftungszeit zweckmifiger als am Anfang. Aber auch nach
langer Belliftung sollte diese nicht ldnger als nétig

10 unterbrochen werden.

Der wdhrend des Belliftens entstandene Niederschlag kann
in Uiblicher Weise (durch Filtrieren, Zentrifugieren,
Dekantieren) abgetrennt werden. Man erhilt so eine von

‘15 Verunreinigungen weitgehend (zu etwa 50 bis 90, vorzugs-
weise. 70 bis 80 %) befreite, praktisch geruchlose, je nach
Konzentration unmittelbar oder nach Aufstdrken (durch
Zusatz von frischem Schlichtemittel oder Abtrennen von
Wasser durch Eindampfen oder Ultrafiltration) wieder ein-

20 setzbare Schlichteflotte, deren Eigenschaften sich fiir
praktische Zwecke nicht von denen einer entsprechenden
vdllig frisch angesetzten unterscheiden.

25 Es war nicht vorauszusehen, daB dieses denkbar einfache
Verfahren {liberhaupt und insbesondere so gut funktionieren
wlirde, denn es handelt sich ja um die Entfernung von Ver-
unreinigungen v8llig verschiedenartiger Natur, deren Summe
nur einen kleinen Bruchteil der Konzentration der in der ’

30 Flotte geldsten Schlichtemittel ausmacht. AuBerdem darf
das geldste Schlichtemittel dabei nicht merklich veridndert
werden. Mit einer Veré&nderung muﬁﬁe unter diesen
Bedingungen auch beil an sich schwer biologisch abbaubaren

Schlichten durchaus gerechnet werden, wie Versuche mit
35
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‘beispielsweise dem biologisch langsam abbauenden Poly- | A
vinylalkohol gezeigt haben (vgl. Wheatley, Q.D., Baines,
F.C., Textile Chemist and Colorist 8 (1976), 28). In
Kombination mit einem der modernen, einfachen Verfahren zur
Gewinnung relativ hoch konzentrierter Schlichteregenerat-
flotten, beispielsweise nach DE-AS 25 43 815 oder

DE-0S 29 37 002 kann die vorliegende Erfindung das sehr
aufwendige Ultrafiltrationsverfahren auf einfachste Weise
ersetzen,

Die in den Beispielen genannten Teille und Prozente beziehen
sich auf das Gewicht.

Beispiel 1

500 g eines Baumwollgewebes, enthaltend 6 Gewichtsprozent
eines analog Beispiel 1d der DE-AS 20 OL4 676 hergestellten,
mit Ammoniak neutralisierten (pH 7) Copolymerisates aus

70 Gewichtsteilen Acrylsdure und 30 Gewichtsteilen Acryl-
nitril mit einer Viskositdt von 310 mPa.s, gemessen an
einer 10%igen widRrigen L&sung beil 20°C und pH 7, wurden
zur Riickgewinnung der Polyacrylatschlichte eingesetzt. Das
obengenannte Gewebe wurde in ca. 6 cm breite Streifen ge-
schnitten, die hintereinandergenidht wurden.

Das so erhaltene Gewebeband wurde durch einen Trog ge-
fihrt, der mit 50°C warmem Wasser gefiillt war. Die Ver-
weilzeit des Gewebebandes im Wasser betrug ca. 2 s. Das
Gewebeband wurde zwischen zwel Gummiwalzen (Shore Hirte
80-85) bei einem Druck von M»atﬁ abgequetscht. Die Waren-
geschwindigkeit betrug ca. 6 cm/s, die Verwellzeit des
Gewebes vom Augenblick des Eintauchens bis zum Erreichen
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"des Walzenspaltes betrug ca. 8 s, die Flottenaufnahme
etwa 140 %. Nach einmaligem Durchgang des Gewebestreifens
wurden 325 g einer 5%igen widRrigen Schlichteldsung auf-
gefangen. Dies entspricht 16,2 g Schlichtewirksubstanz
bzw. 54 % der theoretisch riickgewinnbaren Schlichte.

Die erhaltene Schlichteldsung wurde im Wasserstrahlvakuum
durch Erhitzen auf ca. 10 % Peststoffgehalt aufkonzen=-
triert. Mit diesem Regeneratkonzentrat wurde auf einer
Laborschlichtemaschine kardiertes Baumwollgarn Nm 68/1

so geschlichtet, daR eine Beschwerung von 13 Gewichts-
prozent Schlichtefestsubstanz erreicht wurde.

Die garntechnologischen Priifdaten der 24 Stunden bei 21%
und 70 % relativer Luftfeuchte klimatisierten Garne um-
faBten die Ermittlung von Bruchlast, Dehnung und die
Anzahl der Scheuerungen bis zum Bruch. Die dabei er-
haltenen Mittelwerte aus 20 Einzelbestimmungen sind in
der Tabelle 1 zusammengefafRt.

Die Scheuerzahl, ein Kriterium fiir den Schlichte-Effekt
bei Stapelfasern, wurde nach der Vorschrift von E. Keuk,
Textil-Praxis Bd. 7, 698 (1952) auf einem handelsiiblichen
Garn-Scheuer-Priifgerit gemessen.

Bruchlast und Bruchdehnung wurden auf einer Fertigkeits-
prﬁfmaschine mit wegloser Kraft-MeReinrichtung Typ
Statigraph N der Firma Textechno Herbert Stein, Mdnchen-
gladbach, Regentenstr. 37-39, ermittelt.
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Schlichte Beschwerung Scheuer- Bruch- Bruch-
5 % zahl last dehnung
(8) (%)
a) ungeschlichtet - 62 120 6,7
b) Schlichte original 12,6 1554 236 5,6
0 ¢) Schlichte regene-
riert, nicht erfin- 13,0 1369 232 5,7

15

20

25

35

dungsgemdd behandelt

Die Unterschiede der MeBwerte b und c¢ liegen bei der
Scheuerzahl knapp aufkerhalb, die lUbrigen innerhalb des
Streubereiches der MeRmethoden. Sie lassen im ersten
Rlickgewinnungszyklus ein gleiches Webresultat erwarten.
Aus der Literatur (Trauter et al, Melliand Textilberichte
5/1979, S. 379) ist jedoch bekannt, daf die Anreicherung
von Prdparaten, Wachsen, Schlichtefetten oder Nachwachs-
produkten Uber eine gewisse Grenze hinaus zum Abfall der
Webresultate filihrt. Diese Anreicherung ist im Prinzip bei
jedem Rilickgewinnungszyklus gegeben. Betrachtet man die .
obengenannten Scheuerzahl-Werte, so erkennt man, daf das
Regenerat geringfligig gegeniliber dem Originalprodukt ab-
fa11lt. Offenbar ist dieser EinfluB auf den Weichmacher-
effekt von Garnbegleitsubstanzen zuriickzuflithren, die auch
bei lédngerer Lagerung des Regnerates eine Geruchsbeldsti=-
gung durch biologische Abbauprozesse bewirken, wodurch der
Wiedereinsatz der Regenerate erschwert oder ginzlich un-
mbglich wird.
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Es stellte sich daher die Aufgabe, ein wirtschaftliches,
einfaches Reinigungsverfahren zu entwickeln, das eine
saubere Abtrennung der stdrenden Begleitsubstanzen
(Fasern, Wachse, Priparationen) ermdglicht und eine
Geruchsbeldstigung beim Lagern der Schlichteflotten ver-

" hindert. Der Zusatz von Schlichtekonservierungsmitteln

bringt ndmlich keine geruchsmifRig befriedigende Ldsung
(Tabelle. 2) und 18st nicht das Reinigungsproblem.

Tabelle 2

Lagerung von 10%igem Schlichteregenerat

Zeit bis gzur
Fdulnis und
Schimmelbildung

ohne Bakterizid ) 2 Tage
0,5 % Wasserstoffperoxid (35 %) 10 Tage -
0,5 % Dimethylol-dihydroxy-dthylenharnstoff 6 Tage
0,5 % Formaldehyd (35 %) 10 Tage
0,2 Dimethyl=-palmkernfett-benzylammonium=-

chlorid 5 Tage
0,5 Phenol Tage
0,5 % 1,2-Benzisothiazolin-3-on 8 Tage

B OB N W

*q
[e0]

Wie man sieht, verzdgern simtliche Konservierungsmittel
die Fdulnis, l6sen das Problem aber nicht. Ein weiteres
Anheben der Konzentration des Konservierungsmittels ist

nicht ratsam, da die Schlichtewirkung beeintrichtigt werden
kann oder Vernetzungsreaktionen im Fall des Formaldehyds
oder seliner AbkOmmlinge mit der Schlichte eintreten konnen.
Abgesehen davon bewirken erhﬁhte-Konzentrationen teilweise

35
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‘eine nicht mehr zumutbare Geruchsbelidstigung durch das
Bakterizid selbst (z.B. Formalin, Phenol). Generell ist
der Zusatz von Hilfsstoffen zum Schlichteregenérat nicht
ratsam, da sich diese wasserl®slichen Komponenten bel
mehrfachem Recycling anreichern und in der Regel auch
unabhdngig davon den Schlichte=Effekt beeintridchtigen oder
in sonstiger Weise stdren.

Uberraschenderweise konnte das Problem der Verhinderung
von Fdulnis und der gleichzeitigen Reinigung von uner-
wiinschten Begleitstoffen durch Einleiten von Luft in das
Regenerat geldst werden. Es wurde 3 Tage lang durch ein
Glasrohr so viel Luft in die Regeneratflotte eingeblasen,
daB eine deutliche Durchmischung der Flotte erzielt wurde.
Die Flottentemperatur betrug 25°C. Durch die Behandlung
bildete sich ein gut sedimentierbarer Niederschlag, der
durch Separatoren abgetrennt wurde. Der getrocknete Nieder-
schlag wog 0,8 % der Flotte. Setzte man das so behandelte
Regenerat erneut zum Schlichten der eingangs genannten
Baumwolle ein, so wurden die in Tabelle 3 gezeigten Resul-
tate erhalten. D

Tabelle 3
Schlichte Beschwerung Scheuer- Bruch- Bruch-
zahl last dehnung

% (g) (%)

unbehandelt - 62 120 6,7

Schlichte original 12,6 1554 236 5,6

Regenerat luft- :

behandelt 12,0 1565 237 5,8
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Die Ergebnisse zeigen, daR die erfindungsgemifRe Behandlung "
die Qualitidt des Regenerates auf das Niveau der Original-
schlichte angehoben hat.

Beispiel 2

Kettfdden flr das in Tabelle 4 ndher definierte Polyester/
Baumwolle-Mantelpopelinegewebe wurden mit folgenden Poly~-
acrylatschlichten behandelt:

Schlichte A

Die Schlichte bestand aus einem Copolymerisat aus 65 Ge=-
wichtsprozent Acrylsiure und 35 Gewichtsprozent Acryl-
nitril, bei dem 45 Mol% der Acrylsiduregruppen als Calcium-
salz .und 55 Mol% in der Ammonsalzform vorlagen. Das Poly-
merisat war in Anlehnung an Beispiel 1 der DE-AS 20 04 676
hergestellt und hatte in 15%iger wéRriger L&sung eine
Viskositdt von 250 mPa.s, gemessen in einem Brookfield
Viscometer RVT bei 100 UpM und einer Temperatur von 85°c,

Scehlichte B

Copolymerisat aus 60 Gewichtsprozent Acrylsiure und

40 Gewichtsprozent Acrylnitril, wobei 50 Mol% der Acryl-
sdure als Calciumsalz, der Rest als Natriumsalz vorlagen.
Das Polymerisat wurde analog Schlichte A hergestellt. Die
Viskositdt betrug unter den gleichen MeRbedingungen wie
bei Schlichte A 320 mPa,s.

Schlichte C

Magnesiumsalz eines Copolymerisates aus 35 Gewichtsprozent
Acrylsiure und 65 Gewichtsprozent Acrylnitril, das gemi$



0038008

BASF Aktiengesellschaft - 13 = 0.Z. 0050/034407

"der Herstellvorschrift der DE-0S 27 14 897, Beispiel 1,
erhalten wurde. Viskositidt: 350 mPa.s.

Die Auflage an Polyacrylatschlichte auf der Kette war in
§ allen drei Fidllen (bezogen auf trockenes Rohgarn) ca.
16 Gew.% Trockensubstanz. Die Ketten wurden auf Riuti
C-Webstithlen bei einem Raumklima von 70 % r.F./21-22°C
und einer SchuBeintragsleistung von 230/Minute verwebt
(Fadenbruchzahl/WebstuhlxStunde fir A: 0,62, B: 0,54,
10 cCc: 0,38).

Tabelle 4

Gewebedaten des Mantelpopelineartikels

15
Faserart Polyester/Baumwolle (65:35)
Kettdichte (Fidden/cm) 49
SchuBdichte (Fiden/cm) 25
Kettgarn Nm 50/1
20 SchuBgarn Nm 50/1
Totale Kettfadenzahl 7580

Bindung Leinwand 1/1

Je ca. 5000 m der aus den mit den Schlichten A, B und C
25 hergestellten Mantelpopelinegewebe mit einer Schlichte-
auflage von 10,5-11 % wurden zur Riickgewinnung der
Schlichte gemidf Beispiel 2 der DE-0S 25 43 815 behandelt.
Die Rilickgewinnungsrate bewegt sich flir alle drei Schlich-
ten zwischen 80-85 % der Theorie. Es wurden Regenerat-
flotten mit einer mittleren Wirkstoffkonzentration von
6 % erhalten.

35
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"Um mit diesen Regeneraten die Kettfdden fiir den oben-

genannten Popelineartikel erneut mit einem Auftrag von
ca. 16 % schlichten zu kdnnen, wurde eine ca. 11%ige
Schlichteflotte benttigt.

Die Regeneratflotten von Schlichte A, B und C wurden in
einem handelsliblichen Zwangsumlaufverdampfer auf einen
Feststoffanteil von 12 % aufkonzentriert, um den Konden=-
satanteil beim Schlichtekocher zu kompensieren. Bedingt
durch die thermischen Beanspruchungen beim Trocknen,
Sengen und Eindampfen des Regenerates trat bei Schlichte
ein pH-Abfall auf den Wert 5,3 gegeniliber der Original-
schlichte (pH 6,5) auf, der durch 25%ige Ammoniakl&sung
korrigiert wurde. Bei den Schlichten B und C eriibrigte
sich diese MaRnahme. Mit den auf 12 % Wirkstoff auf-
konzentrierten Regeneraten wurden Schlichte- und Web-
versuche mit einerseits 5 Tage alten unbehandelten,
andererseits mit den erfindungsgem&f behandelten Regene~
raten durchgefiihrt.

Der Vergleich der Zahl der Kettfadenbrﬁche'pro Webstuhl-
stunde zeigt, daR die erfindungsgemiBe Behandlung gegen=~
liber der unbehandelten, gelagerten Schlichte eine erhdhte
Websicherheit bringt, und zwar in der gleichen Hohe wie
die Originalschlichte.

Tabelle 5
Schlichte A Schlichte B Schlichte C

Original 0,62 0,54 0,38
Regenerat
unbehandelt 0,80 . 0,76 0,56
Regenerat
erfindungsgemifR 0,59 0,57 0,40
behandelt
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Beispiel 3

Zwecks Ubertragung des Verfahrens auf andere wasser-
18sliche Stapelfaserschlichten wie Polyvinylalkohol und
Carboxymethylcellulose wurde der EinfluR der Luftbehandlung
auf den CSB-Wert (Chemischer Sauerstoffbedarf) und den pH,
wesentliche Kriterien flir eine chemische Verdnderung der
Schlichte, untersucht. Um eine Schlichte mehrmals zurlick-
gewinnen und wiedereinsetzen zu kdnnen, ist eine mdglichst

‘geringe chemische Verinderung des Schlichtemittels Voraus-

setzung.

Es wurden ca. 6%ige Losungen der Originalschlichten
(Tabelle 6), entsprechende Ldsungen mit Zusatz von
Schlichtehilfsmitteln (Tabelle 7) und Baumwoll~- bzw.
Polyester/Baumwoll=-(65:35)=Verunreinigungen enthaltende
Flotten (Tabelle 8) untersucht. Diese Verunreinigungen
wurden durch widlBrige Extraktion der entsprechenden Garne
ohne Zusatz von Netzmitteln gewonnen, ein Vorgang, der
mehr oder minder bei jeder Riickgewinnung einer wasser-
16slichen Schlichte vonstatten geht. Eine Abtrennung
sedimentierter Verunreinigungen wurde nicht vorgenommen.
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Tabelle 6

- 16 -

Beliftung ohne Hilfsmittelzusatz

0038008
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Schlichte-  vor Behandlung nach 8 Tagen Differenz
pH CSB pH CSB  pH CSB
Schlichte A 6,8 1257% 6,3 1217 =0,1 =2,9 %
Schlichte B 6,3 1215 6,4 1194 +0,1 =1,7 %
Schlichte C 6,3 1197 6,5 1173 +0,2 -2,0 %
pyal) 5,5 1794 7,6 994  +2,1 =446 %
CMC salz-
freil) 5,7 958 6,5 914 40,8 -4,6 %
1) Polymerisationsgrad 1400, Hydrolysegrad 88 %

2)

Viskositdt (4 %, 20°C): 60 mPa.s, gemessen mit

Brookfield HAT, Spindel Nr.
20 UpM, Substitutionsgrad

bS

3) (mg 0,/g Wirksubstanz)

= 0,7




0038008

BASF Aktiengesellschaft - 17 - 0.Z. 0050/034407

10

15

20

25

35

Tabelle 7 K

Belliftung mit Hilfsmittelzusatz

Schlichtemittel vor nach Differenz

Behandlung 8 Tagen

Beliftung

pH CSB pH CSB pH CSB
A+ 2% Fett Ne. 1 6,7 1259 6,6 1208 =-0,1 ~-L,1 &
A+ 2 % Fett Nr. 2 6,8 1284 6,7 1219 =-0,1 =5,1 %
A +2 % Fett Nr. 3 6,7 1305 6,6 1229 -0,1 =5,8 %
PVA + 2 % Fett Nr.1 5,5 1774 6,3 1543 +0,8 -13,1 %
PVA + 2 % Fett Nr.2 5,5 1748 8,0 1039 +2,5 -41,6 %
PVA + 2 % Fett Nr.3 5,5 1840 6,2 1783 +0,8 =3,1 %
CMC + 2 % Fett Nr.1 5,8 912 6,5 838 +0,7 =8,2 %
CMC + 2 % Fett Nr.2 5,7 1034 4,6 814 +1,9 -21,3 %
CMC + 2 % Fett Nr.3 5,7 1004 6,1 959 +0,4 =U4,5 %
Chemischer Charakter der Schlichtefette:
Fett Nr. 1
Schmelzbares Schlichtefett (49-53°C) auf Basis von Fett-
sduretriglycerid mit Emulgatorsystem auf Basis 013/15—Oxo-

alkoholsulfonat und Nonylphenolethoxylat.
Fetf Nr. 2

Schmelzbares Schlichtefett (46-48°C) auf Basis Polyethylen-
glykol von mittlerem Molgewicht Mw = 6000 und Stearin-
sdurepolyglykolester (Mw Polyethylenglykol = 1000)

Fett Nr. 3
Stearinsiduremonoglycerid
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Tabelle 8

Beliiftung in Gegenwart von Begleitstoffen der Baumwoll-
und Polyester/Baumwoll-(PES/Bw)=-Garne

Schlichtemittel vor dem nach Differeng
Belliften 8 Tagen
Belliftung
pH CSB pH CSB pH CSB
A+ 7,7 % Baumwoll - 6,4 1278 6,8 1217 -0,4 -4,8%
begleitstoffe .

PVAL + 7,6 % Baumwoll- 5,5 1709 8,3 1503 +2,8 -12,1%
begleitstoffe

CMC + 7,7 % Baumwoll=- 5,6 965 8,9 753 +3,3 -12,0%
begleitstoffe

A+ 3,2 % PES/Bw- 6,3 1192 6,5 1155 +0,2 -3,2%
-Begleitstoffe

PVAL + 3,2 % PES/Bw= 5,3 41734 7,9 1614 42,6 -7,1%
~-Begleitstoffe

CMS + 3,1 % PES/Bw- 5,6 981 8,7 779 +3,1 =20,6%
-Begleltstoffe

Aus den ausgewiesenen Daten der Tabellen 6, 7 und 8 geht
hervor, daR der EinfluR von Schlichtehilfsstoffen unter-
schiedlich ist und in Relation zum Schlichtemittel keiner
Systematik folgt. Gleiches gilt fiir den EinfluR der Faser-
begleitstoffe. Flir einen Recyclingprozef sind Polyacrylate
am besten geeignet, da sich ihr pH=-Wert und der chemische
Aufbau unter den verschiedensten Einfllissen der Begleit-
stoffe nur geringfligig dndern und damit die grohte
Produktionssicherheit in der Weberei gewdhrleistet ist.
Vermeidet man beim erfindungsgemidfRen Verfahren den Zusatz
von Schlichtefetten vom Typ 2, so sind Polyvinylalkohol

[
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und salzfreie Carboxymethylcellulose ebenfalls mit ge- K
ringen Einschrénkungen (z.B. CMC bei Polyester/Baumwolle,
Tabelle 8) dem Verfahren zuginglich. Uberraschenderweise
wird der an sich beim Einleiten von Sauerstoff stark ab-
bauende Polyvinylalkohol (Tabelle 6) durch einige
Schlichtehilfsstoffe oder Begleitsubstanzen der Faser
weltgehend gegen oxidativen Abbau geschiitzt.



0038008

BASF Aktiengesellschaft - 20 - 0.2. 0050/034407
" s -
Patentanspriliche
1. Verfahren zum Reinigen von Regeneratflottén biologisch

10

15

20

25

35

schwer abbaubarer Schlichten, dadurch gekennzeichnet,
daR man im Anschluf an die Schlichterlickgewinnung durch
Belliften daflir sorgt, daR der Gehalt der Flotfe an
molekularem Sauerstoff nicht unter 2 mg/l absinkt,

und nach mindestens eintdgiger Bellftung den entstan-
denen Niederschlag abtrennt.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
da® man als Regeneratflotte die Riickgewinnungsflotte
einer Polyacrylatschlichte, einer Polyvinylalkohol=-
schlichte oder einer Carboxymethylcelluloseschlichte
mit einem Substitutionsgrad von mehr als 0,5
einsetzt.
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