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Sposób wytwarzania środków nadających materiałom włókienniczym
właściwości wodoodpornych trwałych w praniu oraz sposób

napawania łych materiałów tymi środkami
Udzielono patentu z mocą od dnia 20 listopada 1948 r.

Pierwszeństwo: 26 kwietnia 1948 r. (Francja)

Proponowano już różne sposoby uodporniania
tkanin ma działanie wody, dotychczas jednak
żaden zmamy sposób nie dozwalał! ma uzyskanie
włóknai (kftóre byłoby równocześnie odporne na
działanie wody, (mocnie,, miało niezmienny kształt
i którego właściwości wodoodporne nie zanika¬
łyby przy praniu.

Stwierdzono, że rnożna otrzymać w sposób
prosty włókno równocześnie trwałe, nieztodega-
jące się oraz wykazujące właściwości wodood¬
porne, niewrażliwe na pranie w sposób znany
(pramiie polegające na gotowaniu w (mydlinach
i w werandę sodu, stosowane zwykle przy pra¬
niu bawełny zwykłej, jedwabiu sztucznego, lub
pranie dhemiczine stosowane do wełny), skoro
tkaninę Huto materiały włókiennicze poddać
działaniu środka impregnującego otrzymanego
przez elteryfikację w środowisku słabo kfwaś-
nym^ alkoholem tłuszczcwym jednowodorotle-
iiowym posiadającym więcej niż 10 atomów wę¬

gla w cząsteczce, najkorzystniej 15 — 20 ato¬
mów, produkltfów komJdenisaqji wytworzonych
według patentu nr 36590 ito jest przez konden¬
sację amidu kwasu dwoi- Jiub wielowantościo
wego, np. mocznika), melaiminy, oksyamidu,
w środowisku (kwaśnym z gjdoksalem, a następ¬
nie z aldehydem mrówkowym w środowisku
alkalicznym.

Środki otrzymane w sposób opisany ułatwia¬
ją znacznie pracę, gdyż stosuje się je w roz¬
tworze wodnym przy czyim itkaniny napawane
tymi środkami są odporne nie tylko na pranie
zwykłe, lecz również na działanie (kąpieli far-
bierskidh,, wskutek czego środki te można sto¬
sować w dowolnym stadium wykańczania tka¬
nin. Ponieważ traktowanie środkami przepro¬
wadza się w środowisku słabo kwaśnym, nie
powtodują one żadnej zmiany zabarwienia ani
też uszkodzenia włókna- Ponadto tkaniny uod-



j^^dffiffe tymi : jfaAbyiil #^na; Metale *M* są
przenikliwe dla powietrza.

Sposób wytwarzania środków według Wyna¬
lazku ^lega na tym, że rozpuszcza się na cie¬
pło w wodnymi (noatwoinze środka ołtrzymanego
według * sposobu opisanego iw patencie nr 36590
z dodatkiem niewielkiej iloiści, mniej mdż 7 %,
naprzykiliad rzędu 1 %, środka Mfoulgującego,
najdepiej sulfonianu alkoholu tłuszczowego, po
czym emulsję, po zakwaszeniu eteryfikuje się
taką ilością jedncwodoirotleinowego alkoholu
'-łuszcz:wego- o iłcści adtomów węgla większej
od 10, najlepiej Ci5 — C2o, np. alkoholu oktode-
cylowego;, że tylkio część grup metylenowych
może zostać zeteryfikowana przez alkohol, po
ozym po- zakwaszeniu ogrzewa się mieszaninę
pod chłodnicą zwrotną, mieszając silnie, tak
długo aż reakcja zostanie zakończona. Po ochło-
'/eniu uzyskuje się biało-ciastową substancję
tworzącą łatwo emulsję z wodą destylowaną.

Jako śircdek emulgujący stosuje się suiKonian
aikchclu użytego* do eteryfikaejd.

Można też pracować bez środka emulgujące-.
go, W tym przypadku imiesza się wodnym roz¬
twór środka wytworzonego sposobem według
patentu nr 36500 z irczpuszczainikieim mieszają¬
cym się dolbrze z wodą i mającym dobre właś-
"'wcści rozpuszczania; alkoholi tłuszczowych

i-f nie reagującym z girupłami metylolowymi
Vvyżej wspomnianych środków. Jako rozpusz¬
czalniki mogą być użyte np. N-metylopyrolidy-
na, dwiumetyloformaimid^ metylofcnmamid. Na¬
stępnie z mieszaniny oddestylcwuje sdę wodę,
dodaje potrzebną ilość alkoholu itJłuszlczcwego
i wreszcie po zakwaszeniu, mieszaninę ogrzewa
się przez kilka godzin. W ten sposób uzyskuje
się środki prawie bezbarwne rozpuszczające się
w wodzie i wytwarzające mleczną emulsję.

Ażeby emulsja z uzyskanych w tein sposób
środków była trwała nawet pirzy użyciu wody
twardej, pożądane jest dodanie do tych środ¬
ków niewielkiej ilości środka emulgującego,
który micżnia wytworzyć naprzykład przez kon¬
densację 1 moda alkoholu cktlodecyiloweigo z oko¬
ło 20 molami tlenku etylenu. Ilość środka emul¬
gującego jaką należy dodać, zalleży od twardo¬
ści użytej wody i jest tym większa im twardszą
jest woda- Jako wskazówkę miaieży przyjąćB że
do wody o twandoiści 20 — 40° dodaje się 0.5
do 1% waigcwyich środka emulgującego.

W celu osiągnięcia maksimum działania wo¬
doodpornego, wskazisne jest również dodanie
do iprcduktów kondensacji parafiny dostatecz¬
nie twardej, topniejącej na przykład w tempera¬
turze 40 —50°C. Można też dodać wosku.na¬

turalnego ailbo podobnego środka dotarze roz-

pu«£c$ajapegp, się w alkoholach tAuezcapfWych
i wykazującego silne działanie wodoodporne.
Środki fte utawalają się na włóknach i twcirzą
z nitnd związki całkowicie odporne na wszelkie
znane sposoby prania.

' itektowanie .tkanin aJbo materiałów włókien¬
niczych za pc^nocą środków wytworzonych Epo-
sobem według wynalazku, prowadlzd się w #em
sam sposób jak opisano w patencie mr 36590.
Z produktów kondensacji tworzy się mleczną
emulsję z wodą, następnie dodaje się kataliza¬
tora np. azotanu amonu i emulsją tą napawa
materiał włókienniczy np. tkaninę, po czym su¬
szy się ją na powietrzu i ogrzewa suchy wyrób
w temperaturze najkorzystniej 110 — 120°C,
przez około 15 minut w celu zakończenia kon¬
densacji produktu eteryfikacji na wyrobie włó¬
kienniczym.

Właściwości wodoodporne, nabyte cirzez irma-
teriafliy włókiennicze poddane takiej olbróbce,
są znacznie lepsze niiż właściwości nalbyte przez
ten siam materiał za pomocą znanych środków.

W przypadku Włókien celulozowych, uzyskuje
się równocześnie z właściwościami' wodoodpor¬
nymi, zmniejszenie pęcznienia i zwiększenie
odporności na tarcie i całkowitą niezmienność
kształtu (niezbieiganie się).

Poniżej podany przykład ołbjaśinrJa wynalazek
nie ograniczając go:

Przykład: W 5,8 (kg wodnego rozcień¬
czonego roztworu glickisailu rozpuszcza się 1,6 kg
mocznika, po czym zakwasza się na przykład
ndewieCIką ilością stężonego kwasu siolnago
i ogrzewa imieszaininę aż do wrzenia. Gdy tylko
glickisiail zostanie związany, mieszaninę ociMadzia
się. Biały osad dwumoczmika gilicksaliu oddziela
się i naisitępnie miesza z zasadowymi, wodnym
roztworem 30% laldehydu mrówkowego po1 czym
gotuje tak długo aż aldehyd zostanie związany
według sposobu opisanego w patencie nr 36590.

W 5,3 kg roztworu wodnego, zawierającego
około 50% produktu kondensacji otrzymanego
w sposób powyżej opisany, rozpuszcza się mie¬
szając, w temperaturze 70 — 80°C, 0,055 kg
sulfonianu 'średnio stężonego, uzysksnegio przez
sulfonowanie aJlkohclu oktodecylowego za po-
micicą kwasu chlcrcsulfonowego, po czym mie¬
szaninę zobojętnia się wodcircitlenikicim sodo¬
wym. Następnie do tej mieszaniny dodaje się
mieszając 0,54 kg alkoholu ckitodecylowego, za¬
kwasza kwasem octowym i cgirzewa pod chlicd-
ricą zwrotną mieszając energi.cfznie' aż do za¬
kończenia eteryfikacji. W miesz-niinie tej ,roz-
puisacza się 0„75 części wagowych produktu
kondensacji ctirzymanegio z około 20 imoili tlen¬
ku etylenu i jednego mola alkoholu cktodecy-
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lowggp i dodaje jaw^nj o .i^n^Wtotte tćp
niehk 43 — ł&C. Jeszcze ciepłą mieszaninę
przelewa się do aparatu emulgującego i wolno
oziębia w nim aż do awyfcłej temperatury. Po
ostudzeniu masa powinna być jednorodna
i wyglądem przypominać wazelinę.

Następnie przygotowuje sdę na zimno, mie¬
szając z wodą o itwairdości 30°, ntfeczną emul¬
sję, zawierającą na (Litr wody 50 gramów ete-
ryfikowanego produktu kondensacji. W imie-
szaninie tej rozpuszcza się 20 gramów azotanu
amonu,, na iiUr mieszaniny, jpo czym zanurza
się w niej obrabianą tkaninę i pozostawia przez
kilka (mamut, przy czym rcotwór miesza się.
Następnie tkaninę wyżyma się Itak, żelby za¬
wierała tylko ityle roztworu, ile wynosiła po¬
czątkowa waga włókna, suszy w itemperaituirze
80 — 90°C w strumieniu ciepłego powietrza,
po czym wysuszoną tkaninę ogmzewa sdę jesz¬
cze w czasie około 15 minut do temperatury
około 120°C.

Jeżeli obrabianym, materiałem! {tekstylnym
jest naprzykiad tkanina z celulozy regenerowa¬
nej, to po obróbce w warunkach podanych
w przykładzie, jest ona w dotyku miękka
i wełnista.

Właściwości wodocld(por,ne, uzyskane przez
obróbkę porównywano przed i po praniu
z właściwościami uzyskanymi przez tę samą
tkaninę, za pomocą najlepszych z dotychczas
znanych sposobów uodparniania na wodę
i ustadono co następuje:

tPtrzad [pierwszym jpraaitiem wttaśctfwaści <wo-
docdporne uzyskane za pomocą sposobu stano¬
wiącego przedmiot wynalazku były około 9—10
razy większe niż właściwości uzyskane za po-
mccą najlepszych z dctychczas znanych sposo¬
bów. Po pięciu praniach przez wygotowanie
w mydlinach z dcdaitkiem węglanu sodu, właś¬
ciwości wodoodporne osiągnięte sposobem we¬
dług wynalazku pozostały ijraktyicznie wziąw¬
szy bez zmdiany podczas gdy działanie wodood-
p-cnine uzyskane za pamccą najlepszego z do¬
tychczas znanych sposobów zmniejszyło się po
jednym praniu w mydlinach z sodą i gotowaniu
tylko w temperaturze 60°C do 1/12 wartości
początkowej.

Nawet po 25 — 30 praniach przez wygoto¬
wanie!, co prawdopodobnie w praktyce nigdy
nie nastąpią właściwości wodoodporne uzyskane
za pomocą sposobu według 'wynalazku wyno¬
siły ciągjle jeszcze około 50% wartości począt¬
kowej.

spada po zastosowaniu obróbki z wartości po¬
czątkowej aż do 50: Ta wiećlkcść 50 nie zmie¬
nia się już przy dalszych praniach przez wygo¬
towanie w mydlinach z węglanem sodu.

Właściwości wodoodporne i zdolność pęcz¬
nienia pozostają również niezmienione po eks¬
trakcji tkaniny trójcMoroetylenem.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania środków nadających
materiałom włókienniczym właściwości wo
doodpornych trwałych w praniu, z produktu
kondensacji otrzymanego sposobem według
partJentu nr 36590, znamienny tym, że pro¬
dukt kondensacji eteryfikuje się w środo¬
wisku słabo kwaśnym jednowcdcrotlenowym
alkoholem tłuszczowym zawierającym poni¬
żej 10 atomów węgUa w cząsteczce, najko¬
rzystniej 15—20, oraz ewentualnie miesza go
z innymi substancjami.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
eteryfikację prowadzi się w obecności środ¬
ka emulgującego, mp. sulfonianu alkoholu
tłuszczowego, najkorzystniej alkoholu uży¬
tego do eteryfikacjd.

3. Sposób według zastrz. 1, 2, znamienny tym,
że eteryfikaćję prowadzi się nie w obecno¬
ści środka emulgującego), lecz w obecności
środka dobrze rozpuszczającego alkohol tłu¬
szczowy i produkt metylciowy a nie reagu¬
jącego z grupami metyloiowymi.

4. Sposób według zastrz. 1—3, znamienny tym,
że do produktów eteryfikacji dodaje się po¬
mocniczego środka emulgującego, np. otrzy¬
manego z (tflemku etylenu i alkoholu cktode
cylowego.

5- Sposób według aasitrz. 1—4, znamienny tym
że do produktów eteryfikacji dodaje się pa¬
rafiny lub jednego albo więcej wosków na¬
turalnych lub substancji podobnych, dobrze
rozpuszczalnych w ailkch-claich tłuszczowych
i (wykazujących właściwości wodoodporne.

6. Sposób napawania wyrobów włókiemniczycih
w celu nadania im właściwości wodoodpor
nych za pcmocą środków wytworzonych spo-
sobem -według zastrz. 1—5, znamienny tym,
że materiał włókienniczy napawa się roz- •
tworem produiktiu kondensacji w obecności
katalizatora^ np. azotanu amonu, po czym
wyżyma, suszy i ogrzewa w temperaturze
najkorzystniej 110 — 120°C w ciągu około
15 minut.

Bozel - sMaletra Societe
Industrielle de Produits

Chimiąues
Zastępca: Kolegium Rzeczników Patentowych

„Prasa" St-gród, 3. 9. 54, R-5-17252, BI bezdrz. 100 g, 150
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