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@ Wassrige Suspensionen von Peroxydisulfaten und ihre Verwendung als oxidative Entschlichtungsmittel fir mit Stirke
geschlichtetes Textilgut.

@ Wasserhaltige Suspensionen von Peroxydisulfaten ent-
haltend Kaliumperoxydisulfat, wasserlosliche Polymerisate
oder Copolymerisate der Acrylsdure und/oder Maleinsaure,
gegebenenfalls anionische Tenside, gegebenenfalls in Mi-
schung mit nichtionischen Tensiden, sowie Wasser, bei
denen die wélrige Phase 12 bis 65 Gew.% mindestens einer
sonstigen das System auf einem pH-Wert von mindestens 5

haltenden Kaliumionen liefernden Verbindung gelést
enthalt.
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W&Rrige Suspensionen von Peroxydisulfaten und ihre Ver-
wendung als oxldatlive Entschlichtungsmittel fir mit
Stérke geschllichtetes Textilgut

S  Peroxydisulfate sind als oxidativ wirkende Mittel zur Ent-
schlichtung von mit St#rke geschlichtetem Textilgut schon
lange bekannt. Aus der AT-PS 28 17 43 ist bekannt, mit
Alkall- oder Ammoniumperoxydlisulfatldsungen bel pH-Werten
von ca. 10 solche Entschlichtungsprozesse durchzuftihren.

10 Aus der DE-OS 29 13 177 1st eln oxidatives Entschlichtungs-
mittel bekannt, das aus 10 bis 80 Gew.% eilnes Tensids
und 20 bils 90 Gew.?% Kallumperoxydisulfat besteht. Aus
der DE-AS 28 14 354 kennt man schlieBlich ein oxidatives
Entschlichtungsverfahren, bel dem man Peroxydisulfat zu-

B sammen mlt wasserl8slichen Polymerisaten der Acrylsiure
als Entschlichtungsmlttel einsetzt.

Allen dlesen Verfahren ist gemein, daf dile Mittel 1n fester
Form gelagert und dosiert werden milssen, da Peroxydisul-

20 fate, wenn sle in wifriger L8sung vorliegen, infolge Zer-
setzung i1hre Aktivit&t ziemlich rasch verlieren, auch
wenn die L&sung schwach alkallsch elngestellt wird, wie
dies zum Beisplel mit den Mitteln gem#® der DE-AS 28 14 354
der Fall wire.

25
Feste Produkte, wie Peroxydisulfat, oder halbfeste (past8se)
Produkte gem#2 der DE-OS 29 13 177 sind aber wegen der
schwierigen Dosiertechnik bel der Kundschaft nicht sonder-
lich beliebt, und so bestand die Aufgabe der vorlie-

30

genden Erfindung darlin, das Peroxydisulfat in elne lager-
stablle, m8glichst dliinnflissige und lelcht doslerbare Form
zu Uberflthren, die wie dle bisher vorgeschlagenen festen
Spezifikatlionen elne einwandrele oder m8glichst noch bessere

oxidative Entschlichtung gewZhrlelstet.

35 Ze/P ]
e . o



0086898

BASF Aktiengesellschaft -2 . 0.2. 0050/35720

20

25

<]

35

"Die L8sung der Aufgabe stellen nun wasserhaltige Suspen-

silonen von Kallumperoxydisulfat dar, wle sie in den Patent-
ansprilchen 1 und 2 definlert sind,

Es hat sich Ulberraschenderwelse herausgestellt, daR sich
das Peroxydlsulfat in dleser Suspension trotz der Anwesen-
helt von Wasser nicht zersetzt, wenn dleses Wasser zus#tz-
liche Kallumionen enth#Zlt., Dlese Kaliumionen wirken
offenbar auf das L8slichkelitsprodukt, das flir Kallumperoxy-
disulfat gllt, in einer Welse ein, daf das Peroxydisulfat
unter den Bedingungen der Lagerung in Wasser praktlsch
unldslich wird, somit 1n felindisperser Form vorliegt und
durch das Wasser nicht angegriffen wird. Erst unter den
Bedingungen der Entschlichtung, unter denen das Peroxydl-
sulfat in grofer Verdlinnung vorllegt, 18st es sich auf und
kann Im bestimmungsgemZfen Sinn aktliv werden.

Die erfindungsgemifen Suspenslionen enthalten zwingend
Kaliumperoxydlsulfat, Polymerisate oder Copolymerisate

der AcrylsZure und/oder Maleinsiure und das zusftzliche
Kaliumlonen enthaltende Wasser. Das Kaliumperoxydlsulfat ist
in der Suspension vorzugsvelse zu 15 bis 10, spezlell

20 bis 30 Gew.% - bezogen auf dle Suspension - enthalten.

Unter den Polymerlsaten oder Copolymerisaten der Acryl-
sdure oder MalelnsZure versteht man solche, die wasserlés-
lich sind, und zwar Polyacryls#ure und Polymaleinsdure
selbst, sodann als Copolymerlisate vorzugswelse solche,

die bils zu 50 Gew.% mit Acryls3ure oder Malelns3ureanhy-
drid copolymerisaiéfbare monoethylenlisch ungesdttigte
Verbindungen elnpolymerisiert enthalten, z.B. Methacryl-
s&ure, AcrylsZure-, Methacrylsiure-cl- bis-Cu—alkylester,
Copolymerisate der MaleinsZure mit Methylvinylether,
Vinylacetat, Styrol, Acrylsfure oder Methacrylsiure. Weltere

159

BAD OQRIGINAL

Copolymerisate sind in der eingangs genannten DE-AS 28 14 354
4.
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genannt, auf die hiler ausdrilcklich Bezug genommen wird.

Von technisch besonderem Interesse sind aber Polyacryls3ure
und PolymaleinsHure.

Alle Polymerisate sollen K-Werte nach Fikentscher von
8 bis 30, vorzugswelse 10 bis 20 aufwelsen. Sie kommen

vorzugswelse in Mengen von 2 bils 35, spezlell 9 bis
30 Gew.?% zum Einsatz.

An Wasser, das die zus#tzlichen Ke—Ionen enthZlt, bendtigt
man vorzugswelse 5 bis 35 Gew.%. Die zus#tzlichen Ke-Ionen
stammen bevorzugt von solchen Kaliumionen liefernden
Verbindungen, welche den geforderten pH-Wert von mindestens
5 elnstellen zu helfen in der Lage sind, also vornehmlich
KOH, Pottasche oder KZO' Daneben k8nnen auch andere, wie
Kzsou, Kaliumphosphat oder KC1l eingesetzt werden. Die
Kallumverbindungen sind in der wZ2rigen Phase zu 12 bis

65 Gew.% enthalten. Dies entspricht im wesentlichen min-
destens der S&ittigungskonzentration, d.h. dle genauen
prozentualen Antelle richten sich innerhaldb der oben

angegebenen Grenzen nach der jewells elngesetzten Xallum-
verbindung.

Dieses System stellt bereits elne lagerstabile und gut

doslerbare flisslge Suspensionh dar, die in Entschlichtungs=
flotten mit Erfolg einsetzbar 1st.

Zu noch besser doslerbaren und sogar pumpbaren Suspensio-
nen gelangt man, wenn den obengenannten Suspensionen

noch - bezogen auf die neu entstehende Suspension - vorzugs-
welse bls zu 75 Gew.%, speziell 25 bis 45 Gew.%, an defi-
nltionsgem#Ben anionlischen Tensliden zugesetzt werden. Es
sind dies vor allem szure Phosphor- oder Schwefelsiure-
ester von C8- bis CZO-Alkanolen oder deren Ethoxylaten mit

1 bils 7 Ethylenoxid-Einheiten. Auch C,.~ bis C

10 2O-Alkansul-
L
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Ffonate und Alkylbenzolsulfonate sowie sulfatierte Alkyl-
phenolethoxylate k&nnen als anionische Tenside elngesetzt
werden. Schlieflich k&nnen, Jedoch nicht ausschlieBlich,
auch nichtionische Tenslde anwesend sein, (vorzugsweilse
bls zu 40 Gew.%,), und es selen hiler vor allem Cg- bis
C20-Alkanolethoxy1ate mit 1 bis 10 Ethylenoxidgruppen
genannt,

Die so aufgebauten Suspensionen sind als oxidatlve Ent-
schlichtungsmittel von mit StiZrke geschlichtetem Textil-
gut sehr gut brauchbar. Man setzt sie Im allgemeinen den
Entschlichtungsflotten in Mengen von 4 bis 20, vorzugs-
welse 6 bis 13 g/1 Entschlichtungsflotte zu. Die Ent-
schlichtungsflotten enthalten Je nach Tensidanteil in ‘den
Persulfat-Suspensionen noch zusitzliche Netz- und Wasch-
mittel., Wenn der Tensidantell in den Suspenslonen relativ
hoch 1st, so kann auf dle zusZtzlichen Netz- und Waschmit-
tel verzichtet werden.

In den nun folgenden Belsplelen soll die Erfindung erliutert
werden.

Belspilele

Die Mischungen wurden zur Uberprfifung lhrer Stabillit#t bel
50O bzw. go° gelagert., Der Jewelllge Persulfatgehalt wurde
titrimetrisch bestimmt. Dabel wurde 1 g der Mischung in

50 ml L&sung aus H,0/Isopropanol (b0 : 10) gelBst und mit

50 ml KJ-L8sung (Xonzentration: 300 g/l) versetzt. Nach
finfzehn Minuten bel Raumtemperatur wurde mlt 0,1 N Natrium-
thlosulfatl8sung bls zum Umschlag nach farblos titriert.
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"Beisplel 1

35 Teile 010H21-O-(CH2-CH20)3P03H2
35 Telle C10H21-0-(CH2-CH20)3H
15 Teile Polyacrylsiure (K-Wert 15 bis 25)
66%1ig in H,0
15 Telle K2SZO8
T Teile KOH (pH-Wert 6,1) = 32 % Gew.% in wHBriger Phase
Wassergehalt: 6,9 %

Der KZSZOS-Gehalt wurde bel elner Lagertemperatur von

50°C verfolgt.

1 Tag 7 Tage 14 Tage 21 Tage
K28208-Gehalt 100 98,3 96 91
in Prozent des
Ausgangswertes

Die Probe nach dreiw8chiger Lagqung bel 500 zelgte bel

der Entschlichtung von Bw=Nessel bel einem Zusatz von

10 g/1 in der Entschlichtungsflotte und 15 Milnuten Verweil-
zelt des Gewebes bei 100° den gleichen Entschlichtungs-

efPfekt wle dle Ausgangsprobe. In belden Fillen wurde ein
Tegewa-Wert von 8 erzielt.

Verglelchsbelsplel zu Belsplel 1:

35 Telle C10H21—O-(CH2CH2O)3—P03H2

35 Telle C1oH21‘°‘(CH2‘CH2°)3‘H
15 Teile Polyacrylsiure (X-Wert 15 bis 25) 66%ig in H,0
15 Telle K28208

5 Teile NaOH (pH~Wert 6,1)
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'Lagerung bei 50°¢C:

1 Tag 7 Tage 14 Tage
o1 % 41 % 4,5 % K,S,0g-Gehalt in Prozent
des Ausgangswertes

die Verglelchsprobe zelgte nur unmittelbar nach der Her-
stellung bel eilner Einsatzmenge von 10 g/l in der Ent-
schllichtungsflotte bel sonst glelchen Bedingungen wle in
Belspiel 1 einen ausrelchenden Entschlichtungseffekt
(Tegewa Wert 8). Nach sieben Tagen Lagerung wurde nur noch
ein Tegewa-Wert von 4 bei der Entschlichtung erzilelt.

Belsplel 2

70 Telle 013H27-0(CH20H20)5P03H2
3 Telle Polyacrylsiure (X-Wert 10 bis 26)
75%1g in H2O
15 Teille K2S208
6 Telle KOH~L&sung 60%ig

2,5 Telle KOH (pH-Wert 6,2) ergibt 53 % in wiBriger Phase
Wassergehalt: 5,3 %

Lagerung bel 500:

1 Tag T Tage 14 Tage 21 Tage

98,1 95 91 90,2 K28208-Gehalt in
Prozent des Ausgangs-
wertes

Die Mischung wurde zur oxldativen Entschlichtung elnge-
setzt
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FRahmenrezept:

50 g/1 NaOH .
3- 5 g/1 Tensid (Typ Nonylphenolpolyethylenglykolether).

Bel elnem Zusatz von 12,5 g/l der Mischung 1n die Ent-
schlichtungsflotte, 100 % Flottenaufnahme und einer Ver-
wellzelt von 5 Minuten bel 100 bls 105°C wurde bel elnem

Bw-Nesselgewebe elne ausrelchende Entschlichtung erzielt
10 (Tegewa-Wert 8), auch noch nach dreiw8chiger Lagerung der
Mischung bel 500.

Verglelchsbelsplel 2

15 70 Telle 013H27-O-(CH2-CH2-0)5?03H
3 Teile Polyacrylsfure 75%1g in H,0 (K-Wert 10 bis 20)
15 Telle K2S208 '
6,5 Telle NaOH 65%ig (pH-Wert 6,2)

o9 Lagerung bei 50°:

1 Tag 7 Tage 14 Tage 21 Tage
89 48,5 7,1 1,2 K28208-Gehalt in
Prozent des Ausgangs-
25 wertes

Mit den Vergleichsproben war nach 1i-tigiger Lagerung beil
50o bel den unter Belsplel 2 angegebenen Mengenzusitzen
und Bedingungen in der Entschllichtungsflotte keine Ent-
schlichtung mehr m8glich,

<]

35
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'Beispiel 3

54 Telle PolyacrylsZure (K-Wert 9 bis 14)
50%ig in H,0
16 Telle KOH (pH-Wert 7,9) ergibt 23 % in wZBriger Phase
30 Telle K,S,0g
Wassergehalt: 32 %

Lagerung bei 80°C:

10 Std. 16 St4. ko std.
9€ 90 69 K25208-Gehalt in Prozent
des Ausgangswertes

Lagerung beil 50°¢C:

1 Tag 7 Tage 14 Tage 21 Tage

98,1 95,8 au .3 91,2 K,S,0g-Gehalt in Prozent
des Ausgangswertes

Verglelchshelsplel 3

54 Teile Polyacrylsiure (X-Wert 9 bis 1h)
50%1g in H,0

12 Teile NaOH (pH-Wert 8,0)

30 Teile K28208

Lagerung beil 80°:

1C St4. 16 Std. ko std.
79 65 3,0 K5S,0g-CGehalt in Prozent

des Ausgangswertes
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PLagerung bel 50°;
1 Tag 7 Tage 14 Tage 21 Tage
96 87 78 62 -

Belspiel 4

45 Tetle Polyacrylsiure (XK-Wert 12 bis 16)
50%ig in H20
14 Teile KOH (pH-Wert 8,3)

5 Telle X,30), ergibt 27,5 % in wiRriger Phase
5 Telle H,0

30 Telle K28208

Wassergehalt: 32 %

Lagerung von SOO:

1 Tag 7 Tage 14 Tage 21 Tage
. zent des Ausgangswertes

Ersetzt man in der Mischung nur die 5 Telle KZSOM durch
5 Telle Nastq, so verringert sich schon die Stabllitit.

Vergleichsbelsplel 4

45 Teile Polyacrylsiure (K-Wert 12 bis 16)
50%1g in H,0
14 Teile KOH (pH-Wert 8,3)
5 Telle NaZSOu
5 Telle H20
30 Telle K23208
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Lagerung bel 507 :

1 Tag 7 Tage 14 Tage 21 Tage

95,1 90 81 72 K,S,0g-Gehalt in

Prozent des Aus-
gangswertes

Die Mischungen aus Belsplel 3 und Beispiel 4 ergaben bel
Zusitzen von 6 g/l in der Entschlichtungsflotte bel Bw-Nes-
sel und Be-K¥pergewebe Tegewz-Werte von 8 bis 9. Pabel
wurde mit einer Flottenaufnahme von 100 %, eliner Flotten-
temperatur von 100 bis 130°C und einer Verwellzelt von

10 Minuten gearbeltet.
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'Patentansprﬂche

1.

Wasserhaltige Suspenslonen von Peroxydisulfaten ent-
haltend Kaliumperoxydisulfat, wasserl8sliche Poly-
merisate oder Copolymerisate der Acryls#ure und/oder
Malelns&ure, gegebenenfalls anlonische Tenside ge-
gebenenfalls 1n Mischung mit nichtionischen Tenslden,
sowle Wasser, dadurch gekennzelchnet, dag dile wiRrige
Phase 12 bils 65 Gew.% mindestens elner sonstigen das
System auf elnem pH-Wert von mindestens 5 haltenden
Kaliumionen llefernden Verbindung gel8st enthidlt.

Suspensionen gem#2 Anspruch 1, enthaltend bezogen auf
dle Suspenslionen =

10 bis 40 Gew.% XKallumperoxydisulfat,

15 bis 45 Gew.% des wasserlBslichen Polymerisats

0 bils 80 Gew.% elnes sauren Phosphorsiure- oder
Schwefelsiureesters von 08- bils CZO'
Alkanolen oder deren 1~ bis 7-fachen

Ethoxyllerungsprodukten als anioni-
sches Tensid und

5 bls 55 Gew.% Wasser, das einen pH-Wert von
5 bis 10 aufwelst,

und deren wiRrige Phase 12 bls 65 Gew.%

an den Kallumverbindungen gel3st ent-
h#lt.

Verwendung der Suspenslon gemif Anspriichen 1 oder 2
als Mittel zur oxidativen Entschllchtung von milt
Stérke geschlichtetem celluloshaltigem Textllgut.
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