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Fremgangsmate til fremstilling av vannavst¢teqde i@pregnerings—
midler som er opplgselige i organiske opplgsningsmidler.

Foreliggende oppfinnelse tilveiebringer nye vannavstétende
impregneringsmidler som er oppl&slige i organiske vasker som brukes
til kjemisk rensning. Slike impregneringsmidler er meget nyttige
ndr de rensede gjenstander skal gjores vannavstdtende eller bibe-
holdes vannavstdtende.

Slike vannavstdtende impregneringsmidler, pafért etter en
hvilken som helst metode, motstdr ikke eller bare meget darlig kje-
misk rensning, og dette gjér det nddvendig & behandle den rensede
artikkel i en pafdlgende etter-impregnering. Impregneringen kan
utféres med de vanlige impregneringsmidler i handelen, nemlig stof-

fer basert pd parafinemulsjoner, stearoylaminometyl-pyridinklorid,



|
123523

stearoyloksymetyl-pyridinklOrid,‘eiler krom-stearatoklorid., Disse
produkter m& paféres i vandig bad. Imidlertid er hensikten med kje-
misk rensning nettopp & unngd at klerne skal komme i noen som helst
forbindelse med vann, som kan 8delegge utseende og gi opphav-til
sammenfiltring eller krympning og gjore plaggene helt ubrukelige.
Det har derfor vart en viktig oppgave & frembringe ikke-fettholdige
impregneringsmidler som er oppldselige i de vanlige opplosnlngs—
midler (trikloretylen, perkloretylen, white-spirit, F-bensin osv. )

Man har allerede foresldtt slike produkter., Man kan f.eks.
nevne organiske metallforbindelser fra gruppe 3 og 4 i det perio-
diske system, enten i form av alifatiske syresalter med hdy molekyl-
vekt eller i form av lavere alifatiske alkoholater eller i form av
produkter fra reaksjonen mellom alifatiske syrer med hdy molekylvekt
og nevnte alkoholater. Spesielt har man angitt impregneringsmidler
fremstilt uten polyvalente metallalkoholater og fosforsyre-estere,
serlig for impregnering av skinn og ler.

Blant alle disse produkter har noen av dem meget liten
opploselighet i kjemiske rensemidler, og er ubrukelige eller vanske-
lige & bruke av denne grunn. Andre av disse stoffer er meget opp-
16selige i de samme oppldsningsmidler, og dette medfdrer ved tir-
kning av de behandlede gjenstander at impregneringsmidlet vandrer
ut eller trekkes ut mot tekstilets overflate og blir opphav til
flekker og merker,

I henhold til foreliggende oppfinnelse har man funnet
frem til et vannavstétende impregneringsmiddel som fremstilles ved
& omsette, ved temperaturer som er hdyere enn 14000, et syreklorid
‘hvis hydrokarbonkjede har 14-22 karbonatomer med et alkoholat hvis
metallatom skriver seg fra 3. og 4.gruppe 1 det periodiske system.
Disse impregneringsmidler har en perfekt oppiﬁselighet i de opplos-
ningsmidler som brukes ved kjemisk rensning og bibringer tekstilene
en utmerket vannavstétende virkning som ikke svekkes med tiden.
Blant de syreklorider som kan anvendes i henhold til oppfinnelsen
kan f.eks. nevnes kloridet av fettsyre av naturlig opprinnelse,
syrer fremstilt ved oksydasjon av parafiner eller oksoaldehyder,
Koch-syrer, eller alkylsulfonsyreklorider fremstilt ved sulfoklo-
rering av parafiner med 14-22 C-atomer, eller ogsi klorider av fos-
forsyre hvor en eller flere syrefunksjoner er forestret med alifa-
tiske alkoholer med hydrokarbonkjede inneholdende 14-22 C-atomer,
f.eks. naturlige fettalkoholer eller oksoalkoholer, eller ogsa
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klorkarbonater av disse alkoholer,

Anvendelige metallalkoholater er alkoholater av metaller
fra 3. og 4. gruppe 1 det periodiske system, f.eks. aluminium, zir-
kon eller titan, hvor den alkoholiske rest f.,eks. utgjores av etyl-
alkohol, isopropylalkohol, propylalkohol, normalbutylalkohol, iso-
butylalkohol, 2-etyl-heksylalkohol eller laurylalkeohol eller okso-
alkoholer,

En utfdrelse av fremgangsmaten til fremstilling av oven-
nevnte impregneringsmidler bestar i langsomt og ved lav temperatur
& tilsette en oppldsning av metallalkoholat i et inert oppldsnings-
middel som toluen til en oppldsning i samme oppldsningsmiddel av et
syreklorid med hdy molekylvekt. Mengden av tilsatt metallalkoholat
bér da tilsvare atomekvivalenten for klor som finnes i syrekloridet.
N&r tilsetningen er avsluttet, avdestilleres opplésningsmidlet..
Det materialet som blir tilbake i kolben oppvarmes deretter under
omréring til 140-160°C, fortrinnsvis 150-160°C. Oppvarmningen av-
brytes nidr destillasjonen er ferdig. Det produkt som blir tilbake
i kolben utgjér impregneringsmidlet 1 henhold til oppfinnelsen.

De siledes fremstilte impregneringsmidler er opploselige
i kloretylen, perkloretylen, white-spirit, F-bensin, og en opplds-
ning av impregneringsmidlene i disse oppldsningsmidler gjor det
mulig & impregnere stoffer eller & bibeholde eller forsterke den
vannavstétende evne hvis tekstilene allerede er impregnert, og opp-
lésningene kan likeledes anvendes til impregnering av andre fiber-
materialer, f.,eks. skinn.

Folgende eksempler skal illustrere oppfinnelsen, oppférte
mengdeforhold er angitt som vekstdeler hvor intet annet er sagt.

Eksempel 1
I apparatur utstyrt med mekanisk rérer, drépetrakt, et

neddykket roér og en separasjonsanordning av typen "DEAN-STARK", inn-
féres 151,25 deler stearoylklorid og 125 volumdeler toluen. Gjennom
drépetrakten tilsettes i 16pet av 4 timer 102 deler isopropyl-alumi-
nium i 125 volumdeler toluen. I l&pet av denne tilsetning Sker
massens temperatur fra 24 til 4OOC. Etterat alt er dryppet til, av-
destilleres toluenet under redusert trykk, idet massens temperatur
holdes pa 40°c.

Etter destillering pasettes sepafatorapparaturen "DEAN--
STARK" og utlépet av kjdleavdelingen er forbundet med kolber som
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settes 1 kullsyresne, Ved hjelp av gassinnledningsréret innféres en
nitrogenstréom gjennom massen som oppvarmes til 145—15000. Det
destillerer over en klar veske som oppsamles i "DEAN-STARK"-réret,

og i beholderne som befinner seg-i kullsyresne., Man fir 47 deler av
en veske bestdende av isopropylklorid, isopropyleter og isopropanol,
Etterat destillasjonen er ferdig,avbytes oppvarmningen, og man lar
massen nedkjéles ved hjelp av nitrogenstrémmen. Den gjenvarende

rest bestdr av 206 deler av en meget tung brun vaske, som inneholder
6,46% klor og 6,30% aluminium, Dette produkt er meget vel oppléselig
1 de anvendte kloropplésningsmidler og i alifatiske hydrokarboner,

og oppldsninger av produktet i disse oppldsningsmidler gir impregnerte
stoffer vannavstdtende evner,

Eksempel 2
Man gdr frem som beskrevet i eksempel 1, men erstatter de

102 deler aluminium<isopropylat med 170 deler titantetrabutylat. Man
far 275 deler av en meget tung, tett, brun vaske med harpikskonsi-
stens, inneholdende 4,72% klor og 8,70% titan. Dette stoff er ogsd
oppléselig i alle de vanlige anvendte kjemiske rensemidler,

Eksempel 3

I en apparatur utstyrt med mekanisk rérer; termometer,
drdpetrakt, gassinnledningsrér og kjbler innféres 399 deler stearyl-
diklorfosfat (diklorfosfat av teknisk stearinalkohol) og 500 volum-
deler toluen. Ved hjelp av en dryppetrakt innféres 408 deler alu-
minium- op opylat i 700 volumdeler toluen i ldpet av 4 timer.
Massens temperatur stiger fra 20 til 55°C. Etter innféring av denne
forbindelse destilleres toluenet av under redusert trykk, mens massen
"holdes p& 40°C.

Etterat alt toluen er avdestiillert pésetteé et fraskil-~
lingsrdér av typen "DEAN-STARK", og forbinder kjdélerens utldp med
beholdere neddykket i kullsyreis, Ved-hjelp av gassinnlednings-
roret innféres en nitrogenstrém i massen som oppvarmes til 15590n
Nar temperaturen har steget til 130°C begynner en fargelds veske &
destillere over og oppsamler seg i1 "DEAN-STARK"-rdéret og i kolbene,
Oppvarmningen fortsettes inntil destillasjonen er ferdig, Man far
p4 denne mdten 107 deler av nevnte fargelése vaske, bestdende av
isopropylklorid, isopropyleter og isolpropanol.

Etter avkjdling er det tilbake i kolben 700 deler av en
lysebrun og meget tung vaske inneholdende 6,47% klor, 4,15% P og
7,70% Al, og vasken er meget vel oppléselig i klorerte opplésnings-
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midler og i alifatiske hydrokarboner.

Eksempel 4

I et apparat av samme type som beskrevet i eksempel 1,
innféres 620,5 deler bis-okto-decyl-klorfosfat i 700 volumdeler
toluen., Ved hjelp av drdpetrakten innféres i 1dpet av 4 timer
204 deler aluminium-isopropylat i 350 volumdeler toluen., Man gar
nd frem som beskrevet i eksempel 3. Man far 770 deler av et har-
piksaktig meget tungt og brunt produkt, som er perfekt oppléselig
i kjemiske rensemidler, inneholdende 2,30% Cl, 4,02% P og 3,50% Al.

Eksempel &

I en apparatur som er utstyrt med rérer, termometer, gass-
innledningsrdr, drépetrakt og separasjonsrér av typen "DEAN-STARK"
innféres 399 deler stearyldiklorfosfat i 500 volumdeler toluen.

Ved hjelp av drdpetrakten innftres i lépet av 4 timer en oppldsning
av 542 deler zirkontetraetylat i 700 volumdeler toluen. - Resten av
operasjonen utféres som beskrevet i eksempel 3. Man f&r 830 deler
av et meget tungt harpiksaktig lysebrunt produkt som er oppldselig
i vanlig anvendte kjemiske rensemidler, inneholdende 3,73% P, 4,20%
¢l og 10,80% zZr. '

Eksempel 6 : _
Et stykke silkebomull med vekt 300 g/m2 plaseres 1 et per-

kloretylen-bad innehcldende 30g pr. liter av impregneringsmidlet som
ble resultatet av eksempel 1. Etter toérking og gjenopptagelse av
vanlig atmosferisk fuktighet hadde stoffet utmerkede vannavstétende
egenskaper, tilsvarende en SCHMERBER-verdi p& 350 6g en SPRAY-TEST-
verdi tilsvarende 100. |

Eksempel 7T
Et stykke silkebomull som veier 300 g/me'impregneres i

perkloretylen-bad inneholdende 20 g pr. liter av impregneringsmidlet
beskrevet i eksempel 3, samt 20 g pr. liter parafin med smeltepunkt
mellom 54 og 5800. Etter torking og gjenopptagelse av atmosfere-
fuktighet oppviste stoffet utmerkede vannavstdtende egenskaper,
karakterisert ved en SCHMERBER-verdi p& 374 og en SPRAY-TEST-verdi
pd 100. Videre var stoffets opprinnelige utseende ikke forandret pa

o
noen mate.

Eksempel 8
Bt stykke silkebomull som veide 300 g/m® ble behandlet i

et bad inneholdende white-spirit samt 10 g pr. liter impregnerings-
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middel av typen beskrevet i eksempel 4, og 30 g pr. liter parafin
med et smeltepunkt pd mellom 54 og 58°C. Etter torking og gjenopp-
tagelse av atmosferisk fuktighet oppviste stoffet vannavstttende

egenskaper karakterisert ved en SCHMERBER-verdi pd 365 og en SPRAY-
TEST-verdi p& 100.

Eksempel 9
Et stykke kaliko med 100 g/m2 impregneres i et bad av per-

kloretylen inneholdende 30 g pr. liter impregneringsmiddel som
beskrevet i eksempel 3. Etter torking og gjenopptagelse av atmos-
ferisk fuktighet var kalikoen helt vannavstétende., Stoffet oppviste .
en SCHMERBER-verdi p& 203 og en SPRAY-TEST-verdi p& 100.

Eksempel 10
Nedenstidende tabell tillater en sammenligning av oppl8se-

ligheten for forbindelser ifélge foreliggende oppfinnelse og opp-
léseligheter for forbindelser som er anvendt ifélge teknikkens stand.

Oppléselighet ( i vektprosent)
Forbindelse ’
i perkloretylen i white-spirit

Forbindelse iftlge .
eksempel 1 63-64% 54-55%
Forbindelse ifGlge
eksempel 3 57-58% 48-50%
Aluminiumstearat 1,6% 0,8%
Aluminiumsalt av mono-
stearylfosforsyre 4,0% 0,3%
Aluminiumisopropylat Opploselig i Opploselig i

alle forhold alle forhold
Trilauryl-aluminat id. id,
Tristearylaluminat id. id.

Patentkrav

Fremgéngsméte til fremstilling av vannavstdtende impreg-
neringsmidler som er oppldselige i organiske oppldsningsmidler, ved
hjelp av metallalkoholater hvis metall skriver seg fra 3. eller 4.
gruppe i det periodiske system, k arak terisert ved
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at man ved temperaturer som er hdyere enn l40°0,pmsetter et alkoho-
lat av denne type med et syreklorid hvis hydrokarbonkjede har
14-22 karbonatomer.

Anfgrte publikasjoner:

Svensk patent nr. 158.678
Tysk utl. skrift nr. 1.,025.824
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