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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Entschlichten von Baumwolle oder baumwollhaltigen
Geweben in stark alkalischen Losungen mit Alkalihypochlorit in Gegenwart eines Aktivators fiir das
Hypochlorit und die Verwendung von Akfivatoren fir Hypochlorit bei der Entschlichtung in stark
alkalischen waBrigen Lésungen.

Um Baumwoligewebe und Baumwoll-Polyester-Mischgewebe problemlos weben zu kénnen, werden
die Keitfaden geschlichtet.. Dabei verwendet man in der Praxis meist stérkehaltige Schlichtemittel, die
auch haufig mit halbsynthetischen Schlichtemitteln, wie Carboxymethylcellulose und synthetischen
Schiichtemitteln, z. B. Polyvinylalkohol oder Polyacrylate, abgemischt werden. Die Entschlichtung der
Gewebe erfolgt durch Abbau der Stérke und anschlieBendes Auswaschen der Abbauprodukte. Der
Stérkeabbau kann beispielsweise enzymatisch oder oxidativ im alkalischen oder sodaalkalischen
Medium mit Persulfaten und Bromit erfolgen. -

Die oxidative Entschiichtung von Baumwolle und baumwolihaltigen Geweben in Gegenwart von
Hypochlorit in alkalischen Losungen ist grundsatzlich bekannt. Nachteilig daran ist, daB der Abbau von
nativer Stirke mit Hypochloritibsungen bei Normaltemperatur nicht méglich ist (vgl. K. Frinken,
Textilbetrieb, 1974, 92 (4), Seite 47 bis 49, insbesondere Seite 47, linke Spalte, 1. Absatz) und bei héheren
Temperaturen zunehmende Faserschadigungen auftreten.

Dariiber hinaus ist bekannt, Hypochlorit zum Bleichen fiir entschlichtetes Gewebe zu verwenden. Bei
diesem Bleichvorgang wird in der Regel ein pH-Wert von 11 bis 12 eingehalten und, um Faserschédigun-
gen bei diesen pH-Werten, bei denen das Hypochlorit in Anhangigkeit vom pH-Wert aktiv ist, zu
vermeiden, miissen mdglichst kurze Verweilzeiten eingehalten werden.

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

Es wurde nun gefunden ein Verfahren zum Entschlichten von Baumwolle und baumwollhaltigen
Geweben in stark alkalischer waBriger Losung mit Alkalihypochlorit, das dadurch gekennzeichnet ist, daB
man dem wafBrigen Bad 0,5 bis 8,0 g/l eines in waBriger alkalischer Ldsung ldslichen tertidren
Hydroxyalkylamins, eines oxethylierten und/oder oxpropylierten Ethylendiamins, eines oxethylierten
Polyethylenimins oder Malonséure, Cyanursaure, eines Cyanurséurederivates, eines Harnstoffderivates,
Cyanoguanidin, Oxazolidon, Pyrrolidon, N-Methylpyrrolidon oder N-Methylimidazol als Akiivator fiir das
Hypochlorit zusetzt.

Das -erfindungsgemaBe Entschlichtungsverfahren wird im stark alkalischen Bereich, entsprechend
einem Gehalt von 15 bis 150 g, bevorzugt 25 bis 70 g Natriumhydroxid/i Wasser und bei Raumtemperatu-
ren, zweckméBig bei Temperaturen von 10 bis 55°C mit einer Menge Alkalihypochlorit, insbesondere
Natriumhypochiorit, die 2 bis 8 g, bevorzugt 2 bis 4 g Aktivchlor entspricht, durchgefiihrt.

Die Verweilzeit betragt 2 bis 24 Stunden und héngt natiiich von der Temperatur und der
verwendeten Menge an Aktivchlor ab. In vorteilhafter Weise wird bei der erfindungsgemaBen Entschlich-
tung gleichzeitig ein Bleicheffekt erzeugt.

Unter baumwollhaltigem Gewebe sollen Gewebemischungen von wenigstens 30 % Baumwolle
insbesondere Baumwolle mit Polyester, verstanden werden.

Als erfindungsgemé&s zu verwendende, in der stark alkalischen w&Brigen LSsung lésliche Aktivatoren
kommen im einzelnen in Betracht: teriare Trishydroxyalkylamine mit 2 oder 3 Kohlenstoffatomen im
Alkyl, wie Triethanolamin, Bis-hydroxyethyl-hydroxipropylamin, Trishydroxypropylamin, oxethylierte
und/oder oxpropylierte Ethylendiamine mit insgesamt 4 bis 10 Ethylenoxid- und/oder Propylenoxid-
Einheiten, wie N,N'-Tetrahydroxyethyl-ethylendiamin, N,N'-Tetrahydroxypropyl-ethylendiamin, Harnstoff-
derivate, wie N,N'-Tetramethylharnstoff, N,N’-Tetrahydroxiethylharnstoff, N,N'-Dimethylethylenharnstoff,
N,N'-Bis-hydroxiethyl-ethylenhamnstoff, Propylenharnstoff, N,N'-Dimethylpropylenharnstoff und N,N’-Bis-
hydroxiethyl-propylenharnstoff, oxethylierte Polyethylenimine mit 2 bis 50 Ethylenimineinheiten, deren
imino- und Aminogruppen mit 1 bis 5 Ethylenoxideinheiten alkyliert sind, wie (Pentahydroxiethyl)-
diethylentriamin  oder (Hexahydroxiethyl)tetraethylenpentamin, Cyanursiurederivate, wie Trishydroxiethyl-
und Trishydroxipropylmelamin sowie 2,4,6-Trishydroxylamin-triazin.

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

Die bevorzugten Mengen Aktivator fiir das Hypochlorit sind 3 bis 5 g/l.

Die erfindungsgemaBen Zusatze wirken in Oberraschender und in nicht vorhersehbarer Weise als
Aktivatoren fir das Hypochlorit, das in dem stark alkalischen wéBrigen Medium normalerweise
desaktiviert ist. Diese Zusitze bewirken fir das Gewebe eine nur relativ kurze Verweilzeit bei der
oxidativen Einwirkung des Hypochlorits. Das Risiko einer Gewebeschadigung wird deutlich verringert.
Gleichzeitig wird das Gewebe gebleicht und die Samenschalenreste der Baumwolle werden grdBtenteils
mit entfernt.

Gegeniiber der enzymatischen Entschlichtung, die in der Regel auch als Verweilverfahren bei
Temperaturen oberhalb 50°C durchgefihrt wird, kann das neue Verfahren mit gutem Effekt bei
Raumtemperatur, ca. 20 °C, energiesparend durchgefiihrt werden. Die Bleichwirkung und die Entfernung
von Samenschalen der Baumwolle ohne zusétzliche HeiBbehandlung sind die besonders hervorzuheben-
den Vorteile im Vergleich zu der enzymatischen Entschlichtung.
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Bei der oxidativen Entschlichtung mit Persulfat wird bei einer Durchflthrung als Verweilverfahren bei
Raumtemperaturen kein deutlicher Bleicheffekt erzielt Die Entfernung der Baumwolisamenschalen ist
unzureichend. Die oxidative Enischlichtung mit Persuifaten wird deshalb in der Praxis als HeiBbehand-
lung durchgefithrt.

Als weiterer Vorteil sei noch herausgestellt, daB nach dem erfindungsgeméBen Entschlichtungsver-
fahren bei dem behandelten Gewebe, um ein VollweiB zu erreichen, nur noch eine milde Bleiche mit
Wasserstoffperoxid erforderlich ist, wobei nur etwa ein Drittel bis ein Viertel der sonst Ublichen Menge an
Wasserstoffperoxid verwendet zu werden braucht.

Im {brigen koénnen bei dem erfindungsgeméBen Entschlichtungsverfahren in an sich bekannter
Weise Netzmittel, Waschmittel und andere (bliche Hilfsmittel, die natiirlich stabil gegentiber Hypochiorit
sein miissen, zugesetzt werden. Diese Zusédtze sind dem Fachmann bekannt und dienen in der Regel
dazu, das Entschiichtungsverfahren in seinem Ablauf sicherer zu gestalten. Dazu z&hit auch der Einsatz
von Sequestrier- und Dispergiermittein beim Auswaschen der Gewebe.

Hypobromit wird wegen seiner geringen Stabilitdt, die Losungen konnen nur bei etwa 0°C
aufbewahrt werden, in der Technik nicht eingesetzt. Die Losungen disproportionieren schon bei
Raumtemperatur méaBig schnell (Cotton/Wilkinson, Anorganische Chemie, Verlag Chemie, Weinheim
1967, Seite 531 bis 534).

Beispiele und Vergleichsbeispiele
Die aklivierende Wirkung der Zusatze auf eine stark alkalische Hypochlorit-Losung wurde Gber die
zeitliche Abnahme des Aktivchlorgehalts der Losungen ermittelt. Der jeweilige Gehalt an. Aktivchior

wurde titrimetrisch mit Natriumthiosulfat bestimmt.

Tabelle : Aktivierende Wirkung

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

1 Stunde 3 Stunden 5 Stunden 24 Stunden
ohne Zusatz 99 98 95 93
Triethanolamin 1 86 73 65 57
Propylenharns;gff 3 20 10 - -
Malonsiure o 5 91 84 76 10
Cyanursidure 3 94 91 82 76
Oxazolidon 3 S0 73 64 10
Cyanguanidin 5 as 71 54 21
l-Methylpyrrolidon 3 91 85 80 55
l-Methylimidazol 3 88 75 70 45
Trishydroxiethyl-
melamin 3 54 41 39 38
Trishydroxipropyl- '
melamin 3 46 31 29 25
2,4,8-Trishydroxil-
amin-triazin 3 78 75 70 47

Testbedingungen : 20 °C, 5 g/f Aktivchior, 40 g/l NaOH

Die Tabelle zeigt, daB mit der Stérke der Aktivierung der Aktivchlorgehalt abnimmt.

Die alkalischen Hypochlorit-Losungen werden zum Entschiichten von Baumwollgeweben aus
Polyester/Baumwollmischgeweben eingesetzt. Die Gewebestiicke werden mit Entschlichtungsflotte
getrénkt, auf 100 % Flottenaufnahme abgequetscht und verweilen gelassen. Nach der Behandlung
werden die Gewebe in allen Fallen gleich ausgewaschen. Von diesen Gewebestiicken werden der
WeiBgrad, die Entschlichtung (nach Tegewa-Skala) und auch der DP-Wert (durchschnittiicher Polymerisa-
tionsgrad) der Cellulose bestimmt.

Beispiel 1

Gewebe : Polyester-/Baumwolimischgewebe (65/35)
Schlichte : modifizierte Starke,

WeiBgrad der Rohware 67,8,

Schalen pro 100 cm? : 52,

DP-Wert: 2190
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Zusammensetzung der Entschlichtungsfioite :
40 g/l NaOH, 5 g/l Aktivchlor, 3 g/l Nonylphenyloxethilat, 2 g/i Netzmittel (Phosphorséureester).
Verweiltemperatur : 45 °C.

5 1. A
Verweilzeit Aktivatorzusatz WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
z2eit in Std. in g/l
10 - cshne Zusatz 82,9 8 20 1310
Cyanursidure 3 82,5 9 23 1710
Cyanursdure 5 82,6 9 21 1750
5 ohne Zusatz 82,8 9 11 1291
5 Cyanursdure 3 82,8 9 i3 1796
" 5 83,0 9 10 1744
1. B. -
20

o

Gewebe gemaB 1. A., Aktivchlorgehalt der Entschlichtungsflotte auf 3 g/l reduziert.
Verweilzeit : 5 Stunden i

Verweiltemperatur : 45 °C

25
Aktivatorzusatz weifgrad Tegewa  Restschalen DP-wWert
in g/1
ohne Zusatz . 81,9 8 9 1356
30 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 Baumwolle deutlich geschadigt wird
35 und Gewebe mit solchen niederen DP-Werten normalerweise nicht mehr verwendbar sind.

Beispiel 2

Gewebe :
40 Baumwollnessel, mit Starke geschiichtet, WeiBgrad 56,8, Schalen pro 100 cm2: 158, DP-Wert : 2 350

Zusammensetzung der Entschlichtungsflotte :

40 g/l NaOH, 8,2 g/l Aktivchlor, 3 g/l Nonylphenoloxethylat, 1 g/l Netzmittel (Phosphors&ureester)
Verweilzeit : 5 Stunden, .

45 Verweiltemperatur : 45 °C.
Aktivatorzusatz WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
in g/1 )
50 ohne Zusatz 70,1 5 62 1856 ]
&
Oxszolidon 3 67,8 6 80 2296 B
® 5 67,0 7 78 2310 -
:
55

Die zahlenméBigen Ergebnisse belegen die besondere Wirksamkeit von Oxazalidon.

Zum Vergleich wird ein Versuch gemaB Beispiel 2 ohne Hypochloridzusatz und chne Katalysator
durchgefiihrt.

60 ' WeiBgrad Tegewa _Restschalen DP-Wert
63,1 4-5 110 2305

Die Zahlenwerte zeigen, daB Alkali allein im Hinblick auf Weifigrad und Schalenentfernung
65 unbefriedigende Resultate bringt, so daB eine stirkere Peroxidbleiche erforderlich ist.
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Beispiel 3

Gewebe gemil Beispiel 2.

Zusammensetzung der Entschlichtungsflotte :

60 g/l NaOH, 4 g/t Aktivchlor, 3 g/l Nonylphenolethoxylat, 2 g/l Netzmittel.
Verweilzeit : 16 Stunden

Verweiltemperatur : 22 °C

Aktivatorzusatz WelBgrad = Tegews Restschalen

DP-Wert

in g/l
ohne Zusatz 66,7 6-7 90 205¢
Gemisch aus
Trietgggglamin und
Cyanursiure 2 66,5 6-7 67 2191
(1 + 1) :

Beispiel 4

" Gewebe und Versuchsbedingungen geméB Beispiel 3. — Beim Auswaschen werden 2 g/l Sequestrier-

mittel (carboxyigruppenhaltiges Copolymer) zugesetzt.

~

Aktivatorzusatz WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
in g/1
ohne Zusatz 70,5 6=7 68 2005
l-Methylpyrrolidon 3 71,8 6-7 72 2196
1-Methylimidazol 3 72,4 6-7 78 -+ 2104

AnschlieBend werden die Gewebestiicke mit Wasserstoffperoxid gebleicht,

Bleichrezept :

5 g/l Stabilisator, 10 g/l NaOH, 5 g/l Netz-Waschmittel, 5 ml/l H,0,

35 %ige wéBrige Losung,

Flottenaufnahme : 100 %

Dampfzeit : 10 Minuten

Bleichtemperatur : 100 bis 102 °C

[ Y

Aktivatorzusatz wWeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
in g/1
ohne Zusatz 81,7 9 1689
l-Methylpyrrolidon 3 82,7 9 5 1847
l-Methylimidazol 3 83,1 9 3 1826

Aus den Ergebnissen geht hervor, daB man mit relativ wenig Wasserstoffperoxid auskommt.

Beispiel 5

Gewebe :

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

Schalen pro 100 cm?: 40 ;

DP-Wert: 3012

Zusammensetzung der Entschlichtungsflotte :

25 g/l NaOH ; 2 g/l Aktivchlor ; 5 g/l Netz- und Waschmittel
Verweilzeit : 16 Stunden,

Verweiltemperatur : 20 °C

Flottenaufnahme : 100 %
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Aktivatorzusatz . weiGgrad Tegewa Restschalen DP-¥Nert
in g/1
ohne Zusatz 72,7 5 2251}
Cyanursiiure 3 70,2 5 7 2739
Methylpyrrolidon 3 70,8 5 8 2830
Beispiel 6

Gewebe :

Baumwollinlett, WeiBgrad 55,8

DP-Wert : 2 980, Schalen pro 200 cm2 : 27

Zusammensetzung der Entschlichtungsflotie :

140 g/l NaOH, 5 g/l Aktivchior, 3 g/l Waschmittel, 5 g/l Laugier-Netzmittel.

Verweilzeit : 16 Stunden

Verweiltemperatur : 45 °C

Flottenaufnahme : 80 %
Aktivatorzusatz welQgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
in g/}
ohne Zusatz 68,1 6=-17 -] 2314
N-Methylpyrrolidon 3 66,8 6=-7 2490
Oxazolidon 3 67,1 €-7 2510

Vergleichsbeispiel |

Das Gewebe gemasB Beispiel 4 wird enzymatisch entschiichtet.

Zusammensetzung ;

5 g/l enzymatisches Entschlichtungsmittel

2 g/l Kochsalz

3 g/l Nonylphenoloxethylat

Verweilzeit : 3 Stunden

Verweiltemperatur : 75 °C

WeiBqrad Tegews Restschalen DP-wWert
59,0 5-6 150 2330

AnschlieBend wird das Gewebe gebleicht gemaB Beispiel 4, wobei jedoch die 4-fach Menge an

Wasserstoffperoxid im Vergleich zu Beispiel 4 verwendet wird.

WeiBqgrad Tegews Restschalen DP-We

rt

80,5 7 34 1980

Ur:lterzieht man das enzymatisch entschlichtete Gewebe noch einer Abkochstufe (40 g/t NaOH, 1 g/
Netzmittel, 10 Minuten bei 100 °C) und bleicht das Gewebe nach dem obigen Rezept (mit 20 miA H,O,

35 %ig) so erhilt man folgenden Effekt :

WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wer

t

83,0 9 7 1890

k /SN r‘.&

B

bR S
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Vergleichsbeispiel Il

Oxidative Entschlichtung mit K,S,0;.
Das Gewebe aus Beispiel 2 oder Beispiel 4 wird mit folgender Entschlichtungsflotte behandelt :
40 g/l NaOH
2 g/ | KgSgOg
5 g/l Netz-/Waschmitiel
2 g/l Sequestriermittel
Verweilzeit : 10 Minuten
Verweiltemperatur : 100 bis 102 °C
Flottenaufnahme : 100 %
Nach dem Auswaschen werden folgende Effekie gemessen :

WeiBgrad Tegewa Restschalen DP-Wert
60,3 6=-7 105 2120

Nach einer Wasserstoffperoxid-Bleiche gemaB Beispiel | wurden an dem Gewebe folgende Werte
gemessen :

WeiBqgrad Tegewsn Restschalen DP-Wert
81,6 9 4 1810

Aus den Vergleichsbeispielen geht hervor, daB bei enzymatischer Entschlichtung fir ein schalen-
freies weies Gewebe eine Abkochung und eine verstérkte Peroxidbleiche notwendig sind, auch bei
oxydativer Entschlichtung mit Persulfat ist eine verstirkie Peroxidbleiche notwendig, um auf die gieichen
Effekie zu kommen.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Entschiichten von Baumwolle und baumwollhaltigen Geweben in stark alkalischer
wéBriger Losung mit Alkalihypochlorit, dadurch gekennzeichnet, daB man dem wéBrigen Bad 0,5 bis 8,0
glt eines in waBriger alkalischer Lésung léslichen tertiiren Hydroxyalkylamins, eines oxethylierten
und/oder oxpropylierien Ethylendiamins, eines oxethylierten Polyethylenimins oder Malonsédure, Cyanur-
sdure eines Cyanursdurederivates, eines Harnstoffderivates, Cyanoguanidin, Oxazolidon, Pyrrolidon, N-
Methylpyrrolidon oder N-Methylimidazol oder ihre Mischungen als Aktivator fiir das Hypochlorit zusetzt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man als Aktivator fiir das Hypochlorit
Cyanurséaure, Oxazolidon-2, N-Methylpyrrolidon-2 oder N-Methylimidazol zusetzt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB man den Aktivator fir das
Hypochiorit dem wéBrigen Bad in einer Menge von 3 bis 5 g/l zusetzt.

Claims

1. A process for desizing cotton and cotton-containing fabrics in a strongly alkaline aqueous solution
with an alkali metal hypochlorite, wherein from 0.5 to 8.0 g/l of a tertiary hydroxyalkylamine which is
soluble in aqueous alkaline solution, of an oxyethylated and/or oxypropylated ethylenediamine, of an
oxyethylated polyethyleneimine, of malonic acid, of cyanuric acid, of a cyanuric acid derivative, of a urea
derivative, of cyanoguanidine, of oxazolidone, of pyrrolidone, of N-methylpyrrolidone, of N-methyl-
imidazole or of a mixture of these is added to the agueous bath, as an activator for the hypochlorite.

2. A process as claimed in claim 1, wherein cyanuric acid, oxazolid-2-one, N-methylpyrroiid-2-one or
N-methyl-imidazole is added as an activator for the hypochlorite.

3. A process as claimed in claim 1 or 2, wherein the activator for the hypochlorite is added to the
aqueous bath in an amount of from 3 to 5 g/.

Revendications
1. Procédé pour le dégommage du coton et des tissus contenant du coton dans des solutions

aqueuses alcalines fortes avec un hypochlorite alcalin, caractérisé en ce qu'on ajoute au bain aqueux de
0,5 a 8,09/l dune hydroxyalkylamine tertiaire soluble dans les solutions alcalines agueuses, dune
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éthylenediamine a groupements oxyéthyléne et/ou oxypropyléne, d'une polyéthyléne-imine & groupe-
ments oxyéthyléne ou d'acide malonique, d'acide cyanurique, d’'un dérivé d'acide cyanurique, d’un dérivé
de l'urée, de cyanoguanidine, d'une oxazolidone, d'une pyrrolidone, d'une N-méthylpyrrolidone ou de N-
methylimidazole ou de feurs mélanges, comme activateur de I'hypochlorite.

2. Procédé selon Ia revendication 1, caractérisé en ce qu'on ajoute comme activateur de Ihypochlo-
rite de I'acide cyanurique, de I'oxazolidone-2, de la N-méthylpyrrolidone-2 ou du N-méthylimidazole.

3. Procedé selon la revendication 1 ou 2, caractérisé en ce qu'on ajoute Pactivateur de I'hypochlorite
dans le bain aqueux a raison de 3 4 5 g/l.

L3

kol

X7y



	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche

