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64 Verfahren zur Behandlung von Cellulosetextilmaterial in Gegenwart von Netzmitteln.

@ Tensidkombinationen, die (a) ein sekundédres hoch-

molekulares, hydrophiles n-Paraffinsulfonat mit min-
destens 12 Kohlenstoffatomen und (b) einen Orthophos-
phorséuretriester der Formel

0-CHo-CHa }7-0-Ry
0=P—t0-CHp-CHo }i-0-Rp ()
0-CHa-CHa 15~ 0-R3

worin Ry, R2 und R3 je unabhingig voneinander Cs.¢-

Alkyl und m, n und p je unabhéngig voneinander 0

oder 1 bedeuten, im Gewichtsverhiltnis a/b = 1,41

bis 4,0:1

und gegebenenfalls (c) einen Silikonentschdumer
und/oder (d) Wasser enthalten, werden als Netzmittel bei
der Behandlung von Cellulosetextilmaterial in wéssrigem
Medium verwendet. '
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6 Recherchenbericht siche Riickseite

€9 Verfahren zar Behandlung von Cellulosetextilmaterial in Gegenwart von Netzmitteln.

@ Tensidkombinationen, die (a) ein sekundéres hoch-

molekulares, hydrophiles n-Paraffinsulfonat mit min-
destens 12 Kohlenstoffatomen und (b) einen Orthophos-
phorsiuretriester der Formel

0-CHp-CHp ¥7~0-R1
0=P—{0-CHp-CHy-0-Rp  (T)
0-CH2—CH2‘)’F—,'O-R3

worin R1, Rz und R3 je unabhéngig voneinander Cs.¢-

Alkyl und m, n und p je unabhingig voneinander 0

oder 1 bedeuten, im Gewichtsverhiltnis a/b = 1,4:1

bis4,0:1 ] ]

und gegebenenfalls (c) einen Silikonentschiumer
und/oder (d) Wasser enthalten, werden als Netzmittel bei
der Behandlung von Cellulosetextilmaterial in wéssrigem
Medium verwendet.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zum Behandeln von Cellulosetextilmaterial
in wéssrigem Medium in Gegenwart von anionaktiven und
nichtionogenen Netzmitteln, dadurch gekennzeichnet, dass
man als anionaktives Netzmittel 5

a) ein sekundéres hochmolekulares, hydrophiles n-Paraf-
finsulfonat mit mindestens 12 Kohlenstoffatomen
und als nichtionogenes Netzmittel

b) einen Orthophosphorsduretriester der Formel
10

O-CHz-CHz)'“TO-Rl
0=P—(0-CH2-CH2 )'n—O-RZ (I)
O-CHz-CHz )"p—O-R3 13

worin R;, Rz und R; je unabhingig voneinander C; _¢-
Alkyl und m, n und p je unabhingig voneinander 0 oder !
bedeuten, 20
im Gewichtsverhiltnis a/b = 1,4: 1 bis 4,0 : 1, einsetzt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man zusitzlich

¢) einen Entschiumer auf Silikonbasis
einsetzt. 25

3. Verfahren nach Anspriichen 1—2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Behandlung ein Férbeverfahren ist.

4. Verfahren nach Anspriichen 1—3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die wissrige Behandlungsflotte einen hohen
Elektrolytengehalt aufweist. 30

5. Verfahren nach Anspriichen 3 und 4, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man mit Direkt- oder Reaktivfarbstoffen in
Gegenwart anorganischer Salze farbt und der Gehalt an an-
organischen Salzen in der Behandlungsflotte mindestens das
5-fache des verwendeten Farbstoffes betrigt. 35

6. Verfahren nach Anspriichen 1 —5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man Netzmittelpriparate einsetzt, die einen
Gehalt an den Komponenten (a) und (b) wie im Anspruch 1
definiert aufweisen, wobei in Komponente (b)) m=n=p=1
bedeuten, und die gegebenenfalls zusétzlich (c) wieim An- 40
spruch 2 definiert und/oder (d) Wasser enthalten.

7. Netzmittelpriparate gekennzeichnet durch einen Ge-
halt an den Komponenten (a) und (b) wie im Anspruch 1 de-
finiert, wobei in Komponente (b) m=n=p=1 bedeuten.

8. Netzmittelpriparate nach Anspruch 7, dadurch ge- 45
kennzeichnet, dass sie einen Entschiumer (c) wie im An-
spruch 2 definiert und/oder (d) Wasser enthalten.

9. Die nach den Verfahren geméss Anspriichen 1 —6 be-

handelten Materialien.
50

BESCHREIBUNG

Bei der Behandlung von Cellulosetextilmaterial in wéiss- 55
rigem Medium werden meistens relativ elektrolytenreiche
Flotten und/oder relativ scharfe insbesondere alkalische pH-
Bedingungen verwendet; es wird auch gewiinscht solche Ver-
fahren unter Verwendung von Netzmitteln besser und ziigi-
ger zu gestalten; dabei tritt aber das Problem auf, dass die 60
géingigen Netzmittel oft in ihrer Wirksamkeit unter solchen
Elektrolyt- und/oder pH-Bedingungen z. T. versagen und
daher nicht zuverlissig eingesetzt werden konnen. Es wurde
nun gefunden, dass unter Einsatz einer bestimmten Kombi-
nation bestimmter anionaktiver und nichtionogener Tenside 65
als Netzmittel das Cellulosetextilmaterial gut in wissrigem
Medium behandelt werden kann, wobei sowohl Netzmittel
als auch Behandlungsmittel optimal ihre Wirkung entfalten.
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Ein erster Gegenstand der Erfindung ist also ein Verfah-
ren zum Behandeln von Cellulosetextilmaterial in wissrigem
Medium in Gegenwart von anionaktiven und nichtionoge-
nen Netzmitteln, das dadurch gekennzeichnet ist, dass man
als anionaktives Netzmittel

a) ein sekundéres hochmolekulares, hydrophiles n-Paraf-
finsulfonat mit mindestens 12 Kohlenstoffatomen
und als nichtionogenes Netzmittel

b) einen Orthophosphorsduretriester der Formel.

0-CHp-CHa Yi0-Rq
0=P—40-CHp~CHy 3=0-Ry (1)
0-CHy-CHy )'p—O-R3

worin Ry, R; und R; je unabhingig voneinander Cs_¢-Alkyl
und m, n und p je unabhingig voneinander 0 oder 1
bedeuten,

im Gewichtsverhéltnisa/b = 1,4: 1 bis 4,0 : 1, einsetzt.

Die sekundéren, hochmolekularen, hydrophilen n-Paraf-
finsulfonate sind im allgemeinen bekannt und z. B. in Lin-
field «Anionic Surfactants», Vol. 7, part I, Seiten 330 —334,
beschrieben; sie kdnnen nach iiblichen Sulfonierungsmetho-
den hergestellt werden, am einfachsten durch Sulfoxidation
von n-Alkanen bzw. n-Alkangemischen, vorteithaft mit
12—20 Kohlenstoffatomen, oder deren Sulfochlorierung
und anschliessende Hydrolyse. Die erhaltenen technischen
Gemische enthalten im allgemeinen >85% Monosulfonat,
etwa 10% Di- und Polysulfonate, < 1% nicht sulfoniertes
Paraffin und gegebenenfalls Alkalimetallsulfate (bei Alkali-
metallsulfonaten) und kénnen direkt eingesetzt werden. Die
sekundéren Monosulfonate der entsprechenden n-Paraffine
sind meistens Gemische und kénnen z. B. durch die relati-
ven, in deuterisiertem Wasser gemessenen NMR-Integral-
werte der primér, sekundér und tertidr kohlenstoffgebunde-
nen Wasserstoffe gekennzeichnet werden. Die H-NMR-Inte-
gralverhiltnisse fiir die erfindungsgeméss einzusetzenden Par-
affinsulfonate (a) sind vorzugsweise wie folgt:

~CHp-/-CH3 = 2,5 bis 6,5

~CH3/-CH- = 3,3 bis 10,0
|

-CHp-/-CH- = 19,0 bis 30,0.

(Signal von -CH3 bei ca. 0,90 ppm,
Signal von -CHp- bei ca. 1,35 ppm,
Signal von -CH- bei ca. 2,70 ppm)

I

Die einzusetzenden Paraffinsulfonate (a) entsprechen
vorzugsweise der folgenden durchschnittlichen Formel

CH3-4CH2)a-Qy-(CH2);-CH3 (11),
' SO3M ’

worin
die Summe q + r = 9 bis 17 ist
und M ein einwertiges, farbloses Kation bedeutet.
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Vorzugsweise werden sekundére n-Paraffinsulfonate (a)
eingesetzt, die eine durchschnittliche Kohlenwasserstoffket-
tenléinge von 13 bis 17 Kohlenstoffatomen aufweisen bzw.
Sulfonate der Formel (II), worin q + r vorzugsweise 10 bis
14 betrigt,

Das Kation der Sulfonate kann ein iibliches, farbloses,
einwertiges Kation sein, z. B. ein Alkalimetallkation (Lithi-
um, Natrium, Kalium) oder ein Ammoniumkation (unsub-
stituiertes Ammonium oder z. B. Mono-, Di oder Triditha-
nol- oder -isopropanolammonium); am einfachsten ist das
Kation bzw. M Natrium.

In den Phosphorsduretriestern der Formel (I) kénnen die
Alkylreste Ry, R> und R; linear oder verzweigt sein, z. B. n-
Propyl, Isopropyl, n-Butyl, Isobutyl, tert.Butyl, n-Amyl,
Isoamyl oder n-Hexyl, wovon die Cs-Alkylreste bevorzugt
sind, insbesondere n-Butyl. Die Indices m, n und p kénnen
untereinander gleich oder verschieden sein, sind aber vor-
zugsweise untereinander gleich und stehen vorzugsweise je
fiir 1; auch die Reste R;, Ry und R; kénnen untereinander
gleich oder verschieden sein und sind auch vorzugsweise un-
tereinander gleich; besonders bevorzugt haben die 3 ester-
bildenden Reste
Ri—O0—(CH;—CH,~O0),—,

Rg—O-—(CHz—CHg—O)n—' und
R3—0—(CH,—CH,—O0),—
untereinander die gleiche Bedeutung; bevorzugte Triester der
Formel (I) sind Tri-n-propylphosphat, Tri-n-butylphosphat,
Tri-(n-butoxyithyl)-phosphat und Tri-n-amylphosphat, wo-,
von insbesondere das Tributoxyéthylphosphat bevorzugt ist.
‘Das Gewichtsverhdltnis der Komponente (a) zur Kom-
ponente (b) liegt im Bereich von 1,4 : 1 bis 4,0 : 1, wovon der
Bereich von 1,7 : 1 bis 3 : 1 besonders bevorzugt ist.

Die erfindungsgemadss einzusetzenden Tenside werden
vorteilhaft in Gegenwart von Entschiumern eingesetzt und
besonders vorteilhaft wird

(c) ein Entschidumer auf Silikonbasis
eingesetzt.

Entschdumer auf Silikonbasis, insbesondere Silikone und,
Silikondle sind in der Technik allgemein bekannt und in der
Fachliteratur zahlreich beschrieben; vornehmlich kénnen
Organopolysiloxane (gegebenenfalls mit Hydroxyl an den
Enden blockiert) wie beispielsweise Polydimethylsiloxane,
Polymethylphenylsiloxane und Polymethylwasserstoffsiloxa-
ne mit mittleren Molekulargewichten von etwa 1000 bis
100 000, vorzugsweise von 5000 bis 40 000 eingesetzt wer-
den. Insbesondere kommen Alkylpolysiloxane, die bei 25°C
eine Viskositédt von mindestens 0,7 Cp aufweisen, in Be-

- tracht; der Alkylrest kann 1 bis 6 Kohlenstoffatome enthal-

ten. Bevorzugt sind beispielsweise die Methylsiloxane, die
bei 25 °C eine Viskositét von 50 bis 15 000, vorzugsweise von
100 bis 1000 Cp besitzen. Vorzugsweise in Betracht komm-
ende Methylpolysiloxane kdnnen durch die Formel- '

R CH3
R—li-O—-—Si—O——Si—R (111)

Flz CH3 |x R

wiedergegeben werden, worin R fiir Methyl oder Methoky
steht und x eine ganze Zahl grosser als 1, z. B. eine solche im
Wert von 50 bis 1200 oder mehr, bedeutet. Gegebenenfalls
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koénnen die Polymethyl- und/oder Polyphenylmethylsiloxane
auch Blockpolymere sein, die Si—O sauerstoffgebundene
und/oder Si— C kohlenstoffgebundene Oxdthylen- und/oder
Oxypropyleneinheiten enthalten. Es handelt sich in der Re-
gel um bekannte Handelsprodukte, die neben dem Silikon6l
gegebenenfalls noch iibliche Zusitze, wie z. B. kolloidale
Kieselsdure oder Emulgatoren auf Poly4thylenglykolbasis
enthalten koénnen. Bevorzugt sind die héhermolekularen Sili-
kondle. Man setzt sie vorzugsweise in verhiltnisméssig klei-
nen Mengen ein, um z. B. Eigeneffekte der Silikondle (Hy-
drophobie) zu vermeiden [siche auch H. Reuther, «Chemi-
sche Technik», 5 (1953), Seite 89; US-PS 2 632 736; GB-PS
689 306 und DDR-Patent 5966]. Die K onzentration Ent-
schdumer (c), bezogen auf die Komponenten (a) + (b), be-
trdgt vorteilhaft bis zu 35 Gew. %, vorzugsweise 3 bis

15 Gew.%. 7 )

'Die einzusetzenden Tenside werden vorteilhaft in Prépa-
rationen formuliert, die (a) und (b) und gegebenenfalls zu-
sitzlich den Entschdumer (c) enthalten. Diese Priparate
konnen wasserfrei oder auch wasserhaltig sein. Fiir konzen-
trierte Praparationen ist der Wassergehalt vorzugsweise
moglichst niedrig, vorteilhaft wie es einem Trockenstoffge-
halt von 33 —100%, vorzugsweise 48 — 100%, insbesondere
50—70% entspricht. Ein besonderer Gegenstand der Erfin-
dung sind solche Priparate, worin im Tensid (b)
m=n=p=list

Die mengenmadssige Zusammensetzung der Netzmittel-
priparationen ist vorteilhaft wie folgt:

Sulfonat (a) 1,4—4 Teile,

Orthophosphorsduretriester (b) 1 Teil,
Silikonentschdumer 8c) 0—35 Gew.% der Gesamtmenge
von (a) + (b),

Wasser (d) soviel wie fiir einen Trockenstoffgehalt von
33—100% erforderlich.

Bevorzugte Tensidpriparationen enthalten die Kompo-
nenten (a), (b), (c) und (d) in folgendem Gewichtsverhéltnis: -
(@) 1,73 Teile, ’
(b) 1 Teil,

(c) 3—15 Gew.% von (a) + (b),
(d) soviel wie fiir einen Trockenstoffgehalt von 48 — 100%,
vorzugsweise von 50— 70%., erforderlich.

Die Tensidpréiparationen, insbesondere die konzentrier-
ten obenerwidhnten Priparationen kdnnen pastenartig bis
gelartig sein, wenn sie wasserfrei oder wasserarm sind, oder
mehr oder weniger dickfliissig bis diinnfliissig, wenn sie rela-
tiv viel Wasser enthalten.

Die oben definierte Kombination von Tensiden (a) und
(b) eignet sich als Netzmittel fiir Cellulosetextilmaterial bei
beliebigen Behandlungen in wissrigem Medium, und zwar
sowohl bei Vorbehandlungen (z.B. Entschlichten, Abko-
chen, Avivage) als auch beim Veredeln, wobei hier unter Ver-
edlung alle Behandlungen des Textilmaterials verstanden
werden, die das Textilmaterial permanent verdndern (Fér-
ben, optisches Aufhellen und permanentes Ausriisten, wie
z. B. die permanente Ausriistung mit Antistatika, mit Griff-
mitteln und die Avivage) und bei der Nachbehandlung, wo-
bei hier als Nachbehandlung jede nicht-permanente Ausrii-
stung und weitere Nachbehandlung des Textilmaterials ver-
standen wird (z. B. die nicht-permanente Ausriistung mit
Gleitmitteln, mit Griffmitteln oder mit Antistatika fiir die
Konfektionierung). Vorteilhaft wird die erfindungsgemésse
-Behandlung mit den oben definierten Netzmitteln in elektro-
lythaltigen, wissrigen Flotten vorgenommen, insbesondere
bei starken pH-Schwankungen und/oder unter extremen
pH-Bedingungen, namentlich im pH-Bereich von 4°Bé -
H1S0, bis 4°Bé NaOH, und/oder in Gegenwart hoher Salz-
konzentrationen insbesondere hoher Konzentrationen anor-
ganischer Salze (z. B. Glaubersalz, Borax, Natrium- oder



Kaliumcarbonat oder -bicarbonat, Natriumchlorid). Scharfe
Elektrolytbedingungen kommen im wesentlichen insbeson-
dere beim Veredeln von Cellulosetextilmaterial vor und kon-
nen je nach Art der Veredlung, Beschaffenheit des Cellulose-
substrates und Flottenverhltnis variieren. Die Behandlung
des Textilmaterials kann nach beliebigen iiblichen Methoden
durchgefiihrt werden, z. B. nach Auszieh- oder Foulardier-
verfahren, insbesondere nach Ausziehverfahren. Das Aus-
ziehverfahren kann kontinuierlich oder diskontinuierlich er-
folgen z. B. im Fass, in der Haspelkufe oder in Diisenférbe-
apparaten. Als Veredlungsbehandlungen des Cellulosetextil-
materials kommen vorzugsweise das optische Aufhellen und
das Farben mit entsprechenden Aufhellern und Farbstoffen,
insbesondere mit Direktfarbstoffen, Kiipenfarbstoffen,
Schwefelfarbstoffen und vor allem mit Reaktivfarbstoffen in
Betracht. Als optische Aufheller kommen beliebige Cellulo-
seaufheller in Betracht, insbesondere solche der Bis-(triazi-
nylamino)-stilbendisulfonsdurereihe. Als Schwefel-, Kiipen-,
Direkt- und Reaktivfarbstoffe kommen im allgemeinen be-
liebige Farbstoffe dieser Kategorien in Betracht wie sie fiir
entsprechende Cellulosesubstrate verwendet werden und

z. B. im Colour Index (3. Ausgabe) jeweils als «Sulphur
Dyes», «Vat Dyes», «Direct Dyes» und «Reactive Dyes» de-
finiert sind. Vorzugsweise werden die oben definierten Netz-
mittel bei Firbeverfahren eingesetzt, bei denen die wéssrige
Auszieh- oder Klotzflotte einen hohen Elektrolytengehalt
aufweist; in den Klotzflotten ist der hohe Elektrolytengehalt
schon durch die relativ hohe Konzentration an anionischen
Farbstoffen gegeben, welche einerseits selber meistens in
Salzform vorliegen und anderseits oft mit anorganischen
Salzen z. B. Glaubersalz oder Kochsalz coupiert sind (z. B.
bis zu einem Farbstoffgehalt von 30 bis 90 Gew.%) oder
noch von der Herstellung bereits im Presskuchen salzhaltig
sein kénnen (meistens NaCl etwa 2 bis 15 Gew.%); bei Aus-
ziehverfahren und bei kombinierten Verfahren (z. B. Klot-
zen + Jigger) ist der hohe Elektrolytengehalt vor allem da-
durch gegeben, dass bei der Verwendung von anionischen
Cellulosefarbstoffen, insbesondere Direkt- und Reaktivfarb-
stoffen, anorganische Salze (z. B. Glaubersalz oder Koch-
salz) zusitzlich als Aufziehhilfsmittel verwendet werden, wo-
bei die Konzentration solcher zusétzlich zugegebener anor-
ganischer Salze ein Mehrfaches der Farbstoffkonzentration
ausmacht; beim Firben mit Reaktivfarbstoffen werden zu-
sdtzlich Basen verwendet (z. B. Natrium- oder Kaliumcarbo-
nat und/oder -hydroxyd), die den Elektrolytengehalt der
wissrigen Flotten weiter erhdhen. Die Farbstoffkonzentrati-
on in den Auszieh- und Klotzflotten kann wie iiblich in ei-
nem weiten Bereich variieren, z. B. zwischen 0,001% und
10% bezogen auf das trockene Substratgewicht je nach ge-
wiinschter Farbtiefe; das Flottenverhiltnis im Ausziehver-
fahren kann auch in einem weiten Bereich variieren, z. B.
von 1 : 3 bis 1 : 100 je nach Beschaffenheit des Substrates
und gewihlter Firbemethode und -apparatur, vorteilhaft im
Bereich von 1 : 5 bis 1 : 50, vorzugsweise 1 : 5 bis 1 : 30; die
aufgenommene Flottenmenge beim Klotzverfahren (Trok-
kengewichtszunahme) betrégt vorteilhaft 50 bis 100% vor-
zugsweise 70 bis 85%. Die bei Ausziehfirbeverfahren, insbe-
sondere mit Direkt- und Reaktivfarbstoffen, zugegebene
Menge anorganischer wasserloslicher Salze (Aufziehhilfsmit-
tel) betrigt vorteilhaft mindestens das Fiinffache des einge-
setzten Farbstoffes und liegt, je nach Farbstoffkonzentration
und Flottenlinge, vorteilhaft im Bereich von 10 bis 120 g/l
vorzugsweise 30 bis 80 g/1. Die bei Reaktivfirbungen einge-
setzte Menge Base ist zweckmdéssig mindestens so hoch ge-
wiihlt, dass sie zur Reaktion der reaktiven Farbstoffe mit
dem Cellulosesubstrat ausreicht, bzw. sie ist mindestens
Aquimolar zum eingesetzten Reaktivfarbstoff und ausrei-
chend um einen alkalischen pH (vorzugsweise 8,5 bis 13.5)
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beizubehalten: vorteilhaft werden 2 bis 40 g/l Base (Alkali-
metallcarbonat und/oder -hydroxyd) in der Ausziehflotte
oder auch in der Klotzflotte (bzw. im Jigger) eingesetzt.

Vorteilhaft werden die oben definierten Netzmittel bei

s wissrigen Behandlungsflotten eingesetzt, worin die zusitz-
lich zu den Farbstoffen zugegebenen Elektrolyten (insbeson-
dere anorganische Elektrolyten) gewichtsméssig mindestens
das 5-fache des eigentlichen Farbstoffes ausmachen insbe-
sondere, worin die gesamte Elektrolytkonzentration minde-

10 stens 45 g/l, vorzugsweise mindestens 55 g/l betrédgt. Beson-
ders bevorzugt werden die Netzmittel beim Auszieh- und
Klotzfiarben von Cellulosetextilmaterial mit Reaktivfarb-
stoffen eingesetzt. '

Das Netzmittel [(a) + (b) + gegebenenfalls (c) und/oder

15 (d)] wird vorteilhaft in solchen Konzentrationen eingesetzt,
dass die Konzentration von [(a) + (b)] <6 g/l, vorzugsweise
0,05 bis 4 g/1, insbesondere 0,1 bis 2,5 g/l ist.

Das Cellulosematerial kann iibliches, vegetabiles, gege-
benenfalls modifiziertes Fasermaterial sein, z. B. Baumwolle,

20 Leinen, Hanf, Jute, Rayon oder Viskose und kann in einer
beliebigen Bearbeitungsform vorliegen, wie sie iiblicherweise
fiir entsprechende Behandlungsverfahren verwendet wird,

z. B. als Fiden, Garn, Zwirn, Strihne, Spulen, Vliese, Gewe-
be, Gewirke oder Halbfertig- oder Fertigware.

25 Die Behandlung der Cellulosetextilmaterialien wird
durch das Netzmittel nicht beeintréchtigt. Die optischen
Aufhellungen haben ein optimales Weiss; die Firbungen ha-
ben eine optimale Tiefe, Echtheit und Egalitit, wie sie den
jeweils eingesetzten Farbstoffen entsprechen und, besonders

30 in Anwesenheit der Komponente (c), wird unerwiinschtes
Schiumen weitgehend verhindert.

In den folgenden Beispielen bedeuten die Teile Gewichts-
teile und die Prozente Gewichtsprozente; die Temperaturen
sind in Celsiusgraden angegeben.
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Beispiel 1
In einem Riihrkolben werden 137,20 Teile Hostapur SAS
(ein 60%iges sekundires Natriumparaffinsulfonat der Firma
40 HOECHST) vorgelegt; man erwirmt auf 35—40° und gibt
60,12 Teile entmineralisiertes Wasser zu. Unter Rithren wer-
den nun 41,17 Teile Tri-n-butoxyéthyl-phosphat zugetropft.
Sobald das Produkt gut homogen durchgeriihrt ist, werden
noch 11,5 Teile Antischaummittel SLM 54 269 (ein Silikon-
45 entschiumer der Firma WACKER Chemie A. G.) untef mil-
der Scherkraft eingeriihrt. Das Produkt wird unter leichtem
Rithren abgekiihlt und ausgeladen. Das so hergestellte Pré-
parat (I) liegt bei Raumtemperatur in Form eines Gels mit
54% Trockenstoffgehalt vor.
so  Die Integralverhéltnisse von Hostapur SAS im NMR
dieses Produktes liegen bei:

-CHp-/-CH3 = 2,96
? CH3/-CH- = 9,70
l
-CHp-/-CH- = 28,70
© ' l
Beispiel 2

Unter gleichen Bedingungen, wie im Beispiel 1, werden
39,52% des im Beispiel 1 erwéhnten Natriumparaffinsulfo-
nates mit 9,88% Tri-n-butoxyithyl-phosphat, 4,6% des Sili-
konentschiumers und 46% Wasser formuliert. Dieses Pra-
parat (II) ist auch gelartig und enthélt 54% Trockenstoff.
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Beispiel 3
Wie Be1splel 1, aber statt 41,17 Teile Trl-n-butoxyathyl-
phosphat, setzt man 41,17 Teile Tri-n-butylphosphat ein.
Es wird das Priiparat (III) mit 54% Trockenstoffgehalt
erhalten.
Beispiel 4
In einem Riihrkessel werden 55,98 Teile eines durch Sul-
fochlorierung eines Ci,—2-Paraffins und anschliessender
Verseifung erhaltenen sekundiiren Natriumparaffinsulfona-
tes, welches im NMR-Spektrum folgende Verhéltnisse auf-
weist:

~CHp-/-CH3 = 6,09

“CH3/-CH- = 3,43
l.

~CHp-/-CH- = 20,93

I
mit 28 Teilen Tri-n-butoxyathyl-phosphat bei 30° intensiv
vermischt. Anschliessend gibt man 7,82 Teile des Silikonent-
schiumers von Beispiel 1 zu, rithrt die Mischung 30 Minuten
und verdiinnt dann unter weiterem Riihren mit 78,2 Teilen
Wasser.

Es resultiert ein stabiles Priparat (IV) mit 54% Trocken-
stoff.

Beispiel 5

In einem Riihrkolben werden 103,41 Teile des im Beispiel
4 beschriebenen Paraffinsulfonates in 82,95 Teile Wasser ge-
16st. Bei 40° gibt man 38,30 Teile Tri-n-butylphosphat dazu
und riihrt 30 Minuten. Man l4sst die Mischung unter leich-
- tem Riihren bis auf 30° abkiihlen, worauf man 12,32 Teile
eines Silikonentschiumers (Rhodorsil 424 der Fa. Rhone-
Poulenc) zusetzt und weitere 30 Minuten verriihrt.

Man erhilt 237 Teile eines Priparates (V) mit 65% Trok-
kenstoff.

Applikationsbeispiel A
Gebleichtes Baumwollcretonne wird im Flottenverhélt-
nis von 1 : 20 mit 4% (bezogen auf das Substrat) C. I. Reac-

tive Green 12 (bestehend aus etwa 40% Farbstoff + etwa

" 60% Salzcoupage), wobei die wissrige Flotte zusétzlich
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80 g/l Natriumchlorid und 0,5 g/l des Préparates (I) geméss
Beispiel 1 enthdlt, 10 Minuten bei 30° behandelt; anschlies-
send wird das Firbebad auf 80° erwdrmt und, nach Zugabe
von 20 g/l Natriumcarbonat, bis zur Kochtemperatur er-
wirmt und es wird eine Stunde bei Kochtemperatur weiter-
gefirbt; alsdann wird auf 60° abgekiihlt, gespiilt, geseift,
noch gespiilt und getrocknet. Das Baumwollgewebe ist gut
und egal gefirbt und wihrend des gesamten Firbeverfah-
rens ist die Schaumbildung minim.

Auf analoge Weise wie im Beispiel A beschrieben kénnen
andere Reaktivfarbstoffe eingesetzt werden, z. B. C. I. Reac-
tive Yellow 58, C. I. Reactive Red 56 oder C. 1. Reactive
Blue 8 oder deren Gemische oder C. I. Reactive Red 17,
bzw. die Priparate (II), (I1I), (IV) oder (V).

Applikationsbeispiel B

Ein Satingewebe aus 100%iger mercerisierter Baumwolle
wird mit einer wiissrigen Klotzflotte, die
10 g/1 C. I. Reactive Red 159 (bestehend aus etwa 50%
Farbstoff und 50% Glaubersalzcoupage)
und 2 g/l des Priparates (III) geméss Beispiel 3
enthilt, bis zu einer Trockengewichtszunahme von 80% in
einem Durchgang geklotzt und anschliessend in einem Jig-
ger, der 400% (bezogen auf das Substrat) einer wissrigen
Losung von 50 g/l Glaubersalz calc. enthélt, weiterbehan-
delt; nach zwei Passagen werden der Flotte im Jigger 10 g/
Soda zugegeben und nach zwei weiteren Passagen werden
nochmals 10 g/l Soda der Flotte im Jigger zugegeben. Dann
wird 60 Minuten lang im Jigger bei 40° weiterbehandelt.
Darauf wird heiss im Uberlauf gespiilt, mit 1 g/l Natriumtri-
polyphosphat wihrend zwei Passagen geseift, dann heiss und
kalt gespiilt und schliesslich getrocknet. Man erhélt eine
gleichméssige und gut durchgefdrbte, brillante, rote Fér-
bung.

Analog wie im Beipsiel B beschrieben werden die Prépa-
rate (I), (I), (IV) und (V) der Beispiel 1, 2, 4 bzw. 5 einge-
setzt.
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