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Sposéb wytwarzania reaktywnych zwigzkow nadajgcych wyrobom
wlékienniczym hydrofobowos¢ z réwnoczesng poprawg ich
odpornosci na miecie
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia reaktywnych zwigzkéw nadajacych wyrobom
wldékienniczym hydrofobowo$é z réwnoczesng po-
.prawg ich odporno$ci na miecie.

W opisie patentu gléwnego nr 46610 podany jest
sposéb wytwarzania reaktywnych zwigzkéw, nada-
jgeych materialom wldkienniczym hydrofobowosé
z réwnoczesng poprawg ich odporno$ci na miecie,
przez kondensacje 2,4-dwuchloro-6-alkiloamino-1,
3, 5-tréjazyny z dwuaming alifatyczng lub aroma-
tyczng. Reakcje te przeprowadza sie w Srodowisku
rozpuszczalnikéw organicznych, np. w benzenie lub
acetonie.

Do przeprowadzenia tej reakcji uzywa sie bar-
dzo duzych ilosci rozpuszczalnikéw organicznych.
Odzyskiwanie tych rozpuszczalnikéw jest dos¢ klo-
potliwe i zwigzane z nieuniknionymi ich stratami,
co podnosi koszty produkcji zwigzkéw reaktyw-
nych. Poza tym rozpuszczalniki te sa latwo palne,
a ich pary sg szkodliwe dla zdrowia obslugi.

Stwierdzono nieoczekiwanie, ze wspomniana kon-
densacja wyzej wymienionych zwigzkéw przebiega
réwniez dobrze w S§rodowisku wodnym, przy czym
reakcja przebiega nawet z wieksza niz w $rodo-
wisku rozpuszczalniké6w organicznych wydajnoscia,
siegajgcg 96—98% wydajnosci teoretycznej.

Przyktad I. Do naczynia zaopatrzonego w
mieszadlo wlewa sie zimnej wody z lodem w iloSci
1500 ml i przy intensywnym mieszaniu dodaje sie
92,2 g chlorku cyjanumu, a nastepnie wkrapla sie
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roztwoér 15,02 g etylenodwuaminy w 100 ml zim-
nej wody, po czym dodaje 20 g wodorotlenku so-
dowego rozpuszczonego w 200 ml wody. Tempera-
ture masy reakcyjnej utrzymuje sie w granicach
od —3 do +2°C w ciggu 90 minut, przy czym
warto§¢ pH waha sie 5—6. Nastepnie temperature
masy reakcyjnej podnosi sie w ciggu 20, minut do
+10°C i ogrzewa w ciggu 15 minut. Po zakoncze-
niu reakcji warto§é pH roztworu winna wynosié¢
6—6,5. Nastepnie produkt kondensacji odsgcza sie,
przemywa woda w ilosci 3000 ml i suszy w tempe-
raturze 20°C. Otrzymuje sie 173 g N,N’-dwu-[2-
-(4,6-dwuchloro-)1, 3, 5-tréjazynylo-]-etylenodwu-
aminy. Wydajno$é 97% wydajno$ci teoretycznej.
Synteza przebiega wedlug wzoru 1.

Przyktad II. Do naczynia zaopatrzonego w
mieszadlo wlewa sie 1000 ml wody, a nastepnie
dodaje 93 g dodecyloaminy i podgrzewa zawarto$é
do temperatury 60°C po uzyskaniu tej temperatu-
ry, wlacza sie mieszadlo, a po 5 minutach dodaje
lodu w tékiej ilo§ci, aby temperatura spadia do
17°C, przy czym uzyskuje sie emulsje aminy w wo-
dzie. Do tak przygotowanej emulsji wodnej dode-
cyloaminy dodaje sie dobrze rozbeltanego w zimnej
wodzie produktu wytworzonego wedlug przykladu
I. Po zmieszaniu tych dwoéch substratéw, tempera-
ture masy reakcyjnej podnosi sie w ciggu 25 mi-
nut do 35°C i utrzymuje w tych warunkach do
chwili, gdy warto$¢ pH wyniesie 5—6, nastepnie
wkrapla sie 26,5 g weglanu dwusodowego rozpusz-
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czonego w 200 ml wody, tak aby warto§¢ pH nie
przekraczala 6, przy czym temperature mieszaniny
reakcyjnej stopniowo podnosi sie do 40°C, Po
wkropleniu temperature powoli podnosi - sie do
50°C mieszajgc jeszcze w ciggu dalszych 30 mi-
nut. Wytworzony produkt kondensacji sgczy sie,
przemywa ciepla woda w iloSci 4000 ml i suszy
w temperaturze 40°C. Otrzymuje sie 314 g N,N’-
-dwu[;2‘(4-chloro-s-dodecyloamino)l, 3, 5-tréjazyny-
lo]-etylenodwuaminy o temperaturze topnienia
16¥—168°C. Wydajnoéci 96% wydajnosci teoretycz-
ne}. Synteza przebiega wedlug wzoru 2.

Analiza elementarna dla wzoru C;H;yN;,Cl:
obliczono: 58,78%0 C, 8,94% H, 21,44%0 N, 10,84%0 Cl
otrzymano: 58,97% C, 9,01% H, 21,28% N, 10,75%0 C1

50 g wyzej wytworzonego zwigzku rozpuszcza sie
w 50 ml chlorobenzenu, podgrzewa, a otrzymany
roztw6ér wkrapla do uprzednio przygotowanego
roztworu 3 g Emulphoru O, 10 g alkoholu poliwi-
nylowego oraz 1 g Dispersolu AC rozpuszczonych

w 250 ml wody. 'Przy intensywnym mieszaniu

otrzymuje sie gesta, biala emulsje, ktérg. przed
uzyciem rozcieficza si¢ wodg do zadanego stezenia.
Enfulsjg, o stezeniu 15—40 g/l zawierajgca pochod-
ng 1, 3, 5 tr6jazyny napawa, natryskuje lub powle-

ka wyréb wibkienniczy, .ktéry nastepnie odzyma.

si¢, napawa wodaym roztworem weglanu dwuso-
dowego, suszy i dogrzewa w temperaturze 120—-
160°C w ciggu 5—8 minut. Tak potraktowany ma-
terial wibkienniczy uzyskuje dobre i trwale wia-
sno$ci wodoodporne oraz poprawe kata miecia, W
zalezno$ci od stezenia pochodnych 1, 3, 5-trbéjazyny
w emulsji uzyskuje sie efekt niemniecia od 60 do
100°0 w stosunku do
-nych.. 5 '
- Nalezy .- podkre§li¢, Ze materialy wibkiennicze,
wykoficzone przy pomocy zwigzkéw wytwarzanych
sposobem “wedlug wynalazku uzyskujg poza tym
dobry chwyt. . :
Przyktlad III. Do naczynia zaopatrzonego w
mieszadlo  wlewa si¢ 1000 ml wody, a nastepnie
dodaje 135 g oktadecyloaminy i podgrzewa zawar-

materialéw nie wykoniczo- -
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tosé do temperatury 90°C. Nastepnie wlgcza mie-
szadlo, a po uplywie 3—5 minut dodaje 800 g roz-
drobnionego lodu, tak aby temperatura spadia do
22°C. Uzyskuje sie w ten spos6b emulsje aminy
w wodzie. Do tak przygotowanej emulsji wodnej
oktadecyloaminy dodaje sie¢ dobrze rozbeitany w
zimnej wodzie bialy produkt kondensacji otrzy-
many wedlug przykladu I. Po wymieszaniu tych
dwéch substratéw, temperature masy reakcyjnej
podnosi sie w ciggu 30 minut do 40—42°C i utrzy-
muje w tych warunkach do chwili, gdy warto§é
pPH wyniesie 5—6, nastepnie wkrapla sie¢ 26,5 g
weglanu dwusodowego rozpuszczonego w 200 ml
wody, tak aby warto§¢ pH nie przekraczala 6, przy
czym temperature stopniowo podnosi sie do 50°C.
Po wkropleniu roztworu weglanu dwusodowego,
temperature powoli podnosi sie do 55°C mieszajac
w ciggu 30 minut. Nastepnie wylgcza sie miesza-
dlo, a produkt kondensacji sgczy sie, przemywa
ciepta wodg w iloSci 4000 ml i suszy w tempera-
turze 40°C. Otrzymuje sie 395 g N,N’-dwu[-2-(4-
-chloro-6-oktadecyloamino)l, 3, 5-tréjazynylo]-ety-
lenodwuaminy o temperaturze topnienia 156—
158°C. Wydajnos¢ 96%, teoretycznej. Synteza prze-
biega wedlug wzoru 3.

Analiza elementarna dla wzoru C,HgN,,Cl;
obliczono: 64,28 C, 10,05%0 H, 17,04°/% N, 8,63% Cl
otrzymano: 64,32%C, 9,78% H, 17,180 N, 8,48%0Cl

Otrzymanie z tego zwigzku emulsji i dalsze trak-
towanie nig materialéw wibkienniczych przepro-
wadza sie wedlug przykladu II.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania reaktywnych zwigzkéw na-
dajgcych wyrobom wiékienniczym hydrofobowosé
z réwnoczesng poprawg ich odporno$ci na miecie,
wedlug patentu nr 46610, przez kondensacje 2,4-
-dwuchloro-6-alkiloamino-1, 3, 5-tréjazyny z dwu-
aming alifatyczng lub aromatyczng, znamienny
tym, e reakcje kondensacji przeprowadza sie w
Srodowisku wodnym.
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