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Sposéb wytwarzania reaktywnego zwiazku nadajacego wyrobom wlékienniczym
hydrofobowo$é z réwnoczesna poprawa ich odpornoSci na miecie oraz sposéb
wykonczania tych wyrobéw przy pomocy tego zwiazku
Patent frwa od dnia 29 marca 1962 r.

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwa-
rzania reaktywnego zwigzku nadajgcego wy-
robom widkienniczym hydrofobowos$é z réwno-
czesng poprawg ich odporno$ci na miecie oraz
spos6b wykoniczania tych wyrobéw przy pomo-
cy tego zwigzku.

Znane sa liczne zwigzki nadajgce hydrofobo-
wosé materialom widkienniczym, jak roéwniez
zZnane sg zwigzki zwiekszajgce odporno$é tych
materialéw na miecie, natomiast nie znane sg
zwigzki mnadajgce materialom widkienniczym
jednoczesnie hydrofobowosé i zwiekszong wod-
porno$¢ na miecie, W celu nadawania mate-

*) WilaSciclel patentu o$wiadczyl, ze wsp6itworcami
wynalazku sg doc. mgr inz, J6zef Majzner, mgr inz.
Andrzej Wawrzyniak 4 mgr inz. Zdzslaw Jankowski.

riatom wildkiennym zaréwno hydrofobowosci
jak i zwiekszenia ich odporno$ci na miecie
stosuje sie dwa rézne zwigzki, przewaznie w
dwoéch odrebnych procesach technologicznych.

Istotg wynalazku jest wybwarzanie zwigzkéw,
ktére jednocze$nie nadaja materialom wi6-
kienniczym hydrofobowo$é oraz zwiekszajg ich
odporno$é na miecie.

Spos6b wedtug wynalazku polega na tym, ze 2,4
dwuchloro-6-alkiloamine kondensuje sie z dwu-
aming, przy czym reakcja przebiega wedtug
wzoru o0gbélnego 1, w ktéorym X oznacza rodnik
dwuaminy alifatyczndj o wzorze 2, lub rodnik
dwuaminy aromatycznej wedtug wzoréw 3 i 4,
albo rodnik’ karbonylodwuaminy wedlug wzo-
réw 5 i 6.

We wzorze 1 Ri1 i Re: oznaczajg reszty weglo-
wodorowe o lafcuchu weglowodorowym zawie-



Tajacym 10 — 20 atoméw wegla, We wzorze 2
nomacza'nﬁaqodedos We wzorze 3 i 4
&rupy. aminowe :w piérécieniach benzenowych

«-mogq anajdowat sie w polodeniu orto, meta lub
para, przy czym te idwuaminy mogg mieé rééne
podstawnik:l w pierScieniach, np. grupy OCH;,
Cl lub OC:Hs. We wzorze 6 z1 i 2z oznaczajg
liczby grup metylenowych od 2 do 4,

W wytworzonych sposobem wedlug wyna-
lazku w=wigzkach wolne atomy chloru stano-
wig o reaktywnos$ci tych zwigzkéw lgczacych
si¢ chemicznie z wiSknem, Do wykoficzenia
materialéw widkienniczych zwigzkami wWytwa-
:ﬁmymi Qosobem wedblug wymalazku stosuje

np. materiaty z witkien celulozowych, z re-
generowanej celulozy, z welny lub wibkien

Do wykoficzenia materialéw wibkienniczych

opisanymi wyzej zwigzkami stosuje sie ich
wodng emulsje, typu,olej w wodzie, zawiera-
jaca dodatek zageeuiva $rodka emulgujacego
oraz ewentualnie érodka dyspergujgcego,
- Jako zagestniki stosuje sie np. tragant, zela-
tyne lub alkohol poliwinylowy, jako za$ $modki
emulgujgce i dyspergujacego stosuje sig srodki
niejonowe, np. Emulphor O, Peregal O, Dis-
persol AC lub Dispersol VL.

Wykoniczanie materiatéw widkienniczych przy
pomocy Wykej opisanych zwigzkéw polega na
tym, ze materiat widkienniczy napawa sie wod-
na emu]e,ia tego zwigzku, typu olej w wodzie,
o stezeniu 25 — 60 g/, po czym odiyma, na-
pawa wodnym roztworem weglanu dwusodo-
wego, suszy i dogrzewa w temperaturze 120 —
160°C w ciaggu & — 10 minut, Podczas procesu
dogrzewania nastepuje trwale polgczenie po-
chodnych 1,3,5-tréjazyny z wibknem.

Przyktad I. Do roztworu 92,2 g chlorku
cyjanuru w (1000 ml acetonu zawierajacego
5% wody i ochtodzonego do temperatury 0°C
wkrapla si¢ 15 g etylenodwuaminy rozpuszczo-
nej w 250 ml acetonu, po czym dodaje 105 g
weglanu dwusodowego. Temperature masy re-
akeyjnej podnosi sie do 7 — 10°C i utrzymuje
ja w ciggu 3 godzin, a mastepnie wkrapla sie
w temperaturze 10°C woztwér 121 g heksade-
cyloaminy w 750 ml acetonu, przy czym tem-
peratura masy reakcyjnej podnosi sie samorzut-
nie dc 20°C. W tej temperaturze dodaje sie
nastepnie 108 g weglanu dwusodowego i miesza
w ciggu godziny podnoszgc temperature do 40°C.,
Po 2-ch godzinach mieszania podwy2sza sie
temperature masy reakcyjnej do 50°C, a po
uptywie 3 godzin odsgcza i osad przemywa
acetonem. Wydzielony wosad traktuje sie 2000

- ml wody, kt6ra rozpuszcza produkty uboczne,

Po czym ponownie sgczy i przemywa woda,
a osad suszy si¢ w temperaturze 40°C pod
préimia.

Otrzymuje sie 160¢g N,N’-dwu[HQ—chioro—B—he-
ksadecyloamino)-1,3,5-tr6jazynylo] etylenodwu
aminy w postaci bialego proszku, Sy-nfema prze-

"~ biega wedlug wzoru T.

Jest rzecza mozliwg prowadzenie pmceséw
'kondensacji w odmiennej kolejnoéci, przy czym
nie wpltywa to ujemnie ma wydajnoéé procesu
ani ma wilasciwo$ci wytwarzanego produktu.

80 g wytej wybtworzonego zwigzku rozZpusz-
cza si¢ w 70 ml benzenu, a ofrzymany roztwér
wkrapla do uprzednio przygotowanego roztwo-
ru 6 g Emulphor O, 10 g alkoholu poliwinylo-
wego oraz 2 g Dispersoly AC w 200 ml wody.
Otrzymuje siq gesta, biala emulsje, ktérg przed
uZyciem nozcieficza si¢ woda do Zgdanego stetenia,
Emulsja, 0 stegeniu 50 g/1 zawierajacy pochod-
na 1,3,5-tr6jazyny, napawa sie wyrtb widkien-
niczy, ktéry mnastepnie odzyma sie, mapawa
wodnym roztworem dwuweglanu sodowego, su-
szy i dogrzewa w kemperaturze 120 — 160°C
w ciggu & — 8 minut. Tak potrektowany ma-
terial wibkienniczy uzyskuje dobme i trwale
wiasciwodci hydrofobowe oraz poprawe kata
lﬁeoﬁaudﬁdolmﬁwstosunkudomate-
riatéw mnie wykoticzonych.

Nalezy podkres$li¢, 2e materialy wibkiennicze
wykoliczone przy pomocy zwigzkéw wytwarza-
nych sposobem wedlug wynalaziu uzyskuja po-
za tym dobry chwyt.

Przyklad II. Do roztworu 922 g chor-
ku cyjanuru w 1000 ml acetonu technicznego
i ochlodzonego do temperatury 0°C mkrapla
sie 27 g fenylenodwuaminy rozpuszczonej w 400
ml acetonu, po czym dodaje sie 108 g weglanu
dwusodowego. Temperature masy reakcyjnej
podnosi sie do 7 — 10°C i utrzymuje jg w cig-
gu 3 godzin, a nastepnie wkrapla sie¢ w tempe-
raturze 10°C roztwoér 93 g dodecyloaminy w 500
ml acetonu, przy czym temperatura masy re-
akcyjnej samorzutnie podnosi sie do 20°C. Na-
stepnie dodaje si¢ 108 g weglanu dwusodowego
i miesza w ciggu godziny podnoszac tempera-
ture do 40°C. Po dwoch godzinach mieszania
podwyzsza sie temperature masy reakeyjnej
do 50°C, po uplywle dwoéch godzin odsgcza
i przemywa osad acetonem, Wydzielony osad
traktuje sie 2000 ml wody, odsgeza 1 suszy.

Otrzymuje sie 147 g N,N’-dwu-[2-(4-chloro-6-
~dodecylloamino-}1,3,5,-tréjazynylo] - fenyleno-
dwuaminy w postaci Z6itawego proszku. Syn-

‘teza przebiega wediug wzoru 8.
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Otrzymywanie z tego zwiazku emulsji i dal-
sze trakbowanie nia materialéw wiokienniczych
przebiega wedtug przykiadu I,

Przyktad III. Do roztworu 922 g chlor-
ku cyjanuru w 1000 ml acetonu d ochlodzone-
go do temperatury 0°C wkrapla sie roztwoér
135 g cktadecyloaminy w 730 mil acetonu, po
czym dcdaje sie 103 g weglanu dwusodcwego.
Temperature masy reakcyjnej podnosi sie do
7 — 10°C i utrzymuje jag w ciggu trzech go-
dzin, Mase reakcyjng przasgcza sie, a osad
" przemywa acetonem. Do przesaczu stanowigcego
roztwér 2-aktadecyloaminio-4/6-dwuchiloro-1,3,5-
-tr6jazyny, o temperaturze 12 — 15°C, wkrapla
sie podczas mieszania 30 g wodnego roztworu
5%-~go amoniaku. Mieszanine reakcying ognze-
wa sie naztepnie do temperatury 30°C i utrzy-
muje ja w ciggu 4 godzin, po czym dodaje sig
1300 ml wody. Wydziela si¢ przy tym osad,
ktéry odsgcza sie i przemywa wodg. Otrzymana
paste zarabia sie 11500 ml wiody i poddaje fos-
genowaniu wiazac wydzielajgcy sie chloro-
wodér wodnym roztworem weglanu dwusodo-

wego, Reakcje fosgenowania przeprowadza sig

w temperaturze 30 — 35°C wutrzymujgc war-
tos¢ pH Srodowiska w granicach 6 — 7. Otrzy-
mang zawiesine po zakonczeniu reakcji fos-
genowania cdsgcza sie, przemywa wodg i suszy
w temperaturze 50°C pod proéznig.

Otrzymuje sie 157 g N,N’4dwu-[2-(4-chloro-6-
-oktadecyloamino-)1,3,5,trdjazynylo] - karbonylo-
dwuaminy- w postaci bialego proszku, Synteza

przebiega wediug wzoru 9. Otrzymywanie z te-

. go zwigzhu emulsji i dalsze traktowanie nia

materiatéw wildkienniczych przebiega wedlug
przykladu I.

Zastrzezenia patentoweé

1. Sposéb wytwarzania reaktywmego zwigzku
nadajgcego materiatomm wibkienniczym hy-
drofcbowo$é z réwnoczesng poprawg ich ‘od-
pornosci na miecie, znamienny tym, ze 24-
dwuchloro-6-alkiloamine kondensuje sie z
dwuaming, przy czym otrzymuje si¢ produki
kondensacji o wzorze 1, w ktérym dwuami-
na ormaczona literg x ma znaczenie wedlug
wzoréw 2 — 6.

2. Sposéb wykonczania materialéw wibkienni-
czych przy pomocy zwigzku wytwarzanego
sposcbem wediug zastrz. 1, znamienny tym,
ze ze zwigzku fego wytwarza sie wodng
emulsje, typu olej w wodzie, z dodatkiem
zagestnika, Srodka emulgujacego i ewentu-
alnie $rodka dyspergujacego, po czym wy-
tworzona emulsja mapawa sie materiat wi6-
kienniczy, odzyma go, napawa wodnym roz-
tworem dwuweglanu sodowego, suszy i do-
grzewa w temperaturze 120 — 160°C,

Politechnika E6dzka
KatedraiZaktad Wykonczalnictwa
Zastepca: mgr inz. Aleksander Samujlio
rzecznik patentowy
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