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fibre material, in particular cellulose-containing textile material.
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i nsi ng sindl, mipkatienischen Bolyreprisatenderdeanel In or der to renove non-fixed dye from
the fibre. In Chem cal Abstract, Volune 103, No. 124944a, a nethod for
Enproving the fastness propertied of textile dygings is described in which
fFotton fabrics dyed with reactiv -et;!ﬂ&i./a{r\?-t r)faa ed with cationic polyners .

f the formula | [ERR] in which R [er¢s reTedr]al kyl, al kenyl, benzyl,
terr], hydroxyi sopropyl, [err] or [I] and|X is chlorine, brom ne,
et hyl subphat e or et hyl sul phate land nR[e®f] 2 d where R and Rl are not

i mul t aneously methyl. Furthernore, US A-3,686, 151 discl oses reaction

§r oduct s of wérr RORY CBCEAly, okke(ii,) Bermyl,0DiHsORAcoxiormirkly | ONSHIGHIENAON odsl ne

3 CHzCOplOHRI}/nd X Chlo? Brom, e%hy|sulfat o%iér Ethyisulfat und n 2 zlxedeuten und wobei ‘R und RT

3 nicht gleichzeitig Methyl sind, behandelt werden. Ferner sind aus der US-A 3 686 151 Reaktionsprodukte

. 45 yon Terpolymerisaten aus (1) einem gegebenenfalls N-alkylierten Diallylamin (2) Schwefeldioxid und (3)

' einem ungeséttigten Amid mit einem Epihalogenhydrin oder einem Aldehyd bekannt, die auf geférbte Ge-
webe aus Nylon, Polyester, Polypropylen, Baumwolle und Baumwoll-Polyestergemischen appliziert wer-
den kdnnen um antistatische und schmutzabweisende Eigenschaften zu verieihen. ] )

Es wurde nun ein neues Nachbehandlungsverfahren entwickelt, welches besonders die Nassechthei-

5 ten von Cellulosefarbungen, die mit substantiven Farbstoffen erzeugt worden sind, bedeutend verbes-
sert. Beispielsweise kdnnen Waschechtheiten unter alkalischen Bedingungen bei "I'emperaturen.von
Gber 50°C und besonders bei heute {blichen 60°C-Waschen mit natriumperborathaltigen Waschmittein
(ISO 105/C06 C2S) verbessert werden. Ebenso kann durch das erfindungsgemésse Nachbbehand-

55 lungsverfahren der negative Einfluss der sauren Hydrolyse und des Thermocraking bei Reaktivfarbun-
gen weitgehend unterdrlickt werden.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Verfahren zur Nachbehandiung von geférbtem
cellulosehaltigem Fasermaterial, durch Behandlung des Fasermaterials mit einer wésserigen Flotte einer
polyquaternéren Ammoniumverbindung eines N-Alkyldiallylaminpolymerisates, dadurch gelgennzglchnet,
dass man eine polyquaterndre Ammoniumverbindung verwendet; die durch Umsetzung eines linearen

60 Homopolymerisates, das durch Polymerisation des Hydrohalogenidsalzes eines Diallylamins der Formel
(1) R-N(CH2-CH=CHz2)2 ‘ : _ o
und anschliessendes Neutralisieren des Salzes hergestellt worden ist und wiederkehrende Einheiten
der Formel

3




; phur di oxide and (3) an unsaturated am de with an epihal ohydrin or
: “dehyde whi ch can be applied to dyed fabrics made of nylon, polyester,
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' or mui a®( 2)" BiSEoRG -y f'elnxﬂmm 086 4811k Udlowoll 7B RS o Hrclabighrai ne
ghydrobrom Gammbhrethdnatbmdmﬁinldyhaaym lorid et yl diall'ylam ne
% hydr obrom eDle {miaizyngsbes Ungwa t die o ltmm Polyrperisal Iso zu wah-
oo g e e e e
‘ N- n- hexVl igémMBIM uhk tQéhb der Temperatur und pH-Verhéltnissen, zweckméssig be: oi-

ner Temperatur von 30 bls 85°C und einem pH-Wert von 6 bis 8,5 vorzugsweise 7 bis 8, wobei zur Erzie-
lung des erwiinschten pH-Wertes und zur Bildung des Hydrohalogenidsalzes elne Halogenwasserstoff-
séure, vorzugsweise Chlorwasserstoffséure verwendet wird.

40 Die erfindungsgemasse Nachbehandlung des geférbten celluiosehaltigen Fasermaterials wird in der
Regel anschliessend einer Farbung jedoch vorzugsweise aus frischem Bad durchgefihrt.

Als Fasermaterial kann regenerierte oder insbesondere natdriiche Cellulose in Betracht kommen, wie
z.B. Zellwolle, Viskoseseide, Hanf, Leinen, Jute oder vorzugsweise Baumwolle, sowie auch Fasermi-
schungen mit synthetischen Fasem z.B. soiche aus Polyamid/Baumwolle oder insbesondere aus Polye-

45 ster/Baumwolle, wobei der Polyesteranteil mit Dispersionsfarbstoffen vorgeférbt sein kann.

Das Textilgut ist in jeglicher Form anwendbar, wie z.B. Flocke, Garne, Kreuzspulen, Gamstringe, Ge-
webe, Gewirke oder Filze, die ganz oder teilweise aus nativer oder regenerierter Cellulose bestehen.

Die Férbungen des Cellulosefasermaterials erfolgen in der Regel mit Reaktivfarbstoffen oder vor-
zugsweise mit Substantivfarbstoffen. Sie kdnnen nach dem Ausziehverfahren oder durch zweistufige

so Prozesse, wie z.B. das Foulardierverfahren oder Bedrucken erzeugt werden, wobei als Foulardierver-
fahren, besonders das sogenannte Pad-Steam-Verfahren, Thermofix-Verfahren oder das Kiotz-Kalt-
verwailverfahren in Frage kommen.

Die Menge der verwendeten Farbstoffe richtet sich nach der gewlinschten Farbtiefe. Im allgemeinen
haben sich Mengen von 0,1 bis 10 Gew.%, insbesondere 0,5 bis 5 Gew.% bezogen auf das eingesetzte

55  Material, bewahrt.

Als Substantiviarbstoffe sind die Ublichen Direktfarbstoffe geeignet, beispielsweise die in Colour In-
dex, 3. Aufiage (1971) Band 2 auf den Seiten 2005-2478 genannten "Direct Dyes".

Unter Reaktiviarbstoffen werden die GOblichen Farbstoffe verstanden, welche mit der Cellulose eine
chemische Bindung eingehen, z.B. die in Colour index, in Band 3 (3. Auflage, 1971) auf den Seiten 3391-

60 3560 und in Band 6 (revidierte 3. Auflage, 1975) auf den Seiten 6268-6345 aufgefiihrten "Reactive
Dyes".

Die Vorteile des erfindungegeméssen Verfahrens kommen besonders bei der Nachbehandidung von
Farbungen mit Substantivfarstoffen zum Tragen. Besonders.geeignet sind Azofarbstoffe und Anthra-
chinonfarbstoffe und vor allem Polyazofarbstoffe mit 2 bis 6 Sulfonsauregruppen.

65 Die erfindungsgemésse Nachbehandlung erfolgt vorzugsweise nach dem Ausziehverfahren.
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Herstellungsbeispiele

Beispiel 1; Man lasst 101,4 g 30%ige Salzs&ure im Verlauf von 30 Minuten bei 20°C zu 92,5 g N-Me-
thyldiallylamin eintropfen und riihrt die Mischung bis eine homogene L3sung entstanden ist. Hierauf stei-
gert man die Temperatur auf 60°C und versetzt die Ldsung mit 13,5 g einer 10%igen wésserigen Kalium-
persulfatidsung, worauf die Temperatur im Verlauf von 45 Minuten auf 80°C ansteigt. Anschliessend

50  wird 5 Stunden bei 70°C nachpolymerisiert und mit 696,75 g Wasser verdlinnt, wobei die Viskositat, ge-
messen im Brookfield-Viskosimeter Typ LV, 25°C, vor der Verdinnung 850 mPas betragt. Man kihit
auf 40°C ab und stellt durch Zugabe von 11 g einer 30%igen wésserigen Natriumhydroxididsung auf ei-
nen pH-Wert von 7,8 ein. Danach léisst man bei 50°C 77 g Epichlorhyrin in 20 Minuten zutropfen und
rUhrt eine Stunde nach. Alsdann wird mit 20 g 37%iger Salzséure versetzt und kalt gerhrt.

55  Man erhélt 1012 g einer klaren, dinnfilissigen L8sung, deren Wirkstoffgehalt 16,7 % betrégt.

Beispiel 2; Man lésst 98,64 g 37%lige Salzséure im Verlauf von 30 Minuten bei maximal 20°C zu 125 g
N-Ethyldiallylamin eintropfen und rOhrt die Mischung bis eine homogene Lésung entstanden ist. Hierauf
steigert man die Temperatur auf 60°C und versetzt die L8sung mit 9,35 g einer 10%igen wassrigen L5-
sung von 2,2°-Azobis-(2-amidinopropan-)dihydrochlorid, worauf die Temperatur im Verlauf von 60 Mi-

60  nuten auf 85°C ansteigt. Darauthin lasst man in in 30 Minuten 21,8 g einer 10%igen wassrigen Lésung
von 2,2'-azobis-(2-amidinopropan-)dihydrochiorid zutropfen, wobei die Temperatur auf 92°C ansteigt.
Anschliessend wird 6 Stunden bei 80°C nachgerGhrt und auf 45°C abgekohit. Die Viskositat, gemessen
im Brookfield-Viskosimeter Typ LV, 25°C, betragt 910 mPas. Anschliessend verdinnt man mit 830 g
Wasser und stelit durch Zugabe von 10 g einer 30%igen wéssrigen Natriumhydroxididsung einen pH-

65  Wert von 6,5 ein. Danach I4sst man bei 45°C 92,5 g Epichiorhydrin in 40 Minuten zutropfen, wobei die
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geférbt und anschliessend 5§ Minuten in kaltem Wasser gespdilt, worauf eine gelbe, rote bzw. blaue Far-
bung erhalten wird.
Diese drei Farbungen (je 20 g) werden wihrend 15 Minuten bei 30°C und einem Flottenverhéltnis von

65 1:20 mit einer wasserigen Flotte behandelt, die
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gt he dyes, t 5-* P H-S— wopr e = ,. Ty e UT T Uhgeoods -
band, in tshe (86 q ohpg a"grux ALY 4 t Ty ac “\?ﬁw e, A amratory
'arrpl es Exaf t'mg : o230 ié s v se

R H33 - = .‘vG B c auucy, Ul JJPVV

gover 30 m nuf1 bs atT At o8 92 " et yI |a m xture
.| s stirred ufidil enedus %ol Lﬁ i on®i s ¥ornEd. he e ratﬁi i s then

Er ai sed t® [ef@] a@%s‘kol‘btro% mied %ith513.% g bf & Os%a osﬁg

foot assi um pefBul pHisiseieldol ut 48n,5 whet eupdn t e t‘errpe?atd"re rd se ovkr 45
Eminutes to [@r]. TeBtEWD yﬁerr%atr-‘on i 4 then e?fectdd §or B5hdurs? at [err]
fand the prodigt i Beipibldted $i t 15 696 75 § ofSvwat®r. She Vi schaitf 5
Eneasur ed®usi M-An&nwﬂwwlﬂms@hrﬁmw“aﬂimw RESO- Relyestes; bef ore
ilution. AfPAG= mehﬂ"pb‘ MSI(QBQ the pHis adjusted to 7 8 by additioen of
_4 g of a 30 % aqueous sodi um hydroxr de solution. 77 g of epr chl orohydrin
bar e t hen added dropwi se over 20 minutes at [err] and stirring is continued

f-or a f uft hdeisgiel@oyr . Then 20 g of 37 % hydrochloric acid are added and the

path is stir rragﬁéa BLMOII @%ﬁﬁea&eﬂﬁiaﬂ nitht Iferddrigitht wbrdeh Béass birb P(dlmv}erf%ren
kol uti on ar ani Hrbefioe) die/ € |ngred| ent content of which is 16,7 %

anmpl e 2; @%@%FUPSWSWFWOCN oric acid are added dropw se over 30
1 nut es B/ a maxi mum of [err] to 125 g of N-ethyl d| al 'yl am ne and the
bvi xture is stirred until a honobgeneous sol utron | obt ai ned. The

-"errperature is then increased to %8§£] an%t on mixed with 9.35 g
bf a 10 aqueous sol ution of 2 obi s propape)

i hydrochl ori de, wher@@#dn thé\énhm@ﬁuré\c(s*as OVe‘Sm-Q m\w.rcgs to

\’ ’nos’\’\’ S0 H =
OsH

10 g/l Natriumcarbonat calc.
5 ml wiisserige Natriumhydroxidibsung (30 %)
enthalt, foulardiert (Flottenaufnahme 80 %), 6 Stunden gelagert und durch mehrfaches Spilen und Wa-
50  schen vom nichtfixierten Farbstoff befreit.
(B) 20 g dieser gefarbten Baumwolle werden bei 30°C wihrend 15 Minuten mit einer wésserigen Flotte
behandelt, die 1,6 % des Reaktionsproduktes gemass Herstellungsbeispiel 1 enthéit. Alsdann figt man 5
miA 30%ige Natnumhydroxidlbsung hinzu und behandelt das Material weitere 15 minuten bei 30°C.

55 Man erhalt eine rote Farbung, die eine ausgezeichnete saure Hydrolyseechtheit aufweist.
Verwendet man in (A) anstelle des Farbstoffes der Formel (104) 30 g/l eines Farbstoffes der Formel

60




¥21.8 g of a 10 % aqueous-sol ution of 2,2'-azobis-(2-amni dino propane)
gr ochl ori de are then added dropw se over 30 m nutes, whereby the
Werature rises to 92C. Stirring is then continued for 6 hours at [err]
‘i which the mxture is cooled to 45C. The viscosity, nmeasured in a
Fkfield LV viscosi neter at. 25C, ERDZ0B6EBA. s. The mi xture is then

ted wwth 830 g of water and adjusted to a pH of 6.5 by the addition of
of a 30 % aqueous sodi um hydroxi de solution. 92.5 g of epichlorohydrin

aref t hen added dropwi se over 40 m nutes at 45C, whereby the tenperature is
maint ai ned at 50C, and stirring is continued at [Terr] for 1 hour. Then a
soljution of 28 g of 37 % hydrochloric acid in of wajegr is added and
the bath is stirred at |ow tenperature. 1263 cdr \Low Vi scosity

sol;ution are obtained, the active ingredient] r\,,ént of\m/ch is 20 %
_Exarrpl e 3: 88.8 g of 37 %hydroc | oric aci d/a added drogei,ge over 30

mAutes at a maxi rrumterrperau;r [
di gl I'ylsam ne and the{msxturle |$ sti

obfai ned. The tenperat
wifh 9.38 g of a 10 %;{g’dg{)us SO
di pydrochl ori de, whereupon the t

o1l g of N-isopropyl

il honbgeneous solution is

60 and the solution is m xed
zobi s- (2-am di no propane)

/ Oer 50 minutes to 71C

2119 gf a 10 % aqueous sol ution 72! - azobi s- (2- -9- am di no
prppane) di hydrochloride are then adgled dropw se over 50 m nutes, whereupon
t tenperature rises to [err]. StlyNng is continued for 7 hours at [err]
a the m xture is then cooled to 45C|| The viscosity, neasured using a
Briookf ieel d LV vi SCOSI nmeter at 25C, \8/ 50 nPa.s. The mxture is then

difl uted wit

ok A Bl RN B B o o i

ef}i chl or ohyethth ar e
t%nperéﬁure being maintained at [err], and the m xture is subsequently

S
af

':'o a cl ear,

bnt ent®® of whi ch i sped) % Appibekaaddton BExanpl es Exanple 1. 20 g of bl eached
nd mercerized cottgptricotg j2ach dyed separagely using a conventional

pr mul

ey s oo m e s

55

60

opvm se over 30 m nut es a

irred for 1 hour Tbellp2rr]. Then a soI ution of 28 g of 37 % hydrochloric
fid in 48 g of watFdibstof addNathetandiinge iaidindes StBiwtenadf unti| col d. 1205.5 ¢

| ow viscosity solution are divamened, HBaomwaNst i VWollengr edi ent

c
a
ekhaust dyeing nethggsyWi th 1)nplhaddelo Of a-glye havipg the foymula [ERR] 2)
1
f

|
)

5 % of a dye- havL@R%?Lthe fohgg&e;az[ERR] or 3) 1.2 %of a dye having the

-10-

Beispisl 3: Die Farbungen gemass Beispiel 2 (A) mit ansschliessender Nachbehandlung (B) werden
wiederholt, wobei nach dem Foulardieren die imprégnierte Ware auf einem Heissluftfixierer wahrend 2
Minuten bei 210°C trockener Hitze ausgesetzt wird. Anschliessend an die Nachbehandlung wird die Pri-
fung auf Wasserechtheit streng (SN 1SO 105/E01) mit Mehrfaserband als Begleitgewebe durchgefuhrt
Die Ergebnisse dieser Priifungen sind in Tabelle 3 aufgefiihrt.

Tabelle 3
Farbstoff Nachbehandiung Andernder  Bluten auf
: Nuance cT co PA PE PAC WO
(104) unbehandeit 4 34 4 3 34 34 3
{104) Beispiel 3 5 5 5 5 5 5 5
{105) unbehandelt 4 4 2 34 4 4 3
(105) Beisplel 3 5 5 5 5 5 5 5

Beispiel 4;: Man verfihrt wie unter Beispist 1 beschrieben, verwendet jedoch zur Nachbehandlung 2,4
% des Reaktionsproduktes gemass Herstellungsbeispiel 2 anstelle des Reaktionsproduktes geméss
Herstllungsbeispiel 1.

Von diesen nachbehandelten Farbungen wird die ISO C2S-Wasche gepriift. Die Ergebnisse sind in
Tabelle 4 veranschaulicht.



.and then rinsed for 5 mnutes In
red and bl ue dyeing. These three

1iquor which contains 1.6% of the
Exanple 1 and 5 g/l of calcined s

‘hydr oxi de sol ution are then added,

“for 15 minutes at [err]. These af
.the follow ng fastness properties:
C2S washing (1SO 105/

cold water, 1O gIive respectively ay
dyeings (20 g each) are treated for

15
mnutes at [err] and at a liquor to goods ratio of 20:1 with an aqueous

reacti on product according to Preparation
odium sul phate. 5 nm /I of a 30 % sodi um
\ﬂ?&@@ﬁgﬁ Bihe dyeings are again treated
tertreated dyeings were then tested for
- Washing No. 3 (SN | SO 105/ C3) | SO

i COBa1Ged) Xenon light (SN | SO 105/ B®2) Correspondi ng
tdyei ngs, each aftertrea;#gg—hmﬂm“@m Were atrso tested

!si mul taneously: The fastness Vval Uggs Ngdne SClgQtlerh N TRASe 1- [ ERR] -
12 - Exasmple 2: (A 20 are pad dyed
:using a cold pad-batch Pocess wi h an aquepls dyein I quor containing 30
‘g/l of a dye of the f or il a [ERR] 10 g/1 of "tal ci ned sodi um car bonate 5
'm /1 aqueous sodi um hy i up 80 %, stored
.for 6 hoars and liberated fromnon-fixed dye by repeated rinsing and
twashing. (B _20| of this dyed cotton are treated at 30C for 15 minutes
;ii:.vmth an aq *I quor containing 1.5X of the reaction product according to +
i Preparation [yaanel iGeukspule voit 500 dhebRichtém BaviwaGaln)wid vt direr wilssiigen Garbaliot® dgehen
@aadded arldl t fadt, digbei pinent Flipttenverh@iaisweh 1:2911,55% dines Férbetofidsxdeniromoies at [err]. A red
tdyei ng i s obtained which exhibits excellent fastness to acid hydrolysis. A
kreactive dyeing which is fast to aqi d hydrolysis is also obtained by using

$30 g/1 of a dye of the forngaa #¢3- [ERR] instead of§ede dye of fornula
(104) i®(A) and treating ; e reqﬁt nt dyet*Qg acco d\p.g\to (B). The
resul ts of the testg;bgy gci oﬁ‘ﬂ?‘d’r\ﬂyysﬂﬁs Qe e} qf’ Ta‘p_lse E Tabl e 2
L W iﬂ \ VN W4 03
25 ONH3
1,5 % eines Farbstoffes der Formel
30
R gH i
f \./'\ WAWEY *
aon i § TV O§ -ma—?/ \ﬂ_ P
35 \/\/nos/\/\/ \N/ Noae”
°3H 2H5
5 % eines Farbstoffes der Formel
40 .
?033
- (108) no;s—-< >-—n=n--’ \"/ ) NN ’ \ 'r \q
45 .
uos’\’\’ S03H ._m;... TN,
.:l/
1
50 und 80 gl Natriumsulfat enthéit, wobei die Farbung 60 Minuten bei 50°C durchgefiihrt wird. Alsdann
werden dem Farbebad 5 g/t Natriumcarbonat calc. und 1 mi1 30 % Natriumhydroxididsung zugesetzt, wor-
auf die Ware weitere 60 Minuten bel 50°C behandeit wird.
Die erhaltene Farbung wird anschliessend
ss 10 Minuten in kaltem Wasser
10 Minuten in Wasser von 80°C
10 Minuten kochend geseift und
10 Minuten in Wasser von 40°C
gespiilt.
60 (B) Die gemass (A) schwarz geférbte Baumwolle wird bei 20°C mit einer wéssrigen Zubereitung behan-

delt, die bei einem Flottenverhéltnis von 1:20, 1,2 % des Reaktionsproduktes geméss Herstellungsbei-
spiel 1 und 5 g/l Natriumsulfat enthéit. Hierauf steigert man die Temperatur in 20 Minuten auf 50°C. Man
setzt 4 mli 30 % Natriumhydroxidiésung zu und behandelt das Material weitere 30 Minuten bei 50°C. Die
Ware wird dann 2 mal 10 Minuten in kaltem Wasser gespiilt und schliesslich getrocknet. Man erhélt eine

65  Wwaschechte schwarze Férbung.
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O e~ YA ns e
. - R A R p e

b Af t ertreat nent Change in Bl eedi ng on

cotton wool -(104) Untreat ed

. 4 2 (104) Exanpl e 2

1 5 5 (EPaPaso 3es B9t r eat ed

k] 4-5 -3 (105) . Exanpl e 2

: 3 5 5 Exanple 3: The dyeings according to

gmrle 2 (4 \ﬁdr&éﬂd&%ﬁ%ﬂwaﬁmﬁé bét, RER HarbbBlimidhung 5% SRbS FarbsiNé:iRE t hat
t h@ i npr egranheé (108! 6,5 %leines Rarbetofs pFarthelal t er pad-dyeing to dry heat on a hot
ai g fixation apparatus for 2 mnutes at [err]. Follow ng the

af gertregatnent, the test for fastnesgito &n (severe) is carried out (SN
105/ EQCL) with multiple fi & anj\a;-oad acent fabrig. The results of °
thgse tests are (108)ed in Tapl e'3. Ve ilZ‘ﬁ/T}ble 3 Dye Aftgr s

) . ] } J
Chiange in Bl eedi fig [ t o °\ g*SHBde 1 PA
BC VORI N E?%/:ég NN B B o N, 3
3-4 104 n/ aiple 3 & 5 N4 3 5 5
5 (105)F i T'Qﬁ;‘e 4 4 2 3-N,7 4 4
105) Exagpi'e 3 5 5 5 5 54,8 5 5
apl e 4. The OOﬁedure as described in Exanple | is carried out, but 2.4 X
the reaction Product according to Preparation Exanple 2 is used for

It er t r eat wnd ipehangelt sleressitirnde ioleteckarkunggemasso@L so erh¥ioancibendalls eindPwesghechie i on
Janpl e 1. Repltivloung: o1 ¢ 1 eat ed dyeings are tested for the |1 SO C2S wash. The

rgsul t 20 ar e ppirgeBhlise idbr PribHgen 4ut did KoénRadtnd Wisdhe 4, SNV 195814/1962) sindih FEIRe & N
sfjade aufgefiihrt. Dabei welerealgh I0jspPethendd Fatiungen, die Jawsils OieTifofiy) EWA nachbshandelt
5] - worden sind, verglichen/_ 5 5 (2) 5
ads 4-5 (3) 5 4-5
5]Examabe 5: (A) A chedshelleff 500 g of bl eached cottaon yarn is dyed with an
apueous |iquor which cd¥echbeimsdiungt aAdderderr tButepavtis ratio of 201:, 1.5% of
dye of the fornula -15- [ ERR] Nuapce,  oBaumwolige Viskosehe fornula [ERR] 5

31 of a dye of the forrBslspielSERR] m sautes at #6C. The®m 5 g/l of cal cined
sppdi umsear bonate and 1 Tidofid X 34 23 3-4

Nachsatz 5 (C) 5 4-5 5

Tinofix EWA 4-5 3 4

35

(A) Eine Kreuzspule von 500 g gebleichtem Baumwoligamn wird bei einem Flottenverhéitnis von 1:20 mit
einer wissrigen Farbeflotte, die 2 % eines Farbstoffes der Formel (102) enthélt, gefarbt. Man beginnt
bei 40°C und steigert die Temperatur im Verlauf von 30 Minuten auf 98°C. Alsdann werden in Abstan-
den von jeweils 5§ Minuten 3 Portionen von je 6,5 g/l Natriumsulfat zugegeben, worauf noch 45 Minuten
bei 98°C weitergefarbt wird. Anschliessend wird die Farbung zuerst 10 Minuten mit Wasser von 40°C

_ und 10 Minuten mit kaltem Wasser gespiilt, dann wie unter Beispiel 5 (B) beschrieben mit 1,2 % des Reak-

- 45  tionsproduktes geméss Herstellungsbeispiel 1 behandelt. Von dieser nachbehandetten Farbung wird die
ISO C2S5-Wasche gepriift, wobei auch eine entsprechende Férbung, die mit 3 % Tinofix EWA nachbe-
handelt wird, mitgepriit wird.

in der Tabelie 6 sind die Ergebnisse der Priifungen aufgefiihrt.

50
Tabelle 6
Nachbehandlung Andernder  Bluten auf
Nuance Baumwolle Viskose
55 Tinofix EWA 34 2-3 2-3
Beisple! 6 45 45 45

60 patentanspriiche

1. Verfahren zur von gefarbtem cellulosehaltigem Fasermaterial durch Behandiung des Fasermateri-
als mit einer wassrigen Flotte einer polyquaternaren Ammoniumverbindung eines N-Alkyldiallylaminpoly-
merisates, dadurch gekennzeichnet, dass man eine polyquaterniire Ammoniumverbindung verwendet,




30 % sodi um hydroxi de solution are added to the dyebath, whereupon the
goods are ‘treated for a further 60 mnutes at [err]. The dyeing thereby
obtained is then rinsed for 10 mnutes in cold water for 10 mnutes in

wat er of 80C soaped at the boil for_10 mnutes and rinsed for 10 mnutes in '

water at [err]. (B) The black dyei nﬁpeﬂpﬁﬁ@ on cotton according to (A) is
treated at 20C with an aqueous conposition which contains 1.2 %of the
reaction product according to Preparation Exanple 1 and 5 g/l of sodium
sul phat e at"edePﬂ Uw'ge HP@PSWQ_S.- dﬁ[@"!‘é’ﬁ'ﬂé‘?"&?"&? g"sl Hydrobalagetidyj sed
to 50C ove1 InSHerRome of 30 % sodi um hydroxi de sol ution are added
and the rratuer 16s§erﬁis€ﬂ&ﬁ€|1si5ﬁﬁ dés w&hﬁfgeaﬂn Wodder 36 urgl wipdarikelirendé NEinhgiee ds
are thehn rdesermhet wi ce for 10 minutes in coldwater and subsequently dri ed.
A washfast bl ack dyeing is obtained. -16- (C) 5 %of a dye of the
formula (104) and 0.5 % of a dye of the for za}\[ERR] are used in (A in
pl ace of the above dye m xture and t hecg,egfil t anbgyiol et dyeing is treated
accordi'Aig to (B). A washfast regctive dye| ng is §i kewi se obtai ned. The
results of the tests of the wash at the bok} ( No. 4, SNV 195814/1962)
are listed in Table 5 and conmpared with cor ondi ng dyei ngs whi ch have
each been aftertreated with Tinofix EWA. Tablje 5 Aftertreatnent

Change ¥n shade Bl eedi ng on cotton Vi scose Exanple 5

5 4-5 5 Tinofix EWA 3-4

2-3 worlnfﬁé—tﬁmﬂﬂe&uﬁt, Géhyeist, mit einem Epihalogenhy&in erhalten wird. 4-5

5 i nof | x Verfahren gemass Anspruch -15dadurch gekennzeichnet, d&s das Epihalogenhydfin EPM!% 6:

(A A & C &

Coht ai ni nge <A Nl ofiall SREL S8 SEIAP 1 B4 B AoBu G Bl SR Hhrkl BT
20:1. The pr4o MQQW Aspriiehie 11]biscl) daurdh ekeampiehinat, darsednasNadaetmedbnover
30 mi nuyt esnach i) S 0 es eag or n

6.5 g/ I%eaﬁ;l ﬁ&%jﬁgﬁﬁﬁ%‘ﬁ%&ﬂ@a @%’@"5@%@ "?1' o §'8§'ﬁf'\tb E\% for
a further 4 . Worfahkel® Genstiss bifdnt €bid ,dﬁukﬂﬂ@ﬁelﬁdzél&het dass dié Naéhbetasd f or
10 m nut eslunqnuwalw:sch mmmlo m nut es |n col d wat er, and subs@guentl

t r eat echyWi r yrch ae"a%sr Flekanpl e
1 as dggcr%%%ﬁ;?h Lol e % G‘Jaélr""‘ ﬁ‘«lﬁ eiwdasgnﬁmﬁ e 00

for the | Stabsdfen vorRugs@sisec Sit0 Bubistagiivehy mgofaﬁtgafamtsacelmloufashnﬂteﬁﬂ Ovfer-
Ti nof i x EVWendet al so t est ed.
35
Claims

1. A process for the aftertreatment of dyed cellulose-containing fibre material by treating the fibre ma-
terial with an aqueous liquor of a polyquatemary ammonium compound of an N-alkyldiallylamine polymer,
40  which comprises using a polyquaternary ammonium compound which is obtained by reacting a linear
homopolymer prepared by polymerization of the hydrohalide salt of a diallylamine of the formula
(1) R-N(CH2~CH=CHz)2
and subsequent neutralization of the salt, and containing repeating units of the formulia

45
Cﬂz\
T
50 (2) 2 2
55
in which R is C+Csalkyl, with an epihalohydrin.

2. A process according to claim 1, wherein the epihalohydrin is epichlorchydrin.

3. A process according to either claim 1 or 2, wherein R in formula (1) is ethyl or particularly methyl.
60 4. A process according to any one of claims 1 to 3, wherein the aftertreatment is carried out by the ex-

haust process.
5. A process according to any one of claims 1 to 4, wherein the aftertreatment is carried out at a tem-
perature of from 20 to 70°C, preferably 30 to 50°C.
6. A process according to any one of claims 1 to 5, wherein the aftertreatment is carried out in alkaline
65  medium.
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iThe results of the tests are listed in Table 6. Table 6 Atertreatnent

Change in shade Bl eedi ng on cotton vi scose Tinofix EWA
3- 4 2-3 2-3 Exanple 6 4-5
4-5 4-5 -18- Patent clains 1. A process for the aftertreatnent

iof dyed cel | ul ose-containing f.ibre nkP&2°886%81 ¢ eating the fibre material
W th an aqueous |iquor of a pol yquaternary amoni um conpound of an

N-al kyl di al | yl am ne pol ynmer, which conprises using a pol yquaternar i
amoni um congieduch Unsetzung ieipesdineazsn Homonplymersates, idesgrureh Ppiyfaegpatien 488 g enid-

ior epar ed by %@ﬂg@d%ﬁ"{“ﬂe hydrohal i de salt of a diallylanine of the
if ormul @ (1) und anschiiessendes Neutfafididrdn dbB bafsasOReRMSIEN iword@H.list GHdi viedoiketenod Etnhetters al t
rand cont & ni degFarm@eat i ng units of the formula {ERR] (2) in which Ris
{err]alkyl, with an epi hal ohydrin. 2. A process according to claiml1,

wher ei n the epi hal ohydrin is epichlorohydrinCH, A process according to

iei ther claim1 or 2, wherein Rin formu I sheg iyl or particularly

‘met hyl .~ 40 A process according t@yany one cl ai &El to 3, wherein the
aftertreatnment is carried out by the exhaus€2pro 5. A process
raccording to any one of clains 1 to 4, wherel he aftertreatnent is
icarried out at a tenperature of from20 to [erf], preferably 30 to [err].
%. A prodess according to any one of clainms 1Ro 5 wherein the
laftertreatnent is carried out in alkaline nmedium -19- 7. A process

baccor di ng t O Y QRS- ARji bédebt iwbi fit e AR JobihOraRH GRS | | QUOT
faddi tional | y @0wérahrers getnab Adspruél 1,|datichage 1| éasy slas Bplfvalogenhydrin Emichibehy-

5ol uti on.208. difishr ocess accordi ng. to_any o f clains i‘f‘t 7, .wher ei
o oee 1 g o ke gledd AL ek e e st B ) 7
gsubst ant i ve f&%ﬁhﬁedb’iﬁlﬂss einem rikhd 16i€S) dalrénagekBhnzeichnet, dass die Nachbehandiung
2 nach dem Ausziehverfahren erfoigt. _
25 5. Verfahren geméass einem der Ansprliche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Nachbehand-
lung bei einer Temperatur von 20 bis 70°C, vorzugsweise 30 bis 50°C erfoigt. )
6. Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Nachbehand-
lung aus alkalischem Medium erfoigt. .
7. Verfahren gemaéss einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die wéisserige Flot-
30 te zus#tzlich 2 bis 10 mI einer 30%igen wasserigen Natriumhydroxididsung enthéit. ) )
8. Verfahren gemass einem der Ansprilche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnete, dass man mit Reaktiv-
farbstoffen oder vorzugsweise mit substantiven Farbstoffen gefirbtes Cellulosefasermaterial ver-

wendet.

Claims

1. A process for the aftertreatment of dyed cellulose-containing fibre material by treating the fibre ma-
terial with an aqueous liquor of a polyquatemary ammonium compound of an N-alkyidiallylamine polymer,
40  which comprises using a polyquaternary ammonium compound which is obtained by reacting a linear
homopolymer prepared by polymerization of the hydrohalide salt of a diallytamine of the formula
(1) R-N(CH2-CH=CH2)2
and subsequent neutralization of the salt, and containing repeating units of the formuia

B * CH
: 2
AN
e
50 () 2 2
55

in which R is C+—Cealkyl, with an epihalohydrin.
2. A process according to claim 1, wherein the epihalohydrin is epichlorohydrin.
3. A process according to either claim 1 or 2, wherein R in formula (1) is ethyl or particqlarly methyl.
60 4. A process according to any one of claims 1 to 3, wherein the aftertreatment is carried out by the ex-

haust process. : . .
5. A process according to any one of claims 1 to 4, wherein the aftertreatment is carried out at a tem-

perature of from 20 to 70°C, preferably 30 to 50°C. ) ) i
6. A process according to any one of claims 1 to 5, wherein the aftertreatment is carried out in alkaline

65 medium.
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A process for the aftertreatnent of dyed cellul ose-containing fibre
erial by treating the fibre nma- terial wth an aqueous |iquor of a

) quaternary amoni um conpound of an N-al kyldiallylam ne polynmer, which
c_ pri ses using a polyquaternary anmoni um compound whi ch is obtaind by

r gcting a linear homopol ymer prepﬁP@@%?ﬁﬁoﬂﬂ ymeri zation of the hydrohalide

and containing repeating units of th formula

[ ] In V\{QV oﬁprﬁesssawng]ua#m he of wiaimi 1 206, eeréimthe Aqudous mqquaddmngwm 2

g or di

¥ SR Mf"ma éfﬁé%ﬁﬁz gg”?,i 75 5 SRy bl 5P B e o5
orf partsi cul arl process according-to any one of clainms 1 to 3,

ferei n trﬁ?"%t#leeﬂqﬂpeat ment is carr| ed out by the ex- haust process. 5. A

Pocess accOAicag b bR o "thbﬂeu}%“ saaxz&aﬁmpusn .&‘I:J bR TNt

carri echrédk pardh bain hRBix chiité: sfcFaRhiho d mp‘a
grr]. 16, dalyt Emeacténisé en cki qog)l'ch otll ol polyquat@ndire quivkst olmnn parhe
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