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@  Wässrige  Suspensionen  von  Peroxydisulfaten  und  ihre  Verwendung  als  oxidative  Entschlichtungsmittel  für  mit  Stärke 
geschlichtetes  Textilgut. 
Wasserhaltige  Suspensionen  von  Peroxydisulfaten  ent- 

haltend  Kaliumperoxydisulfat,  wasserlösliche  Polymerisate 
oder  Copolymerisate  der  Acrylsäure  und/oder  Maleinsäure, 
gegebenenfalls  anionische  Tenside,  gegebenenfalls  in  Mi- 
schung  mit  nichtionischen  Tensiden,  sowie  Wasser,  bei 
denen  die  wäßrige  Phase  12  bis  65  Gew.%  mindestens  einer 
sonstigen  das  System  auf  einem  pH-Wert  von  mindestens  5 
haltenden  Kaliumionen  liefernden  Verbindung  gelöst 
enthält. 



P e r o x y d i s u l f a t e   s i n d   a l s   o x i d a t i v   w i r k e n d e   M i t t e l   z u r   E n t -  

s c h l i c h t u n g   von  m i t   S t ä r k e   g e s c h l i c h t e t e m   T e x t i l g u t   s c h o n  

l a n g e   b e k a n n t .   Aus  d e r   AT-PS  28  17  43  i s t   b e k a n n t ,   m i t  

A l k a l i -   o d e r   A m m o n i u m p e r o x y d i s u l f a t l ö s u n g e n   b e i   p H - W e r t e n  

von   ca .   10  s o l c h e   E n t s c h l i c h t u n g s p r o z e s s e   d u r c h z u f ü h r e n .  

Aus  d e r   DE-OS  29  13  177  i s t   e i n   o x i d a t i v e s   E n t s c h l i c h t u n g s -  
m i t t e l   b e k a n n t ,   das   aus   10  b i s   80  Gew.%  e i n e s   T e n s i d s  

und  20  b i s   90  Gew.%  K a l i u m p e r o x y d i s u l f a t   b e s t e h t .   A u s  

d e r   DE-AS  28  14  354  k e n n t   man  s c h l i e ß l i c h   e i n   o x i d a t i v e s  

E n t s c h l i c h t u n g s v e r f a h r e n ,   b e i   dem  man  P e r o x y d i s u l f a t   z u -  

sammen  m i t   w a s s e r l ö s l i c h e n   P o l y m e r i s a t e n   d e r   A c r y l s ä u r e  

a l s   E n t s c h l i c h t u n g s m i t t e l   e i n s e t z t .  

A l l e n   d i e s e n   V e r f a h r e n   i s t   g e m e i n ,   daß  d i e   M i t t e l   in  f e s t e r  

Form  g e l a g e r t   und  d o s i e r t   w e r d e n  m ü s s e n ,   da  P e r o x y d i s u l -  

f a t e ,   wenn  s i e   in  w ä ß r i g e r   L ö s u n g   v o r l i e g e n ,   i n f o l g e   Z e r -  

s e t z u n g   i h r e   A k t i v i t ä t   z i e m l i c h   r a s c h   v e r l i e r e n ,   a u c h  

wenn  d i e   L ö s u n g   s c h w a c h   a l k a l i s c h   e i n g e s t e l l t   w i r d ,   w i e  

d i e s   zum  B e i s p i e l   mi t   den  M i t t e l n   gemäß  d e r   DE-AS  28  14  3 5 4  

d e r   F a l l   w ä r e .  

F e s t e   P r o d u k t e ,   wie  P e r o x y d i s u l f a t ,   o d e r   h a l b f e s t e   ( p a s t ö s e )  

P r o d u k t e   gemäß  d e r   DE-OS  29  13  177  s i n d   a b e r   wegen   d e r  

s c h w i e r i g e n   D o s i e r t e c h n i k   b e i   d e r   K u n d s c h a f t   n i c h t   s o n d e r -  
l i c h   b e l i e b t ,   und  so  b e s t a n d   d i e   A u f g a b e   d e r   v o r l i e -  

g e n d e n   E r f i n d u n g   d a r i n ,   das  P e r o x y d i s u l f a t   in   e i n e   l a g e r -  

s t a b i l e ,   m ö g l i c h s t   d ü n n f l ü s s i g e   und  l e i c h t   d o s i e r b a r e   F o r m  

zu  ü b e r f ü h r e n ,   d i e   wie  d i e   b i s h e r   v o r g e s c h l a g e n e n   f e s t e n  

S p e z i f i k a t i o n e n   e i n e   e i n w a n d r e i e   o d e r   m ö g l i c h s t   noch   b e s s e r e  

o x i d a t i v e   E n t s c h l i c h t u n g   g e w ä h r l e i s t e t .  

Z e / P  



Die  L ö s u n g   d e r   A u f g a b e   s t e l l e n   nun  w a s s e r h a l t i g e   S u s p e n -  

s i o n e n   von  K a l i u m p e r o x y d i s u l f a t   d a r ,   wie  s i e   in   den  P a t e n t -  

a n s p r ü c h e n   1  und  2  d e f i n i e r t   s i n d .  

Es  h a t   s i c h   ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   h e r a u s g e s t e l l t ,   daß  s i c h  

das   P e r o x y d i s u l f a t   in   d i e s e r   S u s p e n s i o n   t r o t z   d e r   A n w e s e n -  

h e i t   von  W a s s e r   n i c h t   z e r s e t z t ,   wenn  d i e s e s   W a s s e r   z u s ä t z -  

l i c h e   K a l i u m i o n e n   e n t h ä l t .   D i e s e   K a l i u m i o n e n   w i r k e n  

o f f e n b a r   a u f   das   L ö s l i c h k e i t s p r o d u k t ,   das   f ü r   K a l i u m p e r o x y -  

d i s u l f a t   g i l t ,   i n   e i n e r   W e i s e   e i n ,   daß  das  P e r o x y d i s u l f a t  

u n t e r   den   B e d i n g u n g e n   d e r   L a g e r u n g   in   W a s s e r   p r a k t i s c h  

u n l ö s l i c h   w i r d ,   s o m i t   in   f e i n d i s p e r s e r   Form  v o r l i e g t   u n d  

d u r c h   das   W a s s e r   n i c h t   a n g e g r i f f e n   w i r d .   E r s t   u n t e r   d e n  

B e d i n g u n g e n   d e r   E n t s c h l i c h t u n g ,   u n t e r   d e n e n   das   P e r o x y d i -  

s u l f a t   in   g r o ß e r   V e r d ü n n u n g   v o r l i e g t ,   l ö s t   es  s i c h   a u f   u n d  

kann   im  b e s t i m m u n g s g e m ä ß e n   S i n n   a k t i v   w e r d e n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   S u s p e n s i o n e n   e n t h a l t e n   z w i n g e n d  

K a l i u m p e r o x y d i s u l f a t ,   P o l y m e r i s a t e   o d e r   C o p o l y m e r i s a t e  

d e r   A c r y l s ä u r e   u n d / o d e r   M a l e i n s ä u r e   und  das  z u s ä t z l i c h e  

K a l i u m i o n e n   e n t h a l t e n d e   W a s s e r .   Das  K a l i u m p e r o x y d i s u l f a t   i s t  

in   d e r   S u s p e n s i o n   v o r z u g s w e i s e   zu  15  b i s   40,   s p e z i e l l  

20  b i s   30  G e w . %  -   b e z o g e n   a u f   d i e   S u s p e n s i o n  -   e n t h a l t e n .  

U n t e r   den  P o l y m e r i s a t e n   o d e r   C o p o l y m e r i s a t e n   d e r   A c r y l -  

s ä u r e   o d e r   M a l e i n s ä u r e   v e r s t e h t   man  s o l c h e ,   d i e   w a s s e r l ö s -  

l i c h   s i n d ,   und  zwar   P o l y a c r y l s ä u r e   und  P o l y m a l e i n s ä u r e  

s e l b s t ,   s o d a n n   a l s   C o p o l y m e r i s a t e   v o r z u g s w e i s e   s o l c h e ,  

d i e   b i s   zu  50  Gew.%  mi t   A c r y l s ä u r e   o d e r   M a l e i n s ä u r e a n h y -  

d r i d   c o p o l y m e r i s a i e r b a r e   m o n o e t h y l e n i s c h   u n g e s ä t t i g t e  

V e r b i n d u n g e n   e i n p o l y m e r i s i e r t   e n t h a l t e n ,   z . B .   M e t h a c r y l -  

s ä u r e ,   A c r y l s ä u r e - ,   M e t h a c r y l s ä u r e - C 1 -   b l s - C 4 - a l k y l e s t e r ,  
C o p o l y m e r i s a t e   d e r   M a l e i n s ä u r e   m i t   M e t h y l v i n y l e t h e r ,  

V i n y l a c e t a t ,   S t y r o l ,   A c r y l s ä u r e   o d e r   M e t h a c r y l s ä u r e .   W e i t e r e  

C o p o l y m e r i s a t e   s i n d   in   d e r   e i n g a n g s   g e n a n n t e n   DE-AS  28  14  3 5 4  



g e n a n n t ,   au r   d i e   h i e r   a u s d r u c k l i c h   Bezug  genommen  w i r a .  

Von  t e c h n i s c h   b e s o n d e r e m   I n t e r e s s e   s i n d   a b e r   P o l y a c r y l s ä u r e  

und  P o l y m a l e i n s ä u r e .  

A l l e   P o l y m e r i s a t e   s o l l e n   K - W e r t e   nach   F i k e n t s c h e r   v o n  
8  b i s   30,  v o r z u g s w e i s e   10  b i s   20  a u f w e i s e n .   Sie   kommen 

v o r z u g s w e i s e   in  Mengen  von  2  b i s   35,  s p e z i e l l   9  b i s  

30  Gew.%  zum  E i n s a t z .  

An  W a s s e r ,   das  d i e   z u s ä t z l i c h e n   K⊕ - I o n e n   e n t h ä l t ,   b e n ö t i g t  

man  v o r z u g s w e i s e   5  b i s   35  Gew.%.  Die  z u s ä t z l i c h e n   K ⊕ - I o n e n  

s tammen  b e v o r z u g t   von  s o l c h e n   K a l i u m i o n e n   l i e f e r n d e n  

V e r b i n d u n g e n ,   w e l c h e   den  g e f o r d e r t e n   pH-Wer t   von  m i n d e s t e n s  

5  e i n s t e l l e n   zu  h e l f e n   in  de r   Lage  s i n d ,   a l s o   v o r n e h m l i c h  

KOH,  P o t t a s c h e   o d e r   K20.  Daneben   k ö n n e n   auch   a n d e r e ,   w i e  

K2SO4,  K a l i u m p h o s p h a t   o d e r   KCl  e i n g e s e t z t   w e r d e n .   D i e  

K a l i u m v e r b i n d u n g e n   s i n d   in  de r   w ä ß r i g e n   P h a s e   zu  12  b i s  

65  Gew.%  e n t h a l t e n .   Dies   e n t s p r i c h t   im  w e s e n t l i c h e n   m i n -  

d e s t e n s   der   S ä t t i g u n g s k o n z e n t r a t i o n ,   d . h .   d i e   g e n a u e n  

p r o z e n t u a l e n . A n t e i l e   r i c h t e n   s i c h   i n n e r h a l b   de r   o b e n  

a n g e g e b e n e n   G r e n z e n   nach   de r   j e w e i l s   e i n g e s e t z t e n   K a l i u m -  

v e r b i n d u n g .  

D i e s e s   S y s t e m   s t e l l t   b e r e i t s   e i n e   l a g e r s t a b i l e   und  g u t  

d o s i e r b a r e   f l ü s s i g e   S u s p e n s i o h   d a r ,   d i e   in  E n t s c h l i c h t u n g s -  

f l o t t e n   mit   E r f o l g   e i n s e t z b a r   i s t .  

Zu  noch  b e s s e r   d o s i e r b a r e n   und  s o g a r   p u m p b a r e n   S u s p e n s i o -  

nen  g e l a n g t   man,  wenn  den  o b e n g e n a n n t e n   S u s p e n s i o n e n  

n o c h  -   b e z o g e n   auf   d i e   neu  e n t s t e h e n d e   S u s p e n s i o n  -   v o r z u g s -  
w e i s e   b i s   zu  75  Gew.%,  s p e z i e l l   25  b i s   45  Gew.%,  an  d e f i -  

n i t i o n s g e m ä ß e n   a n i o n i s c h e n   T e n s i d e n   z u g e s e t z t   w e r d e n .   E s  

s i n d   d i e s   vor   a l l e m   s a u r e   P h o s p h o r -   o d e r   S c h w e f e l s ä u r e -  

e s t e r   von  C8-  b i s   C 2 0 - A l k a n o l e n   ode r   d e r e n   E t h o x y l a t e n   m i t  

1  b i s   7  E t h y l e n o x i d - E i n h e i t e n .   Auch  C10-  b i s   C 2 0 - A l k a n s u l -  



f o n a t e   und  A l k y l b e n z o l s u l f o n a t e   s o w i e   s u l f a t i e r t e   A l k y l -  

p h e n o l e t h o x y l a t e   k ö n n e n   a l s   a n i o n i s c h e   T e n s i d e   e i n g e s e t z t  

w e r d e n .   S c h l i e ß l i c h   k ö n n e n ,   j e d o c h   n i c h t   a u s s c h l i e ß l i c h ,  

a u c h   n i c h t i o n i s c h e   T e n s i d e   a n w e s e n d   s e i n ,   ( v o r z u g s w e i s e  

b i s   zu  40  G e w . % , ) ,   und  es  s e i e n   h i e r   v o r   a l l e m   C8-  b i s  

C 2 0 - A l k a n o l e t h o x y l a t e   m i t   1  b i s   10  E t h y l e n o x i d g r u p p e n  

g e n a n n t .  

Die  so  a u f g e b a u t e n   S u s p e n s i o n e n   s i n d   a l s   o x i d a t i v e   E n t -  

s c h l i c h t u n g s n i t t e l   von  m i t   S t ä r k e   g e s c h l i c h t e t e m   T e x t i l -  

gu t   s e h r   gu t   b r a u c h b a r .   Man  s e t z t   s i e   im  a l l g e m e i n e n   d e n  

E n t s c h l i c h t u n g s f l o t t e n   in   Mengen  v o n  4   b i s   20,   v o r z u g s -  
w e i s e   6  b i s   13  g / l   E n t s c h l i c h t u n g s f l o t t e   zu.   Die  E n t -  

s c h l i c h t u n g s f l o t t e n   e n t h a l t e n   j e   n a c h   T e n s i d a n t e i l   i n  d e n  

P e r s u l f a t - S u s p e n s i o n e n   noch   z u s ä t z l i c h e   N e t z -   und  W a s c h -  

m i t t e l .   Wenn  d e r   T e n s i d a n t e i l   in   den  S u s p e n s i o n e n   r e l a t i v  

h o c h   i s t ,   so  k a n n   a u f   d i e   z u s ä t z l i c h e n   N e t z -   und  W a s c h m i t -  

t e l   v e r z i c h t e t   w e r d e n .  

I n   den   nun  f o l g e n d e n   B e i s p i e l e n   s o l l   d i e   E r f i n d u n g   e r l ä u t e r t  

w e r d e n .  

B e i s p i e l e  

D ie   M i s c h u n g e n   w u r d e n   z u r   Ü b e r p r ü f u n g   i h r e r   S t a b i l i t ä t   b e i  
50°   bzw.   800  g e l a g e r t .   Der  j e w e i l i g e   P e r s u l f a t g e h a l t   w u r d e  

t i t r i m e t r i s c h   b e s t i m m t .   D a b e i   w u r d e   1  g  d e r   M i s c h u n g   i n  

50  ml  L ö s u n g   aus   H 2 0 / I s o p r o p a n o l   ( 4 0  :   10)  g e l ö s t   und  m i t  

50  ml  K J - L ö s u n g   ( K o n z e n t r a t i o n :   300  g / l )   v e r s e t z t .   N a c h  

f ü n f z e h n   M i n u t e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   w u r d e   mi t   0 ,1   N  N a t r i u m -  

t h i o s u l f a t l ö s u n g   b i s   zum  U m s c h l a g   n a c h   f a r b l o s   t i t r i e r t .  



' B e i s p i e l   1 

Der  K 2 S 2 O 8 - G e h a l t   w u r d e   b e i   e i n e r   L a g e r t e m p e r a t u r   v o n  
50°C  v e r f o l g t .  

Die  P r o b e   n a c h   d r e i w ö c h i g e r   L a g e r u n g   b e i   50°  z e i g t e   b e i  

d e r   E n t s c h l i c h t u n g   von  B w - N e s s e l   b e i   e i n e m   Z u s a t z   v o n  

10  g / l   in  d e r   E n t s c h l i c h t u n g s f l o t t e   und  15  M i n u t e n   V e r w e i l -  

z e i t   des  G e w e b e s   b e i   100°   den  g l e i c h e n   E n t s c h l i c h t u n g s -  

e f f e k t   wie  d i e   A u s g a n g s p r o b e .   In   b e i d e n   F ä l l e n   w u r d e   e i n  

T e g e w a - W e r t   von  8  e r z i e l t .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   zu  B e i s p i e l   1 :  



L a g e r u n g   b e i   5 0 ° C :  

d i e   V e r g l e i c h s p r o b e   z e i g t e   n u r   u n m i t t e l b a r   n a c h   d e r   H e r -  

s t e l l u n g   b e i   e i n e r   E i n s a t z m e n g e   von  10  g / l   in  de r   E n t -  

s c h l i c h t u n g s f l o t t e   b e i   s o n s t   g l e i c h e n   B e d i n g u n g e n   wie   i n  

B e i s p i e l   1  e i n e n   a u s r e i c h e n d e n   E n t s c h l i c h t u n g s e f f e k t  

( T e g e w a   Wert   8 ) .   Nach  s i e b e n   T a g e n   L a g e r u n g   w u r d e   n u r   n o c h  

e i n   T e g e w a - W e r t   v o n  4   b e i   d e r   E n t s c h l i c h t u n g   e r z i e l t .  

B e i s p i e l   2 

L a g e r u n g   b e i   5 0 °  :  

Die   M i s c h u n g   w u r d e   z u r   o x i d a t i v e n   E n t s c h l i c h t u n g   e i n g e -  

s e t z t  



R a h m e n r e z e p t :  

Bei   e i n e m   Z u s a t z   von  1 2 , 5   g / l   d e r   M i s c h u n g   in   d i e   E n t -  

s c h l i c h t u n g s f l o t t e ,   100 %  F l o t t e n a u f n a h m e   und  e i n e r   V e r -  

w e i l z e i t   von   5  M i n u t e n   b e i   100  b i s   105°C  w u r d e   b e i   e i n e m  

B w - N e s s e l g e w e b e   e i n e   a u s r e i c h e n d e   E n t s c h l i c h t u n g   e r z i e l t  

( T e g e w a - W e r t   8 ) ,   auch   n o c h   n a c h   d r e i w ö c h i g e r   L a g e r u n g   d e r  

M i s c h u n g   b e i   5 0 ° .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   2 

L a g e r u n g   b e i   5 0 ° :  

Mit  den  V e r g l e i c h s p r o b e n   war  n a c h   1 4 - t ä g i g e r   L a g e r u n g   b e i  
50°  b e i   den  u n t e r   B e i s p i e l   2  a n g e g e b e n e n   M e n g e n z u s ä t z e n  

und  B e d i n g u n g e n   in  de r   E n t s c h l i c h t u n g s f l o t t e   k e i n e   E n t -  

s c h l i c h t u n g   mehr   m ö g l i c h .  



B e i s p i e l   3 

L a g e r u n g   b e i   8 0 ° C :  

L a g e r u n g   b e i   5 0 ° C :  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   3 



B e i s p i e l   4 

L a g e r u n g   von  5 0 ° :  

E r s e t z t   man  in   d e r   M i s c h u n g   n u r   d i e   5  T e i l e   K2SO4  d u r c h  

5  T e i l e   Na2SO4 ,   so  v e r r i n g e r t   s i c h   s c h o n   d i e   S t a b i l i t ä t .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   4 



L a g e r u n g   b e i   5 0 ° :  

Die  M i s c h u n g e n   aus  B e i s p i e l   3  und  B e i s p i e l   4  e r g a b e n   b e i  

Z u s ä t z e n   von  6  g / l   in   d e r   E n t s c h l i c h t u n g s f l o t t e   be i   B w - N e s -  

s e l   und  B e - K ö p e r g e w e b e   T e g e w a - W e r t e   von  8  b i s   9.  D a b e i  

w u r d e   mi t   e i n e r   F l o t t e n a u f n a h m e   von  100  %,  e i n e r   F l o t t e n -  

t e m p e r a t u r   von  100  b i s   130°C  und  e i n e r   V e r w e i l z e i t   v o n  

10  M i n u t e n   g e a r b e i t e t .  



1.  W a s s e r h a l t i g e   S u s p e n s i o n e n   von  P e r o x y d i s u l f a t e n   e n t -  

h a l t e n d   K a l i u m p e r o x y d i s u l f a t ,   w a s s e r l ö s l i c h e   P o l y -  

m e r i s a t e   o d e r   C o p o l y m e r i s a t e   d e r   A c r y l s ä u r e   u n d / o d e r  

M a l e i n s ä u r e ,   g e g e b e n e n f a l l s   a n i o n i s c h e   T e n s i d e   g e -  

g e b e n e n f a l l s   in   M i s c h u n g   mi t   n i c h t i o n i s c h e n   T e n s i d e n ,  

s o w i e   W a s s e r ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   w ä ß r i g e  
P h a s e   12  b i s   65  Gew.%  m i n d e s t e n s   e i n e r   s o n s t i g e n   d a s  

S y s t e m   a u f   e i n e m   p H - W e r t   von  m i n d e s t e n s   5  h a l t e n d e n  

K a l i u m i o n e n   l i e f e r n d e n   V e r b i n d u n g   g e l ö s t   e n t h ä l t .  

2.  S u s p e n s i o n e n   gemäß  A n s p r u c h   1,  e n t h a l t e n d   b e z o g e n   a u f  

d i e   S u s p e n s i o n e n  -  

3.  V e r w e n d u n g   d e r   S u s p e n s i o n   gemäß  A n s p r ü c h e n   1  o d e r   2 

a l s   M i t t e l   zur   o x i d a t i v e n   E n t s c h l i c h t u n g   von  m i t  

S t ä r k e   g e s c h l i c h t e t e m   c e l l u l o s h a l t i g e m   T e x t i l g u t .  




	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche
	Recherchenbericht

