Europiisches Patentamt

.0) European Patent Office D) VerSffentlichungsnummer: 0 209 787
Office européen des brevets A2

® '7 EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG

@) Anmeidenummer: 85109260.9 @ Int. 1+ DOBP 5/08 , DO6P 1/52 ,

Anmeld DO6P 1/66 , //D06P3/66
meldetag: 07.07.86

' @ Prioritit: 22.07.85 DE 3526101 @) Anmelder: BASF Aktlengeselischaft
_ Cari-Bosch-Strasse 38
Verdffentlichungstag der Anmeidung: D-6700 Ludwigshafen(DE)

28.01.87 Patentblatt 87/05
@) Erfinder: Fikentscher, Rolf, Dr.
Benannte Vertragsstaaten: ' Von-Stephan-Strasse 27

AT BE CH DE FR GB IT LI NL SE D-6700 Ludwigshafen(DE)
Erfinder: Helmann, Sigismund, Dr.
am Weldenschiag 46
D-6700 Ludwigshafen(DE)
Erfinder: Mertens, Helnrich, Dr.
Brunckstrasse 11 ’
D-6710 Frankenthal(DE)
Erfinder: Schneider, Siegfried
Osloer Weg 44
D-6700 Ludwigshafen(DE)
Erfinder: Vescia, Michele, Dr.
Cari-Bosch-Strasse 62
D-6703 Limburgerhof(DE)

@ Vertahren zur Nachbehandiung von Férbungen mit Reaktivfarbstoffen auf
Cellulose-Fasermateriallen.

Nachbehandiung von Firbungen mit Reaktiv-
Farbstoffen auf Cellulose-Fasermaterialien  mit
wibrigen L8sungen von Kondensationsprodukten,
die durch Umsetzung von (a) Bis-benzyipiperazin mit
(b) Ethylenchiorid, Epihalogenhydrin, Propylench-
lorid, 1,3-Dichior-2-hydroxy-propan, Bis-epoxibutan,
1,4-Dichiorbutan oder deren Gemische im Mol-
verhltnis 1 : 0,5 bis 1,1 oder durch Umsstzung von
(c) Piperazin, Bis-1,4-(aminopropyl)-piperazin, 1-Ami-
M nosthyipiperazin, 2-Hydroxyethylpiperazin, 1-Methy}-
Qpiperazin oder deren Gemische mit den Verbindun-
h‘gen geméas (b) im Molverhitinis 1 : 0,5 bis 1,1 und
@Y Benzylierung der Kondensationsprodukte erhiitiich v
Nist. wobei man bei der Benzylierung pro Aquivalent _ -
Stickstoff in der Komponente (c) 0,15 -1,0 Mol '
€ Benzyichiorid einsetzt. Die so nachbehandelten
0, Cellulose-Fasermaterialien weisen eine sehr hohe
Ll NaBechtheit auf. S
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Verfahren zur Nachbehandlung von Farbungen mit Reaktivfarbstoffen auf Cellulose-Fasermaterialien

Aus der DE-OS 27 47 358 ist bekannt,
Fdrbungen mit Reaktivfarbstoffen auf Cellulose-
Fasermaterialien mit wiBigen L&sungen von Kon-
densationsprodukten aus Polyaminen und Epichlor-
hydrin bei einem pH-Wert der wépBrigen L&sungen
zwischen 3,5 und 11 und bei Temperaturen von
vorzugsweise 65 bis 100°C nachzubehandeln. Die
Anwendungsmengen an kationischen Kondensa-
fionsprodukien betragen zwischen 0,5 und 4
Gew.%, bezogen auf das Trockengewicht des
gefédrbten Textilguts. Mit Hilfe einer soichen Be-
handiung werden die NaBechtheitseigenschaften
von Reaktividrbungen auf Cellulose verbessert, je-
doch ist eine weitere Sieigerung des Echtheitsni-
veaus der nachbehandelten Farbungen erwinscht.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe
zugrunde, ein Verfanren zur Nachbehandlung von
Farbungen mit Reaktiviarbstoffen auf Cellulose-
Fasermaterialien zur Verfligung zu stellen, bei dem
man auch in tiefen T6nen geférbie textile Materiali-
en erhdlt, die bei der Priifung beim Blgeltest ein
unbehandeltes weifes Baumwollbeglieitgewebe
nicht anbluten.

Die Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch
gelSst, daB man als Nachbehandiungsmittel ein
kationisches Kondensationsprodukt einsetzt, das
durch Umsetzung von

(a) Bis-benzylpiperazin mit

(b) Ethylenchlorid, Epihalogen-hydrin, Propy-
lenchlorid, 1,3-Dichlor-2-hydroxy-propan, Bis-epoxi-
butan, 1,4-Dichlorbutan oder deren Gemische im
Molverhéltnis 1 : 0,5 bis 1,1 oder durch Umset-
zung von

(c) Piperazin, Bis-1,4-(aminopropyl)-piperazin,
1-Aminoethylpiperazin, 2-Hydroxyethylpiperazin, 1-
Methylpiperazin oder deren Gemische mit den Ver-
bindungen gem&8 (b) im Molverhlinis 1 : O,5 bis
1,1 und Benzylierung der Kondensationsprodukie
erhéltiich ist, wobei man bei der Benzylierung pro
Aquivalent Stickstoff in der Komponente (c) 0,15 -
1,0 Mol Benzyichlorid einsstzt.

Die Cellulose-Fasermaterialien k&nnen in Form
ven Fasern, Gamen, Gewebe oder anderen
Stiickwaren vorliegen. Die Fasermaterialien beste-
hen aus Baumwolle, Leinen oder Zellwolle. Die
Cellulose-Fasermaterialien kdnnen gegebenenfalls
in Mischung mit synthetischen Fasern, wie
Polyamid-, Polyacryinitril-oder Polyester-Fasern
vorliegen.

Die Celiulose-Fasern werden mit den han-
delsiiblichen Reaktiviarbstoffen in Ublicher Weise
geférbt, z.B. bei 20 -100°C nach dem Ausziehver-
fahren oder bei Raumtemperatur nach dem Kaltver-
weilverfahren. Im AnschluB an das Férben wird das
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textile Material zunichst mit kaliem Wasser
gesplilt, danach zweimal mit heifem Wasser (95 -
100°C) und gegebenenfalls ein weiteres Mal mit
Wasser einer Temperatur von 80 -80°C gereinigt.
Erst danach wird das mit Reakiiviarbstoffen
geférbte Celluiose-Material mit dem als Nachbe-
handlungsmittel einzusetzenden kationischen Kon-
densationsprodukt in wiBriger L&sung behandelt.

Die erfindungsgemiB zu verwendendsn kationi-
schen Kondensationsprodukte sind erhililich durch
Umsetzung von (a) Bis-benzylpiperazin mit (b)
Ethylenchlorid, Epihalogenhydrin, Propylenchiorid,
1,3-Dichlor-2-hydroxy-propan, Bis-epoxibutan, 1,4-
Dichlorbutan oder deren Gemische im Mol-
verhilinis a : b von 1 : 0,5 bis 1,1.

Sie sind auBerdem lich durch Umsetzung von -
(a) Bis-benzylpiperazin mit (b) Ethylenchlorid, Epi-
halogenhydrin,  Propylenchlorid,  1,3-Dichior-2-
hydroxy-propan, Bis-epoxibutan, 1,4-Dichiorbutan
oder deren Gemische im Molverh&ltnis a : b von 1
: 0,5 bis 1,1.

Sie sind auBerdem erhitlich durch Umsetzung
von (c) Piperazin, Bis-1,4-(aminopropyl)-piperazin,
1-Aminoethylpiperazin, 2-Hydroxyethylpiperazin, 1-
Methylpiperazin oder deren Gemische mit den
oben angegebenen bifunktionellen Vernetzern
gemiB (b) und Benzyiierung dieser Kondensations-
produkie, wobei man bei der Benzylierung pro
Aquivalent Stickstoff in der Komponente (c) 0,15
bis 1,0 Mol Benzyl-chlorid einsetzt.

Die Kondensation der Komponenten (a) bzw. -
{c) mit (b) erfolgt in dem pH-Bereich von 6,5 bis
12, vorzugsweise 7 bis 10. Fiir die Einstellung des
pH-Wertes bei der Kondensation verwendet man
gegebenentfalls Basen, wis Naironlauge, Kalilauge,
Natriumcarbonat, Calciumoxid, Calciumhydroxid,
Bariumoxid oder Bariumhydroxid. Sofern die Ver-
bindungen der Gruppe (a) bzw. (c) im UberschuB
bei der Kondensation eingesstzt werden, stellt sich
aufgrund der Basizit8t dieser Verbindungen ein pH-
Wert im alkalischen Bereich ein. Die Kondensation
wird in w#pfriger oder alkoholischer Ldsung bei
einem Festsioffgehalt der Ldsung von
Ublicherweise 20 -60 Gew.% und Temperaturen
von 60 -100°C durchgeflihrt. Als alkoholische
Ldsungsmittel verwendst man z.B. Ethylengiykol,
Propylen-glvkol, Diglykol und/oder Neopentylglykol.
Die wasserlOslichen noch nicht quaternierten Kon-
densationsprodukie haben in 45%iger wdaBriger
Ldsung bei einer Temperatur von 2G°C eine Vis-
kositdt von mindestens 500 mPas. Wirksame
kationische Nachbehandlungsmitie! erhZlt man,
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wenn man die kationischen Kondensationsprodukte
-insbesondere diejenigen aus Piperazin und Epich-
lorhydrin bzw. Ethylenchiorid -anschiiefiend mit Be-
nzyichlorid quaternisiert.

FUr die Benzylierung der Kondensationspro-
dukte aus den Komponenten (c) und (b) setzt man
pro N-Aquivalent der Komponente (c) 0,15 bis 1,0,
vorzugsweise 0,4 bis 0,75 Mol Benzylchiorid ein.
Man erreicht damit eine Benzylierung von 15 -90
% der tertidren und -sofern im Kondensationspro-
dukt vorhanden -der sekundren Stickstoffatome im
Kondensationsprodukt. Kondensationsprodukte mit
sekundéren und tertidren Stickstoffatomen entste-
hen, wenn man als Komponente (c) 1-Aminoethyl-
piperazin oder Bis-1,4-(aminopropyl)-piperazin ein-
setzt. Die Benzylierung erfoigt vorzugsweise in
wiBrigem Medium bei Temperaturen von 60 -
100°C. Sowohl die Kondensationsreaktion als
auch die Benzyiierung der Kondensationsprodukte
kann bei Temperaturen oberhalb 100°C unter
Druck vorgenommen werden. Man erreicht dadurch
klrzere Reaktionszeiten. Die wifrigen bzw.
alkoholischen Ldsungen der benzylierten Konden-
sationsprodukte k&nnen direkt als kationisches
Kondensationsprodukt zur Nachbehandlung ver-
wendet werden. Die Viskositdt der Benzylgruppen
enthaltenden kationischen Kondensationsprodukte
betrégt (gemessen in 24%iger wéBriger L&sung bei
einer Temperatur von 20°C) mindestens 75 mPas
und liegt vorzugweise in dem Bereich von 150 -
400 mPas. ~

Die Nachbehandlung der mit Reaktivfarbstoffen
gefdrbten Cellulose-Fasermaterialien, die gegebe-
nentalls in Mischung mit anderen Fasem voriiegen
k&nnen, erfoigt mit einer wiBrigen Fiotte diskonti-
nuierlich in Farbeapparaten oder kontinuierlich flir
Kammzug in Lisseusen, oder Flichengut auf Fou-
lards oder Breitwaschanlagen. Die diskontinuier-
liche Nachbehandlung der gefdrbten Materialien
mit den wiBrigen Flotten dauert im aligemeinen 5
bis 30 Minuten. Die kationischen Nachbehand-
lungsmittel werden in einer Menge von 0,1 bis 5,
vorzugsweise 0,2 bis 3 Gew.%, bezogen auf das
trockene Cellulose-Fasermaterial eingesetzt. Die
Nachbehandlung der zuvor gut mit Wasser
ausgewaschenen Firbung mit Reaktivfarbstoffen
auf Celluiose-Fasermaterialien wird bei einer Tem-
peratur der wifrigen Ldsung von 5 bis 120°C,
vorzugsweise 30 bis 100°C und einem pH-Wert
von 4 bis 11, vorzugsweise 5 bis 8 durchgefiihrt.
Der von dem gefirbten Material entfernte Reaktiv-
farbstoft, der in hydrolysierter Form vorliegt, ver-
bleibt in der Nachbshandlungsfiotte und schiigt
sich nicht auf dem gefirbten und nachbehandeiten
Material nieder. Die erfindungsgem&B nachbehan-
delten mit Reaktivfarbstoffen gefiirbten Cellulose-
Fasermaterialion zeigen nach der erfindungs-
gem3Ben Behandiung keine Farbaufhellungen, so
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daB auch bei Kombinationsfdrbungen keine
Farbtonverschiebungen resultieren. Man erhilt auf
diese Weise Férbungen, die bezliglich der Wasse-
rechtheit den strengen Anforderungen, die an
Férbungen in der Praxis gestelit werden, genligen.
Nach der erfindungsgemifen Behandlung wird das

- Cellulose-Fasermaterial gespilt und dann getrock-

net. Die Trocknungstemperatur hat keinen signifika-
nten Einfluf auf die Verbesserung  der
NaBechtheiten.

Die in den Beispielen angegebenen Teile sind
Gewichtsteile, die Angaben in Prozent beziehen
sich auf das Gewicht der Stoffe. Die Viskositsten
wurden mit einem Rotationsviskosimeter ge-
messen. Als kationische Kondensationsprodukte
wurden foigende Harzi$sungen verwendet:

Kondensationsprodukt 1

516 Teile Piperazin (6 Mol) in 644 Teile Was-
ser wurden innerhalb von 50 Minuten mit 496,7
Teilen Epichiorhydrin versetzt. Man lie8 hierbei die
Reaktionstemperatur von 50 auf 88°C ansteigen.
Anschliefiend wurde das Reaktionsgemisch weitere
4 Stunden bei 90 bis 95°C gehalten. Das Reak-
tionsprodukt hatte dann eine Viskositit von 4400
mPas (20°C) und einen Chioridgehalt von 3,25
mMol/g. Es wurde mit 414 Teilen Wasser versetzt
und auf Raumtemperatur gekiihit (Viskositit 270
mPas (20°C).

1750 Teile dieser Ldsung wurden mit 3050
Teilen Propandiol-1,2 und 1050 Teilen Wasser
versetzt, 400 Teile 50%ige Natroniauge zugege-
ben und dann bei 80 bis 70°C 882 Teile Ben-
zylchiorid langsam eingetragen. Nach 5-stlindiger
Reaktionsdauer bei 80°C hatte die kiare L&sung
einen Chioridgehalt von 1,59 mMol/g, einen pH-
Wert von 3,9 und eine Viskositst von 80 mPas -
(20°C). Der Wirkstoffgehalt der L3sung des Kon-
densationsproduktes 1 lag bei 21,9 %. Die Visko-
sitét einer 24%igen L&sung des Kondensationspro-
duktes betrug 140 mPas bei 20°C. 70 % der
Stickstoffatome waren mit Benzyichlorid quaterni-
siert entsprechend 0,7 Mol Benzylchiorid pro
Aquivalent Stickstoff im Piperazin.

Kondensationsprodukt 2

1730 Teile des Piperazin-Epichlorhydrin-Kon-
densationsproduktes, dessen Hersteliung unter
Kondensationsprodukt 1 beschrieben _ist, wurden
mit 2560 Teilen Ethylenglykol und 440 Teilen
50%iger wiBriger Natronlauge versetzt. Bei 60 bis
80°C wurden innerhalb 0,5 Stunden 882 Teile
Benzylchlorid zugegeben und anschiiefend 5 Stun-
den bei 80°C gehalten. Nach Abkilhien auf Raum-
temperatur hatte die klare Lgsung einen pH-Wert
von 4.3, einen_ Chioridgehalt von 2,05 mMol/g und
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eine Viskositdt von 285 mPas (20°C). Der Wirk-
stoffgehalt betrug 27,8 % an Kondensationsprodukt

2. Die Viskositét einer 24%igen L&sung des Kon-
densationsproduktes betrug 220 mPas bei 20°C.

70 % der Stickstoffatome waren mit Benzylchlorid 5
quaternisiert entsprechend 0,7 Mol Benzyichlorid

pro Aquivalent Stickstoff im Piperazin.

Kondensationsprodukt 3
10

Man verfuhr wie unter Kondensationsprodukt 2
angegeben, fihrte jedoch die Benzylierung nicht in
Ethylengiykol, sondern nach Zugabe der gleichen
Menge an Diethylenglykol zu dem Piperazin-
Epichlorhydrin-Kondensationspro dukt durch. Man 15
erhielt eine klare L8sung des Kondensationspro-
dukies 3. Die Viskositdt einer 24%igen Ldsung
betrug 300 mPas bei 20°C. Wie beim Kondensa-
tionsprodukt 2 wurden 70 % der Stickstoffatome
quaternisiert. 20

Um die NaBechtheiten der Férbung zu testen,
wurde der Bligeltest durchgeflihrt.
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in handelstblicher Einstellung enthdlt, wie folgt
geférbt:

55

Bligeltest

In der Praxis wird h3ufig der Endpunkt eines
Nachwaschprozesses bei einer Reaktividrbung in
der Weise geprliftt daB man ein Stick des
gefdrbten noch nicht getrockneten Materials zwi-
schen zwei angsfeuchtete weiBe Baumwollgewebe
legt und diese "Sandwiches™ bis zur Trockene
bligelt.

Durch diese Behandlung wandern die nicht
fixierien Farbstoffe vom gefédrbten auf das weife
Material. Die Priifmethode ist sehr empfindlich, da
dabei die geringsten Mengen nicht fixierter Farb-
stoffe das Weifmaterial anschmutzen.

Die Farbungen wurden diesem Blgeitest unter-
zogen. Die "Sandwiches™ wurden 2 * je 30 s bei
180°C in der Blgelmaschine gepreft (Siemens
Heimbigler Spezial) und anschliefend bei laufen-
der Maschine getrocknet.

Beispiel 1

In einem Stranggarnfirbeapparat werden 80
kg geneiztes mercerisiertes Baumwollgam in
1000 | Farbflotte, die 1,04 kg des gelben Reaktiv-
Farbstoffes der Formel
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Das Férbebad wird innerhalb von 20 Min. auf
95°C aufgeheizt. Nach einer Verweilzeit von 10
Min. bei 95°C werden 30 kg Natriumchlorid zuge-
setzt und anschliefend die Temperatur weitere 5
Min. bei 85°C gehalten. Innerhalb von 10 Min. wird
auf 80°C abgekihlt. Dann werden 4 kg Soda und
2 1 44,8%ige wiPBrige Natronlauge zugegeben.



7 0 208 787 8

AnschiieBend wird das F4rbebad noch 30 Min.
bei 80°C gehaiten und dann abgelassen. Gesplilt
wird 10 Min. kalt mit Uberlauf.

Danach wird zweimal 10 Min. bei 98°C und
einmal 10 Min. bei 70°C gereinigt.

Das Garn wird sodann in 3 Teile geteilt:

a. Ein Teil des gefdrbten Garns wird getrocknet
und dem Bligeltest unterworfen.

b. Der zweite Teil des gefiirbten Gams wird 20
Min. bei 40°C mit einer wiBrigen L&sung nachbe-
handelt, die 2 % des Kondensationsproduktes 1 -
(21,9%rig) enthilt und einen pH-Wert von etwa 7
hat. . .

c. Der dritte Teil des geféirbten Garns wird
gem3B der Lehre der DE-OS 27 47 358 10 Min.
bei Kochtemperatur mit einer wiBrigen Lésung

S0,H

in handelisUblicher Einstellung

R =
. c1”¥

4,5 kg m-Nitrobenzolsulfonsaures Natrium,
180 kg Natriumchlorid und
45 kg Natriumcarbonat

enthdk, 30 Min. bai 80°C geférbt.

GespUit wird 10 Min. kalt, dann 2* 10 Min. bei
Kochtemperatur und anschiieBend  wird ge-
schleudert und getrocknet. Dann wurde das Baum-
wollgewirke auf dem Foulard mit einer wiBrigen
Ldsung behandelt, die folgende Zusitze enthisit:

10 g/ des Kondensationsproduktes 2 (27.8%ig),

4 g7 eines kationischen Weichmachers -

L

10

15

nachbehandeit, die 2 % des Kondensationsproduk-
tes aus 1 Mol Methylidipropylentriamin und 0,87
Mol Epichlorhydrin (21 2%rig) enthdlt und einen
pH-Wert von etwa 7 hat.

Der Blgetltest ergab, daB das Begleitgewebe
bei dem unbehandelten Garn (Probe a) stark anblu-
tet. Durch die Behandlung c) konnte das Anbluten
zwar verringert, aber nicht verhindert werden. Nur
durch die Behandlung b) wurde ein Anbiuten des
Begleitgewebes verhindert.

Beispiel 2
Auf einem JET-Firbeapparat werden 300 kg

Baumwoll-Wirkware in 3000 | Farbfiotte, die 4,5
kg des roten Reaktiv-Farbstoffes der Formel

HO NH-

35

Seipscy
S
OO HO,S z 50,8

m-@-cooa

(Kondensationsprodukt aus Stearinsiure und Ami-
noethylethanolamin) und

10 g/t eines C.-Fettalkoholoxsthylates mit 80 Mol
Ethylenoxid
Die Flottenaufnahme betrug 80 %. Die Wirk-
ware wurde anschlieSend bei 120°C getrocknet.
Der Blgeltest ergab, daB die so behandelte
Wirkware im Gegensatz zur unbehandeiten Ware
kein Anbluten des Begleitgewebes zeigte.

Beispiel 3
Gefdrbt und nachbehandelt wurde wie im Bei-
spiel 2 beschrieben, jedoch mit der Ausnahme, daB

die 3000 | Farbflotte 4,8 kg des tlrkisfarbenen
Farbstoffes folgender Formel

—-[Lsozsazj 0.6

2 ] !s"sa]i.?

i
I
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in handelsiiblicher. Einstellung enthieit. Der
Bligeltest ergab, daB ein Begleilgewebe aus
Baumwoll-Kaliko nicht anblutete.

0,99 kg des roten Reaktiv-Farbstoffes der Formel

SOE

ot g

'803

und 0,04 kg des blauen Reaktiv-Farbstoffes der
Formel

jeweils in handelsiiblicher Einstellung sowie 20 g/l
Soda und 80 g/l Natriumchlorid enthielt, wie folgt
gefarbt:

Zundchst wird 15 Min. bei 25°C geférbt, dann in
30 Min. auf 50°C erwdrmt, und anschlieBend das
Farbebad 20 Min. bei dieser Temperatur gehalten.
Anschliefend wird in 30 Min. auf 80°C aufgehsizt
und in 45 Min. zu Ende geférbt.

Gesplilt wird 10 Min. kalt, dann 2*10 Min. bei
Kochtemperatur und anschlieBend einmal 10 Min.
bei 50°C.

AnschlieBend wird die Ware 10 Min. bei 60°C
mit einer wafrigen Losung nachbehandell, die 1,5
% des Kondensationsproduktes 3 (24%ig) enthielt
und einen pH-Wert von stwa 7 hatie. Bei dem an-
schliefenden Bligeltest wurde ein ungefdrbtes Be-
gleitgewebe aus Baumwoll-Kaliko nicht angeblutet.

Beispiel 4

in einem Overflow-Féarbeapparat werden 75 kg
gebleichies Baumwoll-dersey in 1200 | Firbeflotte,
die 2,475 kg des scharlachfarbenen Reaktiv-Farb-
stoffes der Formel

cl
)\! *
uﬁu-
SO 8 2
a0
[ EQ.S el
=X ji/Li
Y
[ FET N TNEy
2
© :
Beispiel 5
Gefédrbt und gespiilt wurde wie in Beispiel 4
beschrieben. Nachbehandelt wurde 10 Min. bei
45  Kochtemperatur mit einer wéBrigen L&sung, die 1,5
% des Kondensationsproduktes 3 (24%ig) und 1,6
% (= 1 g/l) Soda cal¢. enthielt und einen pH-Wert
von etwa 10,5 hatte.
Beim anschiieBenden Bigeliest wurde ein un-
50 Qeférbtes Begleitgewebe aus Baumwoli-Kaliko nicht
angeblutet.
Beispiel 6
55 Gefdrbt wurde wie in Beispiel 4 beschrieben.

Das geférbte Material wurde dann dreimal 10 Min.
bei 25°C, anschiieBend einmal 10 Min. bei Koch-
temperatur gespliit und danach mit einer wéBrigen
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L3sung, die 1,5 % des Kondensationsproduktes 3
und 1,6 % Soda calc. enthielt und einen pH-Wert
von etwa 10,5 hatte, nachbehandelt. in das Nach-
behandiungsbad wurde bei 40°C eingegangen und
dann innerhalb von 20 Min. auf Kochtemperatur
autgeheizt. Der Bligeltest ergab, daB das so behan-
delte Baumwoll-Jersey kein Anbluten des Begleit-
gewebes zeigto.

CL
A
303H
c "B
HO3S Oe SO3H

in handelislblicher Einstellung sowie 70 gl Na-
triumsulfat, 5 g/l Soda und 2 g/ 44,8%rige wiBrige
Natronlauge enthiit, zugegeben. Das Material wird
60 Min. bei 80°C gefirbt, danach 10 Min. kait,
dann 2*10 Min. bei Kochtemperatur und an-
schiieBend 10 Min. bei 60°C im Uberlauf gesplit.

AnschlieBend wurde der Baumwoll-Trikot in 3
Teile geteilt:

8) Ein Teil des gefirbten Baumwoll-Trikots
wurde getrocknet und dem Blgeltest unterworfen.

b) Der zweite Teil des gefdrbten Baumwoll-
Trikots wurde 10 Min. bei Kochtemperatur mit ein-
er wiBrigen L&sung nachbehandelt, die 2 % des
Kondensationsproduktes 2 (27.8%rig) enthislt und
einen pH-Wert von etwa 7 hatte.

¢) Der dritte Teil des gefirbten Baumwoll-Tri-
kots wurde gemi8 der Lehre der DE-OS 27 47 358
10 Minuten bei Kochtemperatur mit siner L&sung

80
HOD
S
HO

3

in handeisUblicher Einstellung enthiit, wie folgt
geflrbt:

Das Firbebad wird innerhalb von 20 Min. auf 95°C -

aufgehsizt. Nach einer Verweilzsit von 10 Min. bei
95°C setzt man 30 kg Natriumchlorid zu und halt
anschlieBend die Temperatur weitere 5 Min. bei
85°C. Innerhaib von 10 Min. wird auf 80°C ab-
gekGhit. Dann gibt man 4 kg Soda und 2 |
44,8%rige wiBrige Natronlauge zu.

5

20

35

Beispiel 7
in einem Overflow-Firbeapparat werden 100

kg Baumwoli-Trikot in 2000 | Férbeflotts, die 5 kg
des roten Reaktiv-Farbstoffes der Formel

cL

OH NH ﬁN’ENH-@-NHJ\“)\

SOH
NH OH 3
N=H —2:}
HO,S 803H

3

nachbehandelt, die 2 % des Kondensationsproduk-
tes aus 1 Mol Methylidipropylentriamin und 0,87
Mol Epichlorhydrin (27,%rig) enthielt und einen pH-.
Wert von etwa 7 hatte.

Der Blgeltest ergab, daB das Begleitgewebe
bei dem unbehandelten Baumwoll-Trikot (Probe a)
stark anbiutete. Durch die Behandlung c) konnte
das Anbiuten zwar verringert, aber nicht verhindert
werden. Nur durch die Behandlung b) wurde sin
Anbiuten des Begleitgewebes verhindert.

Beispiel 8
In einem voligefiuteten Jet-Férbeapparat wer-
den 100 kg Baumwoligewebe in 1500 |

Férbeflotte, die 5 kg des orangefarbenen Reaktiv-
farbstoffes der Formel

S0.R

TN 3

50

a3

AnschiieBend wird das Gewebe in 3 Teile ge-
teilt:

a) Ein Teil des Gewebes wird getrocknet und
dem Blgeltest unterworfen.

b) Der zweite Teil des gefirbten Baumwollge-
webes wird auf dem Foulard mit einer wifrigen
L8sung behandett, die folgende Zusitze enthiit:

80 g/l Dimethylolglyoxaimonourein {45%ig)

12 g/| MQC‘: .8 Hzo
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Die Flottenaufnahme betrdgt 78 %. Das Gewebe
wird anschliefend bei 110°C getrocknet und
danach 4 Min. bei 155°C kondensiert. |

c) Der dritte Teil des gefarbten Baumwollgewe-
bes wird auf dem Foulard mit einer wéfBrigen
Ldsung folgender Zusammensetzung behandelt:

80 g/l Dimethylolglyoxalmonoursin (45%ig)
12 g/l MgCl, . 6 H.0
40 g/l des Kondensationsprodukies 3 (24%ig)

Fiottenaufnahme, Trocknungs-und Kondensations-
bedingungen werden, wie unter b) beschrieben,
eingehalten.

Der Bligeliest ergibt, daB das Begleitmaterial
bei dem unbehandeltem Gewebe (Probe a) und
dem Gewebe, das der Behandlung b) unterworfen
wurde, stark anblutet. Nur durch die Behandiung
c) konnte ein Anbluten des Begleitgewebes verhin-
dert werden.

Die Wirksamkeit der Knitterfrei-Krumpffrei-
Ausriistung wurde durch den Zusatz des Konden-
sationsprodukies 3 bei der Behandlung ¢} nicht
ungiinstig beeinflust. Die Ausrlistungen geméB b)
und c) ergaben die gleichen Krumpfungswerte bei
der Haushaltswische (20 Min. bei 60 %). Bei der
Beurteilung des Glattebildes nach Monsanto erga-
ben sich ebenfalls keine Unterschiede.

Bei der zusdtzlichen Anwendung eines Hydro-
phobiermittels in den Béddern b) und c) zeigte es
sich, daB8 auch die Hydrophobie des ausgeriisteten
Gewebes durch die Mitverwendung des Kondsnsa-
tionsproduktes 3 nicht beeinfluft wird.
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Anspriiche

1. Verfahren zur Nachbehandlung von
Féarbungen mit Reaktivfarbstoffen auf Cellulose-
Fasermaterialien mit wiBrigen L8sungen von Kon-
densationsprodukien aus Polyaminen und Epichlor-
hydrin, dadurch gekennzeichnet, da8 man als
Nachbehandlungsmittel ein kationisches Kondensa-
tionsprodukt einsetzt, das durch Umsetzung von

(a) Bis-benzylpiperazin mit

{b)} Ethylenchlorid, Epihalogenhydrin, Propy-
lenchiorid, 1,3-Dichlor-2-hydroxy-propan, Bis-epoxi-
butan, 1,4-Dichlorbutan oder deren Gemische im
Molverhdltnis 1 : O,5 bis 1,1 oder durch Umset-
zung von

(c) Piperazin, Bis-1,4~(aminopropyl}-piperazin,
1-Aminoethylpiperazin, 2-Hydroxysethylpiperazin, 1-
Methyipiperazin oder deren Gemische

mit den Verbindungen gemB (b) im Mol-
verhdlinis 1 : 0,5 bis 1,1 und Benzylierung der
Kondensations-produkte erhililich ist, wobei man
bei der Benzylierung pro Aquivalent Stickstoff in
der Komponente (¢) 0,15 -1,0 Mol Benzylchlorid
einsetzt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, daB man das Nachbehandiungsmittel
(100%ig) in einer Menge von O,1 bis 5 Gew.%,
bezogen auf die Cellulose-Fasermaterialien, ein-
setzt.

3. Verfahren nach den Anspriichen 1 und 2,
dadurch gekennzeichnet, daB die Nachbehandiung
bei einer Temperatur der wéBrigen L&sung von 5
bis 120°C und einem pH-Wert von 4 bis 11 durch-
gefiihrt wird.

4. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, daB man als kationisches
Kondensationsprodukt ein benzyiiertes Piperazin-
Epichiorhydrin-Kondensationsprodukt einsetzt.
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