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Den foreliggende opfindelse angdr et antistatisk og smudsskyende
middel til behandling af tappefibre, hvilket middel bestar af eller
indeholder en smudsskyende komponent indeholdende fluoralifatiske
grupper og et antistatisk middel i form af et kvaternart ammonium-
salt. Brugen af dette middel giver syntetiske fiberluvtzpper en for-
bedret balance af smudsskyende egenskaber, statiske egenskaber og
@stetiske egenskaber.
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Brugen af syntetiske fibre til fremstilling af tappematerialer har
skabt et problem, derved at tapper, som har syntetiske luvfibre,

er tilbgjelige til at inducere opbygning af elektrostatisk ladning

p& en person, der g&r pa tappet, iszr ved lave relative fugtigheder.
Udladningen af den statiske elektricitet til jorden, £f.eks. nar den
ladede personrﬁrer'etd¢rhandtagy en lyskontakt eller en anden person,
er generende og kan vare smertefuld. Syntetiske luvtapper udviser ogsa
forgget modtagelighed for tilsnavsning og skal behandles for at for-
bedre deres smudsresistens og renselighed.

1 den seneste tid har tzppefabrikanter anvendt syntetiske organiske fibre
med lav denier, s&som nylonfibre, til at give tzpper, der har meget
blgdt greb. Behandling af disse tapper med de kendte smudsresistente
antistatiske tzppebehandlingsmidler kan vere utilfredsstillende, fordi
balancen mellem tappets egenskaber, f.eks. greb (blgdhed), glans,
statisk tilbgjelighed og smudsskyende .egenskaber ikke kan opretholdes.
Specielt kan en forbedring af en egenskab, f.eks. statisk tilbgje-
lighed, opnds pd bekostning af en anden meget vigtig egenskab, sdsom
greb. I den seneste tid er der udviklet flere behandlinger til at
ggre tzpper smudsresistente og misfarvningsresistente, hvilke behand-
linger er baseret pa bestemte midler indeholdende fluoralifatiske
grupper. Der kendes eksempler pd behandlingsmidler og. fremgangsmader,
som nedsaztter tzppers statiske tilbpjelighed. Som beskrevet i det fgl-
gende har de ikke vist sig tilfredsstillende pad grund af ledsagende
skadelige virkninger pa andre egenskaber, sasom greb eller glans.

Fra beskrivelsen til de amerikanske patenter nr. 3.850.818 og
3.468.697 kendes antistatiske kvaternare forbindelser, der kemisk
set ligner de antistatiske midler, der indgdr i midlet ifglge den
fqreliggende opfindelse, uden dog at vare effektive til at give de
egenskaber, som fis med midlet ifglge opfindelsen.

Den foreliggende opfindelse angiver et middel, hvormed den statiske
tilbgjelighed af syntetiske fiberluvtepper, isar nylonluvtzpper med
lav denier, f.eks. 6 denier, formindskes, medens de andre egenska-
ber sisom greb, glans og smudsresistens , i det vasentlige bevares.
Midlet er ifglge opfindelsen egendommeligt ved, at det kvaternarer
ammoniumsalt har formlen

] " + " -
[R N(C2H4OH) oR 1"R"S0,
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hvor R" er methyl eller ethyl, og hvori en stgrre procentmangde efter
vegt af saltmolekylerne har alkenylgrupper R' med mindst 18 carbon-
atomer i kaden, hvilke alkenylgrupper har gennemsnitlig mindst 1,5
olefiniske dobbeltbindinger pr. kade, og at det findes i en mengde,
der er effektiv til at give nedsat statisk tilbgjelighed til synte-

tiske organiske teppefibre.

Fortrinsvis kan alkenylgrupperne variere i langde fra ca. 18 til ca.
22 carbonatomer. Alkenylgrupperne kan vare enten mono- eller polyole-
finisk umattede, forudsat at alkenylgrupperne har gennemsnitlig mindst
1,5 olefiniske dobbeltbindinger pr. kade.

Fremstillingen af de antistatiske midler, der indgar i midlef ifélge
opfindelsen, kan illustreres under henvisning til felgende ligning:

1 n . " + "
R'N(C,H,OH), + R",S0, —> [R'N(C,H,OH) ,R"] "R"SO,

I II IIT
aminer kvaternise- antistatisk
ringsmiddel middel

Alkenyldiethanolaminerne (I) er industrielt tilgzngelige og kan frem-
stilles p& fremgangsmader, der er alment beskrevet i patentlitteraturen -
f.eks. i amerikansk patent nr. 3.371.130. F.eks. kan aminerne frem-
stilles ved hydrogenering af det tilsvarende amid eller nitril efter-
fulgt af reaktion af det primare aminprodukt med 2 mol ethylenoxid.

Alkenyldiethanolaminerne kvaterniseres med et kvaterniseringsmiddel,
sédsom dimethyl- eller diethylsulfat. F.eks. kan alkenyldiethanolamin
(I) oplgses i et oplgsningsmiddel, sdsom ethylacetat, kvaterniserings-
midlet (II) tilsattes og bringes til at reagere efterfulgt af tilsat-
ning af vand og fjernelse af ethylacetatet via azeotropisk destilla-
tion til dannelse af det kvaternare antistatiske middel (III).

De fordelagtige egenskaber af de kvaternzre ammoniumsalte bestemmes
fgrst og fremmest af karakteren af saltets alkenylgruppe. Egenska-

berne afhanger derfor stort set af den specielle fedtsyre, hvoraf
alkenylgruppen er afledt. Det har vist sig, at alkenylgrupper afledt

af naturligt forekommende fedtsyrer, har szrligt gnskelige egenskaber.
Naturligt forekommende dyriske og vegetabilske olier omfatter blan-
dinger af fedtsyrer, som varierer i kadelengde, molekylvaegtfordeling
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1~

og grad af umetning afhangende af den dyriske eller vegetabilske
kilde, hvoraf de f&s. Med hensyn til analyse af forskellige dyriske

og vegetabilske olier kan henvises f.eks. til C. R. Noller, "Chemistry
of Organic Compounds", W. B. Saunders Company, New York (1957), side
181.

Fedtsyreblandinger afledt af vegetabilske olier, f.eks. bomuld, soya-
bgnne og solsikkeolie, er karakteriseret ved en stgrre procentmangde
efter vagt af alkenylgrupper, f.eks. 60-90% eller mere, der har en
kazde mellem 17 carbonatomer,og hvori nasten alle har en og 50% eller
mere har 2 olefiniske dobbeltbindinger, dvs. alkenylgrupperne har i
gennemsnit mindst 1,5 olefinisk dobbeltbinding pr. kade. Fedtsyrer

af olier af marin oprindelse har ogséd en stgrre mengde alkenylgrupper
med 17-21 carbonatomer med en lignende hg¢j umatningsgraa. Alkenyl-
grupper fra disse kilder er karakteristisk fri for andre substuenter

end hydrogen pad kaden.

En sarlig gnskelig kilde til alkenylgrupper til brug ved fremstilling
af aminerne er ifelge opfindelsen soyabenneoliefedtsyre, der omfat-~
ter ca. 21-29% oliesyre og 50-59% linolsyre. Soyabgnneolie er indu-
strielt tilgangelig og har vist sig at give antistatiske midler med

udmerkede egenskaber.

Som vist i fglgende tabel I synes det ovenfor beskrevne: interval for
kadelangde og umztningsgrad at vere ngdvendig for at opgé den ¢gnskede
balance mellem tzppeegenskaber af det antistatiske middel. Den bedre
virkning af aminsaltene indeholdende de navnte alkenylgrupper er sar-—
lig overraskénde i betragtning af de forholdsvis dérlige egenskaber
af antistatiske midler afledt af nart beslagtede tertiazre og kvater-

nare aminsalte.

De flydehde fluorkemikaler, der tjener som behandlingsmidler til at
gg¢re tazpperne smudsresistente, og som anvendes i kombination med de
antistatiske midler, er velkendte. Disse materialer omfatter blandin-
ger af fluorerede og ikke-fluorerede komponenter og kan anvendes til
at give tapper, is@r de, der har en syntetisk luv, med belagninger,
der har udmezrket smudsresistens. Et stort antal komponenter indehol-

dende fluoraliﬁatiske grupper er egnede til brug i disse tappebe-
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handlingsmidler bade polymere og ikke-polymere. Disse komponenter
skal vere ikke-klzbrige og ikke-gummiagtige faste stoffer ved stue-
temperatur (f.eks. 20-25°C) og md& vare bade vand- og olieskyende
for at forhindre tilsmudsning isar med partikelformet snavs.

Den fluoralifatiske komponent indeholder en fluoralifatisk gruppe
med mindst tre carbonatomer og har i almindelighed mindst &n st¢rre
overgangstemperatur over ca. 40°c. Overgange er karakteristisk glas-
temperatur (Tg) eller krystallinske smeltepunkter (Tm), sdledes som
de i reglen pavises med DTA (differential termisk analyse) eller
termomekanisk analyse (TMA). Egnede materialer kan have f.eks. glas-
overgange ved forholdsvis lave temperaturer, s&som -25%C til 0°C,
men den fluorkemiske komponent har i almindelighed mindst é&n
overgangstemperatur over ca. 40°C, men materialer med en over-
gangstemperatur under 40°C, s&som materialer, der er voksagtige eller
halvfaste, kan vare nyttige.

Polymere fluorerede kamponenter kan vare additionspolymere eller kon-
densationspolymere herunder copolymere fremkommet ved polymerisation
enten alene eller sammen med forenelige monomere, der er fri for
fluoralifatiske grupper, af en.eller flere monomere af formlen RfP,
hvor Rf er en fluoreret alifatisk gruppe; og P er en polymeriserbar
gruppe. Fortrinsvis er P en ethylenisk umzttet molekyldel, som kan
polymeriseres eller copolymeriseres ved fri radikal igangsztning,
elektronbestraling, ionigangsztning eller lignende. RcP kan ogsa
vere en fluoralifatisk gruppeholdig dicarboxylsyre, glycol, diamin,
hydroxyamin osv., der kan copolymeriseres med et diisocyanat, gly-
col, diacylhalogenid osv. Fluorerede copolymere kan vare tilfzldige,
skiftende eller segmenterede. '

I almindelighed skal de fluorerede forbindelser, der anvendes ifglge
opfindelsen indeholde mindst 25 vagt% fluor i form af fluoralifatiske
grupper. En molekylvegt pd mindst ca. 20.000 dalton foretrakkes i
almindelighed til de polymere og copolymere for at give varige ikke-
klzbende overfladeegenskaber, selv om krystallinske polymere med
molekylvagte s& lave som 3.000 dalton ogsd er nyttige.

Ikke-polymere fluoralifatisk grﬁppeholdige forbindelse med vasent-
ligt lavere molekylvagt, sdsom urethanforbindelser (f.eks. som beskre-
vet i amerikansk patent nr. 3.398.182 og nr. 3.484.281), esterforbin-
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delser (som f.eks. beskrevet i amerikanske patent nr. 3.923.715),
carbodiimidforbindelser (f.eks. som beskrevet i amerikansk patent
nr. 3.896.251) og lignende, er ogséd anvendelige i midlet ifglge op-

findelsen.

Den fluorerede alifatiske gruppe Ry er en fluoreret fortrinsvis met-
tet monovalent ikke-aromatisk alifatisk gruppe med mindst 3 carbon=
atomer. Kaden kan vare lige, forgrenet eller, hvis den er tilstrak-
lelig stor, cyklisk og kan veare afbrudt af divalente oxygenatomer el-
ler trivalente nitrogenatomer, der kun er bundet til carbonatomer.

En fuldt fluoreret gruppe foretrzkkes, men hydrogen- eller chlorato-
mer kan vere til stede som substituenter i den fluorerede alifatiske
gruppe, forudsat at der ikke ermere end &t atom af hver i gruppen for
hver 2 carbonatomer, og at gruppen skal mindst indeholde en endestil-
let perfluormethylgruppe. "Endestillet" som anvendt i den foreliggen-
de besktrivelse refererer til den stilling i gruppens kade, der er
langst fjernet fra den binding, som forbinder Rf—gruppen med resten
af molekylet. Fortrinsvis indeholder den fluorerede alifatiske grup-
pe ikke mereend 20 carbonafomer, fordi en si stor gruppe resulterer

i ineffektiv brug af fluorindholdet. -

Reprasentative,fluorerede forbindelser og reaktionsdeltagere til frem-
stilling af disse komponenter er beskrevet i patentlitteraturen,
sisom i de amerikanske patenter nr. 3.916.053, 3.896.035 og 3.923.715.

Som ovenfor navnt omfatter de -£luorkemiske smudsresistente tappebe-
handlingsmidler en anden polymer komponent foruden den fluoralifatiske
komponent. Disse midler giver en normal fast smudsresistent bela&gning
og omfatter (a) mindst én fase af en vanduopleselig additionspoly-
mer afledt af en polymeriserbar ethylenisk umzttet monomer fri for
ikke-vinylisk fluor og med mindst én overgangstemperatur over ca.
40°C og vandoplgselighedsparameter pa mindst ca. 8,5 og (b) mindst én
fase af en vandugpl¢selig fluoreret komponent som beskrevet ovenfor,
hvori mindst &n af faserne er en kontinuerlig fase. Forholdet mellem
fluoreret komponent og additionspolymer er fortrinsvis et vagtforhold
fra 1:10 til 10:1, og blandingen skal indeholde mindst 5 vagt% fluor

i form af fluoralifatiske grupper.
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De vanduopleselige additionspolymere, der kan anvendes i disse tofase-
de tzppebehandlingsmidler, kan karakteriseres som varende ikke-gummi-
agtige eller hardelige til en ikke-gummiagtig tilstand, ikke-klaben-
de, faste og fortrinsvis fri for ethylenisk eller acetylenisk umatning.
Der kraves vanduopleselighed for at give holdbarhed over for normale
renseoperationer, sdsom shampooing. For at vere resistent mod smuds
under heje trykbelastninger, iszr partikelformet snavs, skal additions-
polymeren have mindst én overgangstemperatur over ca. 40°, som er

et smeltepunkt eller glasovergang, ved hvilken den polymere bliver

vasentligt bledere, nar temperaturen haves.

De additionspolymere kan fremstilleéwaf egnede monomere,sisom vinyl=
fluorid, vinylidenfluorid, vinylchlorid, vinylidenchlorid, styrol,
alfa-methylstyrol, lavere alkylmethacrylater og glycidylacrylat og -me-
methacrylat. Disse monomere kan polymeriseres eller copolymeriseres
med hinanden eller mindre mengder, f.eks. 0,5 til 45% yderligere
monomer til dannelse af eller til forbedring af sarlige @gnskede fysiske
eller kemiske egenskaber, f.eks. bgjelighed, substantivitet, over-
fladeledningsevne osv.. Reprasentative for disse yderligere monomere
er vinylacetat, vinylpyridin, alkylacrylater eller -methacrylater,
hydroxy lavere alkylacrylater og methacrylater, acrylamid og metha=
crylamid, N-methylolacrylamid, itaconsyre og maleinsyreanhydrid. Den
anvendte mengde af disse yderligere monomere md naturligvis ikke vare
sd stor , at den bibringer additionspolymeren vandopleselighed. Des-
uden skal mindst én overgangstemperatur af additionspolymeren forbli-

ve over ca. 40°C. Polymerisation kan ske ved massepolymerisation,
oplgsningspolymerisation, suspensionspolymerisation eller emulsions-

polymerisation med ethvert af de sadvanlige polymerisationsmidler,
sasom gammastriling, aktinisk strdling, organiske eller uorganiske
peroxider, azobisalkylnitriler, anioniske eller kationiske midler,

Reprasentative to-fasede tappebehandlingsmidler og fremgangsmider, der
er sarligt nyttige til udfgrelse af opfindelsen, er beskrevet i patent-
litteraturen, si8som i amerikansk patent nr. 3.916.053 og amerikansk
patent nr. 3.923.715. Andre tofasede tappebehandlingsmidler omfattende
fluorerede og fluoralifatisyﬁruppe—frie urethanadditionsprodukter

er nyttige ifglge opfindelsen. Midler af denne type er beskrevet i ame-
rikansk patent nr. 3.896.035. '
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Tepper kan behandles med midlerne ifglge opfindelsen med enhver af
de sadvanlige fremgangsméder, sasom ved padding, sprgjtning, valse-
belagning og lignende. Pafgring ved topsprgitning af et farvet tappe,
der er forud befugtet til ca. 40 til 100% af forsidens luvvagt fore-

trzkkes. Behandlingsmidlet kan pdfgres fra vandige eller ikke-vandige
oplgsninger eller suspensioner, o9 det antistatiske middel og det

fluorkemiske smudsresistente tzppebehandlingsmiddel kan pafgres
sammen eller i razkkefglge. Den mest bekvemme og i almindelighed
“mest gkonomiske fremgangsmdde er at fremstille en behandlingsop~
1gsning ved at blande passende mangder af de antistatiske midler

med det fluorkemiske smudsresistente tzppebehandlingsmiddel. Mest
hensigtsmassigt bliver en vandig oplgsning omfattende f.eks. ca.

20% faste stoffer efter vagt af det antistatiske middel blandet
med en vandig oplgsning, suspension eller emulsion, i almindelighed
en kationisk emulsion omfattende ca. 45 vagt? smudsresistente tappe-
behandlingsstoffer fortyndet med vand. Andre sadvanlige tilsatninger,
som er forenelige med de ovenfor beskrevne komponenter, sasom blgd-
ggringsmidler, befugtningsmidler og lignende kan vare til stede.

Forholdet mellem det antistatiske middel og det fluorkemikalieholdige
behandlingsmiddel beregnet pé vagten af fast stof kan variere fra ca.
1:10 til ca. 1:1 og er mest hensigtsmassigt i intervallet fra ca. 1:3
il 2:3. Den faktiske koncentration af faste behandlingsstoffer i den
flydende behandlingsoplgsning eller emulsion afhaznger af den mangde
vaske, som skal padfgres under behandlingen. Denne vil igen afhange

af konstruktionen og sammensatningen af tappet samt af det anvendte
pafgringsudstyr og tgrreudstyr. I almindelighed kraves en total pafg-
ring af antistatisk middel p& ca. 0,01 til ca. 1% af vagten af tap-
pets luv, og den skal vare indeholdt i en vaskemzngde svarende til ca.
3 til 150, fortrinsvis 10 til 30% af luvens tgrre vagt. Der foretrak-
kes siledes vandige behandlingsoplgsninger indeholdende fra. ca. 0,3
til ca. 15 vegt% faste behandlingsstoffer og mest hensigtsmessigt
skal de faste behandlingsstoffer udggre ca. 0,5 til 3 vagt? af den
vandige behandlingsoplgsning.

N&r teppebehandlingen skal ske i farveriet, er den mest bekvemme me-
tode at sprgijte oplgsningerne pd tappets overflade efter farvningen
og fgr tgrringen i ovn. N&r behandlingen skal ske som et led i pafg--
ring af en bagsidebelzgning, ken tappet sprgjtes samet led.i pafgringen af
bagsidebelagningen, og sprejtningen kan efterfelges af ovnterring.
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Fordelereved at behandle tapper iszr luvtapper af nylonfibre af lav
denier med behandlingsmidlerne ifglge den foreliggende opfindelse er
vist i det fglgende eksempel, hvori tapper er blevet behandlet med
midlerne ifglge opfindelsen og de behandlede tapper bedgmt for at
bestemme tappernes egenskaber. Mere konkret blev der udfgrt prgver
af de behandlede tapper for at bestemme den statiske tilbgjelighed,
afvisningsevnen over for olie og vandpletter, resistensen mod smuds,

grebet og glansen.

Prgven for statisk tilbgjelighed udfgres ved at lade en person ga

pa tappet under standardbetingelser og anvendelse af standardprgve-
sko. Opbygningen af statisk ladning p& personen mdles pd et elektro-
meter. Prgven udfgres ved 21% og 20% relativ fugtighed i henhold
til AATCC Test Method 134 - 1975, med undtagelse af, at prgven blev
udfgrt to pd hinanden fglgende dage, den samlede tradetid for hver
prgve var 30 sekunder, og der blev anvendt et gummiunderlag under
tazppet. Ved prgverne blev anvendt sko, der havde badde neopren "Neo-
lite" (et varemarke tilhgrende Goodyear Tire and Rubber Company) og
chromgarvede ladersiler og hale. Det har vist sig, at en udviklet
statisk ladning p& ca. 6 kilovolt eller mere vil frembringe ubehag.
Hvis spandingen er under ca. 3 kilovolt, iagttages der i almindelig-

hed ingen kendelig virkning.

Pletafvisningen bedgmmes efter standardmetoder. Olieafvisningen afprg-
ves i henhold til AATCC Test Method 118 - 1966 T, hydrocarbonresistens-
prgve, ved hvilken tallet er hgjere, jo stgrre resistensen mod mis-
farvning af olier er. En vardi pd 3 eller mere viser tilfredsstillende
egenskaber. Tapper uden en effektiv fluorkemisk behandling vil i al-
mindelighed vise en verdi pid 0 ved denne prgve.

Resistensen mod vandbdrne pletter bedgmmes ved at anbringe isolerede
dr&ber af 70:30 eller 80:20 isopropanol:vand pa teppets luvoverflade
ved 25°C. Hvis draben ikke kan gennemtrenge overfladen og befugte
fiberen i lgbet af 10 sekunder, anses behandlingen for effektiv.

Smudsresistensen bedgmmes i henhold til AATCC Test Method 122 - 1967T,
som er en prgve, ved hvilken der gas pa teppet. Dette er en sammen-
ligningsprgve, hvor hver prgvestykke bestdr af et stykke pd 30 x 15 cm
og et kontrolstykke p& 30 x 15 cm. Kombinationen anbringes side om
side inden for et starkt trafikeret industrielt omrade, hvor det ud-
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settes for ca. 12.000 trin ved ca. 25°¢C og 50-70% relativ fugtighed.
Prgverne drejes periodisk rundt for at sikre ensartet belastning og

stpysuges for hver 24 timer under prgven og f@r visuel bedgmmelse.

Ved denne prgve var kontrollen et tappe, som kun var blevet behandlet
med det fluorkemiske smudsresistente middel fremstillet som beskrevet
i del A i fglgende eksempel. Forsggstazpperne blev si behandlet med
samme smudsresistente middel plus antistatisk middel.

Kontrollen blev afprgvet og tillagt en smudsresistensverdi p& 0. For-
sogstzpperne blev udsat pa lignende madde for tilsmudsende betingelser
og tilskrevet en vardi pa en skala fra 0 til -9 sammenlignet med kon-
trollen, hvor de negative tal reprasenterer tiltagende stgrre til-

smudsning.

Prgverne for "greb" og "glans" er subjektive bergrings- og visuelle
prgver udfgrt af en erfaren person. Greb vedrgrer blgdhed af tappets
luv, sdledes som den erfares, nar héndfladen af en menneskehénd

gnides over luven. Tappet, der undersgges, tillagges en verdi, der
ligger fra 1 til 5. (Vardierne, der anvendes til at opnd resultaterne,
der er vist i tabel 1, er et gennemsnit af aflasninger af tre forskel-
lige dommere). Verdien, der f8s, sammenlignes med vardien for en nar-
mere angivet kontrolprgve, som blev behandlet med samme smudsresistente

middel som forsggstzppet, men uden det antistatiske middel. Resultaterne
er anfgrt i tabel I som "bedre end" (+%) eller "varre end" (-%) kon-

trolverdien. Disse procenter fds ved at trakke vardien for kontrollen
fra vaerdien for forsggstappet og dividere denne forskel med kontrol-
vardien.

Fordi et tappes greb er fglsomt over for @ndringer i den relative
fugtighed, undersgges tappet straks, ndr det fjernes fra tgrreovnen
(ca. 15% relativ fugtighed) og ogsd efter konditionering til 50%
relativ fugtighed i 24 timer ved stuetemperatur.

Glansen er ogsi en subjektiv prgve, ved hvilken en bedgmmelse gives
tappet efter en skala fra 1 til 5 (igen anvendes et gennemsnit af
bedgmmelser fra tre dommere). Bedgmmelsen sammenlignes med bedgmmelsen,
der fremkommer for et kontroltzppe, og resultaterne er anfgrt som "bed-
re end" (+%) eller "varre end" (-%) kontroltappet, hvor procentvardi-
erne beregnes som for prgven for "greb" og anfgres i tabel I. ‘
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Siledes som de blev udfgrt, giver prgverne for greb og glans et mal
for virkningen af at satte antistatisk middel til tzppebehandlingen.
Ideelt skal midlet ikke skadeligt pavirke tappets egenskaber samtidigt
med, at det forbedrer tappets statiske spandingsegenskab.

Til at eksemplificere den foreliggende opfindelse blev fremstillet et
behandlingsmiddel for smudsresistens og et antistatisk middel.

A: Smudsresistent middel.

Der blev fremstillet et smudsresistens tappebehandlingsmiddel omfat-
tende en fluoralifatisk gruppeholdig komponent og en fluorfri acry=
latcopolymer.

En bis-urethan fluoralifatisk -gruppeholdig komponent til tappebehand-
ling blev fremstillet efter eksempel 9 i amerikansk patent nr. 3.916.
053 ud fra 554 dele N-ethylperfluoroctansulfonamidoethanol. En
oplgsning af denne alkohol i 337 dele ethylisobutylketon blev tgrret
for vand ved at destillere til fjernelse af 100 dele oplgsningsmiddel
og blev s& afkglet til 80°C. Til denne oplgsning blev sat 87 dele
tolylendiisocyanat og derpd meget langsomt 0,32 dele dibutyltindi=

laurat, efterhdnden som den eksoterme reaktion gjorde det muligt.

Den omvendte metode er at tilsatte katalysatoren f¢rst og diisocyana=
tet gradvis er ogsd tilfredsstillende. Efter reaktion blev fremstillet
en emulsion i en dispersion af 489 dele vand indeholdende en oplgs-
ning af 16 dele fluoralifatisk overfladeaktivt middel,

C8F17SOZNHC3

+ -
HGN (CH3)3Cl ’
i 16 dele acetone og 48 dele vand og 16 dele polyoxyethylensorbitan=
monooleat ved at sende hele dispersionen gennem en homogenisator ved
170 atmosferer og 75°C. Emulsionen havde et indhold af fast stof pa
45%, Det faste materiale havde et smeltepunkt 110-125°C.

En acrylatcopolymer blev fremstillet ved til en glasforet reaktor

at satte 3780 vagtdele vand, 108 dele af et polyethoxyleret stearyl=
ammoniumchlorid som kationisk overfladeaktivt middel og 4 dele reak-
tionsdygtig kationisk monomer med formlen
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— + -
CH, = C(CH3)C02CH2CH(OH)CH2N (CH3)3C1 .

Oplgsningen blev befriet for oxygen ved skiftevis at evakuere og
satte under nitrogentryk. 720 dele methylmethacrylat og 720 dele
ethylmethacrylat blev derefter tilsat, blandingen opvarmet til 60°C,
og 14 dele af en fri radikal polymerisationsigangsatter (2,2'diguanyl-
2,2'azapropanhydrochlorid) , oplgst i vand blev tilsat. Ndr reaktionen
gik igang og temperaturen begyndte at stige, blev temperaturen holdt
pa 85°C, medens der langsomt blev tilsat en blanding af 2880 dele
methylmethacrylat, 2380 dele ethylmethacrylat og 4200 dele vand.
Omrgring ved 85°C blev fortsat, indtil endt reaktion, ca. 6 timer.
Emulsionen af acrylatcopolymer indeholdende ca. 45% faste stoffer.

Et plet- og smudsresistent tzppebehandlingsmiddel blev fremstillet
ved at blande en del af den fluoralifatisk radikalholdige bis-ure=
thanemulsion med 2 dele af emulsionen af acrylatcopolymer.

B: Antistatisk middel.

Et antistatisk middel blev fremstillet ved at oplgse 350 dele N,N=-
bis (hydroxyethyl) soyaamin ("Ethomeen” S/12, Armour Chemical Co.) i
ethylacetat. Oplgsningen blev opvarmet til 60°C, og der blev tilsat
144,8 dele diethylsulfat. Blandingen blev opvarmet til 60°C i en time
efterfulgt af tilsatning af vand og fjernelse af ethylacetat ved
azeotropisk destillation. Der fremkom en vandig oplgsning med 20%
fast stof.

Teppeprgver blev behandlet med det smudsresistente middel beskrevet
under A ovenfor for at danne kontrolprgver. Et antistatisk tzppebe-
handlingsmiddel omfattende 45 vagtdele af middel A og 33 dele anti-
statisk middel B blev fremstillet ved at blande med 922 dele vand.
Teppeprgver, der forud var befugtet til 75% fugtighedsoptagelse, blev
behandlet med dette antistatiske middel i en mangde af 0,32% fast

stof ialt beregnet pd vagten af den tgrre luv og derefter afprgvet

og sammenlignet med kontrollen. Resultaterne er vist i fglgende tabel 1.

For yderligere at demonstrere de szrlige egenskaber af de antistatiske
midler ifglge den foreliggende opfindelse viser tabel I antistatiske
midler omfattende kvaternzre og tertizre aminsalte af lignende amin-
forbindelser éammenlignet med de ifglge den foreliggende opfindelse.
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I tabel I er det antistatiske middel if@glge opfindelsen fremstillet
under B overfor (N-ethyl-N,N~bis(hydroxyethyl)soyaammoniumethylsulfat)
identificeret som antistatisk middel "1". De antistatiske midler sam~-
menlignet med middel 1 ifglge opfindelsen er identificeret i tabel I
efter fglgende skema:

2. N,N-bis (hydroxyethyl) soyaammoniumhydrogensulfat

3. N,N-bis(hydroxyethyl) soyaammoniumacetat

4. N,N-bis (hydroxyethyl)soyaamin (fri base)

5. N-ethyl-N-8-hydroxy-3,6-dioxooctyl-N-5-hydroxy-3-oxopentyl=
soyaammoniumethylsulfat

. N-ethyl-N,N-bis (hydroxyethyl)oleylammoniumethylsulfat

. N-methyl-N,N-bis (hydroxyethyl)kokosammoniumchlorid

. N-methyl-N,N-bis (hydroxyethyl)stearylammoniumchlorid

. Methyl-tris(hydroxyethyl)ammoniumsulfat

10. Hydroxyethyltrimethylammoniumsulfat.

Det smudsresistente middel omtalt i tabel I er midlet "A", der er
beskrevet ovenfor, medmindre andet er anfgrt.
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Patentkrayv

1. Antistatisk og smudsskyende middel til behandling af tappefibre,
hvilket middel bestdr af eller indeholder en smudsskyende komponent
indeholdende fluoralifatiske grupper og et antistatisk middel i form
af et kvarternsrt ammoniumsalt, k end e t e g n e t ved, at det

kvaternzre ammoniumsalt har formlen
[ niton -
[R'N(C,H,O0H) ,R"] 'R"SO,

hvor R" er methyl eller ethyl, og hvori en stgrre procentmzngde efter
vegt af saltmolekylerne har alkenylgrupper R' med mindst 18 carbon-
atomer i kaden, hvilke alkenylgrupper har gennemsnitlig mindst 1,5
olefiniske dobbeltbindinger pr. kade, og at det findes i en mangde,
der er effektiv til at give nedsat statisk tilbgjelighed til synte-
tiske organiske tappefibre.

2. Behandlingsmiddel if@glge krav 1, k ende tegnet ved, at den
smudsskyende komponent erenLvandqul¢selig fluoreret komponent indehol-
dende en fluoralifatisk gruppe med mindst 3 carbonatomer, hvilken
fluorerede komponent indeholder mindst 25 vagt% fluor i form af fluor-~
alifatiske grupper, hvorhos tappebehandlingsmidlet yderligere indehol-
der mindst en vanduoplgselig additionspolymer afledt af polymeriser-
bare ethylenisk umattede monomere fri for ikke-vinylisk £fluor, hvil-
ken polymer har mindst én overgangstemperatur hejere end ca. 40°¢

og en oplgselighedsparameter pé& mindst 8,5, idet vagtforholdet mellem
den fluorerede komponent og additionspolymeren er fra 1:10 til 10:1.

3. Behandlingsmiddel ifglge krav 2, k ende tegnet ved, at
alkenylgrupperne i det antistatiske middel er afledt af en fedtsyreblan-

ding fra vegetabilsk olie.

4. Behandlingsmiddel ifglge krav 3, k ende tegnet ved, at den

vegetabilske olie er soyabgnneolie.

Fremdragne publikationer:

US patenter nr. 3468697, 3850818

Kirk-Othmer: Encyclopedia of Chemical Technology, bind 11, New York,
1953, side 382,383, 386, 387.
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