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Verfahen zum Entschlichten von Baumwolle und baumwollhaltigen Geweben.

@ Verfahren zum Entschiichten von Baumwolle und baum-
wollhaltigen Geweben in stark alkalischer waRriger Losung
mit Alkalihypochlorit, bei dem man dem wéBrigen Bad 0,5
bis 8,0 g/l eines in waBRriger alkalischer Losung I8slichen
tertidren Hydroxyalkylamins, eines oxethylierten und/oder
oxpropylierten Ethylendiamins, eines oxethylierten Polye-
thylenimins oder Malonsaure, Cyanursaure eines Cyanursé-
urederivates, eines Harnstoffderivates, Cyanoguanidin, Oxa-
zolidon, Pyrrolidon, N-Methyipyrrolidon oder N-
Methylimidazol oder ihre Mischungen als Aktivator fir das
Hypochlorit zusetzt, und die Verwendung von Aktivator fiir
Hypochlorit bei der Entschlichtung von Baumwolle und
baumwollhaltigen Geweben in stark alkalischen wéfirigen
Lésungen.
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Verfahren zum Entschlichten von Baumwolle und baumwollhaltigen Geweben

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Entschlichten von Baumwolle oder
baumwollhaltigen Geweben in stark alkalischen Lésungen mit Alkallihypo-
05 chlorit in Gegenwart eines Aktivators fiir das Hypochlorit und die Ver-

wendung von Aktivatoren flr Hypochlorit bel der Entschl}chtung in sterk
alkalischen wEBrigen Lsungen.

Un Baumwollgewebe und Baumwoll-Polyester-Mischgewebe problemlos weben zu

10 kbnnen, werden die Kettfdden geschlichtet. Dabel verwendet man in der
Praxis meist stérkehaltige Schlichtemittel, die auch h#ufig mit halb-
synthetischen Schlichtemitteln, wie Carboxymethylcellulose und syntheti-
schen Schlichtemitteln, z.B. Polyvinylalkohol oder Polyacrylate, abge-
mischt werden. Die Entschlichtung der Gewebe erfolgt durch Abbau der

15 St#drke und anschlieBendes Auswaschen der Abbauprodukte. Der St#rkeabbau
kann beispielsweise enzymatisch oder oxidativ im alkalischen oder soda-
alkalischen Medium mit Persulfaten und Bromit erfolgen. '

Die oxidative Entschlichtung von Baumwolle und baumwollhaltigen Geweben
20 in Gegenwart von Hypochlorit in alkallschen Losungen ist grundsitzlich
bekannt. Nachteilig daran ist, daB der Abbau von nativer Stérke mit
Hypochloritldésungen bei Normaltemperatur nicht méglich ist (vgl.
K. Frinken, Textilbetrieb, 1974, 92 (4), Seite 47 blis 49, insbesondere
Seite 47 , linke Spalte, 1. Absatz) und bel htheren Temperaturen zu-
25 nehmende Faserschiidigungen auftreten.

Dariiber hinaus ist bekannt, Hypochlorit zum Bleichen fiir entschlichtetes
Gewebe zu verwenden. Bel diesem Bleichvorgang wird in der Regel ein
pH-Wert von 11 bis 12 eingehalten und, um Faserschéddigungen bei diesen

30 hH—Nerten, bei denen das Hypochlorit in Anh#ngigkelt vom pH-Wert aktiv
ist, zu vermeiden, miissen mdglichst kurze Verweilzeiten eingehalten
werden.

Aus diesem Grunde gibt es bisher fir die Praxis mit Alkalihypochlorit
35 noch kein befriedigendes technisches Entschlichtungsverfahren.

Es wurde nun gefunden ein Verfahren zum Entschlichten von Baumwolle und
baumwollhaltigen Geweben in stark alkalischer wéBriger L6sung mit Alkali-
hypochlorit, des dedurch gekennzeichnet ist, daB man dem w#Brigen Bad 0,5
40 bis 8,0 g/l eines in wHBriger alkalischer Ldsung 1l6slichen tertidren
- Hydroxyalkylamins, eines oxethylierten und/oder oxpropylierten Ethylen-
D/P '
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diamins, eines oxethylierten Polyethylenimins oder Cyanursﬁure,oly§n1)-284-'
guanidin, Oxazolidon, Pyrrolidon, N-Methylpyrrolidon oder N-Methylimi-
dazol als Aktivater fir das Hypochlorit zusetzt.

Das erfindungsgeméiBe Entschlichtungsverfahren wird im stark alkalischen
Bereich, entsprechend einem Gehalt von 15 bis 150 g, bevorzugt 25 bis
70 g Natriumhydroxid /1 Wesser und bel Raumtemperaturen, zweckm#Big bel
Tempereturen von 10 bis 55°C mit einer Menge Alkalihypochlorit, insbe-
sondere Natriumhypochlorit, die 2 bis 8 g, bevorzugt 2 bis 4 g Aktiv-
chlor entspricht, durchgefiihrt.

Die Verweilzeit betrégt 2 bis 24 Stunden und héngt natlrlich von
der Temperatur und der verwendeten Menge an Aktivchlor ab. In vorteil-

hafter Weise wird bei der erfindungsgem#iSen Entschlichtung gleichzeitig
ein Bleicheffekt erzeugt

Unter baumwollhaltigem Gewebe sollen Gewebemischungen von wenigstens 30 %

Baumwolle, insbesondere Baumwoplle mit Polyester, verstanden werden,

Als erfindungsgemiB zu verwendende, in der stark alkalischen wdBrigen
Losung 18sliche Aktivatoren kommen im einzelnen in Betracht: tertidre
Trishydroxyalkylamine mit 2 oder 3 Kohlenstoffatomen im Alkyl, wie Tri-
ethanolamin, Bis-hydroxyethyl-hydroxipropylamin, Trishydroxypropylamin,
oxethylierte und/oder oxpropylierte Ethylendiamine mit insgesamt 4

bis 10 Ethylenoxid- und/oder Propylenoxid-Einheiten, wie N,N'-Tetra-
hydroxyethyl-ethylendiamin, N,N'-Tetrshydroxypropyl-ethylendiamin, Harn-
stoffderivate, wie N,N'-Tetramethylharnstoff, N,N'-Tetrahydroxiethylharn-
stoff, N,N'-Dimethylethylenharnstoff, N,N'-Bis-hydroxiethyl-ethylen-
harnstoff, Propylenharnstoff, N,N'-Dimethylpropylenharnstoff und
N,N'-Bis-hydroxiethyl-propylenharnstoff,

oxethylierte Polyethylenimine mit 2 bis 50 Ethylenimineinheiten, deren
Imino- und Aminogruppen @it 1 bis 5 Ethylenoxideinheiten alkyliert sind,
wie (Pentahydroxiethyl)-diethylentriamin oder Hexahydroxiethyl)tetra-
ethylenpentamin

Cyanurs8urederivate, wie Trishydroxiethyl- und Trishydroxipropylmelamin
sowle 2,4,6-Trishydroxylamin-triazin.

Als Aktivatoren sind besonders bevorzugt die Cyanursdure, Oxazolidon-2,
N-Methylpyrrolidon-2 und N-Methylimidazol.

Die bevorzugten Mengen Aktivator fir das Hypochlorit sind 3 bis 5 g/1.
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Die erfindungsgeméBen Zusltze wirken in Uberraschender und in nicht
vorhersehbarer Weise als Aktivatoren flr das Hypochlorit, das in dem
stark ealkalischen wéBSrigen Medium normalerwelse desaktiviert ist. Diese
Zusitze bewirken flir das Gewebe eine nur reletiv kurze Verweilzeit beil
der oxidativen Einwirkung des Hypochlorits. Das Risiko einer Gewebe-
schiidigung wird deutlich verringert. Gleichzeitig wird das Gewebe ge-
bleicht und die Samenschalenreste der Baumwolle werden gréBtenteils mit
entfernt.

Gegenlber der enzymatischen Entschlichtung, die in der Regel auch als
verweilverfahren bei Temperaturen oberhalb 50°C durchgefiihrt wird, kann
das neue Verfahren mit gutem Effekt beil Raumtemperatur, ca. 20°C, energie-
sparend durchgeflihrt werden. Die Bleichwirkung und die Entfernung von
Samenschalen der Baumwolle chne zusEtzliche HeiBbehandlung sind die
besonders hervorzuhebenden Vorteile im Vergleich zu der enzymatischen
Entschlichtung. i

Bei der oxidativen Entschlichtung mit Persulfat wird bei einer Durch-
filhrung als Verweilverfahren bei Raumtemperaturen kein deutlicher Bleich-
effekt erzielt. Die Entfernung der Baumwollsamenschalen ist unzureichend.
Die oxidative Entschlichtung mit Persulfaten wird deshalb in der Praxis
als HeiBbehandlung durchgefiihrt.

Als weiterer Vorteil sei noch herausgestellt, daB nach dem erfindungs-
gemiBen Entschlichtungsverfahren bel dem behandelten Gewebe, um ein
VollweiB zu erreichen, nur noch eine milde Bleiche mit wasserstoffperoxid
erforderlich 1st, wobeil nur etwa ein Drittel bls ein Viertel der sonst
Gblichen Menge an Wasserstoffperoxid verwendet zu werden braucht.

Im {ibrigen k@nnen bei dem erfindungsgem@Ben Entschlichtungsverfahren in
an sich bekannter Weise Netzmittel, Waschmittel und andere {ibliche Hilfs-
mittel, die natlirlich stabil gegeniiber Hypochlorit sein miissen, zugesetzt
werden. Diese Zusitze sind dem Fachmann bekannt und dienen in der Regel
dazu, das Entschlichtungsverfahren in seinem Ablauf sicherer zu gestal-
ten. Dazu z&hlt auch der Einsatz von Sequestrier- und Dispergiermitteln
beim Auswaschen der Gewebe.

Hypobromit wird wegen seiner geringen Stabilit#t, die L@sungen k&nnen nur
bei etwa 0°C aufbewahrt werden, in der Technik nicht eingesetzt. Die
LBsungen disproportionieren schon bei Raumtemperatur m#Big schnell
(Cotton/Wilkinson, Anorganische Chemie, Verlag Chemie, Weinheim 1967,
Seite 531 bis 534).
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" geispiele und Vergleichsbeispiele

Die aktivierende wWirkung der Zus#tze auf eine stark alkalische Hypo-
chlori t-L&sung wurde Uber die zeitliche Abnahme des Aktivchlorgehalts der
Lésungen ermittelt. Der Jeweilige Gehalt an Aktivchlor wurde titri-
metrisch mit Natriumthiosulfat bestimmt.

Tabelle: Aktivierende Wirkung

Aktivator-Zusatz Prozentgehalt Aktivchlor des Ausgangswertes
in g/1 nach

1 Stunde 3 Stunden 5 Stunden 24 Stunden
chne Zusatz 93 98 95 93
Triethanolanmin 1 86 73 &5 57
Propylenharnstoff 3 20 10 - -
Malons#ure 5 91 84 76 10
Cyanursdure 3 94 91 82 76
Oxazolidon 3 90 73 64 10
Cyanguanidin 5 85 71 54 21
l1-Methylpyrrolidon 2 91 85 80 55
l1-Methylimidazol 3 88 75 70 45
?H-(CHZ-CHZ-NH)35-C3H60H
CzH OH 2 €7 48 27 5
Trishydroxiethyl-
melamin 3 54 41 39 38
Trishydroxipropyl-
melamin 3 46 31 29 25
2,4,6-Trishydroxil-
amin-triazin 3 78 75 70 47

Testbedingungen: 20°C, 5 g/1 Aktivchlor, 40 g/1 NaOH

Die Tabelle Zeigt, daB mit der St#rke der Aktivierung der Aktivchlorge-
halt abnimmt

Die alkalischen Hypochlorit-L&sungen werden zum Entschlichten von Baum-
wollgeweben aus Polyester/Baumwollmischgeweben eingesetzt. Die Gewebe-
stiicke werden mit Entschlichtungsflotte getr@nkt, auf 100 % Flottenauf-
nahme abgequetscht und verweilen gelassen. Nach der Behandlung werden die
Gewebe in allen F#llen gleich ausgewaschen. Von diesen Gewebestiicken
werden der WeiBgred, die Entschlichtung (nach Tegewa-Skalz) und auch der
pP-Wert (durchschnittlicher Polymerisationsgrad) der Cellulsse bestimmt.
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Gewebe: Polyester-/Basumwollmischgewebe (£65/35)
Schlichte: modifizierte Stédrke,
05 WeiBgrad der Rohware 67,8,
Schalen pro 100 cm?: 52,
DP-Wert: 2190

Zusammensetzung der Entschlichtungsflotte:

10 40 g/l NaOH, 5 g/l Aktivchlor, 3 g/l Nonylphenyloxethilat, 2 g/l Netz-
mittel (Phosphorsdureester).
Verweiltemperatur: 45°C.

1. A.
15
Verwellzeit Aktivatorzusatz WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
zeit in Std. in g/l
3 chne Zusatz 82,9 8 20 1310
Cyanurséure 3 82,5 9 23 1710
20 Cyanursdure 5 82,6 9 21 1750
5 ohne Zusatz 82,8 9 11 1291
Cyanursdure 3 82,8 9 13 1796
" 5 83,0 9 10 1744
25
1. B.

Gewebe gem&B 1. A., Aktivchlorgehalt der Entschlichtungsflotte auf 3 g/l
reduziert.

30 Verwellzeit: 5 Stunden
Verweiltemperatur: 45°C

Aktivatorzusatz WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
in a/1
35 ohne Zusatz 81,9 8 g 1356
Oxazolidon 3 81,7 9 10 1796
" 5 81,5 9 12 1944

Die Ergebnisse von 1. A. und 1. B. zeigen, daB ohne Aktivator die Baum-

40 wolle deutlich geschiidigt wird und Gewebe mit solchen niederen DP-Werten
normalerweise nicht mehr verwendbar sind.
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Beispiel 2

Gewebe:

Baumwollnessel, mit Stérke geschlichtet, WeiBgrad 56,8, Schalen pro
100 cm?: 158, DP-Wert: 2350

Zusammensetzung der Entschlichtungsflotte:

40 g/1 NaOH, 3,2 g/1 Aktivchlor, 3 g/1 Nonylphenoloxethylat, 1 g/l Netz-
mittel (Phosphorsiiureester)

Verweilzeit: 5 Stunden,

Verweiltemperatur: 45°C.

Aktivatorzusatz WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
in g/1
ohne Zusatz 70,1 5 62 1856
Oxazolidon 3 67,8 6 80 2296

" 5 67,0 7 78 2310

Die zahlenm&@Bigen Ergebnisse belegen die besondere Wirksamkeit von
Oxazolidon.

Zum Vergleich wird ein Versuch gem#B Beispiel 2 ohne Hypochlorid-
zusatz und ohne Katalysator durchgefiihrt.

WelBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
63,1 4-5 110 2305

Die Zahlenwerte zeigen, daB Alkali allein im Hinblick suf WeiBgrad und
Schalenentfernung unbefriedigende Resultsate bringt, so daB eine
stirkere Peroxidbleiche erforderlich ist.

Beispiel 3

Gewebe gem&B Beispiel 2.
Zusammensetzung der Entschlichtungsflotte:

60 g/1 NaOH, 4 g/1 Aktivchlor, 3 g/1 Nonyiphenolethoxylat, 2 g/1 Netz-
mittel.

Verweilzeit: 16 Stunden
Verwelltemperatur: 22°C
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Aktivatorzussatz '~ " WeiBgrad Tegewa . Restschalen  DP-wWert

in g/1 ,

ohne Zusatz 66,7 6-7 90 A 2056

Gemisch aus

Triethanolamin und
Cyanussiure -2 . 66,5 6-7 67 2191
(1 +1) o

Beispiel 4

Gewebe und Versuchsbedingungen gemiB Beispiel 3.- Beim Auswaschen werden
2 g/1 Sequestiiermittel (carboxylgruppenhaltiges Copolymer) zugesetzt.

Aktivatorzusatz WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
in g/1

ochne Zusatz 70,5 6-7 - 68 - © 2005
1-Methylpyrrolidon 3 71,8 6-7 ~ 72 2196
l1-Methylimidazol 3 72,4 6-7 78 » 2104

AnschlieBend werden die Gewebestlicke mit Wasserstoffperoxid gebleicht,

Bleichrezept:

5 g/l Stabilisator, 10 g/1 NaOH, 5 g/1 Netz-Waschmittel, 5 ml/1 Hy 0,
35 X%ige wiBrige LBsung, '

Flottenaufnahme: 100 %

Démpfzeit: 10 Minuten

Bleichtemperatur: 100 bis 102°C

Aktivatorzussatz WeiBgrad Tegewa . Restschalen DP-Wert
in g/1 -
ohne Zusatz 81,7 9 » 4 - 1689
1-Methylpyrrolidon 3 82,7 9 5 1847

l1-Methylimidazol 3 83,1 ) 3 1826

Aus den Ergebnissen geht hervor, daB8 man mit relativ wenig Nésser-
stoffperoxid auskommt.

Beispiel 5

Gewebe:

Baumwoll/Polyester Hemdenpopeline (50/50);
WeiBgrad: 65,8

Schalen pro 100 em? : 40;

DP-¥Wert: 3012
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Zusammensetzung der Entschlichtungsflotte:
25 g/) NaOH; 2 g/1 Aktivchlor; 5 g/1 Netz- und ¥Waschmittel
Verweilzeit: 16 Stunden,
Verweiltemperatur: 20°C

05 Flottenaufnahme: 100 %
Aktivstorzusatz weiggrad Tegewa  Restschalen pP-Vert
in_g/1
chne Zusatz 72,7 5 € 2291

10 Cyanursdure 3 70,2 5 7 2739
Methylpyrrolidon 3 70,8 5 8 2830
Beispiel 6

15 Gewebe:

Baumwollinlett, WeiBgrad 55,8
DP-¥Wert: 2980, Schalen pro 200 em? : 27

20 Zusammensetzung der Entschlichtungsflotte:
140 g/1 NaOH, 5 g/1 Aktivchlor, 3 g/1 Waschmittel, 5 g/l Laugler-Netz-
mittel.

Verwelilzelit: 16 Stunden
25 Verwelltemperatur: 45°C
Flottenaufnahme: 80 %

Aktivatorzusatz WeiBgrad Tegewa  Restschalen DP-¥Wert
in g/1

30 ohne Zusatz 68,1 6-7 5 2314
N-Methylpyrrolidon 3 66,8 6-7 4 2490
Oxazolidon 3 €7,1 €6-7 5 2510

Vergleichsbeispiel I

35
Das Gewebe gem#s Beispiel 4 wird enzymatisch entschlichtet.

Zusammensetzung: :

5 g/1 enzymatisches Entschlichtungsmittel
40 2 g/} Kochssalz

3 g/1 Nonylphenoloxethylat

Verweilzeit: 3 Stunden

Verweiltemperatur: 75°C
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WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
59,0 5-6 150 2330

AnschlieBend wird das Gewebe geblelcht gm#_8 Beispiel 4, wobei jedoch die
05 Ab;fach Mengé‘an Nasserfoffperoxid im Vergleich zu Beispiel 4 verwendet

wird. ,
WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
80,5 7 34 1980
10
Unterzieht man das enzymatisch entschlichtete Gewebe noch einer Abkoch-
stufe (40 g/l NaOH, 1 g/1 Netzmittel, 10 Minuten bel 100°C) und bleicht
das Gewebe nach dem obigen Rezept (mit 20 ml/l H202 35 %ig) so erhdlt man
folgenden Effekt:
15
WelBgrad Tegews Restschalen DP-Wert
83,0 9 7 18%0
Verglelchsbeispiel 11
20
Oxidative Entschlichtung mit K25208'
Das Gewebe aus Beispiel 2 oder Beispiel 4 wird mit folgender Ent-
schlichtungsflotte behandelt:
25
40 g/1 NaOH
2 g/1 K,5,0g
5 g/1 Netz-/Waschmittel
2 g/1 Sequestriermittel
30

Verwellzeit: 10 Minuten
Verweliltemperatur: 100 bis 102°C

Flottenaufnahme: 100 %

35 Nach dem Auswaschen werden folgende Effekte gemessen:

¥eiBgrad Tegewa . Restschalen DP-¥Wert
60,3 6-7 105 2120

40 Nach einer Wasserstoffperoxid-Bleiche gem#B Beispiel I wurden an dem
Gewebe fclgende Werte gemessen:
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¥eiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert

81,6 9 4 1810

Aus den Vergleichsbeispielen geht hervor, daB bel enzymatischer Ent-
schlichtung fOr ein schalenfreles weiBGes Gewebe eine Abkochung und eine
verstiérkte Peroxidbleiche notwendig sind, auch bel oxydativer Ent-
schlichtung mit Persulfat ist eine verstiirkte Peroxidbleiche notwendig,
um auf die gleichen Effekte zu kommen.
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Petentanspriche

1. Verfahren zum Entschlichten von Baumwolle und baumwollhaltigen Ge-
weben in stark alkaslischer wiBriger L8sung mit Alkelihypochlorit,
3 dadurch gekennzeichnet, daB8 man dem w#Brigen Bad 0,5 bis 8,0 g/1
eines in wiiBriger alkalischer LBsung lbslichen tertiBiren Hydroxyaslkyl-
amins, eines oxethylierten und/oder oxpropylierten Ethylendiamins,

eines oxethylierten Polyethylenimins oder Malons#ure, Cyanursdure
eines Cymnursiurederivates, eines Harnstoffderivetes, Cyanoguanidin,

} Oxazolidon, Pyrrolidon, N-Methylpyrrolidon oder N-Methylimidazol oder
ihre Mischungen als Aktivator flir das Hypochlorit zusetzt.

2. verfahren nach Anspruch 1, dedurch gekennzeichnet, daB man als Akti-

vator fir das Hypochlorit Cyanursdure, Oxazolidon-2, N-Methylpyrrolidon-2
b oder N-Methylimidazol zusetzt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf man den
Aktivator flir das Hypochlorit dem wéfrigen Bad in einer Menge von

3 bis 5 g/1 zusetzt.

4, Verwendung von in stark alkallschen wéBrigen L&isungen l8slichen
tertifren Hydroxyaslkylaminen, oxethylierten und/oder oxpropylierten
Ethylendiaminen, oxethylierten Polyethyleniminen, Cyanursdure, Cyano-
guanidin, Oxszolidon, Pyrrolidon, N-Methylpyrrolidon sder N-Methyl-
imidazol als Aktivator fir Hypochlorit bei der Entschlichtung von
Baumwolle und baumwollhaltigen Geweben in stark alkalischen wéBrigen
t8sungen mit Alkalihypochlorit in einer Menge von 0,5 bis 8,0 g/l.

5. Verwendung von Cyaﬁursﬁure, Oxazolidon-2, N-Methylpyrrolidon-2 oder
N-Methylimidazol als Aktivator fiir Hypochlorit bei der Entschlichtung
nach Anspruch 4.

5

i
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