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Sposéb wytwarzania srodka zmigkczajgcego wyroby wibkiennicze

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania §rodka na bazie kondensatéw melaminowych, przezna-
czorego do zmigkczania wyrobow wtdkienniczych. )

Znane sq sposoby wytwarzania Srodkéw zmigkczajacych wyroby widkiennicze, ktérych bazg sg kondensa-
ty i zywice melaminowe. Jedne z nich otrzymuje si¢ w wyniku przeestryfikowania zywicy melaminowej za pomo-
.cg alkoholi ttuszczowych w srodowisku kwasnym oraz zemulgowanie tak otrzymanego produktu w wodzie za
pomoca aktywnych emulgatorow.

Inny sposdb wytwarzania srodka zmigkczajacego znany jest z polskiego opisu patentowego nr 67009 i pole-
ga na acylowaniu metylowanych zywic melaminowych wysoko-skondensowanych i wysokozeteryfikowanych lub
eterow metylowych szesciometylolomelaminy, po czym estry o liczbie estrowej 200—500 rozktada si¢ za pomo-
ca alkoholi ttuszczowych o taficuchach weglowodorowych C;,—C,, w temperaturze 110—140°C w czasie
0,5—2 godzin, a uzyskany produkt poddaje si¢ reakcji z poliglikolami etylenowymi w temperaturze 110—140°C
w czasie 1—6 godzin. Opisane produkty charakteryzuja si¢ dobrymi wtasnosciami zmi¢kczajgcymi w stosunku do
tkanin bawetnianych, nie wykazuja one jednak dobrych wtasnosci zmigkczajgcych tkanin syntetyeznych.

Znany jest z polskiego opisu patentowego nr 90176 sposob wytwarzania srodka do apretury zmigkczajqcej
szczegblnie wyroby z widkien wiskozowo-poliestrowych. Srodek ten wytwarza sig z eteryfikowanego kondensatu
melaminowo-formaldehydowego o srednim cig¢zarze czasteczkowym 390 alkoholu oktylowego, laurylowego lub
technicznego alkoholu rzepakowego ieteru metylowego lub etylowego poliglikolu etylenowego o cigzarze cza-
steczkowym 200—370. Reakcja mi¢dzy substratami przebiega w okreSlonvch proporcjach w temperaturze
80—105°C w czasie 1-3 godzin. Otrzymany $rodek rozciericza si¢ wodg do stezenia 50% wagowych suchej
substancji i zobojetmia. Srodek taki stosowany w ilosci 5 g na litr kapieli apreterskiej nadaje tkaninom wisko-
zowo-poliestrowym dobry efekt zmigkczajacy.

Wiasnosci zmigkczajace oceniane sa organoleptycznie przez poréwnanie chwytu tkaniny apretowanej z tka-
ning nieapretowang, a wynik podawany jest cz¢sto w 4 stopniowej skali, ktdrej stopnie sg nastgpujace: bardzo
dobry, dobry, wyczuwalny, niewyczuwalny. Trwato$¢ apretury ocenia sig¢ przez przeprowadzenie kolejnych pran
i wykonanie po nich organoleptycznej oceny efektu zmigkczajacego.
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Istota wynalazku polega na wytwarzaniu $rodka zmigkczajacego wyroby widkiennicze powstajyce w wyni-
ku reakcji 100 g eteryfikowanego metanolem kondensatu melaminowo-formaldchydowego o cigzarze czgsteczko-
wym 320-390; 250-350 g eteru etylowego poliglikolu etylenowego o cigzarze czgsteczkowym 260-320,
80—120 g poliestru tereftalowego modyfikowanego gliceryna, glikolem i poliglikolem o cigzarze czasteczkowym
200-3500, 40—60 g aminy zawierajacej w rodniku alkilowym od 12 do 20 atoméw wegla oksyctylowanej tlen-
kiem etylenu do cigzaru czasteczkowego 610—770, 40—60 g kwaternizowanej aminy zawierajacej w rodniku
alkilowym od 12 do 20 atoméw wegla oksyetylowanej tlenkiem etylenu o cigzarze czasteczkowym 670—-900.
Reakcje prowadzi si¢ w temperaturze 100—130°C pod zmniejszonym cisnieniem rzgdu 0,4—0,8 atm przez
1—4 godzin. W czasie trwania procesu odbiera si¢ alkohol metylowy. Kontrolg procesu prowadzi si¢ przez ozna-
czenie ilosci wydzielonego metanolu. Po odebraniu metanolu produkt schtadza si¢ do temperatury 50—60°C.

Stosowany w sposobie wedtug wynalazku eteryfikowany metanolem kondensat melaminowo-formaldehy-
dowy jest sktadnikiem Zywicznym posiadajacym wiasnosci utrwalania srodka na wtdknie, a ponadto jest zwiaz-

* kiem z ktérym reaguja pozostate sktadniki. Eter etylowy poliglikolu etylenowego reaguje z kondensatem melami-
nowym nadajac produktowi finalnemu wtasnosci zmigkczajace. Wtasnosci zmigkczajace szczegdlnie wiéknom
syntetycznym nadaja oksyetylowane aminy i kwaternizowane oksyetylowane aminy. Ponadto kwaternizowane
oksyetylaty amin nadaja srodkowi wytwarzanemu sposobem wedtug wynalazku dodatkowe wiasnosci polega-
jace na obnizaniu zdolnosci gromadzenia si¢ tadunkéw elektrycznodci statycznej szczegblnie na wyrobach
z wiokien syntetycznych. Oksyetylowane tlenkiem etylenu aminy o tarficuchu weglowym 12—20 stosowane
w sposobie wedtug wynalazku kwaternizowane mogg by¢ chlorkiem metylu, siarczanem metylu lub chlorkiem
benzylu.

Poliester tereftalowy modyfikowany gliceryna, glikolem i poliglikolem, w ktérym na jeden mol estru dwu-
metylowego kwasu tereftalowego przypada 0,3—0,5 mola gliceryny, 2—3 moli glikolu etylenowego oraz 0,15—-0,4
mola poliglikolu o srednim cigzarze czasteczkowym 1540 nadaje wyrobom syntetycznym wtasnosci zmigkczaja-
ce i ulatwiajace wypieranie brudu z tkaniny. Poliester ten tylko czesciowo reaguje z kondensatem melaminowym.

Otrzymany sposobem wediug wynalazku $rodek stosowany w ilosci 20 gflitr kapieli apreterskiej nadaje
tkaninom, dzianinom i innym wyrobom wtdkienniczym z wtdkien syntetycznych bardzo dobry efekt zmigkcza-
jacy. Dodatkowa zaleta produktu jest to, Ze wykazuje on réowniez wlasnosci zapobiegajgce gromadzeniu si¢
tadunkéw elektrycznosci statycznej na wyrobach widkienniczych.

Przyktad I. Do kolby reakcyjnej wprowadza si¢ 100 g zeteryfikowanego metanolem kondensatu mela-
minowo-formaldehydowego o cigzarze czasteczkowym 370, 300 g eteru etylowego poliglikolu etylenowego o cig-
zarze czasteczkowym 300, 100 g poliestru tereftalowego modyfikowanego gliceryna, glikolem i poliglikolem
o cigzarze czasteczkowym 2750, 50 g aminy zawierajagcej w rodniku alkilowym od 12—20 atomdw wegla oksy-
etylowanej tlenkiem etylenu do cigzaru czasteczkowego 620, 50 g kwaternizowanej chlorkiem metylu aminy
zawierajacej w rodniku alkilowym od 12—20 atoméw wegla o cigzarze czasteczkowym 670 oraz 3 g stezonego
kwasu siarkowego. Cato$¢ przy ciagtym mieszaniu utrzymuje si¢ w temperaturze 100—105°C. Proces prowadzi
si¢ przez 2 godziny pod zmniejszonym ci$nieniem rzg¢du 0,6—0,8 atm. W czasie trwania procesu odebrano 35,8 g
metanolu. Otrzymano produkt barwy zéttobrunatnej o lepkosci w 40°C 1320 cP, dobrze rozpuszczalny w wo-
dzie. Takim produktem impregnowano tkaniny i dzianiny z wtdékien poliestrowych, poliamidowych i poliakrylo-
nitrylowych oraz tkaniny i dzianiny z mieszanek tych widkien z widknami celulozowymi kapielg o stezeniu
20 g/l i suszono w temperaturze 120°C. Uzyskano bardzo dobry ,,chwyt” wyrobéw, trwaty na pranie. Ponadto
uzyskano tatwiejsza wypieralnosé brudu w stosunku do wyrobow widkienniczych nie impregnowanych, uzyska-
no obnizenie zdolnosci gromadzenia fadunkéw elektrycznosci statycznej.

Przyktad II. Do kolby reakcyjnej wprowadza si¢ 100 g zeteryfikowanego metanolem kondensatu
melaminowo-formaldehydowego o cigzarze czasteczkowym 320, 350 g eteru etylenowego poliglikolu etylenowe-
g0 o ciezarze czasteczkowym 260, 80 g poliestru tereftalowego modyfikowanego gliceryna, glikolem i poligliko-
lem o cigzarze czasteczkowym 3500, 40 g aminy zawierajacej w rodniku alkilowym od 12 do 16 atoméw wegla
oksyetylowanej tlenkiem etylenu do cigzaru czasteczkowego 760, 40 g kwaternizowanej chlorkiem metylu aminy
zawierajacej w rodniku alkilowym od 12 do 16 atoméw wegla oksyetylowanej tlenkiem etylenu o cigzarze czaste-
czkowym 800 oraz 2 g stezonego kwasu siarkowego. Cato$é przy ciggtym mieszaniu utrzymuje si¢ w temperatu-
rze 110—115°C. Proces prowadzono przez 2,5 godziny pod zmniejszonym ci$nieniem rzgdu 0,4—0,6 atm. W cza-
sie trwania procesu odebrano 34,7 g metanolu. Otrzymano produkt barwy zéttobrunatnej o lepkosci w 40°C
1850, dobrze rozpuszczalny w wodzie. Badania uzytkowe wykonano jak w przyktadzie I. Uzyskano analogiczne
wyniki jak w przyktadzie I.

Przyktad IIIl. Do kolby reakcyjnej wprowadza si¢ 100 g zeteryfikowanego metanolem kondensatu
melaminowo-formaldehydowego o cigzarze czasteczkowym 350, 250 g eteru etylowego poliglikolu etylenowego
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o ciezarze czgsteczkowym 320, 120 g poliestru tereftalowego modyfikowanego gliceryna, glikolem i poliglikolem
o ci¢zarze czgsteczkowym 2000, 60 g aminy zawierajacej w rodniku alkilowym od 14 do 20 atoméw wegla
oksyetylowanej tlenkiem etylenu do cigzaru czasteczkowego 640, 40 g kwaternizowanej chlorkiem benzylu ami-
ny zawierajgcej w rodniku alkilowym od 14 do 20 atoméw wegla oksyetylowanej tlenkiem etylenu o cigzarze
czasteczkowym 700 oraz 1 g stezonego kwasu siarkowego. Caloéé przy cigglym mieszaniu utrzymuje si¢ w tem-
peraturze 120—130°C. Proces prowadzi si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem rzgdu 0,6—0,8 atm przez 3 godziny.
W czasie trwania procesu odebrano 36 g metanolu. Otrzymano produkt barwy z6ttobrunatnej o lepkodci w 40°C
2340, dobrze rozpuszczalny w wodzie. Badania uzytkowe wykonano jak w przyktadzie I. Uzyskano analogiczne
wyniki, jak w przyktadzie I.

Przyktad IV. Do kolby reakcyjnej wprowadza si¢ 100 g zeteryfikowanego metanolem kondensatu
melaminowo formaldehydowego o cigzarze czgsteczkowym 370, 300 g eteru etylowego poliglikolu etylenowego
o cigzarze czasteczkowym 260, 100 g poliestru tereftalowego modyfikowanego gliceryng, glikolem i poliglikolem
o cigzarze czasteczkowym 2750, 50 g aminy zawierajacej w rodniku alkilowym od 12—20 atomdéw wegla oksy-
etylowanej tlenkiem etylenu do cigzaru czgsteczkowego 770, 50 g aminy zawierajgcej w rodniku alkilowym od
12—20 atoméw wegla oksyetylowanej tlenkiem etylenu i kwaternizowanej chlorkiem benzylu o cigZarze czastecz-
kowym 900 oraz 1 g stezonego kwasu siarkowego. Catodc¢ przy ciggtym mieszaniu utrzymuje si¢ w temperaturze
120-130°C. Proces prowadzi si¢ pod zmniejszonym cignieniem, rzedu 0,6—0,8 atm przez 3 godziny. W czasie
trwania procesu odebrano 35,4 g metanolu. Otrzymano produkt barwy z6ttobrunatnej o lepkodci w 40°C 2610, -
dobrze rozpuszczalny w wodzie. Badania przeprowadzono jak w przyktadzie I. Uzyskano analogiczne wyniki jak
w przyktadzie 1.

~ Przyktad V. Do kolby reakcyjnej wprowadza si¢ 100 g zeteryfikowanego metanolem kondensatu
melaminowo-formaldehydowego o cigzarze czasteczkowym 39Q, 300 g eteru etylowego poliglikolu etylenowego
o cigzarze czasteczkowym 270, 100 g poliestru tereftalowego modyfikowanego gliceryng glikolem i poliglikolem
o cigzarze czgsteczkowym 2750, 50 g aminy zawierajacej w rodniku alkilowym od 12—20 atoméw wegla, oksy-
etylowanej tlenkiem etylenu do ciezaru czasteczkowego 750, 50 g aminy zawierajgcej w rodniku alkilowym od
12—20 atoméw wegla oksyetylowanej tlenkiem etylenu i kwaternizowanej siarczanem metylu o cigzarze cizy-
steczkowym 820 oraz 1 g stezonego kwasu siarkowego. Cato$¢ przy ciagtym mieszaniu utrzymuje si¢ w tempera-
turze 115—125°C. Proces prowadzi si¢ pod zmniejszonym cisnieniem, rzgdu 0,4—0,6 atn przez 3 godziny. W cza-
sie trwania procesu odebrano 35,7 g metanolu. Otrzymano produkt barwy z6ttobrunatnej o lepkosci w 40°C
3020, dobrze rozpuszczalny w wodzie. Badania uzytkowe wykonano jak w przyktadzie I. Uzyskano analogiczne
wyniki jak w przyktadzie L.

Przyktad VL Do kolby reakcyjnej wprowadza si¢ 100 g zeteryfikowanego metanolem kondensatu
melaminowo-formaldehydowego o cigzarze czasteczkowym 370, 300 g eteru etylowego poliglikolu etylenowego
o cigzarze czasteczkowym 290, 100 g poliestru tereftalowego modyfikowanego gliceryna, glikolem i poligtikolem
o cigzarze czasteczkowym 2750, 50 g aminy zawierajgcej w rodniku alkilowym od 12—20 atoméw wegla oksy-
etylowanej tlenkiem etylenu o ci¢zarze czasteczkowym 610, 50 g aminy zawierajgcej w rodniku alkilowym od
1220 atoméw wegla oksyetylowanej tlenkiem etylenu i kwaternizowanej siarczanem metylu o ci¢iarze cza-
steczkowym 700 oraz 1 g steZzonego kwasu siarkowego. Catos¢ przy ciaglym mieszaniu utrzymuje si¢ w tempera-
turze 120—130°C. Proces prowadzi si¢ pod zmniejszonym ci$nieniem rzgdu 0,2—0,4 atn przez 4 godziny. W cza-
sie trwania procesu odebrano 35,5 g metanolu. Otrzymano produkt barwy zottobrunatnej o lepkoéci w 40°C
3650, dobrze rozpuszczalny w wodzie. Badania uzytkowe wykonano jak w przyktadzie I. Uzyskano analogiczne
wyniki jak w przyktadzie I.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania $rodka zmigkczajacego wyroby widkiennicze powstajgcego w wyniku reakcji etery-
fikowanego metanolem kondensatu melaminowo-formaldehydowego ze zwiazkami zawierajacymi grupy hydro-
ksylowe, znamienny tym, ze 100 cz¢sci eteryfikowanego kondensatu melaminowo-formaldehydowego
poddaje si¢ w temperaturze 100—130°C pod zmniejszonym ci$nieniem rzedu 0,4—0,8 atm, w czasie 1-4 godzin
reakcji z 250—-350 czesciami eteru etylowego poliglikolu etylenowego o cigzarze czgsteczkowym 260—320,
80—-120 czgsciami poliestru tereftalowego modyfikowanego gliceryna, glikolem i poliglikolem o cigzarze cza-
steczkowym 2000—-3500, 40—60 czgsciami aminy zawierajacej w rodniku alkilowym od 12 do 20 atoméw wegla
oksyetylowanej tlenkiem etylenu do cigzaru czasteczkowego 610—770, 40—60 czesciami kwaternizowanej aminy
zawierajacej w rodniku alkilowym od 12 do 20 atomdw wegla oksyetylowanej tlenkiem etylenu, o cig¢zarze
czasteczkowym 670—900.
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2. Spos6b wedliug zastrz. 1 znamienny ty m, Zze poddaje si¢ reakcji eteryfikowany kondensat mela-
“minowo—formaldehydowy o ciezarze czasteczkowym 320--390.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze poddaje si¢ reakcji poliester tereftalowy w ktérym
na 1 mol estru dwumetylowego kwasu tereftalowego przypada 0,3—0,5 mola gliceryny, 2—3 moli glikolu etyleno-
wego oraz 0,15—0,4 mola poliglikolu o srednim cigzarze czasteczkowym 1540.

4. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze poddaje si¢ reakcji kwaternizowany oksyetylat
aminy kwaternizowany chlorkiem metylu, siarczanem metylu lub chlorkiem benzylu.
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