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69 Verfahren zur Hochveredlung von Cellulosefasern enthaltendem Textilmaterial.

@ Das Textilmaterial wird mit einer Losung oder

Dispersion eines ein Glycidyl enthaltenden Co-
polymers imprigniert, getrocknet und in Gegenwart ei-
nes sauren Katalysators bei einer zur Aufspaltung der
Oxiranbindung der Glycidylgruppe geniigenden Tempe-
ratur hitzebehandelt. Das Copolymer enthilt Struk-
tureinheiten der nebenstehenden Formel (I), (II) und
(III), wobei die Bedeutung der Symbole im Anspruch 1
angegeben wird. Die Losung oder Dispersion kann ausser-

dem Imidazolidinon-Derivate enthalten. Das Verfahren:

ergibt hochveredeltes Textilmaterial mit hervorragender
Entfernbarkeit von Verschmutzung, Bestindigkeit gegen

Schmutz-Redeposition, Wasseraufnahme, Hygroskopizi-
tit und Wasserdurchlissigkeit ohne Benachteiligung der

natiirlichen Eigenschaften des Textilmaterials und ohne
Verkleisterungserscheinungen.
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PATENTANSPRUCHE
1. Verfahren zur Hochveredlung von Cellulosefasern ent-
haltendem Textilmaterial, dadurch gekennzeichnet, dass man
das Textilmaterial mit einer Lésung oder Dispersion impréa-
gniert, die ein Glycidyl enthaltendes Copolymer enthalt, das
im wesentlichen ’

a) 1-55 Mol % mindestens einer Struktureinheit der Formel

B , -
X1
—rcH, - C
9
0o - CHZ - CH f CH2 (1)
| o

worin R, Wasserstoff oder Methj/l und Q .CO oder CH; be-
deuten, )
b) 0,5-25 Mol % mindestens einer Struktureinheit der

Formel

worin R, Wasserstoff oder Methyl, R; Alkylen, Ry Wasser- -

stoff, Alkyl oder eine Acryloyl- oder Methacryloyl-Gruppe

und m eine ganze Zahl von mindestens 1 mit der Massgabe

bedeuten, dass, wenn m fiir die Zahl 1 steht, R, nicht Wasser-

stoff ist, und . _
¢) 98,5-20 Mol % mindestens einer Struktureinheit der

Formel
' 15
H, - (I11)
- COOR. .

worin Rs Wasserstoff oder Methyl und Rg Alkyl, Cyclohexyl
oder Hydroxyalkyl bedeuten,
aufweist, und dass man das impréignierte Textilmaterial trock-
net und in Gegenwart eines sauren Katalysators bei einer zur
Aufspaltung der Oxiranbindung der Glycidylgruppe geniigen-
den Temperatur hitzebehandelt.

2. Nach dem Verfahren nach Anspruch 1 hochveredeltes
Textilmaterial. :

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Glycidyl enthaltende Copolymer im wesentlichen aus
a) 5-35, vorzugsweise 10—25 Mol% mindestens einer

Struktureinheit der Formel I,

Ry

-C
i
CO—OR T OR,

H (I1)

2

Q=—Q=—x

b) 2-20, vorzugsweise 5—15 Mol% mindestens einer Struk-

tureinheit der Formel II und

¢) 93—45, vorzugsweise 85-60 Mol% mindestens einer
Struktureinheit der Formel II1
aufgebaut ist.

4, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Glycidyl enthaltende Copolymer nur Struktureinhei-
ten der Formeln I, II und III aufweist.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Glycidyl enthaltende Copolymer eine Glasiibergangs-
temperatur von nicht mehr als 50° C, vorzugsweise nicht mehr
als 30° C, aufweist.
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6. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Glycidyl enthaltende Copolymer ein Epoxyédquivalent
von 17 000-250, vorzugsweise 5000—400, aufweist.

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Glycidyl enthaltende Copolymer ein Molekularge- -
wicht von mindestens 7000, vorzugsweise mindestens 30 000
aufweist.

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Glycidyl enthaltende Copolymer als Komponente a)
Struktureinheiten der Formel

—

CH ]
P 3

—CH - C
co

aufweist.

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Glycidyl enthaltende Copolymer als Komponente b)
Struktureinheiten der Formel

R |
H, - € — —
CO—OR 3,3 —ORyy

worin Rs; Alkylen mit nicht mehr als 3 C-Atomen, Rsq Al-
kyl mit nicht mehr als 10, vorzugsweise nicht mehr als 5
C-Atomen und r eine ganze Zahl von 5-25, insbesondere 9
bis 23, bedeuten, aufweist.

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Glycidyl enthaltende Copolymer als Komponente c)
Struktureinheiten der Formel

T

worin Rg; Alkyl mit nicht mehr als 18, vorzugsweise 1-9

Re

l
B
COOR61

. C-Atomen oder Hydroxyalkyl mit bis zu 6, vorzugsweise 2—4
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C-Atomen bedeutet, aufweist.

11. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die Losung oder Dispersion ausserdem ein Imidazolidi-
non-Derivat der Formel

/5N
- N N -

R7 l l R8 (VII)
H?—-——?H
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! |
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worin R; und Rg gleich oder verschieden sind und Wasser-
stoff, Alkyl, oder mit Hydroxyl, Cyano, Carboxy, Niederalk-
oxycarbonyl oder Carbamoyl substituiertes Alkyl und R, und
R, gleich oder verschieden sind und Wasserstoff, Alkyl oder
Acyl bedeuten, enthilt.

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet,
dass das Imidazolidinon-Derivat die Formel

Ry~ % ¥ - Rgy
HC CH
| !
0 0
i i
Ry, R1O01

worin R7; und R, gleich oder verschieden sind und Wasser-
stoff, Alkyl mit 1-5 C-Atomen oder Hydroxyalkyl mit 1 bis
5 C-Atomen und Rg; und R,¢,, die gleich oder verschieden
sind und Wasserstoff, Alkyl mit 1-5 C-Atomen, oder Alka-
noyl mit 1-5 C-Atomen bedeuten, entspricht. ’

- 13. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet,
dass das Imidazolidinon-Derivat 4,5-Dihydroxy-2-, 1,3-Dime-
thyl-4,5-dihydroxy-2-, 1,3-Dimethyl-4,5-diacetoxy-2-, 1,3-Di-
methyl-4,5-diisopropoxy-2- oder 1,3-Di~(8-hydroxyéthyl)-
4,5-dihydroxy-2-imidazolidinon ist.

14. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die L6sung oder Dispersion 0,1-70, vorzugsweise 1 bis
50 Gew. %, des Glycidyl enthaltenden Copolymers, bezogen
auf das Gesamtgewicht der Losung oder Dispersion, enthlt.

15. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet,
dass die Losung oder Dispersion 1-30 Gew. %, vorzugsweise
5-20 Gew. %, des Imidazolidinon-Derivats, bezogen auf das
Gesamtgewicht der Losung oder Dispersion, enthdlt.

16. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass der saure Katalysator ein Metallsalz von Salpeter-,
Schwefel- oder Phosphorsiure, ein Metallchlorid oder -bor-
fluorid, vorzugsweise von Zink, Magnesium oder Aluminium,
ist und dass dessen Konzentration 0,05-30 Gew. %, bezogen
auf das Gesamtgewicht der Losung oder Dispersion, betrégt.

17. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass der saure Katalysator eine Fluorcarbonséure der Formel

C.F,H,COOH (VIII)
worin n eine ganze Zahl von 1-5, p eine ganze Zahl von 2 bis
10 und q Null oder 1 mit der Massgabe bedeuten, dass die
Summe von p und q 2n+ 1 entspricht,
vorzugsweise Trifluoressigsidure, ist, und dass deren Konzen-
tration 0,01-1,5, vorzugsweise 0,05-0,5 Gew. %, bezogen auf
das Gesamtgewicht der Losung oder Dispersion, betrégt.

18. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass eine wiissrige Losung oder Dispersion verwendet wird.

19. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass das Textilmaterial mit einem Abquetscheffekt von 30 bis
300, vorzugsweise 50—150% imprégniert wird.

20. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die Hitzebehandlung bei einer Temperatur von minde-
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stens 120, vorzugsweise 130—180° C, wihrend einer Zeitdauer ¢s

von 30 s bis 15 min ausgefiihrt wird.

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren
zur Hochveredlung von Cellulosefasern enthaltendem Textil-
material und auf das nach dem Verfahren hochveredelte Tex-
tilmaterial.

Unter der Bezeichnung «Hochveredlung» wird eine Per-
manentausriistung von Cellulosefasern enthaltendem Textil-
material verstanden, wobei die Nass- und Trockenknitterecht-
heit erhoht, die Schrumpfung vermindert, die Wasch- und
Tragechtheiten, die Entfernbarkeit von Schmutz, die Bestén-
digkeit gegen Schmutz-Redeposition, gegen Wasseraufnahme
und Wasserdurchléssigkeit erh6ht werden unter weitgehender
Beibehaltung der mechanischen Eigenschaften, wie Reiss- und
Weiterreissfestigkeit, Abriebbestindigkeit, und ohne jegliche
Entwicklung von Formaldehyd, der zu Schwierigkeiten in be-
zug auf die Hautvertriglichkeit fiihren konnte.

Cellulosefasern enthaltende Textilmaterialien zeigen gute
mechanische Eigenschaften, wie Reiss- und Weiterreissfestig-
keit, Abriebbestindigkeit, zeigen jedoch den Nachteil, dass
sie beim Waschen in Kett- und Schussrichtung betréchtlich
schrumpfen, und ausserdem zeigen sie geringe Nass- und
Trockenknitterbesténdigkeit und geringe Wasch- und Trage-
echtheiten.

Zur Behebung dieser Nachteile wurden bereits verschie-
dene Methoden vorgeschlagen, wobei jedoch die einzige indu-
striell annehmbare Methode auf der Ausriistung mit Amino-
plastharzen beruht, wobei das Textilmaterial mit einer N-Me-
thylolverbindung oder einem funktionellen Derivat davon, wie
Dimethylolglyoxal-monoureid, in Gegenwart eines sauren
Katalysators imprégniert und danach hitzebehandelt wird.

Diese konventionelle Behandlung ergibt eine betrichtliche
Verbesserung der Schrumpibestindigkeit und Nass- und Trok-
kenknitterechtheit, zeigt jedoch den ernsthaften Nachteil, dass
diese Harzausriistung anderseits zu einer deutlichen Vermin-
derung der mechanischen Eigenschaften, wie Reiss- und Wei-
terreissfestigkeit und Abriebbestdndigkeit, gegeniiber den un-
behandelten Cellulosefasern fiihrt. Ausserdem wird bei der
beschriebenen konventionellen Ausriistung wihrend der Be-
handlung Formaldehyd freigesetzt, der nicht nur die Umge-
bungsatmosphére wihrend der Ausriistungsbehandlung ver-
schmutzt, sondern auch in bezug auf die Hautvertriglichkeit
zu Schwierigkeiten fiihrt, beispielsweise zu Reizungen, Aus-
schldgen und Blasen, und im behandelten Textilmaterial einen
unangenehmen Geruch erzeugt. Dies hat zum Probiem der
Umweltverschmutzung durch Kleidungsstiicke gefiihrt, und in
Japan besteht bereits eine behdrdliche Vorschrift, das Gesuch
Nr. 112 in bezug auf die Reglementierung von Haushaltgegen-
stdnden, die gefdhrliche Substanzen enthalten. Es ist zu erwar-
ten, dass die Harzausriistung von Textilien mit Formaldehyd
enthaltenden Behandlungsmitteln in naher Zukunft ebenfalls
behordlich verboten werden wird.

Die Harzausriistung von Cellulosefasern enthaltenden
Textilmaterialien ist wesentlich in bezug auf Einsparung des
Biigelns und Schaffung von Textilmaterial, insbesondere fiir
Bekleidungszwecke, die wihrend langer Zeitdauer knitterbe-
stindig sind.

In der GB-PS 964 698 ist eine 16sungsmittelbestdndige
Beschichtung fiir flexibles Fasermaterial, insbesondere Textil-
material, fiir dessen Wasserdichtausriistung beschrieben. Die
Beschichtung enthélt vor der Aushartung ein aus copolymeri-
sierbaren, monoéthylenisch ungesittigten Monomeren abge-
leitetes Copolymer, das Glycidyl-methacrylateinheiten der
Formel

s

—?—
COOCH,,~CH-CH,,
\./
0

--CH2



und Acrylateinheiten der Formel

-CH-CH-
i (&)
COOR

worin R Alkyl bedeutet, aufweist. Die unter Verwendung die-
ses Copolymers erhéltlichen Beschichtungen auf Cellulosefa-
sern enthaltendem Textilmaterial zeigen nach der Aushértung
wohl eine gute, gegen Losungsmittelbehandlung in der chemi-
schen Reinigung bestindige Wasserdichtigkeit, ergeben jedoch
kaum eine Verbesserung der Entfernbarkeit von Verschmut-
zung und der Bestindigkeit gegen Schmutz-Redeposition.
Ausserdem wurde gefunden, dass durch den Ersatz der vor-
stehenden Acrylateinheiten (A) durch Strukturemhelten der

Formel

0—(-O'R3-)—-mOR 4J

2 ,
(II)

CH2

R
|
- C
I

Cc
worin R, Wasserstoff oder Methyl, R; Alkylen, R, Wasser-
stoff, Alkyl oder eine Acryloyl- oder Methacryloyl-Gruppe
und m eine ganze Zahl von mindestens 1 mit der Massgabe
bedeuten, dass, wenn m fiir die Zahl 1 steht, R, nicht Wasser-
stoff ist, auch die Entfernbarkeit von Verschmutzung und Be-
stdndigkeit gegen Schmutz-Redeposition von mit solchen
Copolymeren ausgeriisteten Cellulosefasermaterialien noch in
einem gewissen Ausmass verbessert werden konnten. Die ge-
nannte Patentschrift enthilt jedoch keinerlei Hinweis-auf
diese Moglichkeit.

In der BE-PS 656 821 wird eine antistatische Beschichtung
von Textilfasern, insbesondere solchen aus synthetischen Poly-
meren oder Proteinfasern mit einem Copolymer beschrieben,
das als Monomerkomponenten ein dthylenisch ungesittigtes
Monomer mit einem Epoxidrest, in welchem ein Sauerstoff-
atom an zwei benachbarte C-Atome oder einen Methylolrest
gebunden ist, ein damit copolymerisierbares Ester-Monomer
der Formel

Rl
|
CH,=C

2 Rm
COO—-(-CHZCHz (B)

worin m 1 oder 2, n eine ganze Zahl von 4—40, R Alkyl mit
6-20 C-Atomen und R’ Halogen oder Methyl bedeuten, und
gegebenenfalls eine copolymerisierbare, dthylenisch ungesét-
tigte Sdure mit 3—5 C-Atomen enthilt. Das Ester-Monomer
der Formel (B) entspricht der vorstehenden Struktureinheit
der Formel (II), wobei aus dem Vergleich ersichtlich ist, dass
R, in der Formel II auf Wasserstoff, Alkyl, Acryloyl oder
Methacryloyl eingeschrinkt ist, wihrend der entsprechende
Teil in der Formel B durch eine oder zwei Alkylgruppen mit
6-20 C-Atomen substituiertes Phenyl bedeutet. Die Ausrii-
stung von Cellulosefasern enthaltendem Textilmaterial mit
dem in der genannten Patentschrift offenbarten Copolymer
ergibt, selbst wenn im Monomer der Formel B eine Polyoxy-
dthylengruppe vorhanden ist, keine Verbesserung der Ent-
fernbarkeit von Verschmutzung, Besténdigkeit gegen
Schmutz-Redeposition, Wasseraufnahme Hygroskoplzltat und
Wasserdurchlissigkeit..

Aus dem Bestreben, die beschriebenen Nachteile durch ein
formalinfreies Ausriistungsverfahren zu beheben, ergab sich
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die JA-OS 40897/76, worin die Behandlung von Cellulose-
fasern enthaltendem Textilmaterial mit einer Losung oder
Dispersion eines Glycidyl enthaltenden Copolymers aus 99
bis 45 Mol % mindestens einer aus einem Acryl- oder Meth-
acrylmonomer abgeleiteten Struktureinheit und 1-55 Mol %
mindestens einer aus Glycidylacrylat oder -methacrylat abge-
leiteten Struktureinheit beschrieben wird.

Es zeigte sich, dass durch diese Behandlung die Trocken-
und Nassknitterechtheit, Schrumpfbestéindigkeit und Wasch-
und Tragechtheiten des Textilmaterials ohne nennenswerte
Verminderung der mechanischen Eigenschaften verbessert
werden konnten, jedoch einige natiirliche Eigenschaften der
Cellulosefasern, wie die Entfernbarkeit von 6ligen Verschmut-
zungen, Bestdndigkeit gegen Schmutz-Redeposition, Wasser-
aufnahme und antistatische Eigenschaften, verschlechtert
wurden. Es wurde ebenfalls beobachtet, dass bei Behandlung
von grossen Mengen Textilmaterial nach diesem Verfahren
auf Kalanderwalzen und anderen Walzen bis zur Trocknungs-
stufe ein gewisser Mengenanteil einer wasserldslichen, gummi-
ghnlichen Substanz haftete, was in der Fachwelt als uner-
wiinschtes «Verkleistern» bezeichnet wird.

Bei weiterer Forschung im Bestreben zur Schaffung eines
Verfahrens zur Hochveredlung von Cellulosefasern enthalten-
dem Textilmaterial ohne Benachteiligung von dessen natiirli-
chen Eigenschaften wurde gefunden, dass die Verwendung
eines durch Einfiihrung von Alkylenglykol-Seitenketten in das
vorstehend genannte Glycidyl enthaltende Copolymer erhal-
tenen Polymers die Behebung der unerwiinschten Verkleiste-
rungserscheinungen erméglichte und zu Textilmaterial mit
iiberlegener Entfernbarkeit von Verschmutzung, Bestéindigkeit
gegen Schmutz-Redeposition, Wasseraufnahme, Hygroskopi-

zitdt und Wasserdurchldssigkeit fiihrte.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist somit ein Ver- -
fahren, bei welchem man das Textilmaterial mit einer Losung
oder Dispersion imprégniert, die ein Glycidyl enthaltendes
Copolymer enthélt, das im wesentlichen :

a) 1--55 Mol % mindestens einer Struktureinheit der Formel

- |5
/9“2

worin Ry Wasserstoff oder Methyl und Q CO oder CH, be-
deuten, )

b) 0,5-25 Mol % mindestens einer Struktureinheit der

Formel
—l I1

'—CH

~

{2
H, - C

2 |
Comtor 170%,

worin R, Wasserstoff oder Methyl, R; Alkylen, R, Wasser-
stoff, Alkyl oder eine Acryloyl- oder Methacryloyl-Gruppe
und m eine ganze Zahl von mindestens 1 mit der Massgabe
bedeuten, dass wenn m fiir die Zahl 1 steht, R, nicht Wasser-
stoff ist, und .

c) 98,5-20 Mol% mmdestens einer Strukturemhelt der
Formel
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boor,

IIXI

worin Rs Wasserstoff oder Methyl und R¢ Alkyl oder Hy-
droxyalkyl bedeuten,

aufweist, wobei man das imprignierte Textilmaterial trocknet
und in Gegenwart eines sauren Katalysators bei einer zur
Aufspaltung der Oxiranbindung der Glycidylgruppe geniigen-
den Temperatur hitzebehandelt.

Das im erfindungsgemaissen Verfahren verwendete Glyci-
dyl enthaltende Copolymer ist ein neues, filmbildendes Acryl-
oder Methacryl-Copolymer, das sowohl eine Seitenkette mit
einer Glycidylgruppe der Formel —CHZ—CI\-I—/CHZ und eine

solche mit einem Alkylengiykolrest enthélt und zu einer Lo-
sung oder Dispersion, insbesondere einer Emulsion, verarbei-
tet werden kann.

Ein bevorzugtes derartiges Copolymer besteht beispiels-
weise im wesentlichen aus

a) 5-35, vorzugsweise 10—25 Mol %, mmdestens einer
Struktureinheit der Formel I,

b) 220, vorzugsweise 5-15 Mol %, mindestens einer
Struktureinheit der Formel II, und

c) 93—45 Mol %, vorzugsweise 85-60 Mol %, mindestens
einer Struktureinheit der Formel III.

Die Struktureinheiten der Formeln 1, IT und III miissen
im Molekiil des beschriebenen Copolymers nicht regulér oder
in Blocken angeordnet sein und liegen bevorzugt in regelloser
Anordnung vor.

Wenn in der Struktureinheit der Formel II R, eine Acryl-
oyl- oder Methacryloyl-Gruppe bedeutet, zeigt das Glycidyl
enthaltende Copolymer manchmal eine teilweise, intramole-
kuldre Vernetzung, kann jedoch im erfindungsgemissen Ver-
fahren auch in dieser Form zum Einsatz gelangen.

Zweckmissig enthilt das beschriebene Copolymer nur
Struktureinheiten der Formeln I, II und III, kann jedoch ge-
wiinschtenfalls auch bis zu 10 Mol %, vorzugsweise nicht mehr
als 5 Mol %, einer anderen Struktureinheit vom Vinyltyp, die
zweckmissigerweise aus einem anderen copolymerisierbaren
Vinylmonomer abgeleitet ist, enthalten. Derartige Vinylmono-
mere sind beispielsweise dthylenisch ungeséttigte Carbonsédu-
ren, wie Acryl-, Methacryl-, Itacon-, Croton-, Maleinsdure;
dthylenisch ungesittigte Carbonsiureamide, wie Acryl-,
Methacryl-, N,N-Dimethylacryl- oder -Diéthyl-methacryl-
amid; ungesittigte Nitrile, wie Acrylnitril, Styrol, a-Methyl-
styrol, Vinyltoluol, -acetat und -chlorid, wobei eine aus Ita-
con-, Crotonsiiure, Acryl- oder Methacrylamid oder Acrylni-
tril abgeleitete Einheit besonders bevorzugt wird. Das be-
schriebene zum Einsatz gelangende Copolymer zeigt vorzugs-
weise eine Glasiibergangstemperatur von nicht mehr als 50°
vorzugsweise nicht mehr als 30° C, insbesondere von 0 bis
—70°C. Die hier verwendete Bezeichnung «Glasiibergangs-
temperatur» bezieht sich auf die Temperatur, bei welcher das
Polymer aus dem Zustand eines flexiblen Kautschuks in den
Zustand von sprodem Glas iibergeht oder umgekehrt und die
eine Beugung in einer Youngmodul-Temperaturkurve einer
Folie aus dem Polymer darstellt.

Das beschriebene Copolymer besteht aus einer praktisch
linearen, filmbildenden, polymeren Substanz, in welcher die
Glycidylgruppe als Seitenkette vorhanden ist. Die Anzahl
Glycidylgruppen, ausgedriickt als Epoxyédquivalent, betrdgt im
allgemeinen 17 000250, vorzugsweise 5000—400, insbeson-
dere 4000-500.

10

15

20

25

30

35

40

45

50

C, ss

60

65

Die hier verwendete Bezeichnung «Epoxyéquivalent be-
deutet das Gewicht in g des Copolymers/Grammaéquivalent
Epoxygruppen.

Das Molekulargewicht des beschriebenen Copolymers be-
trigt vorteilhaft mindestens 7000, vorzugsweise mindestens
30 000, insbesondere mindestens 50 000, ermittelt nach der
nachstehend beschriebenen Methode. Fiir das Molekularge-
wicht gibt es keine besondere obere Grenze, so lange das
Copolymer filmbildend ist. Fiir das erfindungsgemésse Ver-
fahren kann jedes der vorstehenden Definition entsprechende,
Glycidyl enthaltende Copolymer mit hohem Molekulargewicht,
das in emulgiertem Zustand erhalten werden kann, zum Ein-
satz gelangen.

Das beschriebene, Glycidyl enthaltende Copolymer kann
durch Polymerisation von Monomeren, welche die Struktur-
einheijten der Formeln I, IT und III bilden, nach verschiede-
nen bekannten Verfahren, beispielsweise Emulsions-, Lo-
sungs-, Masse- oder Suspensions-Polymerisation, hergestellt
werden, wobei Emulsionspolymerisation bevorzugt wird, da
sie die Herstellung von Copolymeren mit hohem Molekular-
gewicht ermdglicht und die erhaltene Copolymer-Emulsion
tel quel im erfindungsgemaéssen Verfahren eingesetzt werden
kann. Die Emulsions-Polymerisation kann beispielsweise er-
folgen durch Vermischen eines Katalysators, wie Kalium-
persulfat, eines Emulgators, wie Polyoxy4thylennonylphenyl-
dther oder -laurylidther, und der Monomere mit entionisiertem
Wasser unter Riihren zur Bildung einer Emulsion des Mono-
mergemisches, Erwdrmen eines Teils der Emulsion in einer
Inertatmosphire auf mindestens oberhalb 50° C und gleich-
zeitige tropfenweise Zugabe der restlichen Emulsion zur kon-
tinuierlichen Polymerisation. Monomere, die die Glycidyl ent-
haltende Struktureinheit ergeben, umfassen beispielsweise
Verbindungen der Formel

R,

CH,= C—Q—O—CHZ—C{-I—/CHZ v

d. h. Glycidylacrylat und -methacrylat und Allyl-glycidylither,
wobel Glycidylmethacrylat besonders bevorzugt ist. Eine be-
vorzugte, aus dem vorstehend genannten Glycidyl enthalten-
den Monomer ableitbare Struktureinheit der Formel I ent-
spricht somit der Formel

s

- C
!
CcO
|
0

i
CH2

—1CH

2

~ CH - CH,
No”

—

Derartige Glycidyl enthaltende Monomere kénnen entwe-
der allein oder im Gemisch von zwei oder mehreren verwen-
det werden.

Bevorzugte Monomere, die zu Struktureinheiten der For-
mel II mit einer Alkylenglykol-Seitenkette fithren, sind Mono-
oder Di-acryl- oder -methacrylsidureester von Alkylenglykolen

der Formel
R,

|
CH, = C-CO—(OR3),,~OR,

In den Formeln II und V ist die Alkylengruppe R; eine
solche mit nicht mehr als 3, insbesondere 2, C-Atomen, d. h.

\Y%



Athylen, mit gerader oder verzweigter Kette. Die Alkylgruppe
R, kann gerad- oder verzweigtkettig sein und vorzugsweise
bis zu 10 C-Atome, insbesondere bis zu 5 C-Atome aufweisen,
beispielsweise Methyl, Athyl, n- oder Iso-propyl, n-, sec.- oder
tert.-Butanol, n-, sec.- oder neo-Pentyl, wobei Methyl und
Athyl besonders bevorzugt werden. In den Formeln II und V
bedeutet m eine ganze Zahl von mindestens 1, vorzugsweise 5
bis 25, insbesondere 9-23, und R, vorteilhaft Wasserstoff.

Verbindungen der Formel V sind beispielsweise Athylen-
glykol-, Didthylenglykol-, Tridthylenglykol-, Tetradthylengly-
kol-, Nonaithylenglykol-, Tetradecadthylenglykol-, Tricosa-
athylenglykol-diacrylat, Methoxyéthylenglykol-, Methoxy-
disthylenglykol-, Methoxytridthylenglykol-, Methoxytetra-
ithylenglykol-, Methoxynonaithylenglykol-, Methoxytetra-
decaithylenglykol-, Methoxytricosaéthylenglykol-, Athoxy- -
ithylenglykol-, Propoxydidthylenglykol-monoacrylat, Propy-
lenglykol-diacrylat, Methoxypropylenglykol-monoacrylat, und
die entsprechenden Di- und Monomethacrylate. Diese Acry-
late und Methacrylate kénnen entweder allein oder im Ge-
misch von zwei oder mehreren verwendet werden.

Besonders bevorzugte, aus Monomeren der Formel V er-
hiltliche Struktureinheiten der Formel II entsprechen der

Formel
) ]
H2 - (I'J ‘ - II - 1
CO—,‘(‘ORSI-)—;—OR41

worin Rj; Alkylen mit nicht mehr als 3 C-Atomen, Ra; Al-
kyl mit nicht mehr als 10, insbesondere nicht mehr als 5,
C-Atomen. und r eine ganze Zahl von 5-25, insbesondere 9
bis 23, bedeuten. :

Das Monomer, aus welchem die Struktureinheit der For-
mel III erhiltlich ist, kann vorzugsweise ein Acryl- oder Meth-
acrylsidureester der Formel
; ! R,

|
CH,=C-COORs \Y%!

sein, worin die Alkylgruppe R4 gerade- oder verzweigtkettig
ist und bis zu 18 C-Atome, insbesondere 1-9 C-Atome, ent-
“hilt, wie Methyl, Athyl, Propyl, Butyl, Heptyl, Hexyl, Octyl,
2-Athylhexyl, Decyl, Dodecyl, Pentadecyl, Octadecyl. Eine
Hydroxyalkylgruppe R¢ enthilt bis zu 6 C-Atome, insbeson-
dere 2—-4 C-Atome, wie Hydroxyéthyl, -propyl, -butyl. Be-
sonders geeignete Substituenten Re sind Alkylgruppen.
Geeignete Verbindungen der Formel VI sind beispiels-
weise Methyl-, Athyl-, Isopropyl-, Butyl-, Octyl-, 2-Athyl-
hexyl-, Lauryl-, 2-Hydroxyithyl-acrylat; Methyl-, Athyl-,
Propyl-, Butyl-, 2-Athylhexyl-, Hydroxyithyl-, Tridecyl-,
Stearyl-, Cyclohexylmethacrylat. '
Diese Verbindungen der Formel VI kénnen entweder
allein oder im Gemisch von zwei oder mehreren verwendet
werden. Geeignete, aus Monomeren der Formel VI erhéltliche
Struktureinheiten der Formel III entsprechen somit der Formel

s
"
COORGlJ

H

2 II1-1

worin Rg; Alkyl mit bis zu 18 C-Atomen, insbesondere 1 bis
9 C-Atomen, Hydroxyalkyl mit bis zu 6 C-Atomen, insbeson-
dere 2—4 C-Atomen, bedeutet.
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Nach dem erfindungsgemissen Verfahren kann die er-
wiinschte Wirkung in vollem Ausmass durch Behandlung des
Cellulosefaser enthaltenden Textilmaterials mit dem Glycidyl
enthaltenden Copolymer allein erzielt werden. Es wurde je-
doch gefunden, dass durch zusitzliche Mitverwendung eines
Imidazolidinon-Derivats der Formel

0

N/C \N
7T |
0 0]
| |
Ry Ryg
worin R, und Ry unabhéngig voneinander Wasserstoff, Alkyl
oder Hydroxyalkyl und R, und Ry unabhiingig voneinander
Wasserstoff, Alkyl oder Acyl bedeuten, )
samtliche vorstehend beschriebenen erwiinschten Eigenschaf-
ten des Textilmaterials noch weiter verbessert werden kdnnen.

In der Formel VII kénnen Alkylgruppen R,—Ryo gerade-
oder verzweigtkettig sein und beispielsweise Methyl, Athyl,

n- oder iso-Propyl, n-, iso-, sec.- oder tert.-Butyl, n- oder neo-
Pentyl oder n-Hexyl bedeuten. Vorzugsweise sind sie Nieder-
alkyl mit 1-5 C-Atomen, und Alkyl fiir R; und Rg ist vorzugs-
weise Methyl und fiir Ry und R, vorzugsweise Isopropyl.
Alkyl fiir R; und Rg kann mit Hydroxyl, Cyano, Carboxyl,
Niederalkoxycarbony! oder Carbamoyl mit vorzugsweise 1 bis
5 C-Atomen, wie Hydroxymethyl, 1- oder 2-Hydroxyithyl,

1-, 2- oder 3-Hydroxypropyl, 4-Hydroxybutyl, 2-Cyanoéthyl,
2-Carboxyithyl, Athoxycarbonylithyl, 2-Carbamoyléthyl sub-
stituiert sein, wobei Hydroxyalkyl mit 1-5 C-Atomen beson-
ders bevorzugt wird.

Imidazolidinon-Derivate der Formel VII, in denen R,
und/oder Rg Hydroxymethyl ist bzw. sind, neigen dazu, bei
der Ausriistung aus der N-Methylolgruppe Formaldehyd ab-
zuspalten, so dass es empfehlenswert ist, derartige Verbindun-
gen zu vermeiden; wenn eine formalinfreie Ausriistung ange-
strebt wird. Bei der zusitzlichen Mitverwendung von Verbin-
dungen der Formel VII im erfindungsgemissen Verfahren
kann jedoch deren Anwendungskonzentration weitgehend
herabgesetzt werden, so dass selbst die Verwendung von Form-
aldehyd abspaltenden Derivaten die freigesetzte Formal-
dehydmenge im Vergleich zu konventionellen Verfahren deut-
lich vermindert ist.

Fiir formalinfreie Ausriistung ist die Verwendung einer
Verbindung der Formel VII, in welcher R, und/oder Rg Hy-
droxyithyl ist bzw. sind, empfehlenswert.

Acyl fiir Rg und Ry in der Formel VII bedeutet einen
Carbonsiurerest der Formel R;CO—, worin Ry, Alkyl oder
Aralkyl, wie Acetyl, Propionyl, Phenylacetyl, bedeutet, wobei
Alkanoyl mit 1--5 C-Atomen, insbesondere Acetyl, bevorzugt

R

- R -

8 VII

5 wird. .
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Fiir die Mitverwendung im erfindungsgeméssen Verfahren
zweckmdssige Imidazolidinon-Derivate entsprechen der Formel
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worin R;; und Rg; unabhéngig voneinander Wasserstoff,
Alkyl mit 1-5 C-Atomen, Hydroxyalkyl mit 1-5 C-Atomen,
Ro; und Ryg; unabhingig voneinander Wasserstoff, Alkyl

mit 1-5 C-Atomen. oder Alkanoyl mit 1-5 C-Atomen bedeu-
ten.

Geeignete Verbindungen der Formel VII bzw. VII-1 sind
beispielsweise 4,5-Dihydroxy-2-, 1,3-Dimethyl-4,5-dihy-
droxy-2-, 1,3-Diéthyl-4,5-dihydroxy-2-, 1,3-n-Propyl-4,5-di-
hydroxy-2-, 1,3-Di-(«-hydroxyithyl)-4,5-dihydroxy-2-,
1,3-Di-(f3-hydroxyéthyl)-4,5-dihydroxy-2-, 1,3-Dimethyl-
4,5-dimethoxy-2-, 1,3-Dimethyl-4,5-didthoxy-2-, 1,3-Dime-
thyl-4,5-diisopropoxy-2-, 1,3-Dimethyl-4,5-diacetoxy-2-,
1,3-Di-(B-cyanoithyl)-4,5-dihydroxy-2-, 1,3-Di-(-cyano-
#thyl)-4.5-dimethoxy-2-, 1,3-Di-(-carbamoyléthyl)-4,5-di-
hydroxy-2-, 1,3-Di-(f-carbamoylithyl)-4,5-dimethoxy-2-,
1,3-Di-(8-carboxyithyl)-4,5-dihydroxy-2-, 1,3-Di-(3-carb-
oxyithyl)-4,5-dimethoxy-2-, 1,3-Di-(f-dthoxycarbonyl-
athyl)-4,5-dihydroxy-2-, 1,3-Di-(8-4dthoxycarbonylithyl)-
4,5-dimethoxy-2-imidazolidinon, wobei fiir das erfindungs-
gemisse Verfahren 4,5-Dihydroxy-2-, 1,3-Dimethyl-4,5-dihy-
droxy-2-, 1,3-Dimethyl-4,5-diacetoxy-2-, 1,3-Dimethyl-
4,5-diisopropoxy-2- und 1,3-Di-(3-hydroxyithyl)-4,5-di-
hydroxy-2-imidazolidinon besonders bevorzugt werden. )

Bei Anwendung des erfindungsgemissen Verfahrens wird
das Cellulosefasern enthaltende Textilmaterial mit-der Be-
handlungsflotte in Form einer Lsung oder Dispersion des
Glycidyl enthaltenden Copolymers und gegebenenfalls des
Imidazolidinon-Derivats in einem fliissigen Medium impré-
gniert. Bei Einsatz von beiden genannten Verbindungen ist es
vorteilthaft, die Lésung oder Dispersion von beiden Verbin-
dungen gleichzeitig herzustellen. Gewiinschtenfalls kénnen die
beiden Komponenten jedoch separat geldst oder dispergiert
und nacheinander auf das Textilmaterial aufgebracht werden.
Im nachstehenden wird die Erfindung unter Bezugnahme auf
eine Losung oder Dispersion erldutert, die beide genannten -
Komponenten enthilt, wobei jedoch zu beachten ist, dass das
erfindungsgemisse Verfahren nicht auf diese Ausfiihrungs-
form eingeschrinkt ist.

Mit zunehmendem Molekulargewicht wird das Glycidyl
enthaltende Copolymer zunehmend schwieriger vollstindig
16slich in Losungsmitteln. Demzufolge kénnen Copolymere
mit relativ niedrigem Molekulargewicht von beispielsweise
10 000-35 000 in Form einer Losung in einem Losungsmittel,
wie Tetrahydrofuran, Methylisobutylketon, Dimethylformamid,
zum Einsatz gelangen, wobei es jedoch im allgemeinen vor-
teilhaft ist, die Copolymere in Form einer Dispersion einzu-
setzen. Das zweckméssigste Losungsmittel oder Dispersions-
medium ist Wasser, wobei jedoch auch organische Losungs-
mittel, beispielsweise Alkohole, wie Methanol, Athanol, Iso-
propanol; Ketone, wie Aceton, Methyldthylketon, Methyliso-
butylketon; Amide, wie Dimethylformamid, Formamid; Ather,
wie Dioxan, Tetrahydrofuran; und Mischungen von Wasser
mit damit mischbaren organischen Losungsmitteln, verwendet
werden kdnnen.

Zur Erzielung einer stabilen Dispersion kann ein Emulga-
tor eingesetzt werden. Geeignete Emulgatoren sind beispiels-
weise nichtionogene, anion- oder kationaktive oberflichen-
aktive Mittel, wie Sulfatester von Alkalimetallsalzen, quater-
nire Ammoniumsalze von Polyoxyalkylenalkyldthern, Poly-
oxyalkylenalkylphenoldther und -alkylédther.

Bei Herstellung des Copolymers durch Emulsionspolyme-
risation kann die erhaltene Polymeremulsion verdiinnt und
ohne Abtrennung des Copolymers direkt verwendet werden.

Die Imidazolidinon-Derivate sind im allgemeinen in Was-
ser oder organischen Losungsmitteln, wie Methanol oder
Athanol, 16slich und werden im aligemeinen in Form einer
Lésung eingesetzt, '
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Obwohl Wasser als Losungs- oder Dispersionsmedium be-
stens geeignet ist, kann es auch im Gemisch mit einem damit
mischbaren organischen Lsungsmittel zum Einsatz gelangen,
beispielsweise mit Dioxan, Didthylenglykol-di4thylédther, Di-
methylformamid und -sulfoxid, Methanol, Athanol, Aceton,
Methyldthylketon. .

Die Anwendungskonzentration des Glycidyl enthaltenden
Copolymers und des Imidazolidinon-Derivats in der Losung
oder Dispersion kann in Abhéngigkeit des eingesetzten Co-
polymers und Imidazolidinon-Derivats, der Art und Form des
zu behandelnden Textilmaterials und der Behandlungsbedin-
gungen in weitem Bereich variieren. Im allgemeinen betragt
die Anwendungskonzentration des Copolymers, stets bezogen
auf das Gesamtgewicht der Ldsung oder Dispersion, 0,1 bis
70, vorzugsweise 1-50 Gew. %; fiir die Behandlung von Ge-
weben oder Gewirken insbesondere 0,510, vorzugsweise 1
bis 5 Gew. % und fiir die Behandlung von Nonwovens 5-70,
vorzugsweise 1050 Gew. %.

Eine zweckmdssige Anwendungskonzentration fiir das
Imidazolidinon-Derivat im Gemisch mit dem Copolymer be-
trigt 1--30, vorzugsweise 5—20, insbesondere 7-15 Gew. %,
bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung oder Dispersion.

Im erfindungsgemissen Verfahren erfolgt die Hitzebe-
handlung in Gegenwart eines sauren Katalysators zur Anre-
gung der Aufspaltung der Oxiranbindung des Glycidyl ent-
haltenden Copolymers, einer Vernetzungsreaktion des Glyci-
dyl enthaltenden Copolymers oder zwischen diesem und den
Hydroxylgruppen der Cellulosefasern, einer Vernetzung zwi-
schen dem Imidazolidinon-Derivat und den Hydroxylgruppen
der Cellulosefasern, und einer Reaktion zwischen dem Imida-
zolidinon-Derivat und dem Glycidyl enthaltenden Copolymer.

Vorzugsweise kann der saure Katalysator der Losung oder
Dispersion zugesetzt werden. Gewiinschtenfalls kann er je-
doch auch in Form einer Losung oder Dispersion vor der
Hitzebehandlung getrennt von der Behandlungslosung oder
-dispersion vor oder nach dem Trocknen des Textilmaterials
auf dieses aufgebracht werden.

Geeignet sind alle bisher in der Harzausriistung von Cel-
lulosetextilien verwendeten Katalysatoren, wie Magnesium-,
Zink-, Aluminiumchlorid, Aluminium-hydroxychlorid, Zink-
und Magnesiumnitrat, Magnesium-biphosphat, Ammonium-
phosphat, Zink- und Magnesium-borfluorid, Ammoniumchlo-
rid und -nitrat, Mono- und Di#thylnolamin-hydrochlorid,
Essigsiiure, Trichloressigsdure, Zinkstearat, wovon Chloride,
Borfluoride, Nitrate, Sulfate, Phosphate und Biphosphate von
Metallen, insbesondere Metallchloride, -borfluoride und
-nitrate, bevorzugt werden, wobei geeignete Metalle Zink,
Magnesium und Aluminium sind. Diese sauren Katalysatoren
konnen allein oder im Gemisch von zwei oder mehreren zum
Einsatz gelangen.

Die Anwendungskonzentration des sauren Katalysators
ist nichtkritisch und kann im allgemeinen ein katalytischer
Mengenateil sein, beispielsweise 0,05-30 Gew. %, vorzugsweise
0,5-10 Gew. %, bezogen auf das Gesamtgewicht der Behand-
lungslosung oder -dispersion.

Es wurde gefunden, dass eine Fluorcarbonsiure der Formel .

C,F,H,COOH VIII

worin n eine ganze Zahl von 1-5, p eine ganze Zahl von 2 bis
10 und g Null oder 1 mit der Massgabe bedeuten, dass die
Summe von p und q 2n+ 1 entspricht,

als saurer Katalysator fiir die Verwendung im erfindungsge-
méssen Verfahren sehr geeignet ist und dass durch dessen
Verwendung die mit den vorstehend angefiihrten sauren Ka-
talysatoren auftretenden Schwierigkeiten, wie Entwicklung
von unangenehmen und reizenden Geriichen und Verminde-
rung der mechanischen Festigkeiten des Textilmaterials, ver-
mieden werden konnen.



Geeignete derartige Fluorcarbonsiuren sind beispielsweise
CF;COOH, CF,HCOOH, C,FsCOOH, C,F,HCOOH,
C;F,COOH, C;FsHCOOH, C,F;COOH, C,F;HCOOH,
CsF1;COOH und CsF;,HCOOH, wovon Trifluoressigséure
besonders bevorzugt wird. Diese Fluorcarbonsiuren kénnen
entweder allein oder im Gemisch mit zwei oder mehreren oder
auch zusammen mit den vorstehend genannten sauren Kataly-
satoren, wie Zink-borfluorid, Magnesiumchlorid, -nitrat und
-borfluorid, Zinkchlorid und -nitrat, zum Einsatz gelangen.

Die Anwendungskonzentration der Fluorcarbonsiure der
Formel VIII ist nichtkritisch und kann in Abhéngigkeit von
den vorstehend bereits angefithrten Bedingungen in weitem
Bereich variieren. Die Anwendungskonzentration betréigt im
allgemeinen 0,01-1,5, vorzugsweise 0,05-0,5 Gew. %, bezogen
auf das Gesamtgewicht der Behandlungslosung oder -disper-
sion, und 0,05-15, vorzugsweise 0,1-10 Gew. %, bezogen auf
das Gewicht des eingesetzten Copolymers.

Der pH-Wert der Behandlungslésung oder -dispersion be-
trigt im allgemeinen vorzugsweise nicht mehr als 7, iiblicher-
weise 1--6,5, bevorzugt 1,5-5, insbesondere 3—4,5 und kann
durch Zusatz eines pH-Wertstellmittels und/oder einer Puf-
ferlosung reguliert werden. Derartige Stellmittel und Puffer-
16sungen sind beispielsweise in japanischer Sprache beschrie-
ben in «Manual of Chemistry», S. 1096-1099, 1958 versffent-
licht von der «Japanese Chemical Society», Herausgeber
Maruzen Co., Ltd.

Gewiinschtenfalls kann die im erfindungsgemiissen Ver-
fahren eingesetzte Behandlungsfliissigkeit zusétzlich konven-
tionelle Textilhilfsmittel, beispielsweise Weichmacher, wasser-
und Glabstossende Mittel, Netzmittel, Stabilisatoren fiir die
Behandlungsfliissigkeit und Fiillmittel, enthalten.

Die Imprégnierung des Textilmaterials mit der Behand-
lungslosung oder -dispersion kann auf jede beliebige der be-
kannten Arten erfolgen, beispielsweise durch Eintauchen,
Klotzen, Besprithen oder Aufstreichen.

Der Abquetscheffekt der Behandlungsfliissigkeit kann in
Abhiéngigkeit der Konzentration der Fliissigkeit und der Art
und Form des Textilmaterials frei iiber einen weiten Bereich
variiert werden und liegt im allgemeinen vorteilhaft bei 30 bis
300, vorzugsweise 50-150%.

Der Abquetscheffekt, im nachstehenden mit «AE» bezeich-
net, wird nach der folgenden Formel errechnet:

AB 100

% AE =

worin A das Gewicht des Textilmaterials nach der Imprignie-
rung in g und B das Trockengewicht des Textilmaterials vor
der Imprégnierung in g bedeuten.

Nach der Imprégnierung mit der Behandlungsfliissigkeit
wird das Textilmaterial zwecks Entfernung des Losungs- oder
Dispersionsmediums vorgetrocknet und dann bei einer zur
Aufspaltung der Oxiranbindung des Glycidy! enthaltenden
Copolymers geniigenden Temperatur hitzebehandelt, wobei
das Vortrocknen und die Hitzebehandlung auf gleiche Art
erfolgen konnen. wie bei konventionellen Harzausriistungen.

Die Vortrocknung erfolgt zweckmissig bei einer Tempera-
tur von 80—-120° C bis zur praktisch vollstindigen Entfernung
des Losungs- oder Dispersionsmediums, d. h. bis zur prakti-
schen Trocknung. Diese Vortrocknung kann separat von der
nachstehend beschriebenen Hitzebehandlung oder als unmit-
telbar vorangehende Stufe erfolgen.

Die Hitzebehandlungsbedingungen kénnen in Abhingig-
keit von der Art des Glycidyl enthaltenden Copolymers, der
allfélligen zusétzlichen Mitverwendung eines Imidazolidinon-
Derivats, der Art des verwendeten Katalysators und der Art
des zu behandelnden Textilmaterials iiber einen weiten Be-
reich variiert werden. Es ist jedoch unerlisslich, die Funktion
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von Behandlungsdauer und -temperatur so abzustimmen, dass
mindestens ein Teil, vorzugsweise ein wesentlicher Anteil, der
Oxiranbindung der Glycidylgruppe aufgespalten wird.

Die Temperatur der Hitzebehandlung soll zweckméssig
mindestens 120° C betragen, und die oberste Grenze ist die
‘Temperatur, die ohne Schidigung der Textilfasern eingesetzt
werden kann, {iblicherweise 190° C. Vorteilhaft ist ein Tem-
peraturbereich von 130-180° C.

Die Dauer der Hitzebehandlung ist abhéngig von der Be-
handlungstemperatur und ist im allgemeinen bei hoher Tem-
peratur kurz und bei niedriger Temperatur ldnger, wobei im
allgemeinen eine Behandlungsdauer von 30 s bis zu 15 min
ausreichend ist.

Das Textilmaterial kann nach der Hitzebehandlung ver-
schiedenen Verwendungszwecken zugefiihrt und iiblichen
Nachbehandlungen der Textilmaterialien, beispielsweise mit
einem Weichmacher oder Griffverbesserer oder einer wasser-
oder dlabstossenden Ausriistung, unterzogen werden.

Fiir die Behandlung nach dem erfindungsgeméissen Ver-
fahren sind nicht nur Textilmaterialien aus Cellulosefasern,
wie Baumwolle, Flachs, regenerierter Cellulose, wie Kunst-
seide, sondern auch Mischgarne und Mischgewebe und -ge-
wirke und Nonwovens aus natiirlichen oder regenerierten
Cellulosefasern und verschiedenen synthetischen Fasern, wie
Polyester-, Polyamid-, Acryl-, Vinyl-, Benzoat-Fasern, poly-
nosische Fasern, Celluloseester- und -dtherfasern, geeignet.

Die hier verwendete Bezeichnung «Textilmaterial» bezieht
sich somit nicht nur auf Gewebe und Gewirke, sondern auch
auf Garne und Nonwovens, die nur aus Cellulosefasern oder
einem Gemisch davon wie vorstehend beschrieben bestehen
konnen.

Nach dem erfindungsgeméssen Verfahren sind somit Cel-
lulosefasern enthaltende Textilmaterialien erhiltlich, die deut-
lich verbesserte Schrumpfbestindigkeit, Trocken- und Nass-
knitterechtheit und Wasch- und Tragechtheiten aufweisen und
gegeniiber nach konventionellen Verfahren mit N-Methylol-
verbindungen ausgeriistetem Textilmaterial ihre mechanischen
Eigenschaften, wie Reiss- und Weiterreissfestigkeit und Ab-
riebbesténdigkeit, in weit iiberlegenem Ausmass beibehalten
haben.

Ausserdem erméglicht das erfindungsgemisse Verfahren
die Ausriistung von Textilmaterial mit weiter verbesserter
Schmutzabweisung, Bestindigkeit gegen Schmutz-Redeposi-
tion, Wasseraufnahme und -durchlissigkeit und antistatischen
Eigenschaften.

Da im erfindungsgeméssen Verfahren im allgemeinen
keine Verbindungen zum Einsatz gelangen, die Formaldehyd
freisetzen, der gewShnliche Cellulosefasern angreift, besteht
keine Gefahr der Umweltverschmutzung des Ausriistungsbe-
triebs oder von Stérungen in bezug auf die Hautvertriiglich-
keit, so dass das erfindungsgemadsse Verfahren industriell und
kommerziell wesentliche Vorteile bietet.

In den nachstehenden Beispielen werden Ausfiihrungs-
formen des erfindungsgemaéssen Verfahrens erldutert, wobei
die Teilangaben (T) und die prozentualen Konzentrations-
angaben, dort wo nichts anderes vermerkt ist, gewichtsmassig
sind. Die mit «JIS» bezeichneten Priifnormen beziehen sich
auf Japanese Industry Standard.

Da die in den Beispielen angefiihrten Copolymere in ge-
wohnlichen Losungsmitteln nicht 16slich sind, wurden deren
Molekulargewichte auf die nachstehende Art bestimmt. Aus
einem Monomergemisch in entsprechendem Molverhéltnis
wurde jeweils unter Verwendung eines Ketteniibertragungs-
mittels ein Vergleichs-Copolymer mit niedrigem Molekular-
gewicht hergestellt und dessen Molekulargewicht mittels Gel-
durchdringungs-Chromatographie unter Verwendung von
Polymethylmethacrylat mit bekanntem Molekulargewicht als
Referenz ermittelt. Danach wurde das Molekulargewicht des
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jeweiligen Copolymers der Beispiele durch Extrapolation be-
stimmt.

Mittels einer Oxiransauerstoff-Analysenmethode wurde
testgestellt, ob die Glycidylgruppe im jeweiligen Copolymer
unzersetzt erhalten war. In allen Copolymeren der Beispiele
war die Glycidylgruppe in einem Anteil von mehr als 90% der
Theorie intakt.

Die in den Beispielen angefiihrten Echtheitswerte wurden
auf folgende Art ermittelt: .

1. Schrumpfung beim Waschen fiir Gewirke gemadss JIS
L-1042 F-1 und fiir Gewebe gemdss JIS L.-1042 D.

2. Trockenknitterechtheit nach der Monsanto-Methode
und gemiiss JIS L-1041-1960.

3. Nassknitterechtheit: Ein Priifmuster wird wihrend
15 min in eine wissrige Losung von 40° C, enthaltend 0,2 %
eines nichtionogenen oberflichenaktiven Mittels, eingetaucht,
danach herausgenommen und iiberschiissige wissrige Losung
unter Verwendung von Filterpapier leicht entfernt. Danach
wird der Nassknitterwinkel nach der Monsanto-Methode er-
mittelt.

4. Streifenreissfestigkeit gemiss JIS L-1004 im Falle von
Gewirke mit Streifen von 2,5 cm Breite und 10 cm Léinge.

5. Weiterreissfestigkeit nach der Pendelmethode geméss
JIS L-1004.

6. Flexabriebbestiindigkeit nach der Universalmethode ge-
miiss JIS L-1004, 1005.

7. Oberflachenabrieb nach der Universalmethode gemiss
JIS L-1004, 1005 unter Verwendung von Schleifpapier
Nr. 800 und einer Belastung von 907 g.

8. Wasch- und Tragechtheit gemiss AATCC-88 A-94T-
111 C-2.

9. Formaldehydgehalt nach der Acetylaceton-Methode,
beschrieben in «Japanese Ministry of Welfare and Health
Ordinance Nr. 34» griindend auf dem japanischen Gesetz
Nr. 112.

10. Schmutz-Redeposition nach der «Aquadage»-Methode:

100 ml einer wissrigen Beschmutzungsfliissigkeit, enthal-
tend 0,1 g/l «Aquadage» (Handelsprodukt der ICI Limited,
enthaltend als Hauptbestandteil kolloidalen Graphit als Fest-
korpergehalt von 22 %) und 1 g/l «New Beads», ein Wasch-
mittel-von Kao Soap Co., Ltd., werden zusammen mit 2 g
eines weissen Priifmusters in einen Behdlter eingefiillt und
dieser in einem «Launderometer» bei 50° C automatisch wih-
rend 20 min bewegt. Danach wird das Priifmuster zuerst mit
warmem und dann mit kaltem Wasser gespiilt und luftgetrock-
net und anschliessend die Schutzablagerung auf dem weissen
Priifmuster visuell beurteilt. .

11. Schmutz-Entfernbarkeit:

Je zwei Tropfen einer 6ligen Verschmutzung in Form von
Maschinendl und einer wissrigen Verschmutzung in Form von
Sauce werden mittels eines Tropfrohrchens auf ein weisses
Priifmuster gebracht und dieses nach einer Einwirkungsdauer
Jeicht mit einem Filterpapier abgetupft und danach durch Auf-
hiingen in einem Raum wihrend 15-30 min getrocknet. Dann
wird das Priifmuster einmal in einer automatisch reversieren-
den Haushalt-Waschmaschine wihrend 10 min im Flottenver-
héltnis 1:50 bei 40+ 2° C unter Verwendung von 0,1% «New
Beads» als Waschmittel gewaschen, dann gespiiit und luftge-
trocknet, wonach die Schmutzentfernung visuell beurteilt wird.

12. Wasserdurchlassigkeit:

Ein Tropfen in bestimmter Menge dest. Wasser wird mit-
tels einer Biirette auf ein Priifzewebe aufgetropft und die
Zeitdauer in s gemessen, bis das Wasser vollstindig absorbiert
ist.

13. Wasseraufnahme:

Ein Priifmuster wird wihrend 24 h in Wasser getaucht und
dann wihrend 10 min bei 3000 min zentrifugiert und danach
gewogen. Die prozentuale Wasserabsorption wird aus der Ge-
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wichtszunahme gegeniiber dem vollstindig getrockneten Priif-
muster errechnet. :

14. Hygroskopizitit (Feuchtigkeitsaufnahme):

Ein Priifmuster wird in einem Vakuumofen wihrend 24 h
bei 50° C getrocknet und dann gewogen. Danach wird das
Priifmuster wihrend 7 Tagen in einem Desiccator bei 20°C -
und 65 % rel. Feuchtigkeit eingelagert und dann die absorbierte
Fliissigkeit ausgewogen. Die prozentuale Feuchtigkeitsauf-
nahme wird aus der Gewichtsdifferenz des getrockneten und
des feuchten Priifmusters errechnet.

Beispiel 1
Je ein Abschnitt eines Baumwoll-Popelin-Gewebes mit je
16 Kett- und Schussfiden pro cm wurde in eine der nachste-
henden Behandlungsfliissigkeiten I-VIII getaucht, herausge-
nommen, auf 70% AE abgequetscht, wihrend 3,5 min bei
120° C vorgetrocknet und dann wihrend 3 min bei 155°C
hitzebehandelt.

Behandlungsfliissigkeit I, erfindungsgeméss

Gew. %
Emulsion Copolymer A, 50% Festkorpergehalt 7
saurer Katalysator «Accelerator» X-90 der
Sumitomo Chemical Co., Ltd, Hauptbestandteil
Zink-borfluorid 1
Polyithylenemulsion «Meikatex» PEN der Meisei
Kagaku Kabushiki Kaisha 2
Wasser auf 100

Behandlungsfliissigkeit II, erfindungsgeméss
Gew. %
Emulsion Copolymer A mit 50% Festkérpergehalt 7
saurer Katalysator, 12,5 %ige wiissrige Losung

von Trifluoressigsdure 2
Polyithylenemulsion «Meikatex» PEN der Meisei
Kagaku Kabushiki Kaisha 2
Wasser auf 100
Behandlungsfliissigkeit III, Vergleichsversuch I

Gew. %
Emulsion Copolymer B mit 50% Festkorpergehalt 7
«Accelerator» X-90 1
«Meikatex» PEN 2
Wasser auf 100

Behandlungsfliissigkeit IV, erfindungsgeméss

Gew. %
50%ige wissrige Lésung von 1,3-Dimethyl-4,5-
dihydroxy-2-imidazolidinon 20
«Accelerator» X-90 2,5
Emulsion Copolymer A 5
«Meikatex» PEN 2
Wasser auf 100

Behandlungsfliissigkeit V, erfindungsgemass

Gew. %
50%ige wissrige Losung von 1,3-Dimethyl-4,5-
dihydroxy-2-imidazolidinon 20
saurer Katalysator, 12,5 %ige wissrige Losung
von Trifluoressigsaure 2,5
Emulsion Copolymer A 5
«Meikatex» PEN 2
Wasser auf 100

Behandlungsfliissigkeit VI, Vergleichsversuch 2
. Gew. %

50%ige wissrige Losung von 1,3-Dimethyl-4,5-
dihydroxy-2-imidazolidinon 20



«Accelerator» X-90 2,5
Emulsion von Copolymer B 5
«Meikatex» PEN 2
Wasser : auf 100
Behandlungsfliissigkeit VII, Vergleichsversuch 3
Gew. %
50%ige wissrige Losung von 1,3-Dimethyl-4,5-
dihydroxy-2-imidazolidinon 20
«Accelerator» X-90 2
«Meikatex» PEN 2
Wasser auf 100
Behandlungsfliissigkeit VIII, Vergleichsversuch 4
Gew. %

Partiell methoxysubstituierter Methylol-4,5-
dihydroxy-athylenharnstoff «Sumitex Harz» NS-11

der Sumitomo Chemical Co., Ltd. 5
saurer Katalysator «Accelerator» MX der Sumitomo
Chemical Co., Ltd.; Hauptbestandteil Magnesium-

chlorid 1,5
«Meikatex» PEN 2
Wasser auf 100

Die an den behandelten Gewebeabschnitten ermittelten
Priifresultate sind in Tabelle 1 zusammengefasst.

Die fiir die Herstellung der Behandlungsfliissigkeiten I, II,
IV und V verwendete Emulsion von Copolymer A wurde nach
dem nachstehenden Rezept A hergestellt:

Rezept A

T
Glycidylmethacrylat 5
Tetradecadthylenglykol-dimethacrylat 15
2-Athylhexylacrylat 25
Polyithylen-alkylphenolédther «Nonion» NS-230 der
Nippon Oils and Fats Co., Ltd. ’ 1,5
Polyoxyithylen-alkylphenolidther «<Emulsit» 9 der
Daiichi Kogyo Seiyaku Kabushiki Kaisha 1,5
Polyithylenglykol-laurylither «Noigen» YX-500 der
Daiichi Kogyo Seiyaku Kabushiki Kaisha 1,5
Natriumsalz des Schwefelsdureesters von Polyoxy-
dthylen-lauryldther «Trax» K-300 der Nippon Oils
and Fats Co., Ltd. 1,0
Kaliumpersulfat 0,1
entionisiertes Wasser 49,4

0,2 T Kaliumpersulfat, je 3 T Polyithylenalkyl-phenol-
ither, Polyoxyithylen-alkylphenolather, Polyéthylenglykol-
lauryldther und 2 T Polyoxyéthylen-lauryldthersulfat als Na-
triumsalz wurden in 49,4 T entionisiertem Wasser unter Riih-
ren gelost und tropfenweise zwecks Bildung einer Monomer-
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emulsion innert 20—30 min mit einem Gemisch von 50 T
2-Athylhexylacrylat, 10 T Glycidyl-methacrylat und 30 T
Tetradecaithylenglykol-dimethacrylat versetzt. Ein Drittel der
erhaltenen Monomeremulsion wurde mit 49,4 T entionisier-
tem Wasser vermischt und das Gemisch unter gleichzeitiger
Einleitung von Stickstoff in einen Reaktionsbehilter eingelei-
tet und unter Riihren erhitzt. Die Polymerisation des Gemi-
sches setzte bei 80° C ein, und 10 min nach Beginn der Poly-
merisation wurden die restlichen zwei Drittel der Monomer-
emulsion tropfenweise innert 1 h zugegeben. Nach Abschluss
der Zugabe wurde das Gemisch zur Vervolistdndigung der
Polymerisation wihrend weiteren 3 h bei 80-85° C geriihrt.
Das erhaltene Copolymer ergab eine Emulsion mit einem
Festkorpergehalt von ungefahr 50% bei einer Polymerisations-
umsetzung von 99,8 % und zeigte die folgenden Merkmale:

Glycidyl-methacrylat-Einheit 18,5 Mol%
2-Athylhexyl-acrylat-Einheit 71,3 Mol%
Tetradecadthylenglykol-

dimethacrylat-Einheit 10,2 Mol %

Oxiransauerstoff in der Emulsion:
gefunden: 0,535%
berechnet: 0,563 %

-Epoxyédquivalent 1346

durschnittliches Molekulargewicht 10 000-30 000
Glasiibergangstemperatur (Tg) ungefihr —~45°C.

Die fiir die Herstellung der Behandlungsfliissigkeiten III
und VI verwendete Emulsion von Copolymer B wurde auf
gleiche Art, wie vorstehend fiir die Herstellung der Emulsion
von Copolymer A beschrieben, jedoch nach dem nachstehen-
den Rezept B hergestellt.

Rezept B
T
2-Athylhexylacrylat 35
Glycidylmethacrylat 10
«Nonion» NS-230 1,7
«Emulsit» 9 1,7
«Noigen YX-500 1,7
Kaliumpersulfat 0,1
entionisiertes Wasser 49,8
Das erhaltene Copolymer zeigte die folgenden Merkmale:
Glycidylmethacrylat-Einheit 27 Mol%
2-Athylhexyl-acrylat-Einheit 73 Mol %

Oxiransauerstoff in der Emulsion:

gefunden: 1,06%
berechnet: 1,12%
Epoxydquivalent 679

durchschnittliches Molekulargewicht ungef. 50 000-100 000
Glasiibergangstemperatur (Tg) ungefahr —-51°C

Tabelle 1
Eigenschaften Knitterechtheit Reissfestig- Wasch- und Wasser- Feuchtigkeits-
Be- (Kette u. Schuss) keit, Schuss- Tragechtheit aufnahme  aufnahme
handlungs- trocken nass richtung Note % %
flissigkeit kg/5 cm
unbehandelt 165 163 315 1-1,5 34,8. 6,75
1
(erfindungsgemiiss) 236 230 27,5 3 33,9 7.29
II
(erfindungsgemdiss) 244 232 28,7 3 34,0 7,31
1
(Vergleichsvers. 1) 231 230 27,3 2,5-3 28,8 5,97
v
(erfindungsgemaiss) 278 269 23,4 4-4.5 32,0 6,82



* ppm = Teil(e) pro Mio Teile gewichtsméssig.
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Tabelle 1 (Fortsetzung)
Eigenschaften Knitterechtheit Reissfestig- Wasch- und Wasser- Feuchtigkeits-
Be- (Kette u. Schuss) keit, Schuss- Tragechtheit aufnahme aufnahme
handlungs- trocken nass richtung Note % .
tliissigkeit kg/5 cm
\Y
(erfindungsgemadss) 285 276 24,6 4,5-5 32,7 6,84
VI
(Vergleichsvers. 2) 267 254 23,0 3,54 27,5 5,35
VII
(Vergleichsvers. 3) 237 212 19,8 2,5-3 25,3 5,33
VIII
(Vergleichsvers. 4) 245 214 18,1 3 23,5 5,10
Tabelle 1 (Fortsetzung)
Eigenschaften = Schmutz-Redeposition Schmutzentfernung riickstandiger
Be- olige wissrige Formaldehyd
handlungs- Verschmutzung Verschmutzung ppm*
fliissigkeit
unbehandelt etwas Anschmutzung, betrichtlich entfernt  betréchtlich verblieben nicht fest-
) fleckenformig stellbar
1 Beschmutzung kaum  etwas mehr Schmutz-  Schmutz praktisch nicht fest-
(erfindungsgemass) feststellbar riickstand als unbe- vollstandig entfernt stellbar
handelt
1 Beschmutzung kaum  etwas mehr Schmutz-  Schmutz praktisch nicht fest-
(erfindungsgemass) feststellbar riickstand als unbe- vollstindig-entfernt stellbar
handelt
111 mehr fleckenférmige  kein Schmutz ent- Schmutz praktisch nicht fest-
(Vergleichsvers. 1) Beschmutzung als fernt vollstindig entfernt stellbar
unbehandelt
v Beschmutzung kaum  etwas mehr Schmutz-  Schmutz praktisch nicht fest-
(erfindungsgemdéss) feststellbar riickstand als unbe- volistdndig entfernt stellbar
handelt
\Y% Beschmutzung kaum  etwas mehr Schmutz-  Schmutz praktisch nicht fest-
(erfindungsgemass) feststellbar riickstand als unbe- vollstindig entfernt stellbar
handelt
VI mehr fleckenférmige  kein Schmutz ent- Schmutz praktisch nicht fest-
(Vergleichsvers. 2) Beschmutzung als fernt vollstindig entfernt stellbar
unbehandelt
VII etwas fleckenformige  betréichtlich ent- etwas Anschmutzung  nicht fest-
(Vergleichsvers. 3) Anschmutzung fernt . stellbar
VIII etwas fleckenformige  etwas Anschmutzung etwas Anschmutzung 358
(Vergleichsvers. 4) Anschmutzung

Die Resultate in Tabelle 1 ermdglichen die folgenden
Riickschliisse: Die erfindungsgemiss mit den Behandlungs-
fliissigkeiten I und II behandelten Gewebeabschnitte zeigen
bessere Wasser- und Feuchtigkeitsaufnahme als der im Ver-
gleichsversuch 1 mit der Behandlungsfliissigkeit I1I behandelte
Gewebeabschnitt und gegeniiber diesem ausgesprochen ver-
besserte Bestindigkeit gegen Schmutz-Redeposition und Ent-
fernbarkeit von 6liger Verschmutzung. Der mit der Behand-
lungsfliissigkeit II erfindungsgeméss unter Verwendung von
Trifluoressigsiure als Katalysator ausgeriistete Gewebeab-
schnitt zeigt bessere Trocken- und Nassknitterechtheit und
Festigkeitseigenschaften als der mit der Behandlungsfliissig-
keit I erfindungsgemiss behandelte Gewebeabschnitt.

Die Verwendung der Behandlungsfliissigkeiten IV, V und
VI, die alle sowohl Copolymeremulsion wie auch Imidazoli-
dinon-Derivat enthielten, ermoglichen folgende Vergleiche:
Die mit den Behandlungsfliissigkeiten IV und V erfindungs-
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gemiiss behandelten Gewebeabschnitte zeigen bessere Wasser-
und Feuchtigkeitsaufnahme als der im Vergleichsversuch 2 mit
der Behandlungsfliissigkeit VI behandelte Gewebeabschnitt
und diesem gegeniiber ausgesprochen verbesserte Besténdig-
keit gegen Schmutz-Redeposition und Entfernbarkeit von 6li-
ger Verschmutzung. Der unter Verwendung von Trifluor-
essigsdure als Katalysator mit der Behandlungsfliissigkeit V
erfindungsgemiss ausgeriistete Gewebeabschnitt zeigte im
Vergleich zu dem erfindungsgemdss mit der Behandlungs-
fliissigkeit IV ausgeriisteten Gewebeaschnitt weitere Verbes-
serung der Trocken- und Nassknitterechtheit sowie Erhaltung
der Festigkeitseigenschaften.

Die in den Vergleichsversuchen 3 und 4 mit dem Imida-
zolidinon-Derivat allein mit der Behandlungsfliissigkeit VII
und mit einer N-Methylolverbindung mit der Behandlungs-
fliissigkeit VIII behandelten Gewebeabschnitte zeigen schlech-
ten Ausgleich zwischen Knitterechtheit und Festigkeitseigen-



schaften und insbesondere im Vergleichsversuch 4 einen sehr
hohen Gehalt von riickstédndigem Formaldehyd.

Beispiel 2
Abschnitte von gleichem Baumwoll-Popelingewebe wurden
gleich behandelt, wie in Beispiel 1 beschrieben, mit der Aus-
nahme, dass in der Behandlungsfliissigkeit VI gemaéss Bei-
spiel 1 anstelle der Emulsion von Copolymer A die Copoly-
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meremulsionen C-1 bis C-10 gemiéss Tabelle 2 zum Einsatz
gelangten. Die Copolymeremulsionen C-1 bis C-10 mit einem
Festkorpergehalt von ungefidhr 50% wurden auf gleiche Art
hergestellt wie in Beispiel 1 beschrieben, wobei die Regulie-
rung des durchschnittlichen Molekulargewichts durch Verin-
derung des zugesetzten Mengenanteils Laurylmercaptan er-
folgte. Die Eigenschaften der erhaltenen Gewebeabschnitte
sind ebenfalls in Tabelle 2 zusammengefasst. -

Tabelle 2
Copo- durchschnittl. Glycidyl- Methoxy- 2-Athyl- Epoxy- Knitterechtheit Reiss- Schmutz-Rede-
lymer- Molekular- meth- tricosa-  hexyl- dqui- (Kette und Schuss) festigkeit position
emulsion gewicht acrylat-  dthylen- acrylat- valent trocken nass kg/5 cm
(x10% einheit  glykol-  einheit
- Mol% mono- Mol %
methacry-
lateinheit
Mol %
C-1 ungefdhr 5-10 14 0 98,6 13582 269 260 22,8 starke, fleckige
'Anschmutzung
C-2 5-10 1,2 0,6 98,2 16 754 272 262 23,0 geringfiigige,
: fleckige An-
schmutzung
C-3 3-5 6,2 8,6 85,2 4587 274 267 24,1 kaum ange-
’ . : schmutzt
C4 5-10 31,6 12,7 55,7 961 289 272 23,7 kaum ange-
schmutzt
C-5 3-5 314 24,9 43,7 1346 290 263 23,1 keinerlei An-
schmutzung
C-6 weniger als 10 54,5 0,5 45 308 273 268 22,6 kaum ange-
schmutzt
C-7 3-5 49,4 31,6 19,0 973 265 262 18,3 keinerlei An-
schmutzung
C-8 5~10 60,2 14,8 38 541 261 258 19,7 kaum ange-
schmutzt
C-9 weniger als 0,3 31,4 24,9 43,7 1600 247 231 18,6 keinerlei An-
' schmutzung
C-10 0,7-1,5 31,4 24,9 43,7 1420 274 258 224 keinerlei An-
schmutzung
unbe- - — - - - 165 163 31,5 geringfiigige,
delt fleckige An-
schmutzung

Die Priifresultate in Tabelle 2 erlauben die folgenden
Riickschliisse: Erfindungsgemiss unter Verwendung der Co-
polymeremulsionen C-2 bis C-6 und C-10 ausgeriistete Ge-
webeabschnitte zeigen einen sehr guten Ausgleich zwischen
Trocken- und Nassknitterechtheit und Festigkeitseigenschaften
sowie sehr geringe Schmutz-Redeposition. Anderseits zeigt
der unter Verwendung der Copolymeremulsion C-1 ausge-
riistete Gewebeabschnitt sehr guten Ausgleich zwischen Knit-
terechtheit und Festigkeitseigenschaften, jedoch geringe Be-
standigkeit gegen Schmutz-Redeposition. Bei Verwendung
der Copolymeremulsionen C-7 bis C-10 wurde die Bestindig-
keit gegen Schmutz-Redeposition sehr stark verbessert, je-
doch wurden die Festigkeitseigenschaften stark vermindert.

) Beispiel 3

Abschnitte eines auf iibliche Art gewaschenen, gebleichten
und mercerisierten glatten Baumwollgewirkes wurden je in die
vorstehend beschriebenen Behandlungsfliissigkeiten I, 11, IV
bzw. V getaucht, auf 75% AE abgequetscht und spannungslos
auf einem Zylindertrockner getrocknet, danach wurden die
Gewirkeabschnitte unter einer Dehnung in Richtung der Ma-
schenreihen von 15% wihrend 1 min bei 180° C hitzebehan-
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delt und danach gepriift. Die erhaltenen Priifresultate sind in
Tabelle 3 zusammengefasst.

Tabelle 3

Schrumpfung, % Reiss- Oberflichen-

Stidbchen- Maschen- festigkeit, abrieb

richtung richtung -~ Maschen- Zyklen

richtung

fliissigkeit kg/2,5 cm
unbehandelt 9,3 13,5 17,2 70-75
I 3,5 6,8 18,8 150-155
I 3,2 6.4 20,5 165-170
v 1,7 3,4 18,3 -150
A% 1,1 2,5 19,6 150-155

Aus Tabelle 3 geht hervor, dass die nach dem erfindungs-
gemissen Verfahren mit den Behandlungsfliissigkeiten 1 bis
V behandelten Abschnitte des Gewirkes gegeniiber dem unbe-
handelten Vergleichsabschnitt deutlich verbesserte Schrumpf-
und Abriebbesténdigkeit sowie Reissfestigkeiten aufweisen.
Die behandelten Gewirkeabschnitte zeigen auch {iberlegene
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Bestindigkeit gegen Schmutz-Redeposition und Entfernbar-
keit von wissriger und &liger Verschmutzung.

: Beispiel 4
Abschnitte eines 65/35 «Tetoron» Polyesterfasern/
Baumwolle-Mischgewebes wurden, wie in Beispiel 1 beschrie-
ben, erfindungsgemiss mit Behandlungsfliissigkeiten IV und V
behandelt. Die Trockenknitterwinkel der behandelten Ge-
webeabschnitte betrugen in Kett- und Schussrichtung 308
bzw. 315°, wogegen in einem unbehandelten Vergleichsab-
schnitt 250°. Die Schmutz-Redeposition auf den behandelten
Gewebeabschnitten war sehr stark vermindert.

Beispiel 5 .

Abschnitte eines Kunstseidegewebes wurden, wie in Bei-
spiel 1 beschrieben, erfindungsgemiss mit den Behandlungs-
fliissigkeiten IV und V ausgeriistet und nachbehandelt. Die
Nassknitterwinkel der behandelten Gewebeabschnitte betru-
gen in Kett- und Schussrichtung 250 bzw. 265 gegeniiber 163°
eines unbehandelten Vergleichsabschnittes. Die Schmutz-
Redeposition auf den behandelten Gewebeabschnitten war
stark vermindert.

Beispiel 6

Ein Nonwoven aus 100% Kunstseidefasern mit einem Fli-
chengewicht von 60 g/m? wurde auf einem Drahtgaze-Trans-
portband in die Behandlungsfliissigkeit IX der nachstehenden
Zusammensetzung eingetaucht, auf 150% AE abgequetscht,
wihrend 4 min bei 120° C vorgetrocknet und dann wihrend
3,5 min bei 155° C hitzebehandelt. Danach betrugen die
Trockenknitterwinkel in Liings- und Querrichtung 310° C.

Die Waschbestiindigkeit des Nonwovens wurde gepriift
durch Waschen wihrend 15 min bei 40° C in einer Haushalt-
Waschmaschine unter Verwendung von 0,2 % des Haushalt-
Waschmittels «Zabu» der Kao Soap Co., Ltd. Es ergab sich
keine Formverinderung, und die Trockenknitterwinkel in
Lings- und Querrichtung betrugen nach dem Waschen 305° C.
Im behandelten Nonwoven konnte kein Formaldehyd festge-
stellt werden, und die Bestéindigkeit gegen Schmutz-Redepo-
sition war sehr stark vermindert.

Behandlungsfliissigkeit IX, erfindungsgemaéss

: Gew. %
50%ige wissrige Losung von 1,3-Dimethyl-4,5-
dihydroxy-2-imidazolidinon 15

Emulsion von Copolymer A, 50% Festkorpergehalt 60
saurer Katalysator, 12,5 %ige wissrige Losung

von Trifluoressigsdure 2
25 %ige wissrige Losung von Zinkchlorid als

saurer Katalysator 1
Wasser auf 100

Beispiel 7

Nach den in Beispiel 1 zur Herstellung der Behandlungs-
fliissigkeit V enthaltenen Angaben wurde eine Behandlungs-
fliissigkeit mit der Ausnahme hergestelit, dass anstelle der
2,5 0,5% der wissrigen Losung von Trifluoressigsdure und
zusitzlich 1,5 % einer 25 %igen wissrigen Losung von Zinkchlo-
rid als Katalysator eingesetzt wurden. Mit der erhaltenen Be-
handlungsfliissigkeit wurde ein Baumwoll/Satingewebe be-
handelt, wie in Beispiel 1 beschrieben. Das behandelte Ge-
webe zeigte Trockenknitterwinkel in Kett- und Schussrichtung
von 293 gegeniiber 169° eines unbehandelten Vergleichs-
musters. Die Schmutz-Redeposition des behandelten Gewebes
war sehr stark vermindert.

Beispiel 8
Dér Behandlungsfliissigkeit gemiss Beispiel 7 wurde zu-
sdtzlich Diammoniumphosphat zugesetzt und deren pH-Wert
auf 5,5 gestellt. Mit der erhaltenen Behandlungsfliissigkeit
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wurde ein mit Reaktivfarbstoff gefdrbtes Baumwoll-Drilch-
gewebe ausgeriistet, wie in Beispiel 1 beschrieben. Das be-
handelte Gewebe zeigte Trockenknitterwinkel in Kett- und
Schussrichtung von 278 gegeniiber 175° eines unbehandelten
Vergleichsmusters. Die Farbung des Gewebes zeigte keinerlei
Nuancenveridnderung.
Beispiel 9

Abschnitte eines gleichen Baumwoll-Popelingewebes wur-
den mit den nachstehend angefithrten Behandlungsfliissigkei-
ten X bis XIII gleich ausgeriistet, nachbehandelt und gepriift,
wie in Beispiel 1 beschrieben. Die erhaltenen Priifresultate
sind in Tabelle 4 zusammengefasst. )

Behandlungsfliissigkeit X, erfindungsgeméss
Gew. %
Emulsion von Copolymer D mit 50% Festkorpergehalt 10
saurer Katalysator «Accelerator» X-80 der Sumitomo
Chemical Co., Ltd., Hauptbestandteil Magnesium-
chlorid
Wasser

2
auf 100

Behandlungsfliissigkeit XI, erfindungsgeméss
Gew. %
20%ige wissrige Losung von 4,5-Dihydroxy-2-imida-

zolidinon 30

Emulsion von Copolymer D 5

«Accelerator» X-80 3,5
auf 100

Behandlungsfliissigkeit XII, Vergleichsversuch 5

Gew. %
Emulsion von Copolymer B 10
«Accelerator» X-80 2
Wasser auf 100

Behandlungsfliissigkeit XIII, Vergleichsversuch 6

Gew. %
20%ige wiissrige Losung von 4,5-Dihydroxy-2-
imidazolidinon 5
«Accelerator» X-80 3,5
Wasser auf 100

Die zur Herstellung der Behandlungsfliissigkeiten X und
X1 verwendete Emulsion von Copolymer D wurde nach dem
nachstehenden Rezept D auf gleiche Art hergestellt, wie vor-
stehend in bezug auf die Herstellung der Emulsion von Co-
polymer A beschrieben.

RezeptD .

T
Methoxynonaéthylenglykol-monomethacrylat 18
Glycidylmethacrylat 7
2-Athylhexylacrylat 20
«Nonion» NS-230 1,7
«Emulsit» 9 1,7
«Noigen» YX-500 1,7
«Trax» K-300 1,3
Kaliumpersulfat 0,1
entionisiertes Wasser 48,8

Das erhaltene Copolymer zeigte die folgenden Merkmale:

Glycidyl-methacrylat-Einheit 25.4 Mol%
Methoxynonaéthylengylkol-

monomethacrylat-Einheit 18,7 Mol %
2-Athylhexyl-acrylat-Einheit 55,9 Mol%

Oxiransauerstoff in der Emulsion:
gefunden: 0,749%
berechnet: 0,788%
Epoxyidquivalent: 962
durchschnittliches Molekulargewicht ungef. 50 000—-100 000
Glasiibergangstemperatur ungefahr -32°C
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Tabelle 4

- 618 564 G

Eigen- Knitterechtheit Weiterreiss- Flex-Abrieb- Schrumpfung, %

schaften (Kette u. Schuss) festigkeit bestidndigkeit Kette Schuss
Behandlungs- trocken nass g Zyklen
fliissigkeit :
unbehandelt 165 163 520 1100 2,7 34
X
(erfindungsgemiss) 233 235 600 1985 0,2 0,7
X1 298 272 560 1970 0 0
(erfindungsgemass)
X1
(Vergleichsvers. 5) 229 231 570 1940 0,3 0.9
X111
(Vergleichsvers. 6) 286 267 550 1830 0 0,1

Tabelle 4 (Fortsetzung)
Figen- Wasch- und Wasserdurch- Schmutz-Entfernbarkeit Schmutz-Redeposition
schaften Trageechtheit ldssigkeit wissrig
Behandlungs- Note s
fliissigkeit
unbehandelt 1-1,5 unterhalb 1 etwas Schmutz zuriick-  etwas fleckenférmige
geblieben Anschmutzung
X 3 2-3 Schmutz vollstdndig kaum Anschmutzung
(erfindungsgemiss) entfernt feststellbar
X1 5 34 Schmutz vollstindig kaum Anschmutzung
(erfindungsgemass) entfernt feststellbar
XI1I - 2,5-3 oberhalb 300 betrichtliche An- mehr flockenformige
(Vergleichsvers. 5) schmutzung verblieben =~ Anschmutzung als
unbehandelt
XIII 4,5-5 oberhalb 300 betrichtliche An- mehr fleckenférmige
(Vergleichsvers. 6) schmutzung verblieben  Anschmutzung als
unbehandelt

Aus den Resultaten der Tabelle 4 konnen folgende
Schiliisse gezogen werden: Die erfindungsgemass mit den Be-
handlungsfliissigkeiten X und XI behandelten Gewebeab-
schnitte zeigen hiufige Verbesserung der Trocken- und Nass-
knitterechtheit, der Wasch- und Tragechtheiten und der
Schrumpfung gegeniiber dem unbehandelten Vergleichsge-
webe wie auch eine hohere Flex-Abriebbestindigkeit als 45
diese. Anderseits zeigen die in den Vergleichsversuchen 5
und 6 mit den Behandlungsfliissigkeiten XII und XIII ausge-
riisteten Gewebeabschnitte gegeniiber dem unbehandelten
Vergleichsgewebe ausgesprochene Verbesserung der Knitter-
echtheiten, Wasch- und Tragechtheiten und Festigkeitseigen-  so
schaften, jedoch betriichtlich verschlechterte Wasserdurchlis-
sigkeit, Schmutz-Entfernbarkeit und Bestandigkeit gegen
Schmutz-Redeposition. Demzufolge zeigen nach dem erfin-
dungsgemissen Verfahren ausgeriistete Gewebe deutliche

Verbesserung der Knitterechtheiten, Festigkeitseigenschaften
40 und Schrumpfung bei sehr guter Wasserdurchléssigkeit,
Schmutz-Entfernbarkeit und Bestéindigkeit gegen Schmutz-
Redeposition. Unter Verwendung der mit jeder der vorste-
hend beschriebenen Behandlungsfliissigkeiten ausgeriisteten
Gewebe und Gewirke wurden Kleidungsstiicke hergestellt
und einer Tragpriifung unterzogen. Die in den Vergleichsver-
suchen ausgeriisteten Gewebe und Gewirke zeigten elektrosta-
tische Aufladung, wobei beim Tragen und Ausziehen der
Kleidungsstiicke Knistern auftrat. Anderseits zeigten die aus
erfindungsgemiss ausgeriisteten Geweben und Gewirken her-
gestellten Kleidungsstiicke keinerlei elektrostatische Aufla-
dung und ergaben ein gleich angenehmes Traggefiihl wie Klei-
dungsstiicke aus Baumwolle. Hieraus ist zu entnehmen, dass
nach dem erfindungsgeméssen Verfahren ausgeriistete Textil-
materialien {iberlegene antistatische Eigenschaften aufweisen.
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