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En hjalpemiddelblanding pestdende af sure estere af addi-

tionsprodukter af ethylenoxid og propylenoxid med fedt-
alkoholer med mindst 6 carbonatomer, hvor mindst én af

komponenterne er en sur ester med formlen

(1) n-o—(cuzwzo) s-(?n-tlm-o)p—x

4%

hvori s er 3-10, p er 5-15, R er en aliphatisk gruppe.
Zl og 22 er forskellige 09 petyder H eller methyl, 0g X

er syreresten af en aliphatisk dicarboxylsyre, isar malein-—
syre, anvendes som farveri- og tekstilhjazlpemiddel, is®r
som skumfattigt fugtemiddel og foularderingshjalpemiddel
ved forbehandling eller farvning af cellulosefiberholdige

materialer.

per opnis ensartede, stezrke og agte farvninger.

oldigt tekstilmateriale
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Den foreliggende opfindelse angdr et nyt tekstilhjzlpemiddel,
der is®r virker som fugtemiddel, og som indeholder en blan-
ding af sure estere af additionsprodukter af ethylenoxid og
propylenoxid med fedtalkoholer med mindst 6 carbonatomer.
opfindelsen angdr tillige en fremgangsmade til farvning af
celluloseholdigt tekstilmateriale med substantive farvestof-
fer eller reaktivfarvestoffer ved imprzgnering af tekstil-
materialet med en vandig farveflotte og fiksering af farve-
stoffet ved indvirkning af varme eller ved koldt-opholdsme-

toden.

Fra beskrivelsen til DK-ansg¢gning nr. 1554/76 kendes tekstil-
hjzlpemidler, der som hovedkomponent indeholder omsztnings-
produkter af mindst trivalente aliphatiske C(3-10)-alkoholer
med 1,2-propylenoxid, som er forestret med en aliphatisk
eller aromatisk dicarboxylsyre, og som yderligere komponent
en aliphatisk diol med en molekylvegt pa hejst 2000. Fra
DK-fremleggelsesskrift nr. 156.124 kendes befugtnings- og
skumdempningsmidler p& basis af anioniske tensider, der sonm
yderligere komponenter indeholder omsatningsprodukter af
mono- til hexavalente aliphatiske alkoholer med hejst 6
carbonatomer, og monoalkyl- eller monoalkylenmonoaminer
eller polyalkylenpolyaminer med 1,2-propylenoxid. Fra DE-
offentliggerelsesskrift nr. 2.641.263 kendes endvidere de-
tacheringsmidler, som er baserede pa anioniske tensider, og
som yderligere komponent indeholder en med ethylen- eller
propylenoxid omsat aliphatisk Cc(8-18)-alkohol eller en med
ethylen- eller propylenoxid omsat aliphatisk C(7-17)-fedt-

syre.

Det har vist sig, at visse blandinger af sure estere af
fedtalkoholblandingsethere, der fremstilles dels med ethylen-
oxid og dels med propylenoxid, og hvor mindst én fedtalkohol-
blandingsether er forestret med en aliphatisk dicarboxylsyre,
er velegnede som farveri- eller tekstilhjzlpemiddel og iser
som fugtemiddel og ikke fremkalder forstyrrende skum. Blan-
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dingerne indeholder ikke biologisk svart nedbrydelige alkyl-
phenolethoxylater, hvilket fra et gkologisk synspunkt er en
vaesentlig forbedring af farveprocesserne.

I overensstemmelse hermed er tekstilhjzlpemidlet ifplge den
foreliggende opfindelse ejendommeligt ved, at blandingen
indeholder mindst én sur ester med formlen

(I) R—O-(CHZ-CHZ-O)s-(TH—?H-O)p—X

Zy 7y

hvori s er 3-10, p er 5-15, R betyder en aliphatisk carbon-
hydridgruppe med mindst 6 carbonatomer, én af grupperne Zq
©g Z betyder methyl, og den anden betyder hydrogen, og X
betyder syreresten af en lavere aliphatisk dicarboxylsyre,
og mindst én sur ester med formlen

(II) Rl-O-(CHZ-CHZ-O)m-(?H—fH—O)n-Xl

2y Zy

hvori m er 3-10, n er 5-15, R, betyder en aliphatisk carbon-
hydridgruppe med mindst 6 carbonatomer eller betyder alkyl-
phenyl med 4-16 carbonatomer i alkyldelen, én af grupperne
Z9 og Z; betyder methyl, og den anden betyder hydrogen, og
Xy betyder syreresten af en oxygenholdig uorganisk syre.

Syreresterne X og X; er forbundet med propylenoxiddelen i
molekylet over en esterbro og foreligger fortrinsvis pd salt-
form, dvs. f.eks. som alkalimetal-, ammonium- eller amin-
salt. Som eksempler pd sadanne salte kan navnes lithium-,
natrium-, kalium—-, ammonium-, trimethylamin-, ethanolamin-,
diethanolamin- eller triethanolaminsalte.

R og R; betyder fordelagtigt carbonhydridgrupper af en umzt-
tet eller fortrinsvis mettet aliphatisk monoalkohol med 6-
24 carbonatomer. Carbonhydridgrupperne kan vare ligekazdede
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eller forgrenede. Som eksempler pa aliphatiske mzttede al-
koholer kan navnes naturlige alkoholer som f.eks. lauryl-
alkohol, myristylalkohol, cetylalkohol, stearylalkohol,
arachidylalkohol eller behenylalkohol, samt syntetiske alko-
holer, f.eks. oxo-alkoholer, sdasom iser 2-ethylbutanol, 2-
methylpentanol, hexanol, heptanol, 5-methylheptan-3-ol,
octan-2-o0l, trimethylnonylalkohol, decanol, hexadecylalkohol
eller alkoholer af "Alfol"®—typen. Som eksempler pa disse
kan nazvnes "Alfol"® (8-10), "a1fol"® (9-11), "a1fol1"® (11-
13), "Alfol"® (10-14), "Alfol"® (12-13) eller "aAlfol"® (16-

18) .

Unmattede aliphatiske alkoholer er eksempelvis dodecenylalko-
hol, hexadecenylalkohol eller oleylalkohol.

Alkoholgrupperne kan forekomme alene eller som blandinger.
Alkylgruppen i alkylphenyldelen i Ry foreligger fortrinsvis
i p-stilling. Alkylgrupperne i alkylphenyl kan vare butyl,
hexyl, n-octyl, n-nonyl, p-tert-octyl, p-isononyl, decyl
eller dodecyl. Der foretrzkkes alkylgrupperne med 8-12 car-
bonatomer, isazr octyl eller nonylgrupper.

R og Ry betyder fortrinsvis hver for sig alkyl med 8-18
carbonatomer. X betyder fortrinsvis en maleinsyregruppe,

medens X3 fortrinsvis er svovlsyregruppen.

savel de sure estere med formlen (I) som de sure estere med
formlen (II) er afledt af fedtalkoholblandingsethere (blok-
polymerisater), som fordelagtigt er opbygget af 20-55 vagt-
procent enheder afledt af ethylenoxid og 45-80 vagtprocent

enheder afledt af propylenoxid.

Fremstillingen af de anioniske blokpolymerisater med formlen
(I) og (II) gennemfegres under anvendelse af kendte frem-
gangsmader, idet man til de navnte fedtalkoholer, der tjener

som basisstoffer, ferst adderer ethylenoxid og derefter
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propylenoxid, hvorpa man forestrer additionsprodukterne med
den tilsvarende syre eller funktionelle derivater, som f.eks.
syreanhydrider, syrehalogenider, syreester eller syreanmider,
og om gnsket, omdanner esteren til salte deraf.

Sure estere, som er vigtige i praksis, og som er afledt af
organiske syrer, svarer til formlen

(III) R'-0-(CHy-CH,-0)¢ -(CHg-fH—O)p -X!
1 1

CHj
hvori R' betyder alkyl med 8-~18 carbonatomer, X' betyder
maleinsyreresten eller sulforavsyreresten, sq er 4-8, og p;
er 10-15.

Foretrukne anioniske tensider med uorganisk syrerest svarer
til formlen
(IV)  Ry-0-(CHy-CH,-0)p -(CH2-<|:H—0)n )

1 1

CHj

hvori R, betyder alkyl med 8-18 carbonatomer, X5 betyder
svovlsyreresten, m; er 4-8, og ny er 6-12.

Tekstilhjzlpemidlet ifplge opfindelsen kan fremstilles ved

simpel udrgring af de tilsvarende sure estere med formlerne
(I) og (II), hvorved der dannes homogene klare blandinger,

som er lagerstabile ved stuetemperatur.

De sure estere med formlerne (I) og (II) forekommer i reglen
i et vegtforhold pa 9:1 til 1:1, fortrinsvis 9:1 til 3:1,
iser 5:1 til 3:1.

Tekstilhjzlpemidlet ifplge opfindelsen er velegnet til for-
skellige formadl inden for tekstilapplikationen, f.eks. til
forbehandling, farvning eller finish-behandling. Iszr anven-
des de som fugtemiddel ved farvning af naturlige eller syn-
tetiske fibermaterialer og ferst og fremmest ved farvning
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af cellulose-tekstilmaterialer. De danner ikke skum, for-
bedrer farvestoffernes paferingevne og fremmer derved dif-

fusionen af farvestofferne ind i fibrene.

Som anfert ovenfor angar opfindelsen ogsa en fremgangsmade
til farvning af celluloseholdigt tekstilmateriale med sub-
stantive farvestoffer eller reaktivfarvestoffer ved imprazg-
nering af tekstilmaterialet med en vandig farveflotte og
fiksering af farvestoffet ved indvirkning af varme eller
ved koldt-opholdsmetoden, o9 fremgangsmaden ifglge opfindel-
sen er ejendommelig ved, at farveflotten indeholder et hjzl-
pemiddel i form af en blanding af sure estere af additions-
produkter af ethylenoxid og propylenoxid med fedtalkoholer

med mindst 6 carbonatomer, hvilken blanding indeholder mindst

én sur ester med formlen

(1) R—O—(CHz—CHz—O)s-(TH—TH—O)p—X

29 Z2

hvori s er 3-10, p er 5-15, R betyder en aliphatisk carbon-
hydridgruppe med mindst 6 carbonatomer, én af grupperne 2j;
og Z, betyder methyl og den anden hydrogen, og X betyder
syreresten af en lavere aliphatisk dicarboxylsyre,

og mindst én sur ester med formlen

(II) Rl—O-(CHz—CHz—O)m-(?H—?H-O)n-xl

21 23

hvori m er 3-10, n er 5-15, Ry betyder en aliphatisk carbon-
hydridgruppe med mindst 6 carbonatomer eller alkylphenyl

med 4-16 carbonatomer i alkyldelen, én af grupperne Z1 o9

Z, betyder methyl og den anden hydrogen, og X3 betyder syre-

resten af en oxygenholdig uorganisk syre.

Tekstilhjzlpemidlet ifglge den foreliggende opfindelse kan
ogsd anvendes til forzdling af naturlige eller syntetiske
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fibermaterialer med eller uden tilsvarende farvestoffer,
idet forazdlingen gennemfores i nervarelse af hjzlpemidlet
ifglge opfindelsen.

5 Anvendelsesmazngderne af de omhandlede tekstilhjalpemidler i
foradlingsflotterne, som f.eks. farveflotter eller forbehand-~
lingsflotter, ligger afhangigt af substratet hensigtsmessigt
mellem 1 og 20 g, fortrinsvis mellem 2 og 10 g, pr. liter
flotte.

10
Tekstilhjzlpemidlet ifglge opfindelsen er isar egnet til
kontinuerlig eller halvkontinuerlig farvning af tekstiler,
som bestdr af eller indeholder cellulose, med substantivfar-
vestoffer eller fortrinsvis reaktivfarvestoffer, idet cel-

15 lulosematerialerne efter impragneringen kan underkastes en
varmebehandlingsproces til fiksering af de applicerede far-
vestoffer. Fortrinsvis gennemfores fikseringen af farvestof-
ferne ifglge den sakaldte koldt-opholdsmetode.

20 Som cellulosefibermateriale anvendes sddant af regenereret
eller naturlig cellulose, som f.eks. celluld, viscose-
silke, hamp, h¢r, jute eller fortrinsvis bomuld, samt fi-
berblandinger, f.eks. af polyamid og bomuld eller isar
polyester og bomuld, idet polyesterandelen kan farves

25 med dispersionsfarvestoffer inden eller efter eller
samtidigt dermed.

Tekstilmaterialet kan anvendes i en vilkarlig form,

f.eks. som garner, garnstrenge, vavede varer, strikke-

30 de varer, fiberskind, fortrinsvis i form af tekstiler,
sdsom vavninger, strikvarer eller tepper, som bestir helt
eller delvis af naturlig, regenereret eller modificeret
cellulose. Der kan anvendes bade r& og forbehandlede va-
rer.

35
Som substantivfarvestoffer kan anvendes de gengse direkte
farvestoffer, f.eks. de i Colour Index 3. udgave (1971),
bind 2, side 2005-2478 anfgrte "Direct Dyes".
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Ved reaktivfarvestoffer forstds de gangse farvestoffer,
som danner en kemisk binding med cellulose, f.eks. de i
colour Index, bind 3 (3. udgave, 1971), side 3391-3560,
og i bind 6 (revideret 3. udgave, 1975), side 6268-6345,
anfgrte "Reactive Dyes". Kypefarvestoffer kan ogsd an-

vendes.

Mzngden af farvestofferne afhenger i reglen af den gnske-
de farvestyrke og udggr hensigtsmassigt 0,1-80 g pr.
liter flotte, fortrinsvis 2-50 g pr. liter flotte.

ved anvendelse af reaktivfarvestoffer indeholder tilbered-

ningerne i reglen fikserbaser.

Som basiske forbindelser til fiksering af reaktivfarve-
stofferne anvendes eksempelvis natriumcarbonat, natrium-
hydrogencarbonat, natriumhydroxid, dinatriumphosphat, tri-
natriumphosphat, boraks, vandig ammoniak eller basedanne-
re, som f.eks. natriumtrichloracetat. Som base er det iser
velegnet at anvende en blanding af vandglas og en 30%'s

vandig natriumhydroxidoplgsning.

pH-Verdien i de baseholdige farveflotter ligger i reglen

mellem 7,5 og 13,2, fortrinsvis mellem 8,5 o9 11,5.

Farveflotterne fremstilles hensigtsmaessigt ved oplgsning
af farvestoffet og ved tilsatning af hjezlpemidlet

ifglge opfindelsen og eventuelt base. Afhangigt af

det anvendte farvestof kan farveflotterne indeholde andre
tilsztningsstoffer, f.eks. elektrolyter, som f.eks. na-
triumchlorid eller natriumsulfat, samt sekvestrerings-
midler, reduktionsbeskyttelsesmidler, f.eks. nitrobenzen-
sulfonsyre-natriumsalt, endvidere urinstof, glycerol
og/eller natriumformiat. De kan eventuelt ogsd8 indeholde

fortykningsmidler, som f.eks. alginater, cellulosederi-
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vater, stivelsesethere eller kernemelsethere, sdsom jo-
hannesbrgdskernemelethere. Det er ikke ng¢dvendigt at an-

vende skumdempningsmidler, som f.eks. siliconeolier.

Det har ofte vist sig fordelagtigt at satte hjalpe-
midlet ifglge opfindelsen til farveflotterne sammen

med homopolymerisater eller copolymerisater af acrylamid
eller methacrylamid eller podepolymerisater, som kan
fremstilles ud fra et additionsprodukt af en alkylen-
oxid og en i det mindste trivalent aliphatisk alkohol

med 3-10 carbonatomer og acrylamid eller methacrylamid.

Farveflotterne kan ogséd indeholde blandinger af de navnte

polymerisater.

Der foretrazkkes podepolymerisater, som kan fremstilles
ved podepolymerisation af methacrylamid og iszr acryl-
amid pa et additionsprodukt af 4-100 mol, fortrinsvis
40-80 mol propylenoxid pa tri- til hexavalente alkanoler
med 3-6 carbonatomer. Disse alkanoler kan vare ligeka-
dede eller forgrenede. Som eksempler pd& alkanolerne kan
navnes glycerol, trimethylolethan, trimethylolpropan,

erytrithritol, pentaerythritol, mannitol eller sorbitol.

Disse podepolymerisater indeholder fortrinsvis 2,5-30
vagtprocent alkylenoxidadditionsprodukt og 70-97,5 vagt-
procent podet methacrylamid og is®r acrylamid. Det er
endnu mere foretrukket, at amidandelen udggr 80-97,5

vegtprocent, beregnet pd podepolymerisatet.

Yderligere detaljer vedrgrende disse podepolymerisaters
natur, herunder deres fremstilling, fremgdr af beskrivel-

sen til europaisk patentansggning nr. 111.454,
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Impragneringen af det celluloseholdige tekstilmateriale
kan gennemfgres ved opsugning, pésprgjtning eller fortrins-

vis ved klotsning af farveflotten.

Efter imprazgneringen fikseres farvestofferne ved indvirk-

ning af varme eller ved anvendelse af koldt-opholdsmetoden.

Termofikseringstrinnet kan gennemfgres ved hj=zlp af en
dampbehandling, en varm~opholdsmetode, en termosolproces

eller ved en mikrobglgebehandling.

Ved dampbehandlingen underkastes tekstilmaterialet imprag-
neret med farveflotten til fiksering af farvestoffet en
behandling i et dampbehandlingsapparat med eventuelt over-
hed damp, hensigtsmassigt ved en temperatur fra 98 til
ZlOOC, fordelagtigt fra 100 til l8OOC, og fortrinsvis fra
102 til 120°C.

Ved varm-opholdsmetoden henstdr den impragnerede vare i
fugtig tilstand i f.eks. 5-120 minutter, fordelagtigt ved
temperaturer fra 85-102°c. Derved kan den befugtede vare
foropvarmes ved en infrargd-behandling til 85-102°C.

Der foretrzkkes en opholdstemperatur pd 95-100°C.

Fikseringen af farvestoffet ved den sdkaldte termosolpro-
ces kan gennemfgres efter eller uden en mellemtgrring,
f.eks. ved en temperatur fra 100 til 110°C. Fortrinsvis
gennemfgres termosoleringen ved en temperatur pa 120-
220°%c, fortrinsvis 140-180°C, og efter en mellemtgrring
ved 80-120°C af den impragnerede vare. Afhengigt af
temperaturen kan termosoleringsprocessen vare fra 20
sekunder til 5 minutter, fortrinsvis fra 30 til 60 se-

kunder.
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Termofikseringen af farvestofferne kan gennemfgres ved
hjalp af mikrobglger. Til dette formdl oprulles varen
hensigtsmessigt efter impragneringen med farveflotten

og behandles i et kammer med mikrobglger.

Mikrobglgebehandlingen kan vare fra 2 til 120 minutter.
Fortrinsvis er 2-15 minutter tilstrakkeligt. Mikrobgl-
ger er 'elektromagnetiske bglger (radiobglger) i fre-
kvensomradet 300~100.000 MHz, fortrinsvis 1000-30.000
MHz.

Fikseringen af farvestofferne ved koldt-opholdsprocessen
gennemfgres hensigtsmassigt ved opbevaring af den im-
pragnerede og fortrinsvis oprullede vare ved stuetempera-
tur (15-30°C) f.eks. i fra 3-24 timer, idet koldt—op-
holdstiden som bekendt er afhengig af farvestoffet. Opbe-
varingen kan eventuelt ogsd foregd ved 1lidt hgjere tem-

peraturer (30—80°C).

I tilslutning til farveprocessen kan man udvaske det far-
vede cellulosemateriale pa sadvanlig madde til fjernelse
af ikke-fikseret farvestof. Til dette formdl behandles
substratet f.eks. ved 40°C op til kogetemperaturen i

en oplgsning, som indeholder szbe eller syntetisk vaske-
middel. Til forbedring af vadegtheden kan man derefter
foretage behandling med et fiksermiddel.

Ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen opnds ensartede
og farvestarke farvninger, som udmerker sig ved et ro-
ligt synsindtryk. Desuden har hjzlpemidlet ifgl-

ge opfindelsen ingen negativ virkning pd den farvede
vares brugsagtheder, som f.eks. lyszgthed, gnideazgthed
og vandagthed.
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Iser kan der opnds en fremragende gennemfarvning af

varen, ogsd pa ravarer.

I de efterfglgende fremstillingseksempler og anvendelses-
eksempler er de anfgrte procentdele pad vagtbasis, medmind-
re andet er anfgrt. Ved farvestofferne refererer mengder-
ne til handelsgangse, dvs. couperede varer, oOg ved hjzl-
pemidlerne til det rene stof. De femcifrede Colour-Index-

numre (C.I.) refererer til 4. udgave af Colour-Index.

Fremstillingseksempler.

A. 98 g maleinsyreanhydrid smeltes i en nitrogenatmosfare
ved 60-70°C. Derp& tilsattes dradbevis 1032 g additions-
produkt af 4 mol ethylenoxid og 12 mol propylenoxid med

1 mol Cg_l—fedtalkohol i 1lgbet af 35 minutter, hvorved
temperaturen stiger til 75°C. Temperaturen haves i 1lg-
bet af 20 minutter til 90°c, hvorpa blandingen omrgres i
3 1/2 time ved denne temperatur. Derefter afkgles reak-
tionsproduktet til stuetemperatur. Man f&r 1129 g malein-

syrehalvester med formlen

(11) ¢ 9—CL1/H1 9-H23-0—(CH2CH20) 4—(CH2—<|:H—0) 12-ﬁ-CH=C|:H

CH3 0 COOH -

Syretallet er 47,8.

Derefter fortyndes 134 g vandig 30%'s natriumhydroxidoplgs-
ning med 1594 g vand, og der afkgles til 10°c. Derpd hal-
des 1129 g maleinsyrehalvester med formlen (11) i den
fortyndede oplgsning ved 20°c. Man far 2858 g klar 40%'s
oplgsning af natriumsaltet af maleinsyrehalvesteren med

formlen (11). pH-Verdien er 6,7.
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B. 12,75 g maleinsyreanhydrid smeltes i en nitrogenatmo-—
sfere ved 60-70°C. Derefter tilsattes drdbevis i lgbet af
30 minutter 134 g additionsprodukt af 4 mol ethylenoxid
og 12 mol propylenoxid med 1 mol anll-fedtalkohol, hvor-
ved temperaturen stiger til 75°%C. Temperaturen haves i
lgbet af 10 minutter til 90°C, hvorpa blandingen omrgres
i 3 timer ved denne temperatur. Derpd afkgles reaktions-
produktet. Man fir 146 g maleinsyrehalvester med formlen
(11). Syretallet er 47.9.

140 g af denne maleinsyrehalvester blandes med 155,5 g
vandig 40%'s natriumhydrogensulfitoplgsning, og blandin-
gen omrgres i 6 timer ved 95°Cc. Efter afkgling dannes
to faser, og den ¢verste natriumhydrogensulfitoplgsning
(uorganisk fase) isoleres. Den organiske fase inddampes
til tgrhed. Man f&r 153 g af en viskos masse med form-
len

(12) Cg_11H19_23-0-(CHZCHéja(CHZCHO) -C-CH,-CH-COOH

P2y 2

CH3 0 SO3Na

Efter fortynding med vand fremstilles en 50%'s oplgsning,

som har en pH-vardi pa 4,9.

C. 16,7 g maleinsyreanhydrid smeltes i en nitrogenatmo-
sfare ved 60—700C. Derpd tilsattes drébevis i lgbet af
30 minutter 211,5 g additionsprodukt af 8 mol ethylen-
oxid og 12 mol propylenoxid med 1 mol C12_13—fedtalkohol,
hvorved temperaturen stiger til 80°c. Temperaturen haves
i lgbet af 10 minutter til 9OOC, og blandingen omrgres i
1 1/2 time ved denne temperatur. Derefter afkgles reak-
tionsproduktet til stuetemperatur. Man far 228 g malein-

syrehalvester med formlen

B1
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(13 C - - - -C-CH=
) o(cnzcnzo)8 (CHsz o)12 ﬁ CH—?H

CH3 0 COOH .

12-13H25—27

Syretallet er 41,4.

195 g af denne maleinsyrehalvester blandes med 187,2 g
vandig 40%'s natriumhydrogensulfitoplgsning, og blandingen
omrgres i 6 timer ved 95°C. Derefter afkgles blandingen,
hvorved der dannes to faser. Den gverste fase bestdende

af natriumhydrogensulfatoplgsning isoleres, og resten
inddampes til tgrhed, Man f8r 200 g sulfosuccinat i form
af en viskos masse og med formlen

(14) -0(CH.CH.0) -(CH. CHO)._ .—-C—CH,-CH~-COOH .

C12-137Hp5-7770 (CH,CH,0) 2(H0) 15070, ¢

CH3 0 SO3Na

Ved fortynding med vand dannes en 50%'s oplgsning, som

har en pH-verdi pa 5,5.

D. 1142 g additionsprodukt af 7 mol ethylenoxid og 6 mol
propylenoxid med 1 mol Cg_ll-alkohol afkgles 1 en nitro-
genatmosfere til 12%. Derpd tilsazttes 163,1 g chlor-
sulfonsyre ved hjalp af et mikrodoseringsapparatur i
1gbet af 5 1/2 time, hvorved temperaturen holdes pa

15°C ved isafkgling, og den dannede hydrogenchloridgas
fjernes. Efter endt tilsatning af chlorsulfonsyren om-
r¢res reaktionsblandingen i 1 1/4 time under vandstrale-
vakuum (13 mm Hg) ved 16-17°C. Man f&r 1290 g gult klart
produkt, som ved behandling med vandig natriumhydroxidop-

lgsning omdannes til natriumsaltet med formlen
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15 - - -0) -
(15) 9 CH/H19 3 -0~ (CH CH 0) (CH (IIH o) 50,Na

CH3

Analogt med den ovenfor under D. beskrevne fremgangsmade
og under anvendelse af tilsvarende udgangsprodukter frem-

stilles nedenstdende natriumsalte med formlerne (16),
(17), (18) og (19).

(16) Cg-11%19-2370 (CH,CH,0), (CHZ—CH-O)IZ-SO Na

| 3
CH,
azn . 09_11H19_23-o-(CHZCHZO)7(Cf&—c';ﬂ—o)8—sosNa
CH,
(18) C11-13H23-9570~(CH,CH,0) 8—(CH2—(l‘,HO) 127505Na
CH,

-7 N\, —cHo) -
as  cgh, NS -0(CH,CH,0) = (CH, (llHO) §~S05Na .

CH3
E. 8,6 g phosphorpentoxid szttes portionsvis i lgbet af
30 minutter til 219,4 g omsatningsprodukt af 1 mol C9—1l_
alkohol med 8 mol ethylenoxid og 12 mol propylenoxid. Der-
efter opvarmes reaktionsblandingen til 50°C, hvorpa den
holdes i 4 timer ved denne temperatur. Derefter filtre-
res blandingen gennem et gazefilter. Man far 227 g af en

blanding af phosphorsyremono- og -diester med formlerne

2 - -
(20)  Cy_;;H, g0~ (CH,CH,0) o~ (CH, CHO) - P(OH)

!
CH3 0

2
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_0... - -
(CHZCHZO)B (cH CHO)12

]
(21) CH3

C9—11H19—23 2

O—(CHZCHZO)B—(CH -('IHO)1

CH3

C -
9-11H19-23 2 2

Blandingsforholdet er 1:2.

Anvendelseseksempler.

Eksempel 1.

5 Et vaevet tekstil af rabomuld med en kvadratmetervagt pa
165 g impragneres pa en foulard ved 25°C med en vandig
flotte, som pr. liter indeholder

50 g farvestof med formlen

) ANINNAAN

10 5 g blanding af natriumsaltet af maleinsyrehalvesteren
med formlen (1l1) og natriumsaltet af det sulfatere-
de polyadditionsprodukt med formlen (15) i blan-
dingsforholdet 4:1,

5 g nitrobenzensulfonsyre-natriumsalt,

15 5 g podepolymerisat fremstillet ifglge forskrift 2 i be-

skrivelsen til europaisk patentansggning nr. 111.454,
100 g urinstof og

20 g natriumcarbonat.

Der dannes intet generende skum. Flotteoptagelsen udger
20 110%. Herefter opvikles varen i en beholder, som lukkes
lufttet og opbevares i 6 timer ved stuetemperatur. Der-
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efter skylles vavningen, hvorpa den eftervaskes i 10
minutter ved kogetemperatur med et vaskemiddel (0,5
g/liter additionsprodukt af 9 mol ethylenoxid og 1

mol nonylphenol). Derefter skylles varen endnu en gang,
hvorpéd den tgrres. Man far en ensartet, farvestark blé

farvning.

Eksempel 2.

En bomuldsvavning impragneres pa en foulard med en van-
dig flotte, som pr. liter indeholder

50 g farvestof med formlen

pro@ o
/ L]
(32) '/ \"‘N=N"./ \O/ \\\o \ o=—s
[ L T ’?NH AN
/N 7 BN N ’
ciy0” 363?1-/ N ' \,=<
S0,H

7 g blanding af natriumsaltet af maleinsyrehalvesteren
med formlen (11) og natriumsaltet af det sulfate-
rede polyadditionsprodukt med formlen (15) i blan-
dingsforholdet 4:1,

90 ml 30%'s natriumhydroxidoplgsning og
100 ml natronvandglasoplgsning.

Der optrader intet generende skum. Flotteoptagelsen udggr
80%. Derefter dampbehandles vavningen i 90 sekunder ved
102%%. Derpa skylles vavningen, hvorpa den eftervaskes
ved kogetemperatur, skylles endnu en gang og tgrres.

Man far en farvestark og ensartet rgd farvning.

Eksempel 3.

Et polyamid-6,6—-tzppe med et polypropylengrundvev imprag-
neres med en vandig flotte, som pr. liter indeholder

10 g gult farvestof med formlen
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20 W 77\
(33) e e De-och,
'—- —I exze
50,Na CH,

=
a2}

. 2
Vi
(34) 7, l_.
1 U—N:N-o/ \
\,” \__./'
o ! /N
AN — .
7 Ni_y_go HO N/
\'_./ l 2 o-o\
cH, S0,H

0,7 g blat farvestof med formlen

0 NH-CH(CH3)2

(35) oo

3 g blanding af natriumsaltet af maleinsyrehalvesteren med
formlen (11) og natriumsaltet af det sulfaterede poly-
additionsprodukt med formlen (15) i blandingsforholdet
4:1,

10 3 g blanding af di-(B-hydroxyethyl)aminsaltet af den sure
svovlsyreester af additionsproduktet af 3 mol ethylen-
oxid med 1 mol laurylalkohol og kokosfedtsyre-N-di-B-
hydroxyethylamid (l:1) og

1 g fortykningsmiddel, f.eks. johannesbrgdkernemelether.

15 Der optrader intet generende skum. Flotteoptagelsen udggr
300%. Derefter dampbehandles tappet i 10 minutter ved lOZOC,
hvorefter teppet skylles og t@grres. Man far en farvestark

og ensartet, oliven farvning.

Eksempel 4.

20 En vevning af 67% polyester og 33% bomuld impragneres pa
en foulard med en vandig flotte, som pr. liter indeholder

30 g farvestofblanding af 40 dele farvestof med formlen
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(36) ./._.\
Nl
/ - \ o—e e—e e—o
O=e o= * - 4 A Y A V. A
- N\,../ Nl Newp-eZ Neemco-e? Y
/ \ COHN /._.\ NH l.l I '\'='/ \¢=0/ \0=./
. - —e s=NH~—e ¢ e / AN / AN
\ / \ / / \O . = * = ——
o= N7 N N 0 N 0 S05H,
./ \.
\._.7
o o
14 dele farvestof med formlen
PN 77N I(CHZ—CHZ-CN
(37) 0, N-+ o=N=N-+ - og
2 \N_7/ N 7 N\
. =o\ e=e CHZ—CHZ"‘CN
cl
12 dele farvestof med formlen
C—O)\JOZ L ad ]
7 N? N
5 (38) NOZ-'\ —./--N—N \._./ ?{CZH4OC2H4CN
= =
Ccl I\]ﬁCOCHZCH3
3 g blanding af natriumsaltet af maleinsyrehalvesteren
med formlen (11l) og natriumsaltet af det sulfaterede
polyadditionsprodukt med formlen (15) i blandings-
forholdet 4:1 og
10 3 g alginatfortykningsmiddel.
Der optrader intet generende skum. Derefter tgrres vav-
ningen i 2 minutter ved 1200C, hvorpéd der foretages ter-
mosolbehandling i 40 sekunder ved 220°C. Derpa impragneres
vevningen pa en foulard ved stuetemperatur med vandig flot-
15 te, som pr. liter indeholder

80 g 30%'s vandig natriumhydroxidoplgsning,
60 g natriumhydrogensulfit og
10 g natriumchlorid.
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Flotteoptagelsen udggr 70%. Derefter dampbehandles vav-
ningen i 60 sekunder ved lOZOC, hvorpad den skylles,

oxideres med 5 ml 30 rumfangsprocent hydrogenperoxid ved
4OOC, hvorpa den skylles, szbebehandles, skylles igen og

tgrres. Man far en ensartet farvning.

Eksempel 5.

En polyestervavning impragneres pad en foulard med en van-—
dig flotte,som pr. liter indeholder

20 g farvestof med formlen

w0 o
ANUAN /l'\ AN
\._.Z N\
(39) T S SN
[ ] L J ® o=e
NN\ 7
P
OH 0
NH,

2 g natriumalginat og

3 g blanding af natriumsaltet af maleinsyrehalvesteren med
formlen (11) og den ifglge fremstillingseksempel E
fremstillede phosphorsyreesterblanding i blandings=-
forholdet 4:1.

Der optrader intet generende skum. Flotteoptagelsen udggr
70%. Derefter tgrres vavningen i 3 minutter ved l3OOC,
hvorp& den termosolbehandles i 20 sekunder ved 200°C. Der-
p& foretages varm og kold eftervasgkning af vavningen,

som derpd tgrres. Man far en ensartet agte bld farvning.

Eksempel 6.

En bomuldsvevning impragneres ved 60°C pé en foulard med
en vandig flotte, som pr. liter indeholder
30 g farvestof med betegnelsen Direct Red 80 C.I. 35780,

2 g blanding af natriumsaltet af sulforavsyrehalvesteren
med formlen (12) og natriumsaltet af det sulfatere-
de polyadditionsprodukt med formlen (15) i blandings-
forholdet 9:1,
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100 g urinstof og
2 g natriumalginat.

Der optrader intet generende skum. Flotteoptagelsen udggr
80%. Derpd skylles varen varmt og derefter koldt, hvorpa
den efterbehandles i et frisk bad ved et flotteforhold

pd 1:40 i en stykfarvemaskine i 20 minutter ved 40°% og
pH-verdien 6 med et kationisk fiksermiddel. Man far en

ensartet og agte rgd farvning.

Eksempel 7.

En vaevning af rdbomuld vaskes i en strengvaskemaskine i
flotteforholdet 1:30 med 3 g/liter af en blanding af na-
triumsaltet af maleinsyrehalvesteren med formlen (11) og
natriumsaltet af det sulfaterede polyadditionsprodukt med
formlen (15) i blandingsforholdet 4:1 i 30 minutter ved
kogetemperatur og ved en pH-verdi pa 10 indstillet med
natriumcarbonat. Under behandlingen optrzder intet gene-
rende skum. Derefter foretages varm og kold skylning af

vavningen, som derpéd tgrres.

Som udtryk for rensevirkningen foretages en drébetest.
Til sammenligning foretages testen med en vavning, som
er behandlet pd samme made, men uden tilsatning af den
ovenfor omtalte hjzlpemiddelblanding.

Fugtevirkning ved drabetest.

Ubehandlet >5 minutter
Kun behandlet med vand >5 minutter
Behandlet med hjzlpemiddelblanding straks

Desuden fremkalder behandlingen med hjslpemiddelblandingen

en tydelig klaring af vevningens egen farve.

B1
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PATENTEKRAYV

1. Tekstilhjzlpemiddel indeholdende en blanding af sure
estere af additionsprodukter af ethylenoxid og propylenoxid
med fedtalkoholer med mindst 6 carbonatomer, Kk e nd e -
t egnet ved, at blandingen indeholder mindst én sur

ester med formlen

(I) R—O-(CHZ—CHz-O)s-(?H-?H-O)p-X

2y Zp

hvori s er 3-10, p er 5-15, R betyder en aliphatisk carbon-

hydridgruppe med mindst 6 carbonatomer, én af grupperne 7;
og Z, betyder methyl, og den anden betyder hydrogen, og X
betyder syreresten af en lavere aliphatisk dicarboxylsyre,

og mindst én sur ester med formlen

(I1) Rl-O-(CHz-CHz*O)m—(TH—TH—O)n-Xl

Z7 Zp

hvori m er 3-10, n er 5-15, R; betyder en aliphatisk carbon-
hydridgruppe med mindst 6 carbonatomer eller betyder alkyl-
phenyl med 4-16 carbonatomer i alkyldelen, én af grupperne
Zq og Z, betyder methyl, og den anden betyder hydrogen, og
X, betyder syreresten af en oxygenholdig uorganisk syre.

2. Tekstilhjzlpemiddel ifglge krav 1, kende t e g -
net ved, at X i formlen (I) betyder syreresten af malein-

syre, ravsyre eller sulforavsyre.

3. Tekstilhjzlpemiddel ifelge et af kravene 1 og 2,
kendetegnet ved, at X; i formlen (II) betyder

svovlsyreresten.

4. Tekstilhjzlpemiddel ifglge et af kravene 1-3, k e n -
detegnet ved, at i formlerne (I) og (II) betyder R
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og Ry hver for sig en alkyl- eller alkenylgruppe med 8-18
carbonatomer.

5. Tekstilhjzlpemiddel ifolge et af kravene 1-4, K e n -
detegnet ved, at de sure estere med formlerne (I) og
(II) er afledt af fedtalkoholblandingsethere, der er opbygget
af enheder afledt af 20-55 vagt-% ethylenoxid og 80-45

vagt-% propylenoxid.

6. Tekstilhjzlpemiddel ifelge et af kravene 1-5, kK e n -
detegnet ved, at det indeholder en sur ester med

formlen

(III) R'-0-(CH,-CH,-0)g -(CHZ-TH-O)p -X!
1 1

CH,

hvori R' betyder alkyl med 8-18 carbonatomer, X' betyder
maleinsyreresten eller sulforavsyreresten, s er 4-8, og p;
er 10-15.

7. Tekstilhjzlpemiddel ifglge et af kravene 1-6, k e n -
detegnet ved, at det indeholder en sur ester med
formlen

(IV)  Ry-0-(CHy-CH,-O)p —(CHZ-TH—O)n ~X5
1 1

CH3

hvori Ry, betyder alkyl med 8-18 carbonatomer, X, betyder

svovlsyreresten, m; er 4-8, og n; er 6-12.

8. Tekstilhjzlpemiddel ifelge et af kravene 1-7, k e n -
detegnet ved, at de sure estere med formlerne (I)

og (II) foreligger i vagtforholdet 9:1 til 1:1.



10

15

20

25

30

35

DK 169261 B1

23

9. Fremgangsmade til farvning af celluloseholdigt teks-
tilmateriale med substantive farvestoffer eller reaktivfar-
vestoffer ved impragnering af tekstilmaterialet med en vandig
farveflotte og fiksering af farvestoffet ved indvirkning af
varme eller ved koldt-opholdsmetoden, k e ndetegnet
ved, at farveflotten indeholder et hjzlpemiddel i form af

en blanding af sure estere af additionsprodukter af ethylen-
oxid og propylenoxid med fedtalkoholer med mindst 6 car-
bonatomer, hvilken blanding indeholder mindst én sur ester

med formlen

(I) R—O-(CHZ-CHz-O)S-(?H-fH-O)p-X

Z1 7y

hvori s er 3-10, p er 5-15, R betyder en aliphatisk carbon-
hydridgruppe med mindst 6 carbonatomer, én af grupperne 277
og Z5 betyder methyl og den anden hydrogen, og X betyder
syreresten af en lavere aliphatisk dicarboxylsyre,

og mindst én sur ester med formlen

(11) Rl-O—(CH2-CH2—O)m—(?H-TH—O)n—Xl

Z1 2y

hvori m er 3-10, n er 5-15, R; betyder en aliphatisk carbon-
hydridgruppe med mindst 6 carbonatomer eller alkylphenyl

med 4-16 carbonatomer i alkyldelen, én af grupperne Z, og

Z5 betyder methyl og den anden hydrogen, og X; betyder sy-
reresten af en oxygenholdig uorganisk syre.

10. Fremgangsmide ifgplge krav 9, k endetegnet
ved, at imprazgneringen gennemfgres ved klotsning.

11. Fremgangsmade ifplge et af kravene 9 og 10, kend e -
t egnet ved, at fikseringen af farvestofferne foretages
ved koldt-opholdsmetoden.
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12. Fremgangsmade ifelge et af kravene 9 og 10, k e n -
detegnet ved, at fikseringen af farvestofferne fore-

tages ved dampbehandling.
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