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W przemysle wlékienniczym znane jest
wiele sposob6éw, za pomoca ktérych wpro-
wadza si¢ na material wtékienniczy sub-
stancje trudno rozpuszczalne w wodzie, az
do nierozpuszczalnych. Mozna tu np. wy-
mieni¢ nadawanie zdolnos$ci odpychania
wody przez wprowadzanie parafin, tlusz-
czo6w, woskow, zywic itd.; uodpornianie
przeciwko gnieceniu si¢ przez wprowadza-
nie materialéw zZywicowatych; matowanie
za pomoca pigmentéw, jak siarczanu baru,
dwutlenku tytanu itd.; barwienie barwni-
kami pigmentowymi oraz podobne sposo-
by. Materialy trudno rozpuszczalne az do
nierozpuszczalnych, wcielone w ten spo-
s6b do materiatu wilékienniczego, nie przy-
legaja, jednak dori mocno, lecz zostaja po
wigkszej cze$ci lub - catkowicie usunigte

juz podczas zwyklego prania. Zwlaszcza
nie £3 one odporne na gotowanie z mydlem
i soda. Jednak w wielu przypadkach jest
rzecza pozadana, zeby wprowadzone ma-
terialy utrwalaly si¢ na materiale wlé-
kienniczym tak, by byly odporne na pra-
nie i gotowanie. »
Obecnie wykryto, ze substancje trudno
rozpuszczalne, az do nierozpuszczalnych,
jak parafiny, woski, zywice, tluszcze, pig-
menty itd., daja sie utrwalaé na materiale
wlékienniczym trwale wobec prania i go-
towania, jezeli zaopatrzone w nie materia-
ly wlékiennicze potraktuje sie roztworami
tlenochlorku cyrkonu, oksyazotanu cyrko-
nu albo ich produktami hydrolizy rozpusz-
czalnymi w wodzie, albo tez rozproszyna-
mi lub emulsjami, zawierajagcymi takie



zwiazki cyrkonowe, Oquga sie powyzsze
np. w ten sposéb, ze material wilékienni-
czy, do ktérego wlaczono opisanego typu
substancje trudno rozpuszczalne az do nie-
rozpuszczalnych, traktuje si¢ nastepnie
roztworami wspomnianych zwiazkéw cyr-

konowych albo rozproszynami lub ‘emul-‘

sjami, ktére zawieraja takie zwiazki cyr-
konowe. W niektérych przypadkach trak-
towanie roztworami zwiazkéw cyrkono-
‘wych moze byé dokonywame réwniez
jednoczesnie ze wcielaniem substanciji
trudno rozpuszczalnych az do nierozpusz-
czalnych.

Proponowano juz wcielaé¢ do materia-
low wiékienniczych substancje trudno roz-
puszczalne albo_nierozpuszczalne i stoso-
‘waé przy tym lacznie sole metali, jak np.
sole cyrkonu. Jednakze sole cyrkonowe
- nie wykazuja ogélnie wlasciwosci takiego
utrwalania wykoriczenia wlékienniczego,
by bylo ono odporne wobec prania i goto-
wania; okazalo si¢ bowiem, ze dzialanie
to wykazuja tylko pewne specjalne zwiaz-
ki cyrkonowe, zwlaszcza tlenochlorki cyr-
konu, oksyazotany cyrkonu oraz rozpusz-
czalne w wodzie produkty hydrolizy, jakie
z tychzwiazkéw mozna otrzymaé. Jednak-
ze o tego rodzaju oddzialywaniu tych wy-
szczegélnionych  specjalnych  zwiazkow
cyrkonowych dotychczzus nic nie bylo wia-
domo.

- Zgodnie ze sposobem wedlug wynalaz-
ku mozna np. tkaning, ktérej nadano nie-
prz.emakalnoéé przez przesycenie parafing
lub woskiem, uszlachetnié w ten sposéb,
iz przesycenie staje si¢ w znacznej mierze
trwale w praniu i gotowaniu. Postepnje
si¢ przy tym np. w ten sposéb, ze material
potraktowany emulsja wzglednie roztwo-
rem parafiny albo wosku obrabia sie wtor-
nie w temperaturze zwyklej albo podwyz-
szonej roztworem wyszczegélnionych wy-
zej zwigzkéw cyrkonowych. Z drugiej stro-
ny mozna réwniez do wodnych emulsji pa-
rafin, woskéw itd. dodawaé bezposrednio

zwiazkéw cyrkonowych, przy czym tak sig
dobiera iloéci i warunki, zeby nie nastapit
rozklad emulsji. Emulsje parafinowe, wos-
kowe itd. moga przy tym zawieraé takie
dodatki, jak klej, oleineg, sole glinowe itd.

W szczegélnosci mozna np. przesycaé
material wldkienniczy najpierw w tempe-
raturze pokojowej w kapieli, zawierajacej
emulsj¢ parafinowa oraz jeden z wyzej
wyszczegblnionych zwiazkéw cyrkono-
wych, po czym wyZyma si¢ material, prze- -
prowadza si¢ go szybko przez wodny roz-
twor 1 g octanu sodowego w litrze, po-
nownie wyzyma i suszy w temperaturze
miedzy 60° a 100°C. Albo tez kapiel zlo-
zona z parafiny i soli cyrkonowej mozna
najpierw przez dodanie sody nastawié na
odczyn slabo kwasny wobec papierka kon-
go, nastepnie zbuforowaé za pomoca octa-
nu sodowego, boraksu albo mieszaniny
kwasu octowego i octanu sodowego do
wartosci py wynoszacej 4—3, po czym
material przesyca si¢ w tej kapieli, nastep-
nie wyZyma i suszy w wyzszej temperatu-
rze, np. przez prasowanie. Obrébka para-
fing, sola cyrkonowa oraz octanem moze
byé dokonywana réwniez w 3-ch rézmnych
kolejno po sobie nastepujacych kapielach.

Jako dalszy przyklad sposobu wedlug
wynalazku mozna podaé utrwalanie mato-
wania, osiagganego w zwykly sposéb przez
traktowanie materialéw’ wlékienniczych,
zwlaszcza jedwabiu sztucznego, pigmenta-
mi, nosnikami pigmentéw i ewentualnie
Srodkami rozpraszajacymi. Takie zmato-

-wanie mozna za pomoca dalszej obrébki

roztworami wspomnianych zwigzkéw cyr-
konowych uodpornié zaréwno na pranie,
jak i gotowanie. Dalej nalezy rozwazyé
utrwalanie $rodkéw animalizujacych, jak
np. substancji azotowych o wielkiej cza-
steczce, woaelaxnych do materialéw zawie-
rajacych celuloze, albo apretur uodpornia-
jacych .na zgniatanie, stosowanych - do
uszlachetniania jedwabiu sztucznego. Réw-
niez i wybarwienia, w ktorych wprowa-



dzone zostaly na wiékna wzglednie zostaly
na nich wytworzone barwniki nierozpusz-
‘czalne w wodzie, mozna uodpornié¢ na pra-
nie i gotowanie za pomoca obrébki wyzej
podanymi roztworami zwiazkéw cyrkono-
wych. Jezeli np. wytworzone w zwykly
sposéb wybarwienie naftolowe AS przed
mydleniem potraktuje si¢ roztworem jed-
nego z wyszczegblnionych zwigzkéw cyr-
konowych, to podczas nastepujacego poz-
niej- mydlenia odciei barwny prawie juz
nie ulega zmianie, wiadomo zas, ze bez
obrobki cyrkonowej barwa znacznie jasnie-
je podczas mydlenia.

Przyktad I. Sztuczna welne blonni-
kowa, cieta z wiskozy, zanurza sie w go-
racym roztworze zawierajacym 2,5 g para-
finy twardej oraz 2,5 g oleju parafinowego
w litrze czterochlorku wegla, odwirowuje
si¢ i odparowuje rozpuszczalnik w tempe-
raturze 50 — 60°C. Nastepnie zanurza sie

tkanine na przeciag 5 minut w kapieli

o temperaturze 80 — 90°C, zawierajacej
w litrze wody 5 g krystalicznego tleno-
chlorku cyrkonu o zawartosci 44 ZrO:
oraz 2 g krystalicznego octanu sodowego.
Nastepnie odwirowuje si¢ i zanurza tkani-
ne na krétko w kapieli zawierajacej 6 g
krystalicznego octanu sodowego w litrze
wody. Po odwirowaniu i wysuszeniu w
temperaturze 90 — 100°C tkanina nabiera
trwalej wlasciwosci odpychania wody w
praniu i gotowaniu.

Zamiast tlenochlorku cyrkonu mozna
rowniez stosowaé taka sama ilo§é azotanu
cyrkonu bez buforu octanowego albo tez
20 cm?® solu wodzianu tlenku cyrkonowego
o zawartosci 9,4% ZrO:, otrzymywanego
wedlug przyktadu IV patentu niemieckie-
go nr 582 682,

Przyklad II. Zamiast parafiny w przy-
ktadzie I stosuje sie na litr czterochlorku
wegla 5 g produktu, ofrzymanego przez
kondensacje chlorkéw kwaséw tluszczo-
wych o duzej czasteczce z aminami o duzej
czasteczce albo alkoholami, jak np.. ste-

aroylooktodecyloamidu, albo 5 g jednego
z produktéw kondensacji izocyjanianéw
o duzej czasteczce z aminami tluszczowy-
mi o duzej czasteczce albo alkoholami, jak
np. dwuoktodecylouretanu, albo 5 g jed-
nego z produktéw kondensacji izocyjania-
néw o duzej czasteczce -albo chlorkéw
kwasow tluszczowych z takimi aminami
i (albo) alkoholami, ktére posiadajg dwie
lub wigkszg liczbe zdolnych do. reakciji
grup aminowych albo alkoholowych, jak
np. produktu kondensacji izocyjamianu
oktodecylowego z etylenodwuaming. Po-
za tym postepuje si¢ jak w przykladzie I
Tkanina nabiera dzieki temu trwalej w
praniu i gotowaniu zdolnosci odpychania
wody.

Przyktad III. Sztuczng welne blonmi-
kowa, cieta z wiskozy, przesyca si¢ emul-
sja parafiny albo wosku, zawierajaca w li-
trze wody 7 g kwasu olejowego, 1,2 g tréj-
etanoloaminy, 0,45 ¢ wodorotlenku potasu
oraz 3 g parafiny albo wosku. Przesycona
tkanine przeprowadza si¢ przez kapiel, za~
wierajaca w litrze wody 50 — 60 g kry-
stalicznego tlenochlorku cyrkonu (o za-
wartoéci ZrO2=44%/y). Bezposrednio potem
prowadzi si¢ tkanine przez wyzymaczke
do kapieli ptuczacej, zawierajacej w litrze
10 g krystalicznego octanu sodu. Wresz-
cie prowadzi si¢ jeszcze raz tkaning przez
wyzymaczke, a potem suszy ja w tempera-
turze 90 — 100°C.

Dzieki tej obréobce tkanina - nabiera
trwalej wobec prania i gotowania wilasci-
wosci odpychania wody i wykazuje dosko-
naly efekt sperlania kropel.

Przyktad IV. Tkanine ze sztucznej
welny blonnikowej zanurza si¢ na czas .
krotki w emulsji, otrzymywanej przez
wprowadzanie roztworu 7 czesci kwasu
olejowego, 1,2 czesci tréjetanoloaminy,
0,45 czesci wodorotlenku potasu, 3 czesci
parafiny albo wosku i 88 czesci wody pod-
czas mieszania do roztworu 12,5 czesci
krystalicznego tlenochlorku cyrkonu (o za-



wartosci ZrO:=44%) w 500 czesciach wo-
dy. Nastepnie prowadzi si¢ tkaning przez
wyzymaczke i-przez kapiel pluczaca, do
ktérej mozna dddaé na litr wody 10 g kry-
stalicznego octanu sodowego, a potem

-znowu prowadzi sie¢ tkanine przez wyzy- -

maczke i wreszcie suszy.

Jezeli kapiele utrzymuje sie przez uzu-
pelnianie ich w przyblizeniu w ich pier-
wotnym stanie nasycenia, to mozna tym
sposobem przesycaé tkanine w postepo-
waniu ciaglym. Po wysuszeniu wykazuje
ona zdolno$¢ odpychania wody trwala w

praniu i gotowaniu oraz bardzo dobry -

efekt sperlania kropel.

Przyktad V. Tkaning przesycona han-
dlowa emulsja parafinowo-klejowa zanu-
rza si¢ w roztworze, ktéry.zawiera w li-
trze wody 10 g krystalicznego tlenochlor-
ku cyrkonu (o zawartosci ZrO=2=44%) i do
ktérego na litr wody mozna dodaé az do

(przyktad 1V), wyzyma sie, ptucze krotko
w kapieli, zawierajacej w litrze wody 6'g
krystalicznego octanu sodowego, znowu
wyzyma i suszy w temperaturze 80 —
100°C. Jedwab sztuczny zachowuje efekt
zmatowania nawet po obrébce letnia ka-

piela mydlana, a nawet podczas 10-cio mi-

nutowego gotowania w roztworze zawiera-
jacym 5 ¢ mydla marsylskiego i 3 g sody
w litrze wody. ‘

Przyklad VII. Tkanine z wiskozy pro-
wadzi si¢ przez kapiel, zawierajaca w li-
trze 17 g nizej opisanej emulsji, oraz 12 g
tlenochlorku cyrkonu (o zawartosci
Zr0:2=46"/o), nastepnie prowadzi sie przez
wyzymaczke do kapieli, zawierajacej w li-
trze wody 10 g krystalicznego octanu’ so-
dowego, wreszcie znowu przez wyzymacz-
ke. Nastepnie tkanine suszy sie. ,

Emulsje wytwarza sie w nastepujacy
sposob: 8,8 czesci wagowych technicznego

4 g krystalicznego octanu sodowego, albo kwasu n-dodecylosalicylowego stabo alka-

tez w roztworze zawierajacym w litrze
wody 20 cm? solu wodzianu tlenku cyrko-
nowego o zawartosci 9,4%0 ZrOeg, jaki mioz-
na otrzymaé przez dialize soli tlenku
cyrkonowego albo wedlug patentu nie-
mieckiego nr 582 682 (przyktad IV). Na-
stepnie prowadzi si¢ tkanine przez wyzy-
maczke albo tez dobrze sie ja odwirowuje.
Potem prowadzi si¢ szybko tkanine przez
kapiel ptuczaca, do ktérej mozna dodaé
malg ilo§é stabej zasady, np. 6 g krysta-
licznego octanu sodowego na litr wody.
Po wyzeciu albo odwirowaniu suszy sie
tkanine, ktora dzieki tej obrébce nabiera
trwalej w praniu, gotowaniu, folowaniu
oraz trwalej wobec kwaséw zdolnosci od-
pychania wody.

Przyktad VI. Tkanine, zmatowana w
znany sposéb dwutlenkiem tytanu, zanu-
rza si¢ na 5 minut w kapieli o temperatu-
rze 80 — 90°C, zawierajacej w litrze 20 cm?
roztworu wodzianu tlenku cyrkonowego
(o zawartosci 9,4% ZrO:), wytworzonego
wedlug patentu niemieckiego nr 582682
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lizuje si¢ tréjetanoloaming i rozciericza 20
cze$ciami wody, a nastepnie dodaje si¢ do
cieplej mieszaniny, zlozonej z 7,5 czesci
wagowych kwasu olejowego, 4 czesci wa-
gowych tréjetanoloaminy, 4,5 cze$ci wa-
gowych cerezyny oraz 3 czesci wagowych
parafiny (o punkcie topnienia 52°C), do-

‘brze rozrabiajac, celowo w ugniatarce.

Tkanina po tym zabiegu wykazuje do-
skonaly efekt sperlania wody, przepusz-
cza powietrze i jest pelna i miekka w do-
tknieciu. Podczas lekkiego prania w mydle

‘i nawet podczas gotowania z mydlem i so-

da efekt sperlania prawie nie pogarsza sie.
Przyktad VIII. Tkanine mieszana, zlo-
zona z bawelny i sztucznej welny blonni-
kowej cietej (wistra), przesyca si¢ emulsja,
zawierajaca w litrze wody 20,0 g stabo
kwasneéj emulsji parafinowej (o skladzie w
przyblizeniu: parafiny 18%o, kleju 8%, zelu
z tlenku glinu 6%, kwasu mréwkowego
6%/, kalafonii 1°/s, 24,0 g tlenochlorku cyr-
konu oraz 4,0 g octanu sodowego). Po wy-
Zeciu zanurza sie tkanine na czas krétki



w 0,5%0-owej kapieli z octanu sodu, potem
znowu si¢ wyZzyma i suszy w temperatu-
rze okolo 100°C. Tkanina nabiera po tym
zabiegu trwalej w praniu i gotowaniu zdol-
, no$ci odpychania wody.

Zamiast powyzszej emulsji mozna z tym
samym wynikiem stosowaé¢ rowniez inne
emulsje parafinowe, zawierajace sole gli-
nu, np. zawierajace mydta zywiczne.

Przyktad IX. Tkaning stosowana w
przyktadzie VIII przesyca si¢ emulsja, za-
wierajaca w litrze wody 5,0 g olejanu so-
dowego, po 3,2 ¢ parafiny i cerezyny, 28 ¢
estru kwasu montanowego, a takze 24,0 g
tlenochlorku cyrkonu .(o zawartosci
Zr0:2=46/o) ; emulsje te za pomoca octanu
sodowego albo sody i octanu sodowego
lub boraksu zobojetniono do warto$ci
py =40—4,5. Po wyzeciu i wysuszeniu
w temperaturach powyzej 80°C tkanina
wykazuje bardzo dobry. efekt sperlania,
ktéry nie zanika nawet po wielokrotnym
praniu w mydle. -

Podobne efekty osiaga si¢ zastepujac
parafine albo cerezyne calkowicie lub cze-
$ciowo ketonami albo alkoholami, jakie
mozna wytwarzaé¢ z kwasu stearynowego,
z kwasu tluszczu tranowego i podebaych
kwasoéw tluszczowych o duzej czasteczce
przez destylacje soli wapniowych wzgled-
nie nastgpujaca po tym redukcje. Rowniez
i takie materialy zostaja za pomoca zwiaz-
kéw cyrkonowych utrwalone tak, iz staja
si¢ odporne wobec prania, dzieki czemu
tkaniny nabieraja trwalej w praniu zdolno-
$ci odpychania wody. '

Przyktad X. Tkanine wiskozowa po
pozbawieniu jej kleju, farbowaniu i wysu-
szeniu przesyca si¢ na maszynie Foularda
roztworem zaw1eraja¢cym w 100 litrach
wody:

14 kg dwumetylolomocznika i

3,5 litra roztworu tlenochlorku cyrko-

nowego (o zawartoséi okolo 10%
Zr0:), zobojetnionego octanem sodu.

Po wyieciu suszy sie¢ tkanine w zwy-
kty sposéb na ramach napinajacych, a na-
stepnie poddaje obrébce wtornej w ciagu
10 minut w temperaturze 120°C. Otrzv-
muje sie tkanine bardzo odporng na gnie-
cenie sie, a oprécz tego doskonale odpy-

-chajaca wode. Nawet po trzykrotnym pra-

niu tkanina jeszcze bardzo dobrze sperla
wodg i jest odporna na gniecenie sie.

Przyktad XI. Na tréjwalcowej maszy-
nie Foularda traktuje sie tkanine mieszang
z bawelny merceryzowanej i wiékien cig-
tych roztworem przesycajacym, zawiera-
jacym w litrze wody:

80 g mocznika

190 g aldehydu mrowkowego i

30 cm?® roztworu wodzianu tlenku cyr-
konowego o zawartosci 9,60 ZrOs:.

Do kapieli przesycajacych mozna do-
dawaé ponadto od‘powledmch srodkov»"
zmigkczajacych.

Przesycona i wyzeta tkanine suszy sie
na cylindrowej maszynie osuszajacej i pod-
daje obrébce wtérnej w temperaturze
140°C przez 5 do 8 minut. Tak wykoriczo-
na tkanina oprécz odpornosci na gniecenie
si¢ wykazuje doskonala zdolnos$é sperla-
nia wody. Pranie tkaniny nie wplywa
praktycznie biorac na obie te wlasciwosci.
Précz tego tkanina wykazuje daleko posu-
nigta niekurczliwos$é.

Przyktad XII. 50 kg przedzy Wollstra
po wybarwieniu traktuje sie w maszynie
do przesycania przedzy roztworem, zawie-
rajacym w 100 litrach:

15 kg dwumetylolomocznika,

4 litry roztworu tlenochlorku cyrko-.
nu (o zawartosci okoto 80 g ZrO:
w litrze, zobojetnionego octanem
sodu) i

1,8 kg 28%0-owej emulsji parafinowe;j.

Przesycong przedze odwirowuje sie do
85%0-owego przyrostu wagi, a nastepnie
suszy w temperaturze 65°C. Po przerobie-
niu na tkanine, ostrzyzeniu przedzy runo-



wej, wykoriczeniu i obrébce wtérnej w
temperaturze 120°C (przez 10 minut)
otrzymuje sie tkaning dywanowa o war-
stwie runa (szczotce), nadzwyczaj wytrzy-
malej na ucisk. Précz tego tkanina jest
nieprzemakalna wzglednie odpychajaca
wode.

Przyktad XIII. Mieszang tkanine cze-
sankowsa (otrzymang z 45%0 welny i 55%
Cuprama) przesyca si¢ jak w przykladzie
X roztworem zawierajgcym:

15 kg dwumetylolomocznika i
3,8 litra roztworu wodzianu tlenku
cyrkonowego (o zawartosci oko-
to 10% ZrO:)

w 100 litrach. Do roztworu mozna dodaé
odpowiednich s$rodkéw zmiekczajacych
albo apreturowych. .
Potraktowana tkanine po podsuszeniu
poddaje si¢ 10-cio minutowej obrébce
cieplnej w temperaturze 125°C, nastepnie
traktuje sie para wzglednie traktuje w pra-
sie nieckowej i wykarnicza. Otrzymuje sie
tkanine doskonale pelng w dotknieciu, nie
wsysajacq wody i odporna na gniecenie.
Réwniez po praniu efekt sperlania oraz
wytrzymalo$é na gniecenie nie znikaja.
Przyktad XIV. Tkanine bawelniana
przesyca si¢ emulsja, zawierajacg 40 g
octanu wielowinylowego, 2 g alkoholu wie-
lowinylowego, 24 g tlenochlorku cyrkonu

(o zawartosci 46%0 ZrOz) oraz 10 — 15 g
krystalicznego octanu sodowego w litrze
wody. Po odwirowaniu suszy si¢. Tkani-
na nie traci apretury nawet przy wielo-
krotnym 20-minutowym gotowaniu z 5 ¢
mydfa i 3 g sody w litrze wody, jak wyni-
ka z nastepujacych danych:

Waga w stanie surowym
Waga po apreturze 854 ¢

Waga po pierwszym praniu 85 g
Waga po drugim praniu 85 ¢
Waga po trzecim praniu 85 ¢
Waga po czwartym praniu 85 .

Zastrzezenie patemntowe.

Sposéb wykariczania materialow wio-
kienniczych, znamienny tym, ze do mate-
rialéw wlékienniczych wciela si¢ substan-
cje trudno rozpuszczalne az do nieroz-
puszczalnych w wodzie i materialy te jed-
noczesnie albo péZniej traktuje sie roztwo-
rami tlenochlorku cyrkonu, oksyazotanu
cyrkonu albo ich rozpuszczalnych w wo-
dzie produktéw hydrolizy, albo tez emul-
sjami lub rozproszynami zawierajacymi ta-
kie zwiazki cyrkonu.

I. G. Farbenindustrie
Aktiengesellschaft

Zastepca: M. Skrzypkowski
rzecznik patentowy

Staatsdruckerei Warschau — Nr. 8037-42.
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