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Die Erfindung betrifft neue, modifizierte dispergierbare Wachse, Préparate die solche Wachse enthalten,
deren Herstellung und deren Verwendung, insbesondere zum Ausrlsten von Textiimaterial aus wéssrigem
Medium.

Ein erster Gegenstand der Erfindung betrifft die Herstellung quaternierter Aminoamidwachse, die durch
Amidierung von carboxygruppenhaltigen, oxidierten und gegebenenfalls teilverseiften Kohlenwasserstoff-
wachsen mit einem Polyamin, das nur eine primire Aminogruppe enthélt, und Quaternierung von minde-
stens einer Aminogruppe der eingefiihrien Aminoamidreste, erhaitlich sind.

Als carboxygruppenhaltige oxydierte und gegebenenfalis teilverseifte Kohlenwasserstoffwachse kom-
men im allgemeinen beliebige synthetische und/oder mineralische Wachse in Betracht, die in der oxidierten
Form noch eine Wachsstruktur haben, z.B. oxidierte Montanwachse, oxidierte Mikrowachse, oxidierte
Polyolefinwachse (insbesondere oxidierte Polyethylenwachse) und oxidierte Fischer-Tropsch-Wachse, wobei
die genannten oxidierten Wachse gegebenenfalls teilverseift sein kénnen; als oxidierte Fischer-Tropsch-
Wachse werden auch solche verstanden, die unter oxidativen Bedingungen synthetisiert worden sind. Unter
den erwihnten Wachsen sind die oxidierten und gegebenenfalls teilverseiften Mikrowachse, Fischer-
Tropsch-Wachse und insbesondere Polyethylenwachse bevorzugt. Die Wachse sind im aligemeinen be-
kannt und kSnnen durch Tropfpunkt, Nadelpenetration, Verseifungszahl und SHurezahl gekennzeichnet
werden. Der Tropfpunkt betrigt vornehmlich Werte 2 80°C und ist vorteilhaft s 140 ° C; vorzugsweise liegt
der Tropfpunkt der carboxygruppenhaltigen, oxidierten und gegebenentalls teilverseiften Wachse im Bereich
von 85-130°C. Die Nadelpenetration kann nach beliebigen Ublichen Methoden, z.B. nach ASTM D-1321,
gemessen werden und betrdgt vorteilhaft Werte < 20; vorzugsweise betrégt die Nadelpenetration Werte im
Bereich von 1-10. Die Verseifungszahl der carboxygruppenhaltigen und gegebenenfalls teilverseiften Wach-
se betrégt vorteilhaft Werte im Bereich von 10-120, vorzugsweise im Bereich von 20-80 und die Sdurezahl
liegt vorteilhaft im Bereich von 5-80, vorzugsweise 10-60. Die Dichte dieser Wachse liegt allgemein im
Bereich zwischen 0,9 und 1,05 und das durchschnittiiche Molekulargewicht liegt vornehmlich im Bereich
von 500 bis 20'000, vorzugsweise 500 bis 5000, insbesondere 1000 bis 5000.

Fiir die Amidierung der carboxygruppenhaltigen Wachse eignen sich im allgemeinen beliebige Polyami-
ne, die nur eine primédre Aminogruppe enthalten, wéhrend die Ubrigen sekundér oder tertidr sind; vorteilhaft
werden aliphatische und/oder aromatische Diamine eingesetzt, die der folgenden Formel

R2
HoN-R1-N (1)
A R3

entsprechen, worin
Ri einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen,
R,  Wasserstoff, Ci~24-Alkyl, C14—24-Alkenyl oder C2-4-Hydroxyalkyl
und
Rs Wasserstoff, C1 -+-Alkyl, C2-+-Hydroxyalkyl oder Benzy!
bedeuten, wobei hdchstens eines von Rz und Rs Wasserstoff ist, oder Rz und Rs zusammen mit dem
benachbarten Stickstoffatom einen Morpholinring bedeuten.

Der zweiwertige Kohlenwasserstoffrest Ri kann aromatisch oder aliphatisch sein, 2.B. Phenylen-1,4 oder
-1,3, Hexamethylen, Tetramethylen, Isobutylen, Propylen-1,3 oder Ethylen. Bevorzugt steht R: flr Propylen-
1,3 oder Ethylen, insbesondere flir Propylen-1,3.

Das Symbol Rz kann fiir den Alkylrest eines hGheren geséttigien Fettamins stehen, z.B. Behenyl,
Arachidyl, Stearyl, Palmityl, Myristyl, Lauryl oder Nonyl oder fir den Alkenylrest eines ungesdattigten
Fettamins, wie z.B. Oley! oder Palmitoleyl; als Hydroxyalkylreste in der Bedeutung von Rz sowie auch in Ra
kommen vornehmlich 2-Hydroxypropyl und 2-Hydroxyethy! in Frage. Besonders bevorzugt stehen die
Symbole Rz und Rs fiir niedrige Alkylreste mit 1-4 Kohlenstoffatomen, insbesondere Ethyl oder Methyl.

Im allgemeinen werden vorzugsweise solche Amine der Formel (1) eingesetzt, die aus der Anlagerung
von Acrylnitril an ein Amin der Formel RzRsNH und anschliessende Reduktion der Nitrilgruppe zur
Aminomethylgruppe stammen.

Bevorzugte Amine der Formel (I) entsprechen der Formel
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R12
HoN-ATkylen-N-R}3 (Ia)
worin
Rz und Ris jeweils C1-2-Alkyl
und
Alkylen Ethylen oder vorzugsweise Propylen-1,3
bedeuten.

Die Amidierung der carboxygruppenhaltigen Wachse mit den entsprechenden Polyaminen, insbesonde-
re denjenigen der Formel (i) erfolgt im allgemeinen unter {iblichen Amidierungsbedingungen, zweckméssig
in der Schmelze, unter wasserabspaltenden Bedingungen, vorzugsweise im Temperaturbereich von 130-
190°C. Die Amidierung wird vorteilhaft in einem soichen Masse durchgefiihr, das die ursprlngliche
Sdurezahl um mindestens 50% herabgesetzt wird. Vorzugsweise betrdgt die S&urezahl des amidierten
Wachses Werte die S 20% der urspriinglichen SZurezahl des carboxygruppenhaltigen, oxidierten und
gegebenenfalls teilverseiften Wachses betrdgt.

Die Quaternierung der amidierten Wachse erfolgt im allgemeinen unter {iblichen Quaternierungsbedin-
gungen, zweckméssig in der Schmelze, vorzugsweise bei Temperaturen im Bereich von 80-140°C. Die
durch die Quaternierung eingefiihrien Reste sind vornehmlich Ubliche, niedrig-molekulare Reste, insbeson-
dere Benzyl, g-Hydroxyethyl, Ci-s-Alkyl oder Carboxymethyl. Die Quaternierung wird vorzugsweise in
solch einem Masse durchgefiihrt, dass die vorhandenen Aminoamidgruppen zum gréssten Teil quaterniert
werden, besonders bevorzugt so dass praktisch alle quaternierbaren Aminoamidgruppen quaterniert wer-
den.

Die an das Grundgeriist der Wachse gebundenen, von den Aminen der Formel (I) stammenden
quaterniren Reste kénnen durch die folgende Formel dargestellt werden

Ry!
-C0-NH-R;-NO-R3' AD (11)
4

worin .

Re C1 -4+-Alkyl, g8-Hydroxyethyl, Benzyl oder Carboxymethyl
und

A® ein farbloses Gegenion zum Ammoniumkation
bedeuten,
und

R.'und Rs'  jeweils den Bedeutungen von Ry und Rz entsprechen, mit Ausnahme von Wasserstoff
und, wenn eines von Ry und Rs flir Wasserstoff stand, in Rz’ bzw. Rs' dafiir eine der
Bedeutungen von Re steht.

Ist R ein Carboxymethylrest, dann kann, je nach pH, die Carboxygruppe das Gegenion zur Ammoni-
umgruppe als inneres Salz darstellen und A° kann dann die negative Ladung in dieser Carboxygruppe
symbolisieren. Vorzugsweise steht Ra fiir Ethyl, Methyl oder Carboxymethyl, insbesondere fiir Methyl. im
Rest der Formel (Il) ist vorteilhaft nicht mehr als eine Carboxymethylgruppe vorhanden. A® steht vorzugs-
weise fir ein Halogenidanion (Bromid oder vorzugsweise Chlorid) oder insbesondere flUr Etho- oder
Methosulfat.

Bevorzugte Reste der Formel (Il) entsprechen der Formel
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R12
-CO-NH-ATkylen-N®-Ry3 A® (Ila)
14

worin Ris Methyl, Ethyl oder Carboxymethyl bedeutet und die Ubrigen Symbole die oben angeflhrten
Bedeutungen auiweisen.

Die erfindungsgemiB quaternierten Wachse k&nnen einheitliche quaternierte Wachse oder auch Gemi-
sche von erfindungsgemdss quaternierten Polyethylen und/oder Fischer-Tropsch-Wachs-Derivaten mit
erfindungsgemiss erhiltlichen quaterndren Derivaten von oxidierten Mikrowachsen oder Gemische von
erfindungsgemiss quaternierten Polyethylenwachsderivaten mit erfindungsgeméss quaternierten Fischer-
Tropsch-Wachs-Derivaten sein.

Die erfindungsgemiss quaternierten Wachse - einheitliche Wachse oder Gemische davon -, die im
folgenden mit (ar) bezeichnet werden, kdnnen auch mit nicht-oxidierten Paraffinwachsen, die im folgenden
mit (az) bezeichnet werden, verschnitten werden. Diese Paraffinwachse (a;) haben vorteilhaft einen Tropf-
punkt der 2 30°C ist und insbesondere im Bereich von 45-110°C liegt. Die Nadelpenetration der
Paraffinwachse ist vorzugsweise <60. Diese nicht-oxidierten Paraffinwachse sind im allgemeinen makrokri-
stalline Wachse. Pro Gewichisteil Wachs (ai) werden vorteilhaft 0 bis 2, vorzugsweise 0,2 bis 1.2,
Gewichtsteile des Wachses (a2) eingesetzt.

Die insgesamt vorhandenen Wachse [(a1) und, soweit vorhanden, (az)] werden im folgenden mit (a)
bezeichnet.

Die Wachse (a) werden vorteilhaft mit Dispergatoren (b) versetzt, um eine mdglichst gute und rasche
Verteilbarkeit in Wasser zu gewahrleisten. Die Dispergatoren (b) kénnen im aligemeinen Ubliche Tenside
sein, vornehmlich nicht-ionogene, kationaktive oder amphotere Tenside.

Als nicht-ionogene Tenside k&nnen im allgemeinen lbliche Tenside genannt werden, z.B. Oxethylie-
rungsprodukte von héheren Fetisduren, hSheren Fettamiden, hSheren Fettalkoholen oder Mono- oder
Dialkylphenolen, Sorbitanmono- oder -difettséureester und deren Oxethylierungsprodukte, z.B. mit einem
HLB-Wert im Bereich von 2-12.

Als kationaktive Dispergatoren kommen im aligemeinen Ubliche kationaktive Tenside in Betracht, z.B.
wie in der DE-OS 30 03 851 erwéhnt.

Als amphotere Tenside kdnnen allgemein solche des Betaintyps oder des Aminocarbonsguretyps, die
gegebenenfalls eingebaute Ethylenoxygruppen enthalten k&nnen, erwéhnt werden.

Vorzugsweise sind die Tenside (b) amphoter oder, vor allem, kationaktiv, oder ein gemisch davon.

Ein besonderer Aspekt der Erfindung liegt darin, dass das Tensid (b) ein Aminoamid oder vorzugsweise
ein quaterniertes Aminoamid ist, das den analogen Aufbau der Aminoamidgruppen aufweist, wie das Wachs
{a1). Vorzugsweise entsprechen die quaternierten kationaktiven bzw. amphoteren Tenside der Formel

Ro!
R-CO-NH-R1-NE-R3' A® (111)

Re

worin R-CO- der Acylrest einer aliphatischen Cg-24-Fettsdure ist. Der Acylrest R-CO- ist vorteilhaft der Rest
einer gesattigien oder monoethylenisch ungesittigten Fettsdure, vorzugsweise mit 16-22 Kohlenstoffato-
men, insbesondere der Rest der Palmitinssure, der Stearins&ure, der Oelséure oder Behensdure oder auch
von technischen Siuregemischen, wie z.B. die Talgfettsiure.

Bevorzugte Tenside der Formel (lll) entsprechen der Formel
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Ri12

R'-CO-NH-ATkylen-N®—R; 3 Ko (I11a)

R14

worin R'-CO- den Fettsiurerest einer aliphatischen, gesiitigten oder monoethylenisch ungeséttigten Fett-
sdure mit 16-22 Kohlenstoffatomen ist und die lbrigen Symbole, die oben angeflhrten Bedeutungen haben.
Vorteithaft bedeutet in den Formein () und (llia) R-CO- bzw. R'-CO- den Rest einer entsprechenden
Alken- oder vorzugsweise Alkansgure, vor allem den Siearoylrest.
Die Tenside der Formel (lll) bzw. (llla) k&nnen auf an sich bekannte Weise durch Amidierung der
entsprechenden Fettsduren R-COOH oder gesigneter funktioneller Derivate davon (z.B. der Halogenide oder
Anhydride) mit Aminen der Formel (I) bzw. (la) zu Verbindungen der Formel

R
R-CO-NH-R N// ‘ (1v)
- - - 1-
3
bzw.
///RIZ
R'-CO-NH-ATkylen-N (IVa)

Ri3

und anschliessende Quaternierung hergestellt werden. Amidierung und Quaternierung kdnnen unter an sich
Ublichen Bedingungen durchgefiihrt werden, z.B. wie oben beschrieben; die Quaternierung kann auch in
einem inerten L&sungsmittel im Temperaturbereich zwischen Raumtemperatur und Siedetemperaiur, insbe-
sondere bei 30-70°C, durchgefiihrt werden. Nach einer besonders bevorzugten Verfahrensweise werden
das nicht-quaternierte aminoamidmodifizierte Wachs und das nicht-quaternierte Tensid im Gemisch mitein-
ander quaterniert, insbesondere wird das aminoamidierte Wachs, das den Rest der Formel

R2
-CO-NH-R] ~N (v)
R3
bzw.
R12
-C0-NH-Alkylen-N (va)
R13

enthdlt, im Gemisch mit einem Tensid der Formel (IV) bzw. (IVa) mit einem Re- bzw. R 4-abgebenden
Quaternierungmittel quaterniert.

Die Quaternierungsbedingungen fiir das Gemisch entsprechen dann vorzugsweise denjenigen fur die
Quaternierung des Wachses.

Auf 100 Gewichtsteile Gesamtwachs (a) werden vornehmlich 10-100 Gewichtsteile, vorteilhaft 15-60
Gewichtsteile, vorzugsweise 20-40 Gewichisteile Gesamitensid (b), insbesondere kationaktives und/oder
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amphoteres Tensid eingesetzt. Giinstigerweise werden die erfindungsgemdss erhiltlichen Wachse als
wissrige Priparate formuliert, die auch die Tenside (b), vorzugsweise im oben angegebenen Mengenver-
haltnis, enthalten. Diese wassrigen Préparate sind im wesentlichen feinteilige Dispersionen. In konzentrier-
ten wissrigen Priparaten der erfindungsgeméss erhélilichen Wache liegt der Trockenstoffgehait vorzugs-
weise im Bereich von 15-50 Gew.%. Erforderiichenfalls kénnen die erfindungsgemassen Préparate, vor der
Applikation aus wissrigem Medium, mit Wasser zu verdiinnteren Stammdispersionen verdinnt werden.
Gewlinschtenfalls konnen die erfindungsgemassen, wiéssrigen Préparate noch weitere Ubliche Zusdtze
enthalten, wie Frostschutzmittel oder Fungizide.

Die erfindungsgemiss erhaltlichen Wachse und Wachspréparate k&nnen im allgemeinen in beliebigen
entsprechenden Gebieten eingesetzt werden, in denen emulgierbare bzw. dispergierbare Wachse Verwen-
dung finden, z.B. fiir Polituren und Beschichtungen, insbesondere sind sie aber fur die Ausrlstung von
Fasermaterial, insbesondere Textilmaterial aus wissrigem Medium zur Verbesserung der maschinelien
Verarbeitbarkeit, insbesondere der maschinellen Trockenverarbeitung, z.B. der N&hbarkeit und der Aufrau-
hung von Flichen- oder Schlauchtextilware und der Verarbeitbarkeit von Faden (Aufspulen, Umspulen,
Weben, Wirken usw.) geeignet.

Es eignet sich beliebiges Textilmaterial, wie es in der Textilindustrie vorkommt und zwar sowohl
natlirliche als auch synthetische und halbsynthetische Materialien und deren Gemische, insbesondere
natiirliche oder regenerierte Celiulose, natlirliches oder synthetisches polyamid-, polyester-, polyurethan-
und polyacrylnitrilhaltiges Material, sowie Gemische daraus, Das Material kann in einer beliebigen Bearbei-
tungsform vorliegen, z.B. als lose Fasern, Filamente, Féden, Garnstrange und Spulen, Gewebe, Gewirke,
Viiese, Viiesstoffe, Filze, Teppiche, Samt, Tuftingware oder auch Halbfertigware und ferner auch Kunstleder.
Vorzugsweise werden Kreuzspulen, Textiloahnen oder Textilschlauchware, insbesondere Gewirkschlauchwa-
re ausgeristet.

Die Ausriistung erfolgt zweckmassig aus wéssrigem, schwachsaurem bis schwachalkalischem Medium,
insbesondere im pH-Bereich von 4-9, vorzugsweise unter nahezu neutralen bis schwachsauren Bedingun-
gen, insbesondere im pH-Bereich von 5-7,5. Die Konzentration der erfindungsgeméssen Préparate, bezo-
gen auf das Substrat, kann je nach Art und Beschaffenheit des Substrates und gewlinschtem Effekt in
weiten Grenzen variieren und betrdgt vorteilhaft Werte im Bereich von 0,25-2, vorzugsweise 0,5-1.5%
Trockenstoff [Wachs (a) + Tensid (b)], bezogen auf das Trockengewicht des Substrates.

Das erfindungsgemésse Ausrlstungsverfahren hat aligemein den Charakter einer nicht-permanenten
Ausriistung und erfolgt vorteilhaft als letzte Ausriistungsstufe des Materials vor der maschinellen Weiterver-
arbeitung, vorzugsweise im Anschluss an ein optisches Aufheliverfahren und/oder Férbeverfahren, gegebe-
nenfalls nach einer zusitzlichen Behandiung, z.B. einer permanenten Ausrlistung des Fasermaterials. Die
Ausriistung kann nach beliebigen Ublichen Verfahren erfolgen, z.B. nach Imprégnierverfahren oder nach
Ausziehverfahren. Bei Ausziehverfahren kdnnen sowohl Verfahren aus langer als auch aus kurzer Flotte in
Frage kommen, z.B. bei Flottenverhdltnissen im Bereich von 100:1 bis 0,5:1, insbesondere zwischen 60:1
und 2:1. Die Applikationstemperatur kann auch bei Ublichen Werten liegen, beispielsweise im Bereich
zwischen Raumtemperatur und 60°C, vorzugsweise im Bereich von 25°C bis 50°C. Das Imprégnieren
kann flach Ublichen Verfahren erfolgen, z.B. durch Tauchen, Klotzen oder Aufspriihen. Nach dem Impré-
gnierverfahren bzw. nach dem Ausziehverfahren kann die behandelte Ware auf Ubiiche Weise getrocknet
werden, z.B. bei 30 bis 180 C, vorzugsweise 60 bis 140°C.

Die erfindungsgeméssen Priparate, insbesondere diejenigen, die die Tenside der Formel (lil) enthalten,
zeichnen sich durch eine hervorragende Bestindigkeit aus und sind insbesondere auch unter starker
dynamischer Beanspruchung von Flotte und/oder Textilmaterial stabil und unverdndert wirksam und eignen
sich daher insbesondere auch fiir die Ausriistung von Textilbahnen und -schiduchen in Disenférbeappara-
turen, und zwar auch in solchen, in denen extrem hohe Scherkréfte wirksam werden. Die erfindungsgemés-
sen Préparate sind auch fiir die Nassparaffinierung von Kreuzspulen sehr gut geeignet; auch in diesem Fali
hat die starke dynamische Beanspruchung der Flotte, die vom Inneren der Spule nach aussen durch die
Faden der Kreuzspule forciert wird, keine negative Auswirkung auf die erfindungsgemésse Préparation und
die damit erzielte Ausrlistung.

In den folgenden Beispielen bedeuten die Teile Gewichisteile und die Prozente Gewichtsprozente, die
Temperaturen sind in Celsiusgraden angegeben; die eingesetzten Komponenten sind die folgenden:
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CHi

C17H35C0NH(CH7_)3-16-CH3 s

CH3

C17H33CONH( CH2)3—N9-CH3 ’

H3

CH3

C21H43CONH{CHp ) 3-N®-CH3,

H3

CH3

CH305039

CH305030

CH305039

Ci7H35C0NH(CH2)3-!!!9-CH2COONa, c1©

H3
- Nicht-oxidierte Parafiinwachse P
Erstarrungspunkt | Tropfpunkt Penetrationszahi
P1 54-56°C 56°C 20
P2 78-82°C 80-90°C 7-11
P3 88-93°C 98-102°C 4-6
P4 94-98°C 105-108°C 1-3
P5 58-60°C 20

- Oxidierte Wachse W

W1

w2

oxidiertes Polyethylen (PED 522 der Fa. HOEGCHST AG, BRD) mit folgenden Spezifikationen:

oxidiertes Mikrowachs (Petrolite C 7500, der Fa. PETROLITE CORP., Bareco division, USA) mit

Saurezahl

Dichte 0,94
Tropfpunkt 95-100°C
Erstarrungspunkt | 83-88°C

Penetrationszahl 6-8

25

Verseifungszahl 45

folgenden Spezifikationen:
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Tropfpunkt 100°C
Penetrationszahl | 3
S&urezahl 15

Verseifungszahl 31

W3  oxidiertes Wachs aus der Fischer-Tropsch-Synthese (Vestowax J 324 ST, der Fa. Chemische
Werke Hiits AG, Deutschland) mit folgenden Spezifikationen:

Tropfpunkt 105-115°C
Penetrationszahl 1-2
Sdurezahl 10-14

Verseifungszahl 20-30

- Herstellung des kationischen Wachses Ki

2240 Teile oxidiertes Polyethylen W1 werden bei 110°C geschmolzen und mit 112 Teilen 3-(Dimethy-
lamino-)-propylamin versetzt. Anschliessend wird innerhalb von 8 Stunden unter Stickstoff die Temperatur
von 110°C auf 180°C erhdht und 10 Stunden auf diesem Wert gehalten. Anschliessend wird auf 150°C
gekihlt, evakuiert (26 mbar) und 30 Minuten bei diesem Vakuum nachgeriihrt. Gesamthaft werden ca. 28 ¢
Destillat mit einem Amingehalt von 36% erhalten. Anschliessend wird die Sdurezahl des Kondensationspro-
duktes bestimmt. Sie betragt ca. 3,0. Sodann wird mit Stickstoff entlastet und abgekiihlt und bei 110°C
werden 111 Teile Dimethylsulfat zugetropft, was der fir die Quaternierung der durch die Bestimmung der
Abnahme der S3urezahi erfassbaren Amidamin-Gruppen erforderlichen Menge entspricht. Nach 30 Minuten
bei 110°C wird das erhaltene kationische quaternierte Wachs K1 ausgeladen.

- Herstellung von kationischen Wachs/Paraffin-Dispersionen

x Teile nicht-oxidiertes Paraffin P werden vorgelegt, geschmolzen und auf 110 C erhitzt. Anschliessend
werden y Teile kationisches Wachs K1 sowie z Teile Dispergator D zugegeben. Sobaid eine homogene
Schmelze vorliegt, was nach ca. 15-30 Minuten der Fall ist, werden unter Riihren bei einer Temperatur von
103-104° C vorerst 500 Teile Wasser von 90-95° C so rasch wie mdglich zugegeben. Es entsteht eine feine,
milchartige Dispersion, die 30 Minuten bei 95°C weitergerlihrt wird. Anschliessend werden 250 Teile Eis
zugegeben, so rasch wie mdglich abgekiihit und bei 30 ° C ausgeladen. Man erhalt 1000 Teile Dispersion.

»

Beispiel P D X Yy z

1 P1 D1 100 100 50

2 P2 D1 100 100 50

3 P3 D1 100 100 50

4 Pa ] 100 100 50

5 P1 D2 100 100 50

6 P1 Dgq 100 100 50
7 P1 {D}_ und 80 80 {40 D1
D3 50 D3

8 Ps D1 100 100 50
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Beispiel 9

a) 2240 Teile oxidiertes Polyethylen W 1 werden, wie oben beschrieben, mit 112 Teilen 3-(Dimethylami-
no)-propylamin versetzt aber, vor der Umsetzung mit Dimethylsuifat, auf Bleche ausgeladen.
b) Kondensation von Stearins3ure mit 3-(Dimethylamino)-propylamin.
270 Teile technische Stearinsiure mit einer Siurezahl von 208 werden bei 90 ° C geschmolzen und unter
Stickstoffatmosphére mit 112 Teilen 3-(Dimethylamino)-propylamin versetzt. Die Temperatur wird dann
flir 2 Stunden auf 130°C gehalten und anschliessend mit einer Geschwindigkeit von 10°/Stunde auf
175°C gesteigert. Nach einer Nachriihrzeit von 5 Stunden wird noch 1 Stunde evakuiert. Insgesamt
werden ca. 18 Teile Wasser und 10 Teile liberschiissiges 3-(Dimethylamino)-propylamin abdestilliert. Die
noch heisse Ware wird zum Abkiihlen auf Schalen ausgeladen.
¢) Quaternierung und Herstellung der Dispersion.
954 Teile des gemdss Teil a) dieses Beispiels 9 erhaltenen Wachskondensats und 37,3 Teile des
gemiss Teil b) dieses Beispiels 9 erhaitenen Stearinsdure-dimethylaminopropylamids werden unter
Stickstoffatmosphare bei 110 °C geschmolzen, innert 15 Minuten mit 17,3 Teilen Dimethylsuifat versetzt
und 30 Minuten bei 105-115°C geriihrt. Dann werden in 20 Minuten 100 Teile Paraffin PS mit einem
Tropfpunkt von 58-60 ° C zugegeben und gut vermischt. In die Schmelze von 110° C werden schnell 500
Teile entmineralisiertes Wasser von 90-92° C gegeben.

Nach 30 Minuten hat sich die ganze Masse zu einer feinen Dispersion verteilt; sie wird im Eisbad
und durch Zugabe von 250 Teilen Eis schnell abgekiihit und ausgeladen.

Die Dispersion kann auch hergestellt werden, indem die oben hergestelite Wachs/Paraffin-Schmelze
in die entsprechende Menge Wasser von 90-95 ° C eingegossen wird.

Beispiel 10

a) 2000 Teile oxidiertes Mikrowachs W2 werden bei 110°C geschmolzen und mit 71 Teilen 3-
(Dimethylamino)-propylamin versetzt. Anschliessend wird innert 1 Stunde auf 130°C erhitzt und die
Temperatur 3 Stunden auf diesem Wert gehalten. Anschliessend wird innert 5 Stunden auf 180°C
erwdrmt und 12 Stunden bei dieser Temperatur kondensiert. Dann wird auf 150 °C geklhit, evakuiert (25
mbar) und 30 Minuten bei diesem Vakuum nachgerlihrt. Gesamthaft werden ca. 23 Teile Destillat
erhaiten. Die Siurezahl des Kondensationsproduktes betrigt 2,8. Sodann wird mit Stickstoff entlastet und
ausgeladen.

b) 48,1 Teile des gemiss Teil a) dieses Beispiels 10 erhaltenen W 2-Kondensationsproduktes, 47,8 Teile
des gemiss Teil a) vom Beispiel 9 erhaltenen Polyethylen-Kondensates und 37,1 Teile des gemiss Teil
b) vom Beispiel 9 erhaltenen Stearinsaure-dimethylaminopropylamids werden unter Stickstoffatmosphére
bei 110°C geschmolzen, innert 60 Minuten mit 16,9 Teilen Dimethylsulfat versetzt und 30 Minuten bei
120° C gerlihrt. Dann werden innert einigen Minuten 100 Teile Paraffin P 5, geschmolzen (Temp. 85°C)
zugegeben und gut vermischt. Nach 20 Minuten Nachrihrzeit bei 120° C wird die heisse Schmelze nun
zu 500 Teilen Wasser von 95°C zugegeben. Nach 30 Minuten Nachrlhrzeit bei 85-97°C wird die
erhaltene Dispersion mit 250 Teilen Wasser von 15°C versetzt, auf RT (= 20°C) abgekihit und
ausgeladen.

Beispiel 11

a) 748 Teile Wachs W 3 werden mit 30,6 Teilen Dimethylaminopropylamin, analog wie im Teil &) von
Beispiel 9 beschrieben, kondensiert. Es wird ein Produkt mit einer Siurezahl von 1 und einer Aminzahl
von 37 erhalten.

b) 96,7 Teile des gemiss Teil a) dieses Beispiels 11 erhaltenen Kondensationsproduktes und 37,1 Teile
des Stearinsiure-dimethylaminopropylamids gemass Teil b) von Beispiel 9 werden unter Stickstoff bei
120°C geschmolzen und innert 1 Stunde bei 100-115°C mit 16,2 Teilen Dimethylsulfat versetzt. Nach
30 Minuten werden 100 Teile Paraffin P 5 zugegeben und gut gemischt. Danach wird die Schmelze von
115-120° C innert 5 Minuten in 500 Teile Wasser mit einer Temperatur von 95-97 * C eingegossen, wobei
sich die Schmelze sofort zu einer weissen Milch dispergiert. Nach 30 Minuten werden 250 Teile Wasser
von 15°C zugegeben und es wird unter Riihren auf Raumtemperatur abgekihlt.
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Beispiel 12

Man verfihrt wie im Beispiel 11 beschrieben, setzt aber anstelle von 16,2 Teilen Dimethylsulfat 20,6
Teile davon ein.

Applikationsbeispiele A-C

A. 1 kg des auszurlistenden Substrates (Textilware, Baumwoll-Single-Jersey, blau) werden bei 40 °C und
einem Flottenverhilitnis 1:8 auf einem Labor-Jet der Firma MATHIS (Schweiz) mit 40g Ausrlstungsmittel
(Dispersion der Beispiele 1 bis 12) behandelt. Die Flottenumwalzung betrdgt 60 1/min und die
Behandlungszeit 20 min. Das Wasser weist eine HZrte von 10* dH (nach DIN 53905) und einen pH von
6 auf. Nach der Behandlung wird das Substrat geschleudert, wihrend 90 s bei 140°C ohne Spannen
getrocknet und die N&hbarkeit bestimmt. Es treten wéhrend der Behandlung keine Ablagerungen oder
schmierige Abscheidungen auf. Auf der Textilware sind keine Flecke festzustellen. Nach dem Ablassen
der Flotte kdnnen keine Riickstinde im Apparat beobachtet werden. Samtliche Dispersionen (Beispiele 1
bis 12) sind scherstabil und ergeben eine deutliche Verbesserung der Néhbarkeit der behandelten
Textilware (gegeniber der entsprechend ohne Wachsdispersion behandelten).

B.

10
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Analog wie im Beispiel B beschrieben werden die Dispersionen der Beispiele 2-12 eingesetizt.

C.
s Apparat: THIES-Jet R95, 3 Kammern
Substrat: 360 kg Polyester/Baumwolle (50:50) Single-Jersey, Bordeaux-Farbung
Produkt: 2,8% (auf Warengewicht bezogen) Dispersion von Beispiel 1
Flotte: 2000 1 Permutitwasser
0 Flotienverhalinis: 15,5
pH-Wert: 7,0
Temperatur: 30°C
Behandlungszeit: 20 min
Warengeschwindigkeit: | 370 m/min
15 Arbeitslauf: Das Produkt wird in 150 | Wasser vorverdiinnt in 15 min zudosiert. Es
bilden sich keine Riicksténde, Ablagerungen oder Flecke. Das
Warenbild sowie die Néhbarkeit der trockenen Ware sind einwandfrei.
Analog wie im Beispiel C beschrieben werden die Dispersionen geméss Beispielen 2-12 eingesetzt.
20
Nhtest

Zur Priifung der Nihbarkeit werden zwei Stiicke eines Textilmaterials, das wie beschrieben ausgeristet

und thermisch behandelt ist, 24 Stunden im Normalklima (65% relative Luftfeuchtigkeit und 20 ° C) gehalten

25 und dann werden beide ausgeriisteten Stiicke mit einer Pfaff-Steppstich-Nahmaschine Typ 483 bei einer

Nzhgeschwindigkeit von 4800 Stichen/Minute testweise zusammengenéht (d.h. ohne N&hfaden). Die Ein-

stichkraft der Nihnadel wird durch eine sich unter dem Textilmaterial und unter der Einstichstelle

befindenden Dehnungsmesstreifenbriicke aufgenommen und durch einen daran angeschlossenen UV-

Schreiber registriert; die Einstichkraft wird erst abgelesen, wenn nach einer Anlaufzeit die Tourenzah! der

30 Nshmaschine (4800 Touren/Minute) anndhernd konstant geworden ist. Der Null-Wert des UV-Schreibers

wird beim Laufen der Maschine bei gleicher Tourenzahl, aber ohne Gewebe geeicht. Der Durchschnittswert

der Einstichkraft wird auf zehn Nihten von je 100 Stichen ermittelt. Die verwendete Nahnadel ist eine

SES/80 (kleine Kugelspitze) Nadel der Firma F. Schmetz GmbH (Spezialfabrik flr Nihmaschinennadeln,
5120 Herzogenrath, Deutschland) (siehe Taschenbuch der Néhtechnik F. Schmetz, 1975).

35
Applikationsbeispiel D
“© 100 kg Baumwollgarn mercerisiert, in Form von Strdngen, werden
mit 2% (2kg) Produkt geméss Beispiel 9 behandelt.
Apparat: Hugdson, Walker, Davis Férbeapparat (bespriihen)
Flotte: 1000 ¢
pH: 6,0
% Behandlungszeit: | 20 Minuten, 40°C
Nach der Behandlung wird getrocknet und es werden Kreuzspulen hergestellt. Anschliessend werden
die Faser-Metall-Reibungskoetfizienten f ermittelt (Rotschild F-Meter). Priifbedingungen:
50 . .
Umschlingungswinkel: 120°
Vorspannung: 159
Abzugsgeschwindigkeit: | 50m/min und 100m/min.
55 Das mit der Dispersion geméss Beispiel 9 behandelte Material weist einen deutlich niedrigeren f-Wert

auf als das unbehandeite.

12
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Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Herstellung von quaternierten Aminoamidwachsen, dadurch gekennzeichnet, dass man
carboxygruppenhaltige oxidierte und gegebenenfalls teilverseifte Kohlenwasserstoffwachse mit einem
Polyamin, das nur eine primdre Aminogruppe enthélt, amidiert und mindestens eine Aminogruppe der
eingeflhrien Aminoamidreste quaterniert.

Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die oxidierten und gegebenenfalls
teilverseiften Kohlenwasserstoffwachse oxidierte und gegebenenfalls teilverseifte Fischer-Tropsch-, Mi-
kro- oder Polyethylenwachse sind.

Verfahren gemiss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die oxidierten und gegebenenfalls
teilverseiften Wachse einen Tropfpunkt 2 80°C, eine Nadelpenetration < 20, eine Verseifungszahl im
Bereich von 10 bis 120 und eine Siurezahl im Bereich von 5 bis 80 aufweisen und dass die
Aminoamidwachse eine Siurezahl aufweisen, die kleiner als die Hlfte derjenigen des oxidierten und
gegebenenfalls teilverseiften Wachses ist.

Verfahren nach Anspriichen 1-3, dadurch gekennzeichnet, dass die Polyamine der Formel

/Rz
HoN-R1-N (I)
2 1\93

entsprechen, worin
Ri einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen,
Rz Wasserstoff, C1-24-Alkyl, C14—-24-Alkenyl oder Cz—+-Hydroxyalkyl
und
Rs Wasserstoff, C1-+-Alkyl, C2-+-Hydroxyalky! oder Benzyl
bedeuten, wobei hdchstens eines von Rz und Rs Wasserstoff ist, oder Rz und R zusammen mit dem
benachbarten N einen Morpholinring bedeuten.

Verfahren nach Anspriichen 1-4, worin der kohlenstoffgebundene quaternierte Aminoamidrest der
Formel

Ro!
-CO-NH-R1-NS-R3' A© (11)
Ry
entspricht,
worin
R Ci-1-Alkyl, 8-Hydroxyethyl, Benzyl oder Carboxymethyl
und
A® ein farbloses Gegenion zum Ammoniumkation
bedeuten,

und Rz' und Rs' jeweils den Bedeutungen von Rz und Rs entsprechen, mit Ausnahme von Wasserstoff
und, wenn eines von Ry und Rs flir Wasserstoff stand, in Rz' bzw. Rs' dafiir eine der Bedeutungen von
Ry steht.

Gemische von Wachsen gemiss Anspriichen 1-5 mit nicht-oxidierten Paraffinwachsen, vorzugsweise
mit Tropfpunkt 2 30°C und £ 110°C.

7. Mit Wasser verdiinnbare Préparate, gekennzeichnet durch einen Gehalt an

13
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10.

1.

12.

13.
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(a) Wachsen geméss Anspriichen 1-6
und
(b) Dispergatoren.
Praparate geméss Anspruch, 7, worin (b)
(b1) ein kationgktiver Dispergator,
oder
(b2) ein amphoterer Dispergator
oder ein Gemisch von solchen Dispergatoren ist.

Préparate geméss Anspruch 8, worin (b) quaternierte Fettsdureaminoamide der Formel

R2
R-CO-NH-R;-N®-R3'  A® (11I)

Rg

sind, worin R-CO- der Acylrest einer aliphatischen Cg~24-Fettsdure ist.

Priparate gemiss den Anspriichen 7-9, gekennzeichnet durch einen Gehalt an in Wasser dispergierten
Wachsen (a) in Gegenwart von Dispergatoren (b).

Verfahren nach den Anspriichen 1-5 zur Hersteliung von (b)-haltigen Wachspréparaten geméss An-
spruchs 9, dadurch gekennzeichnet, dass man das aminoamidierte Wachs, das den Rest

R2

/
-CO-NH-Ry N (V)
R3

enthilt, im Gemisch mit einem Tensid der Formel

R-CO-NH-R1-N (1v),
mit einem Re-abgebenden Quaternierungsmittel quaterniert.

Verwendung von Wachsen oder Wachspréparaten gemédss Ansprichen 1-11 zum Ausriisten von
Fasermaterial aus wéssrigem Medium.

Verwendung nach Anspruch 12, zur Ausrlistung von Textilmaterial unter starker dynamischer Beanspru-
chung des Textilmaterials und/oder der Behandiungsflotte.

14
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