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Kuitujen ja kankaiden kdsittelemiseksi kdytettdvid mono-

esterikoostumnuksia

Esilld oleva keksint$ kdsittelee kankaan kidsittely-
koostumuksia. Erityisesti se koskee tekstiilin kHsittely-
koostumuksia, jotka on tarkoitettu kdytettdviksi tekstii-
lien pesussa huuhteluvaiheessa, jotta saavutetaan kankaan
pehmentyminen ja sdhkdisyyden kontrollointi ja koostumuk-
sella on tyypillisesti erinomaiset varastointikestdvyys-
ja viskositeettiominaisuudet ja erinomainen bicloginen
hajoaminen. Tdssd esitettyjd koostumuksia voidaan k8ytt3i
mySs vaatteiden kdsittelyyn kuumissa vaatteiden ilmakui-
vaimissa ja hiustenhoitoaineissa.

Tekstiilien k&sittelykoostumukset, joita voidaan
kdyttdd pehmentdmissd kankaita ja kontrolloimassa s&hk&i-
syyttd pesun aikana, ovat alalla hyvin tunnettuja ja ne
ovat ldytdneet paljon kaupallisia sovellutuksia. Tavalli-
sesti huuhteluvaiheeseen lisdttdvidt kankaiden pehmennys-~
koostumukset sisdltldvdt aktiivisena pehmentivini aineena
pddosin veteenliukenemattomia kationisia aineita, joissa
on kaksi pitkd&d alkyyliketjua. Tyypillisii t#llaisia ai-
neita ovat distearyylidimetyyliammoniumkloridi ja imidatso-
liniumyhdisteet,jotka on substituoitu kahdella stearyyli-
ryhmdlld. N&m& aineet valmistetaan tavallisesti vesidis-
persiona ja tavallisesti ei ole mahdollista valmistaa til-
laisia vesipitoisia dispersioita, joissa olisi enemmin
kuin noin 10 % kationisia aineita ilman, ettd syntyy on-
gelmia tuotteen viskositeetin ja stabiilisuuden takia,
erityisesti sen j&lkeen, kun tuotetta on sdilytetty kor-
keammissa limp&tiloissa, jolloin koostumuksia ei voida
kaataa ja niilld on riittdméttdmit dispergoitumis-— ja
liukenemisominaisuudet huuhteluvedessi. Tam3 fysikaali-
nen rajoitus pehmentimen konsentraatiossa luonnollisesti
rajoittaa pehmennyskyvyn tehokkuutta, joka on saavutet-
tavissa ilman, ettd tuotetta k&ytetdin ylimiirin, ja se

lisdd oleellisesti jakelun ja pakkaamisen aiheuttamia
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kustannuksia. Tdten olisi hyvin toivottavaa valmistaa
fysikaalisesti hyvdksyttdvdd tekstiilin k8sittelykoostu-
musta, joka sisdltdisi huomattavasti suurempia mddria
veteenliukenemattomia kationisia pehmentimid.

Toivottavaa olisi valmistaa myds kankaiden pehmen-
nysaineita, jotka olisivat sdilytystd kestdvid, mutta jot-
ka olisivat biologisesti hajoavia. Kuitenkin aineet, jotka
ovat biologisesti hajoavia, ovat tavallisesti riittdmattd-
mdn pysyvid, jotta niistd voitaisiin valmistaa nestemdisid
koostumuksia.

Tadmdn keksinndn kohteena on valmistaa sdilytystd
kestdvid, biologisesti hajoavia kankaiden pehmentimid.
Kohteena on edelleen valmistaa t&dllaisia aineita neste-
mdisind tuotteina, konsentraatteina ja levyind kdytettd-~
viksi vaatteiden kuivaimissa. Ndmd tavoitteet ja muita
kohteita on saavutettu esilld olevassa keksinndssd, kuten
tulee ilmi seuraavasta.

Kationiset pehmentimet valmistetaan tavallisesti
lietteen muodossa, jossa on noin 70-80 % aktiivista ai-
netta orgaanisessa nesteessd kuten isopropanolissa, ja
tuote sisdltdd joskus pienid midrid vettd (korkeintaan
noin 10 %). Vdhittdiskaupan kankaiden pehmennysaineet on
siten valmistettu dispergoimalla pehmentimen liete limpi-
mddn veteen tarkasti valvotuissa olosuhteissa. Nididen
teollisten konsentraattien fysikaalinen muoto ja disper-
goituvuus ovat sellaisia, ettdi ne estidvit niiden suoran
kdytdn kotitalouksissa; ne voivat itseasiassa aiheuttaa
vaikeita kdsittelyongelmia my&s vdhittdiskaupan kankaiden
pehmentimien teollisille kdyttdjille.

Yhdisteitd, jotka ovat analogisia t#mdn keksinndn
kdyttidmien yhdisteiden kanssa, mutta joissa on hieman
lyhyempid haaroittuneita alkyyliketjuja (R' t&m#n jHilkeen)
ja hieman pidempid esterialkyyliketjuja (R" tdmin jdlkeen)
kuin mit8d t&hdn keksintd6n on valittu k#dytettdviksi, on
saatavissa kauppanimilld@ SYNPROLAM FS, ICI:lta; katso
my8s US-patentti 4 339 391, Hoffmann et al., kesikuun 13.,
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1982, Kuitenkaan t&dssd kankaiden ké&sittelykoostumuksina
kdytettyjen spesifisten yhdisteiden haluttuja kankaan
pehmennys-/viskositeetti-/stabiilisuus~-/biohajoamisominai-
suuksia ei ole esitetty aikaisemmin, kun niitd on kidytet-
ty tdssd esitettyind valmisteina.

US patenteissa 4 426 299, tammikuun 17, 1984 ja
4 401 578, elokuun 30. 1983, Verbruggen, esittdvdt paraf-
fiinia, rasvahappoja ja estereitd lisdaineiksi pehmennys-
konsentraatteihin.

EP-patentti 0 018 039, Clint et al. maaliskuun 7.
1984, esittdd hiilivetyjd ja kationisia tai nonionisia
pinta-aktiivisia aineita pehmennyskonsentraatteihin paran-
tamaan viskositeettia ja stabiilisuusominaisuuksia.

US-patentissa 4 454 049 MacGilp et al. kesdkuun 12.
1984, esitetddn nestemdisid tekstiilikdsittelykoostumuk-
sia isotrooppisina liuoksina, jotka sisdltdvdt veteenliu-
kenematonta di-Cy._,, valinnaisesti hydroksisubstituoitua
alkyyli-, alkaryyli- tai alkenyyli kationista kankaanpeh-
mennysainetta, jossa vdhintd&n 70 % kankaan pehmennysai-
neesta on yhtd tal useampaa aineosaa seoksen, jonka sula-
misldmpstila on alle 20°C ja jossa veteenliukenematonta
nonionista tdyteainetta erityisesti C10—40 hiilivetyja
tai C8-24 rasvahappoja sis#dltdvii mono- tai polyhydristen
alkoholien estereitd ja veteen sekoittuvaa orgaanista
liuotinta. Konsentraateilla on parempi valmistestabiilisuus
ja dispergoituvuus ja lisdksi erinomaiset kankaanpehmennys-—
ominaisuudet.

US-patentissa 4 439 330, Ooms, maaliskuun 27. 1984,
esittdd konsentroituja pehmentimid, jotka sisdltdvit
etoksyloituja amiineja.

US-patentissa 4 476 031, Ooms, lokakuun 9. 1984,
esitetddn etoksyloituja amiineja tai niiden protonoituja
johdannaisia yhdessd ammoniumin, imadatsoliniumin ja
vastaavien aineiden kanssa. Alkosyloitujen amiinien kdyt-
tdminen luokkana on tunnettua pehmennyskoostumuksissa
(katso esimerkiksi DE-patenttihakemukset nrot 3 829 022
ja 1°619 043 ja US-patentit nrot 4 076 632 ja 4 157 307).
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US~-patentti 4 422 949, Ooms, joulukuun 27. 1983,
esittdd pehmennyskonsentraatteja, jotka perustuvat DTDMAC
glyserolimonostearaattiin ja polykationeihin. Katso my&s
UK 59502, kesdkuun 26. 1985, Turner ja Dovey.

GB-patenttihakemuksessa nro 2 007 7344 esitetdan kan-
kaiden pehmennyskonsentraatteja, jotka sisdltdvdt seosta,
jossa on rasvakvaternddrinen ammoniumsuola, jossa on vdhin-

tddn yksi C ~alkyylisubstituentti ja 81ljy& ja lisdksi

veteenliukeie;gtonta yhdistettd, jolla on &ljyn/rasvan
ominaisuudet. Konsentraatit on esitetty helposti dispergoi-
taviksi tai emulgoitaviksi kylm#dn veteen, jolloin muodostuu
kankaan pehmennysaineita.

Pehmennysaineiden konsentroituja dispersioita voidaan
valmistaa kuten esitetdfdn EP-patenttihakemuksessa nro 406
ja UK patentissa nro 1 601 360 liijittdmdlld niihin jotakin
tiettyd nonionisca lisd-pehmennysainetta.

Kuten voidaan havaita, on alalla havaittu spesifinen
ongelma valmistaa kankaiden pehmennysaineita konsentroidus-
sa muodossa, joka olisi kuluttajan kdyttddn sopiva, ja eri-~
laiset ratkaisut eivdt ole olleet tdysin tyydyttdvid. Ylei-~-
sesti tiedetdidn (esimerkiksi US-patentti nro 3 681 241),
ettd ionisoitavien suolojen ldsndolo pehmennyskoostumuksis-
sa auttaa pienentdmddn viskositeettia.

Esilld olevassa keksinndssd kdytetyilld kuitujen ja
kankaiden pehmennysyhdisteilld ja antistaattisilla yhdis-

teilld on geuraava yleinen kaava:

@
(Rl, =N~ CH,CH-0-C(0)R""x°
R' R"

jossa kukin R substituentti on lyhytketjuinen (C1—6’ edul-
lisesti Cl—3) alkyyl- tai hydroksialkyyliryhmi esim. metyy-
1i (edullisimmin), etyyli, propyyli, hydroksietyyli tai
vastaava tai niiden seos; R' on pitkdketjuinen hydrokarbyy-
lisubstituentti alueella c16-18’ edullisesti C18~alkyy1i,
edullisimmin suoraketjuinen Cle-aklyyli; R" on vety (edul-
lisesti) tai lyhytketjuinen (C;_4) hydrokarbyylisubstitu-
entti, erityisesti metyyli; ja R"' on pitkdketjuinen
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hydrokarbyylisubstituentti alueella C13_15, edullisesti
Cls—alkyyli, erityisesti suoraketjuinen alkyyli. Vasta-
ioni X ei ole tdssd kriittinen ja se voi olla esimerkik-
si halidi, metyylisulfaatti tai vastaava. Edullisten yh-~
disteiden voidaan katsoa olevan analogeja di(el&dinrasva)-
dimetyyliammoniumkloridille ("DTDMAC"), joka on paljon
kdytetty kankaiden pehmennysaine.

Mitenkddn haluamatta rajoittaa teoriaa uskotaan,
ettd esteriosa antaa ndille yhdisteille biologisen hajoa-
vuuden, kun taas tosiasia on, ettd vain yksi yksittdinen
esteriryhmd antaa riittdvdsti hydrolyyttistd stabiilisuut-
ta, jotta yhdisteitd voidaan stabiilisti valmistaa neste-
mdisind koostumuksina tdssd esitetyissd olosuhteissa. Toi-
vottavat yhdisteiden viskositeettiominaisuudet, jotka mah-
dollistavat niiden valmistamisen konsentraatteina, ovat
tdysin odottamattomia. Koska yhdisteet ovat kationisia,
niilld ei ole ainoastaan kuituja ja kangasta pehmentdvdd
vaikutusta, vaan ne toimivat mySs antistaattisina aineina.

Esilld olevassa keksinndssid esitetddn nestemdisid
kankaan pehmennysaineita ja antistaattisia koostumuksia,
jotka sisdltdvdt: nestemdistd kantajaa; ja vdhintd#n noin
1 paino-% kankaan pehmennysyhdistettd, jolla on edelld esi-
tetty kaava, liuotettuna tali edullisesti dispergoituna ky-
seiseen kantaja-aineeseen. Tdllaiset nestemdiset koostumuk-
set valmistetaan pH:ssa 2,0 - 5,0, edullisesti 3% 0,5, jol-
loin saadaan hyvd varastointikestdvyys. Tavallista pesulan
kankaiden pehmennyskdyttdd varten tarkoitetut huuhteluvai-
heessa kdytettdvidt valmisteet sisdltdvdt tyypillisesti
noin 3-15 paino-% pehmennysyhdistettd.

Tdssd edullisissa nestemdisissd koostumuksissa on
pehmennysyhdistettd ldsnd hiukkasina dispergoituna kanta-
jaan. Hiukkaset ovat edullisesti alle mikronin kokoisia
Ja yleensd keskimdédrdiset halkaisijat ovat alueella noin
0,15 - 0,45 mikronia. Tdllaiset hiukkasdispersiot voidaan
valinnaisesti stabiloida emulgaattoreilla.
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Merkittdvdsti t8ssd esitetyt nestemdiset koostumuk-
set eivdt oleellisesti sisdlli (tavallisesti alle 1 %) va-
paita (siis protonoimattomia) amiineja, koska vapaat amii-
nit voivat katalysoida pehmenninyhdisteiden hajoamista
varastoinnin aikana. Kuitenkin mikdli 1&snd on pienid md&-
rid amiinia, tulisi ne protonoida hapolla koostumusten
valmistuksen aikana. T&h&n tarkoitukseen voidaan k&yttdd
vahvoja happoja kuten H3PO4 ja HCL.

Tdssd esitettyjen yhdisteiden hiukkasten dispersioi-
den matalat viskositeetit tekevdt mahdolliseksi niiden
valmistamisen vesilaimenteisina vaatteiden pehmennysai-
neina "vdkevind konsentraatteina", jotka sisdltdvdt noin
16-25 paino~% vaatteiden pehmennysyhdistettd. Tdllaiset
vahvat konsentraatit pakataan edullisesti pusseihin, jot-
ka voidaan laimentaa vedelld "sopivan vahvuisiksi" pehmen-
timiksi (tavallisesti 3-5 % pitoisuus pehmentimen aktii-
vista aineosaa).

Tdssd esitetyt yhdisteet voidaan valmistaa myds
kiinteind aineina yhdessd hiukkasmaisen kantaja-aineen
kanssa hiukkasmaisiksi vaatteiden pehmentimiksi ja anti-
staattisiksi koostumuksiksi. Kun ne valmistetaan kiin-
teiksi aineiksi, eivdt pH ja amiinien l&sndolo tai niiden
puuttuminen ole tietenkd&dn yhtd kriittisii kuin nestemdis-
ten koostumusten ollessa kysymyksessd, koska stabiilisuus
hydrolyysid vastaan varastoinnin aikana ei ole yhtd ongel-
mallista.

Toiset tdssd esitetyt kiinteldt koostumukset sisiltid-
vdt yhdisteet irroitettavasti sidottuin kalvomateriaalei-
hin, jotta saadaan kankaan pehmennyskoostumuksia ja anti-
staattisia koostumuksia kalvon muodossa, jota voidaan kdyt-
tdd kuumailma-vaatekuivaimissa.

Esilld olevassa keksinndssi esitetd&n myds menetel-
md, jolla pehmennet#in kuituja (mukaan lukien hiukset) tai
kankaita tai liitetd&n niihin antistaattinen loppukdsitte-
ly, ja johon kuuluu kyseisten kankaiden tai kuitujen yhdis-
td@minen yhdisteen kanssa, joka on edelld esitettyd tyyppid.
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Kaikki prosenttimddrdt, suhteet ja osuudet on téssda
annettu painoa kohti ellei toisin ole spesifioitu.

Tamé&n keksinndn kdytdnndssd on aktiivisina pehmenti-
mind tai antistaattisina aineosina kdytetyt yhdisteet val-
mistettu kdyttden standardireaktiokemiaa. Tyypillisessd
synteesissd esterdidddn amiini, jolla on seuraava kaava
RR'NCH2
jolla on kaava R'"C(0)Cl, kvaternisoidaan sitten alkyyli-
halidilla, RX, jolloin saadaan haluttu reaktiotuote (jossa

R, R', R" ja R"' ovat kuten md&dritellddn edelld rakenne-

CHR"OH, hydroksyyliryhmd&&n happamalla kloridilla,

kaavassa). MyShemmin esitettidvissi esimerkissd 1 esitetddn
synteesin yksityiskohtainen kulku edulliselle yhdisteelle.
Kuitenkin alan ammattilaiselle on ilmeistd, ettd tdmd reak-
tiojdrjestys sallii valmistettavaksi suuren joukon yhdis-
teitd. Rajoittamattomina esimerkkeind voidaan mainita
seuraavat (joissa kaikki pitkdketjuiset alkyylisubstituen-
tit ovat suoraketijuisia):
[ca3]2[c18H37]@hcnzcu(cn3)oc(0)c15H3éBr9
[C2H5]2[017H35]@hCH CH,0C(0) C; 5H,,C1
[CyHg] [CHy [Cy gHy ) CHZCH20C(O)C14H29304GCH
[c3H7][02H5][c16H33]@kCHZCH20c(o)c15ﬂ3lc19
[iso-C3H7][CH3][C18H37] NCH,CH,0C (0) C

3
1583, 1°

Koska edelld esitetyt yhdisteet ovat jossakin md3rin
pysymdttdmid hydrolyysid vastaan, tulisi niitd kisitelld
suhteellisen huolellisesti valmistettaessa tdssd esitetty-
jd koostumuksia, erityisesti nestemdisi# koostumuksia. Esi-
meriksi stabiilit nestemdiset koostumukset valmistetaan
tdssd pH-alueella 2,0 - 5,0, edullisesti pH:ssa 3,0 £ 0,5.
pH voidaan sddtdd standardi menetelmilld esim. HCl:114,
HBr:lla ja vastaavilla; H3PO4 on edullinen.

Lisdksi tdssd esitettdvien nestemiisten koostumusten
tulisi olla oleellisesti vapaita amiineista (1 % tai v&-
hemmén, edulisesti 0,3 %). Vaikkakin monet valmiit vaat-
teiden pehmennysaineet sisdltdvdt erilaisten pehmennysyh-~

disteiden seoksia, ei tdllaisissa alalla esitetyissi
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koostumuksissa kdytettyjd amiinipehmentimid edullisesti
kdyvtetd tdmdn keksinndn nestemdisissd koostumuksissa, kos-
ka ne voivat katalysoida hydrolyysid ja siten pienentdd
varastointikestdvyyttd., Kuitenkin tidssd olevat nestemdi-
set ja kiintedt koostumukset voivat valinnaisesti sisdltidd
ei-amiini pehmennintd ja antistaattista ainetta esimerkik-
si standardi-pehmennintd "guats" kuten di(eldinrasva)di-
metyyliammoniumkloridia ("DTDMAC"}, C14_18—imidatsoliniumia
jne. apupehmentimen#d/apu-antistaattisena aineena. T&llai-
sia valinnaisia aineosia voi tyypillisesti olla 1-10 3%
esilld olevissa koostumuksissa.

Tédssd esitetyt nestemdiset koostumukset sisdltdvit
nestemdistd kantajaa, joka on tavallisesti vesi tai veden
ja alkoholin kuten etanolin tai isopropanolin seos (ta-
vallisesti 0,5 - 3,0 % alkoholia). Tdssd keksinn®ssd kdy-
tettdvdt pehmennysyhdisteet ovat liukenemattomia tdllai-
siin vesipohjaisiin kantajiin ja siten ovat siind hieno-
jakoisten hiukkasten dispersiona. N&mid hiukkaset ovat ku-
ten edelld on esitetty alle mikronin kokoisina kooltaan
ja ne valmistetaan tavallisesti voimakkaasti sekoittaen,
jolloin yhdisteet dispergoituvat hienoina hiukkasina.
Edullisen dispersion valmistaminen esitetdin yksityiskoh-
taisesti esimerkissd 2 myBhemmin. Koska yhdisteet ovat
hydrolyyttisesti epdstabiileja, tulee vdlttdi emiksen
ldsndoloa ja pitdd prosessorointildmpdtila alueella noin
70-80°C.

Edelld esitettyd tyyppid olevat hiukkasmaiset dig-
persiot voidaan valinnaisesti stabiloida erottumista vas-
taan standardien avulla, ei-emds emulgaattoreilla, eri=-
tyisesti ei-ionisilla aineilla kuten Ci4-1g~ctoksylaa-
teilla (E08_15), tyypillisesti kdyttden konsentraationa
0,1 - 2 %, tunnetun menetelmdin mukaisesti, jolla valmis-
tetaan nestemdisten DTDMAC vaatteiden pehmentimien dis-
persioita.

Tdmén keksinn®n menetelmikohdassa kuidut ja vaatteet
saatetaan kosketuksiin 3,0 - 9,0 g:n kanssa (3,5 kg kohti
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kuitua tai vaatetta, joka on kédsiteltdv8nd) tédssd esitettyd
vhdistettd vesikylvyssd tai kuumailmakuivaimeissa. Tieten-
kin kdytettdvd mddrd on kidyttdjdn pddtettdvissd riippuen
kuitu- ja vaatetyypistd, halutusta pehmentymisasteesta ja
vastaavien seikkojen perusteella. Tyypillisesti noin 120 ml
5 % dispersiota (katso esimerkki 2) kdytetddn 25 l:ssa pyy-
kin huuhdevettd, jotta saavutetaan pehmentyminen ja sdhkdi-
syyden poistuminen 3,5 kg:n erdlle sekoitettuja kankaita.

Seuraavat esimerkit esittdvdt esilld olevan keksin-
nén kdytantdd, mutta niitd ei ole tarkoitettu keksintdi
rajoittamaan.

Esimerkki 1

Tdssd kdytettyjen kankaiden pehmentimien synteesi
suoritetaan seuraamalla kaksivaiheista menetelmdi:

Vaihe A. Amiinin synteesi:

. ) :
(C 3) F CH,CH,OH + ClC(O)C15H31 (C2H5)3N

2772

Cy8H37

CH -¥-CH CHOC(0)C, _.H

2 15833
Ci18H37

3

Menetelmd:

0,6 moolia oktadekyyli, etanoli, metyyliamiinia si~
joitetaan 3-litran 3-kaulapulloon, joka on varustettu pa-
lautusjddhdyttimelld, argonin (tai typen} sisddntuonnilla
ja kahdella lisdyssuppilolla. Lisdyssuppiloon sijoitetaan
0,4 moolia trietyyliamiinia ja toiseen lis#suppiloon sijoi=-
tetaan 0,6 moolia palmitoyylikloridia 1:1 liuoksena mety-
leenikloridin kanssa. Metyleenikloridi (750 ml) lisHt&in
reaktiopulloon, joka sis#lt#4 amiinin, ja kuumennetaan
35°C:seen (vesihaude) . Trietyyliamiinia lis#td3n tipoit-
tain ja l&mpdtila nousee 40-450C:seen, samalla sekoite-
taan yli puoli tuntia. Palmitoyylikloridi/metyleeniklori-
diliuos lisdtddn tipoittain ja annetaan kuumentua
40-45°C:seen inertissi ilmakehissi ydn yli (12-16 h).
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10

Reaktioseos jddhdytetddn huoneen ldmpbdtilaan ja
laimennetaan kloroformilla (1500 ml). Tuotteen kloroformi-
liuos pannaan erotussuppiloon (4 1) ja pestddn kylldste-
tylld NaCl:lla, laimealla Ca(OH)Z:lla, 50 % K2C03:1la
(kolme kertaa)* ja lopuksi kylldstetylld NaCl:1lla. Orgaa-
ninen kerros otetaan talteen ja kuivataan MgSO4:1la, suoda-
tetaan ja liuvottimet poistetaan pydrdhaihduttimella. Lo-
puksi kuivataan suurtyhijdssd (0,25 mmHg).

* Huom. 50 % K COB-kerros on kloroformikerroksen

2
alla.

Analyysi

TLC (ohutkerroskromatografia)#*: liuotinsysteemi
(75 % dietyylieetterid: 25 % heksaaneja) Rf = 0,7.

IR (CCl4): 2910, 2850, 2810, 2760, 1722, 1450,
1370, cm—l

- 'E-Nmr (cDCL,):d2,1-2,5 (8H), 2,1 (3n), 1,20 (58H),

0,9 (6H) ppm (suhteessa tetrametyylisilaaniin = 0 ppm).

** 10 x 20 cm esimerkittyjd lasikiekkoja, 250 mik-
ronin silikageeli; havainnointi PMA (fosfomolybdeenihap-
po - 5 % etanolissa) varjidykselld.

Vaihe B: kvaternisointi

3~N-CH,CH,0C (0)C, (H,, + CH,Cl ————-———iL
Ci18tl37

@
(CH3)2- ?*CHZCHZOC(O)C

Cy8t37

CH

)
15H31CL

Menetelmd

0,5 moolia oktadekyyli, palmitoyylietyyli, metyyli-
amiinia, joka on valmistettu kohdassa A, pannaan autoklaa-
viin ja lisdtd8n 200-300 ml asetonitriilii (vedet®ntd). T&-
mé&n jdlkeen ndyte suljetaan autoklaaviin ja kdsitelldin
kolmesti He:lla (16275 mm Hg/21,4 ATM) ja kerran CHBCl:lla.
Reaktioseos kuumennetaan 80°C:seen paineen ollessa
3604 mm Hg/4,7 ATM.CH3C1 ja liuotin kuivataan reaktioseok-
sesta. Ndyte liuotetaan kloroformiin ja liuotin poistetaan
pySrohaihduttimessa ja kuivataan suurtyhjdssi (0,25 mm Hg) .
Sekd C,gH3; Ja CigHy; substituentit tdssd erittdin edulli-
sessa vyhdisteessd ovat n~alkyylejéi.
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Analyysi
TLC (5:1 kloroformi:metanoli)*: Rf = 0,25,

IR (CCl,): 2910, 2832, 1730, 1450 em™t

lg-NMR (CDC1,): 64,0-4,5 (2H), 3,5 (6H), 2,0-2,7 (6H),
1,2-1,5 (58H), 0,9 (6H) ppm (suhteessa tetrametyylisilaa-
niin = 0 ppm).

3c-wMr (cDC1,): 172,5, 65,3, 62,1, 57,4, 51,8,
33,9, 31,8, 29,5, 28,7, 26,2, 22,8, 22,5, 14,0 (suhteessa
tetrametyylisilaaniin = 0 ppm).

* 10 x 20 cm esimerkittyijd lasilevyjd, 250 mikronin
silikageeli; havainnointi PMA-vdrjdykselld.

Esimerkki 2

Standardipesussa huuhteluvaiheessa kdytettidvdksi
tarkoitetun nestemdisen kankaiden pehmennyskoostumusten

valmistus tapahtuu seuraavasti.

Aineosa M&&rd (paino-%)
Pehmenninyhdiste* 0,5
Isopropyylialkoholi*#* 0,9
Vdri/muut pienend pitoisuutena
esiintyvédt aineet 0,1
Vesi tasapainoon
H3PO4 pH-arvoon 2,0-5,0

* valmistettu esimerkissa 1
*% wvalinnaisesti alueella 0,5-2,0 %

Esimerkin 2 koostumuksen ei-hydrolyyttinen valmis-
te valmistetaan seuraavasti. Pehmennin ja isopropyyli-
alkoholi sekoitetaan ja limmiteti%n (80-85°C:seen), jol-
loin muodostuu nesteytetty "sulate". Tdmd&n jilkeen seos
kaadetaan veteen (70-80°C) samalla voimakkaasti sekoit-
taen (7000 kpm; 20-25 minuuttia) pehmentimen hiukkasten
pienentdmiseksi alle mikronin hiukkasiksi. Tdmdn jidlkeen
lisdtddn vdri ja muut pienend pitoisuutena esiintyvit
aineet ja pH sdddetddn H3PO4:lla. Saadun dispersion vis-
kositeetti on noin 40 senttipoisea ja sitd k&dytetdin
standardi tapaan huuhtelun aikana tapahtuvassa kankaan
pehmentdmisessd. Kaikki kyseisen keksinndn nestemdiset

koostumukset valmistetaan pddosin samalla tavalla.
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Samalla tavalla valmistetaan esimerkin 1 pehmentimen
dispersiot vesi-isopropyylialkoholiseoksena (90:10) 8 %
(50 cps) ja 15 % (80 cps).

Kationisen pehmenninkomponentin lisdksi voivat kysei-
set koostumukset sisdltdd kaikkia valinnaisia aineosia,
joita tavallisesti kdytetddn tekstiilien késittelykoostu-
muksissa, esimerkiksi vdriaineita, hajustimia, sdil®dntdai-
neita, optisia kirkasteita, opatiscivia aineita, viskosi-
teetin sddtimid, kankaita kdsittelevid aineita, pinta-ak-
tiivisia aineita, stabiloivia aineita kuten guar-kumi ja
polyetyleeniglykoli, kutistumista estdvid aineita, rypis-
tymistd ehkdisevil aineita, kangasta kihartavia aineita,
tahroja poistavia aineita, tahranpoistoaineita, bakteerei-
ta tappavia aineita, sienid tappavia aineita, antioksi-
dantteja kuten butyloituhydroksitolueeni, korroosiota es-
tdvid aineita ja vastaavia.

Esilld olevissa koostumuksissa voidaan valinnaises-
ti kdyttdd erityisesti sellaisia aineita kuten DTDMAC,
Cl6_18-dialkyyyli—imidatsoliniumit, polydimetyylisiloksaa-
nit, glyserolimonostearaatti ja kuten edelld on esitetty
emulgaattoreita erityisesti etoksyloituja nonionisia ai-
neita. Amiineja kuten TAMET (C18H37NEH2CH20}§_‘/-2) , voi olla
ldsnd suhteellisen pienind middrind (tyypillisesti 0,3 -
0,5 %) protonoidussa muodossa, kuten edelld on esitetty.

Kiinteitd kantaja-aineita voidaan kdyttd3i nesteiden
tilalla. Esimerkiksi pehmentimet voidaan adsorboida hiuk-
kasmaisiin kiinteisiin aineisiin kuten kaliumsulfaattiin,
mikronoituun silikaan ja vastaaviin ja lisiti pyykinhuuh-
teluveteen. Vaihtoehtoisesti pehmentimet voidaan irroi-
tettavina kiinnittdd kalvon pinnalle (esimerkiksi paperi-
pyyhkeeseen, ei-kudottuun kankaaseen tai vastaaviin) ja
pakata kostean pyykin mukana kuumailmakuivaimeen samalla
tavalla kuin kaupallisesti tunnettu BOUNCE -merkkinen
kuivaajaan lisdttdvid tuote. Tavallisesti tdllaiset kiin-
tedssd muodossa lisdttdvit koostumukset sisiltivit 80-99 %
kantajaa ja 1-20 % pehmenninti.

~ Seuraavat esimerkit edelleen valaisevat esilli ole-
vaa keksint83.
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Esimerkki 3

Kuivaajaan lisdttdvid kalvo valmistetaan ldmmittdmdl-
13 5 g esimerkin 1 pehmenninyhdistettd 6 g:aan isopropano-
lia, jolloin valmistetaan sulate samalla tavalla kuin esi-
merkissd 2. Sulate levitetddn tasaisesti tavalliselle ker-
takdytt&iselle paperiselle kdsipyyhkeelle (20 x 20 cm) ja
annettiin kuivaa. Kdyt&ssd imeytetty pyyhe sekoitetaan
kosteaan pyykkiin (5 kg annos kangasta, kuivapainon perus-
teella) standardi kuumanilmakuivaimeen kunnes vaatteet
ovat kuivia, jolloin saadaan pehmed, antistaattinen loppu-
tulos.

Esimerkki 4

Nestemdinen kankaanpehmennin hiukkasmaisena, alle
mikronin dispersiona, valmistetaan esimerkin 2 mukaisesti

ja silld on seuraava koostumus:

Aineosa Yrosenttia (paino-%)
DTDMAC 2,0
Pehmennintd* 4,0
Cll_ls—alkoholi EOlO (avg) 0,5
Isopropyylialkoholi 7,5
Vettd ' tasapainoon
H3PO4 pH-arvoon 2,0-5,0

* Esimerkkid 1 kohti

Esimerkki 5

Hiukkasmainen pehmennin sigiltii seuraavan koostu-

muksen.

Aineosa Prosenttia (paino-%)
Mikronoitua silikaa 90,0
Pehmennintd* 7,0
Na2804 2,0
Cll_ls-alkoholi (EO)15 01,0

* (CH5), (C, gHy 7)@NCH2CH2OC (0)C; 4H, gBT
Esimerkin 5 koostumus valmistetaan sulattamalla vh-
dessd pehmennin, etoksyloitu alkoholi ja vastaava madri
etanolia, varovasti la&mmittden, sitten ruiskuttamalla su-
late tasaisesti hiukkasmaiselle silika/natriumsulfaatille.
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Esimerkki 6
Vahvalla nestemdiselld kankaiden pehmennyskonsentraa-

tilla on seuraava kvostumus:

Aineosa Prosenttia (paino-%)
Pehmennysyhdistettd?* 20
Isopropyylialkoholia 3,0
Vettd tasapainoon
H3PO4 pH-arvoon 2,0-5,0
* Esimerkkid 1 kohti

Esimerkin 6 koostumus valmistetaan samalla tavalla

kuin esimerkissd 2 siten, ettd alle mikronin kokoiset
hiukkaset suspendoidaan nesteeseen. Kiytdnndllisesti koos=-
tumus pakataan yksinkertaiseen muovipussiin, joka avataan

ja kaadetaan 4 x suurempaan vesitilavuuteen ennen kdyttdi,

jotta saadaan "sopivan vahvuista" pehmennyskoostumusta ja
samalla sddstetddn pakkaus ja kuljetuskuluja ja varastoin-
titilaa.

Sopivasti laimennettua koostumusta, joka on valmis~
tettu esimerkin 4 konsentraatista, voidaan kdyttdi ihmisen
hiuksiin tai eldinten karvoihin, tyypillisesti saippuoin-
nin jdlkeen, jotta saadaan pehmed, liukas tuntuma.

Esimerkki 7

Tdssd esitetty edullinen nestemdinen koostumus on
seuraava.

Aineosa Prosenttia (paino-%)
Pehmennysyhdistetti* 4,4
TAMET 0,3
Glyserolimonostearaatti 1,2
Polydimetyylisiloksaanineste 0,1
Bronopoli (sdilytysaine) 100 ppm
H3PO4 0,07
vidri/hajustin 0,26 ppm
Vesi tasapainoon
Tuotteen pH** 2,0-5,0
* Esimerkkid 1 kohti, nesteytetty isopropanolilla

*% Mitattu 10 % laimennoksesta
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Kaupallista synteesid hyvin tunteville on tietenkin
selvdd, ettd tdssd kdytetyt amiinisydttbdaineet voivat si-
sd1ltdd erilaisia, pilenid mddrid dialkoholiaineosia, joista
voi muodostua hiukan diestereitd. Lisdksi olisi taloudel-
lisempaa kaupallisesti valmistaa tdssd kdytettyjd esterei-
td kdyttden happoja ja sopivia katalysaattoreita mieluum-
min kuin happoklorideja. Tdllaiset aineet kuuluvat kaupal-
liseen rutiinitietdmykseen ja ne eivdt poikkea esillid
olevan keksinndn hengestd ja alueesta. Merkityksellistd
on se, ettd tdssd esitetyt edulliset yhdisteet toimivat
hyvin 18mpdtiloissa, jotka ovat matalampia kuin monet
alalla esitetyt kankaiden pehmennysaineet ja siksi ne
ovat kdyttdkelpoisempia kuumailmakuivaimissa ja ne toimi-

vat myds hyvin kun kankaat kuivataan narulla.
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Patenttivaatimukset

1. Nestemdinen kankaiden pehmennysaine- ja anti-
staattinen koostumus, joka sisdltdd:

a) nestemdistd kantajaa ja

b) w&dhintddn noin 1 paino-% pehmennysyhdistetts,
jolla on kaava:

[R]2 -®rl~l - CHZCI:H -0 - C(O)R'"X@
R' R"

jossa kukin R on C alkyyli- tai -hydroksialkyyliryhma

tai niiden seos; R% inm Cls_le—hydrokarbyyliryhma, R" on
vety tai C1_4—hydrokarbyyliryhma; R'" on C13_15—hydr0kar—
byylisubstituentti; ja X on vastaioni, tunnettu
siitd, ettd pehmennysyhdiste on alle mikrometrin kokoisina
hiukkasina ja ettd koostumus on stabiilisti wvalmistettu

pH:ssa noin 2,0 - 5,0 ja sis#ltd4 alle 1 % amiineja.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd kukin R on Cl_a—alkyyli ja R"
on vety.

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen koostumus,

tunnettu siitd, ettd kukin R' on suoraketjuinen
C,,—alkyyli.
4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen koostumus,

18

tunnettu siitd, ettd kukin R-ryhmd on metyyli ja

R'" on suoraketjuinen C._-alkyyli.

b. Patenttiva;iimuksen 1 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd se sisdltdd noin 3 - 5 pai-
no-% pehmennysyhdistetts. '

6. Patenttivaatimuksen 1 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd hiukkasten keskimdiriinen
halkaisija on 0,2 - 0,45 mikrometrii.

7. Patenttivaatimukéen 6 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd se lisdksi sisdltid8 emulgaat-

toria.
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8. Patenttivaatimuksen 6 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd pehmennysyhdiste on yhdiste,
jolla on kaava

+ ©
(CH3)2 —-C& - CHZCHZOC(O)ClsHalCl

1837

9. Patenttivaatimuksen 1 mukainen vesilaimenteinen

kankaiden pehmennysainekonsentraatti, tunnettu
siitd, ettd se sisdltsdd noin 16 - 25 paino-% kankaiden
pehmennysyhdistetti.

10. Patenttivaatimuksen 9 mukainen koostumus,

tunnettu siitd, ettd se on pakattu pussiin.
11. Yhdiste, jolla on kaava

' S,
[n-C 7][CH3]2ﬁ:EH2cnzoC(0)-c H,,Cl

183 15t31

jossa C15H31 on suoraketjuinen alkyyliryvhmi.
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