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Fremgangsmaéte for behandling av ull.

Foreliggende oppfinnelse vedrgrer fremstil-
ling av ullfiberprodukter som er behandlet med
cellulose- eller andre polymere alkoholderivater
som er fremstilt i henhold til fremgangsmatene
som er angitt i britisk patent 981 362 eller britisk
patent 1055 086.

De ovenfor nevnte patenter beskriver flere
billige fremgangsmater for dekaustisering av
viskose og andre polymere alkoholxantater. Bri-
tisk patent 981 362 angir fremgangsmater, ved
hvilke alkaliske opplgsninger av forskjellige po-
lymere alkoholxantater dekaustiseres ved dialyse
eller ved behandling med ioneutvekslings- eller
retarderingsmaterialer. Dekaustiserte opplgsnin-
ger er noe ugkonomiske 4 fremstille for industri-
elt bruk nar de fremstilles pé et annet sted enn
der xantatopplgsningen ble fremstilt. I britisk
patent 1055 086 beskrives en fremgangsméte ved
hvilken dekaustiserte opplgsninger av polymere
alkoholxantater, som cellulose, stivelse, amylose,

dekstran, sukkerarter, polyvinylalkohol, polyal-
lylalkohol etc.,, kan overfgres til findelte faste,
stabile produkter ved forstgvningstgrking, De
dekaustiserte oppldsningene (som er blitt frem-
stilt med lavt alkali-innhold, eller som er blitt
dekaustisert til en pH-verdi mindre enn 13) un-
derkastes forstgvningstgrking med et stort volum
meget tgrr oppvarmet luft ved en temperatur pa
minst 38°C for & fremstille et pulverformet poly-
meralkoholxantat-produkt som i alt vesentlig er
tgrt og stabilt og som har en substitusjonsgrad
pa minst 3 pst. (substitusjonsgraden er uttrykt
som prosentvis substitusjon i hele molekylet).
Det har vist seg at de tgrre, dekaustiserte
xantatpulvere som Kkan fremstilles p4 denne
maten, kan opplgses eller dispergeres i vann
eller andre opplgsningsmidler, eller de sveller
ut i tilstrekkelig grad ved blanding med vann
slik at de er nyttige for behandling av ullfibre
for antikrympe-behandling og for andre formal.
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De dekaustiserte xantatopplgsninger er pa lig-
nende mate nyttige for behandling av ullfibre.

De dekaustiserte xantatoppldsningene som
er fremstilt som angitt i britisk patent 981 362
og de dekaustiserte xantatopplgsninger som er
gjendannet fra forstgvningstgrkede, dekausti-
serte xantatpulvere, fremstilt i henhold til bri-
tisk patent 1055086 har vist seg & veere seerlig
nyttige ved utfgrelsen av foreliggende frem-
gangsmate. Fgr behandlingen av ullen vaskes
eller behandles den pa annen méate for 4 fjerne
naturlige oljer eller voks eller den kan oksyderes
eller behandles mekanisk for 4 gi den en for-
bedret overflate for vedhengning av cellulose-
belegget, eller den kan som nevnt behandles med
en grunning av et klebende middel som et iso-
cyanat-bindemiddel for & tilveiebringe forbedret
vedhengning av cellulosebelegget.

Foreliggende fremgangsmaéate gar siledes ut
P4 behandling av ull for & gjgre produkter av
ull krympefrie og/eller gi dem permanent press,
og fremgangsmaten er karakterisert ved at ull-
fibre, -garn eller -stoffer bringes i kontakt med
en opplgsning av et dekaustisert xantat av et
.polysakkarid eller av en polymer alkohol, hvor-
etter polysakkaridet eller den polymere alkohol
Pa i og for seg kjent mate regenereres pa ullen.

Opplgsningen av det dekaustiserte xantat
som anvendes ved Ifremgangsmaten, er for-
delaktig en opplgsning av et alkalicellulosexan-
tat, amylosexantat, dekstranxantat, polyvinyl-
alkoholxantat eller polyallylalkoholxantat, fra
hvilken opplgsning det meste av alkaliet er blitt
fjernet eller overfgrt til en ikke-alkalisk form.
Opplgsningens konsentrasjon og kontakttiden er
fordelaktig slik at man oppnéir en opptagelse av
cellulose eller en annen polymer pa 0,1—10 vekt-
prosent pa ullen.

Ved en utfgrelsesform av fremgangsmaten
forsynes ullen fgr behandling med opplgsningen
med et grunningsbelegg av et organisk polyiso-
cyanat. Fordelaktig arbeider man videre pa den
mate at ullen «pufress eller titreres til en mildt
alkalisk pH-verdi fgr behandlingen med den
nevnte opplgsning.

Det skal bemerkes at behandlingen av ull
‘med en kaustisk opplgsning av et polymert alko-
holxantat slik som viskose resulterer i en meget
vesentlig nedbrytning av ullen, som en fglge av
kjemisk innvirkning p4 ullen av natriumhydrok-
sydet.

Dekaustiseringen av polymere alkoholxan-
tatopplgsninger nedsetter i vesentlig grad dan-
nelsen av biprodukter ved regenerering av den
polymere alkoholen. De dekaustiserte polymere
alkoholxantatopplgsningene kan regenereres ved
behandling med syre, pa4 samme méate som de
kaustiske eller urensede materialer. De dekau-
stiserte opplgsningene kan imidlertid regene-
reres ved syrebehandling for & gi regenererte
materialer som har et meget lavere innhold av
biprodukter enn materialer som har blitt rege-
nerert fra urensede opplgsninger. Videre kan
dekaustiserte xantatopplgsninger regenereres
ved varme for & gi produkter som stort sett
er fri for biprodukter. Anvendelsen av dekausti-
serte xantater som ull, resulterer ogsd i frem-

stilling av meget forbedrede cellulosebehandlede
produkter.

De dekaustiserte opplgsningene er noe ter-
misk ustabile og har en tendens til & gelere ved
lagring i lengre tid. Nar opplgsningene forstgv-
ningstgrkes, som angitt i britisk patent 1 055 086,
er det fremstilte tgrre, faste pulver stabilt ved
romtemperatur i lengre tid og nesten i det uen-
delige nar det avkjdles. Nar det stabile, faste,
dekaustiserte xantatpulver opplgses pa ny, faes
opplgsninger som i alt vesentlig er de samme
som de dekaustiserte opplgsningene fgr forstgv-
ningstgrkingen og som er nyttige ved fremstil-
ling av filmer eller fibre, som tilsetningsstoffer
for vat- eller tgrr-styrken for papir, for behand-
ling av ullfibre, garn og stoffer som vil bli be-
skrevet nedenfor. '

I mange ar har det veert et stort behov for
en behandling for modifisering av ull for &
gijgre fibre, garn og stoffer motstandsdyktige
mot krympning under vask. I alminnelighet nar
ullstoffer vaskes eller bare bringes i kontakt med
vann eller vandige opplgsninger, finner det sted
en krympning som omfatter (1) mekanisk re-
laksasjon av fibrene eller at et vevet eller strik-
ket stoff og (2) filting av de enkelte ullfibre.
Relaksasjonskrympningen eller behandlingen er
den som finner sted ved enkel kontakt med vann
og er i store trekk reversibel. Krympningen som
resulterer fra filting er en irreversibel krymp-
ning som medfgrer permanent forandring av
ullen. ‘

Det er gjort er stort antall forsgk for & be-
handle ull for i gjgre den motstandsdyktig mot
krympning. Ull er blitt behandlet med forskjel-
lige oksydasjonsmidler for & modifisere fibrenes
overflate og for & gjgre dem motstandsdyktige
mot krympning. En av de mer effektive behand-
lingsmater anvender stoffer som forarsaker
grenseflatekondensasjon pa overflaten av ull-
fibrene. Denne behandling medfgrer dannelse av
polymerer in situ pa overflaten av ullen og
er rimelig virkningsfull (behandling med lig-
nende forhandsdannede polymerer er uten virk-
ning). Grenseflatekondensasjonen er imidlertid
relativt kostbar og vanskelig 3 utfgre.

Det har vist seg at behandling av ullfibre,
garn eller stoffer.(fortrinnsvis apreterte stoffer)
med opplgsninger av dekaustiserte polymere
alkoholxantater, fremstilt som beskrevet i ek-
semplene ovenfor, medfgrer at ullen gjdgres
krympefast. Behandlingen med de dekaustiserte
xantatopplgsningene kan finne sted etter at
ullen er vasket eller oksydert eller behandlet pa
annen miate for & gjgre fiberoverflaten mer
mottagelig for cellulosebelegget eller belegget av
i en annen polymer alkohol, eller den kan gis et
grunningsbelegg av et klebemiddel som et diiso-
cyanat som far den regenererte cellulosen eller
polymere alkohol til & Klebe fastere til ullfibrene.
Opplgsningene av dekaustiserte polymere alko-
holxantater kan pafgres ullfibrene, garnene eller
stoffene ved enkel nedsenkning av ullen i opp-
lgsningen, etterfulgt av tgrkning for i regene-
rere cellulosen eller annen polymer alkohol pa
fiberoverflaten, eller av en etterfglgende syre-
behandling for 3 iverksette en slik regenerering
av cellulosen eller annen polymer alkohol. Be-
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handling av ull med dekaustiserte polymere
alkoholxantater for a gi pafgringer av regenerert
polymer-alkohol i et omrade fra omkring 0,1
til 10 pst. eller hgyere, basert pa vekten av ullen,
gigr ullen i alt vesentlig helt motstandsdyktig
mot valkings- eller filtingskrympning, det vil
si irreversibel krympning som finner sted under
vask, og i vesentlig grad nedsettes relaksasjons-
eller behandlingskrympningen som finner sted
som en fglge av kontakt med vann og som kan
gjenvinnes ved strekning av stoffet. Den ngy-
aktige mekanisme ved hvilken behandling med
dekaustiserte. polymere alkoholxantater forar-
saker krympefasthet er ikke helt forstitt. Denne
behandling er imidlertid virkningsfull for be-
legning av fibrene og kan saledes jevne eller
glatte overflaten og nedsette den differensielle
friksjon, eller kan danne belegg mellom ujevn-
heter («scales») pa de enkelte fibre og saledes
motvirke sammenskyvningen («telescoping») av
fibrene og eliminere filtingen av fibrene. Begge
disse mekanismene kan forklare krympefast-
heten av ull ved denne fremgangsmite, eller
forklaringen kan bli funnet etter ytterligere
undersgkelse.

I litteraturen synes det ikke &4 veere noen
universell standard for god krympefasthet av
ullstoffer. Et ullstoff som krever 4 veere krympe-
fast, m& imidlertid generelt ha en filtingskrymp-
ning pi mindre enn 6 pst. etter ti 75 minutters
vaskebehandlinger ved 40°C. Ideelt sett vil en
effektiv antikrympebehandling eliminere bade
behandlings- og filtingskrympning. Forsgkene
pad a4 gjore ullstoffer krympefaste ved behand-
linger i henhold til foreliggende oppfinnelse
har som mal & nedsette filtings- eller valkings-
krympningen til en verdi som ikke overstiger
3 pst. av stoffets flateinnhold og & nedsette
behandlings- eller relaksasjonskrympningen til
en verdi som ikke er hgyere enn 15 pst. Veve-
riet kan kompensere for behandlings- eller
relaksasjonskrympning ved & veve stoffet mindre
tett, men det foretrekkes 4 holde behandlings-
eller relaksasjonskrympningen av stoffene pa et
minimum. :

Ved studiet av virkningen av behandlingen
av ull med dekaustiserte opplgsninger av poly-
mere alkoholxantater omfatter den generelle
fremgangsmate som ble fulgt, bruk av forskjel-
lige prgver ullstoff med 25,4 cm kvadrater av-
merket pé stoffets overflate for maling av
krympning under behandling og den etterfgl-
gende vask. Prgvene ble behandlet med de de-
kaustiserte polymere alkoholxantatopplgsninger
under bruk av forskjellige fremgangsmater. I de
fleste tilfellene fant pafgringen av opplgsningen
sted ved en fremgangsmate som omfattet ned-
senkning, utpressing og tgrking. Stoffet ble ned-
senket i opplgsningen i 5 minutter, utpresset ved
4 fgre det gjennom en klemvalse for 4 fjerne
overskuddet av opplgsningen, og tgrket ved opp-
hetning i 15 minutter ved 90°C etterfulgt av
herdning natten over ved 40°C. Varianter ved
denne fremgangsmate omfattet forbehandling av
ullen med oksydasjonsmidler eller med grun-
ningsbelegg av klebemidler som diisocyanater.
Etter tgrking ble de herdede prgvene strdket

omhyggelig for 4 fjerne eventuelle skrukker og

for 4 forbedre grepet. Prgvene ble deretter vas-
ket i 5 minutter ved 25°C for & fjerne biproduk-
ter, omveltningstgrket ved 55—60°C og malt for
4 fastsla behandlings- eller relaksasjonskrymp-
ningen.

De apreterte prgvene ble vasket i 75 minutter -
ved 45°C i vanlige vaskerimaskiner, omveltnings-
tgrket og malt. Den prosentvise krympning ble
beregnet etter hver vaskebehandling. Da prgvene
var vasket i ialt 750 minutter (ti vaskebehand-
linger), ble forsgket avbrutt, og prgvene ble
verdsatt ved at man tok i betraktning behand-
lingskrympning eller relaksasjonskrympning,
valkings- eller filtingskrympning og samlet
krympning (relaksasjons -og filtingskrympning).

De fgigende eksempler illustrerer de for-
skjellige fremgangsmater for behandling av ull
i henhold til foreliggende oppfinnelse.

Eksempel 1.

Et 33 cm kvadratisk ullstykke ble pa over-
flaten merket med 25,4 cm kvadrater med
merkeblekk fgr behandlingen. Det ble fremstilt
en opplgsning av dekaustisert natriumcellulose-
xantat som hadde en cellulosekonsentrasjon pa
1,3 pst. og en pH-verdi p4 omtrent 10,3 umiddel-
bart etter fremstillingen. Denne opplgsning kan
fremstilles ved i dekaustisere en fortynnet vis-
kose ved dialyse eller ved ioneutveksling med
en kationutvekslingsharpiks i syreformen eller
med en anioutvekslingsharpiks i saltformen eller
med en ioneretarderingsharpiks, som beskrevet
i britisk patent 981 362, eller ved & opplgse et
dekaustisert cellulosexantatpulver fremstilt ved
forstgvningstgrkning av dekaustisert viskose som
angitt i britisk patent 1 055 086.

Ullen ble nedsenket i xantatopplgsningen i
omKkring 5 minutter. Det ble iakttatt at opp-

-lgsningen ikke trengte seerlig raskt inn i ullen,

og 5 minutter var ngdvendig for fullstendig
gjennomfuktning av stoffet. Det ble ikke brukt
noe fuktemiddel i opplgsningen.

Ulistoffet ble deretter langsomt fgrt gjen-
nom en vanlig vrimaskin som var innstilt for &
gi en veeske-opptagelse pa omkring 160 pst. Ull-
stoffet ble deretter anbrakt i noen fi minutter
i et tgrkeskap ved omkring 40°C for & begynne
den termiske regenerering av cellulosexantatet.
Etter omkring 30 minutter da ullen var delvis
tgrket, ble den anbrakt i et tgrkeskap med luft-
sirkulasjon ved en temperatur pa 105°C og
fjernet igjen s& snart som den fgltes tgrr. Stof-
fet hadde opptatt 2 pst. cellulose basert pa
vekten av ullen.

Stoffet ble deretter vasket i 12 minutter
ved 60°C, skylt i varmt vann og lufttgrret. Stof-
fet ble deretter vasket i ytterligere 12 minutter
ved 70°C, skyllet i varmt vann, sentrifugert og
deretter hurtigtgrket i varm luft i 15 minutter.
Deretter ble stoffet vasket i 8 minutter i en
vaskemaskin under betingelsene for vasking av
bomull, skylt i varmt vann og tgrket i et tgrke-
skap ved 100°C og strgket. Ved slutten av den
tredje vaskebehandlingen ble det méalt en relak-
sasjonskrympning av overflaten pa& omkring
2,59 pst.
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Eksempel 2.

I et ytterligere forsgk ble fremgangsmaten
fra eksempel 1 gjentatt med den unntagelse at
en fortynnet viskose erstattet det dekaustiserte
natriumecellulosexantat som ble anvendt i det
foregiende eksempel. Ved dette forsgket ble
ullen gjennomfuktet hurtigere med viskose enn
med den dekaustiserte opplgsningen i det fore-
giende eksempel. Det behandlede ullmaterialet
ble raskt tgrket i luft og deretter fgrt inn i en
sur opplgsning for & ngytralisere fri alkall og
for & regenerere cellulose pa stoffet. Det be-
handlede stoff ble vasket i kaldt vann og luft-
tgrret.

Det ble iakttatt at ullen som var behandlet
med viskose var meget stiv, og at fibrene alle-
rede oppviste loaktighet og filting, noe som
antagelig skyldtes naerveer av sterk alkali i
viskosen. Da stoffstykkene ble vasket ved en
vaskebehandling under betingelsene for vasking
av bomull, var krympningen omkring 20 pst.
etter den fgrste vaskebehandling sammenlignet
med 0 pst. krympning for den fgrste vaskebe-
handling i eksempel 1. ’

Et ytterligere forsgk ble utfgrt hvor ullen
ble mettet med viskose og cellulosen regenerert
pa termisk méate som i eksempel 1. Da ullen som
inneholdt viskosen, ble tgrket ved 40°C i 2 timer
og vasket, viste det seg at den hadde mistet
det meste av sin styrke. Tilsynelatende angriper
den fri alkali i viskosen ullen meget alvorlig
under tgrkningen.

Eksempel 3.

En prgve pa en 252 g/m dobbeltstrikket rgd
ull ble behandlet i henhold til foreliggende opp-
finnelse. Ullen ble dyppet i en opplgsning av
dekaustisert natriumecellulosexantat (2,5 pst.

cellulose-innhold) med en pH-verdi pa 10, ut-]

presset i en klemvalse og tgrket som beskrevet
tidligere. Stoffet hadde tatt opp 2,5 pst. cellulose.

Etter 325 minutters vasking ved 40°C (5 at-
skilte 756 minutters vaskebehandlinger med tgr-
king mellom vaskebehandlingene) oppviste stof-
fet en filtingskrympning pa 3,9 pst. basert pa
den malte flatereduksjon av et 25,4 cm kvadrat
som var avmerket med merkeblekk pa stoffets
overflate fgr behandlingen. Da et ubehandlet
sammenligningsstoff ble vasket pd samme mate
1 325 minutter, ble det malt en filtingskrymp-
ning pa 53,1 pst. (basert pa overflaten av
stoffet).

Eksempel 4.

Et ufarget garn av ren ull ble h&andstrikket
til et stoff og presset til normal maskestgrrelse.
Denne prgven ble gjennomfuktet i en opplgsning
av dekaustisert natriumecellulosexantat med et
innhold pa 2,5 pst. cellulose og en pH-verdi pad
10 som i eksempel 3. Stoffet ble utpresset for
hand for 4 fjerne opplgsnings-overskuddet, der-
etter presset til et 20,3x254 cm rektangel og
herdet over natt ved veerelsestemperatur. Stof-
fet hadde tatt opp 2,4 pst. cellulose.

Det handstrikkede, behandlede stoffet ble

vasket som i de ovenfor angitte eksemplene og
etter 325 minutters vasking (5 atskilte 75 mi-
nutters vaskebehandlinger med tgrking mellom
vaskebehandlingene), hadde stoffet gket sitt
areal med 7,9 pst. I tilfellet med det hindstrik-
kede stoffet var det sdledes i virkeligheten
funnet sted en strekning av stoffet ved den
etterfplgende vaskebehandlingen, og filtings-
krympningen var i virkeligheten negativ.

Eksempel 5.

Et kjoletgy av blandede stoffer som ut-
gjorde 85 pst. ull og 15 pst. nylon, ble stabili-
sert mot filtings- og relaksasjonskrympning ved’
fremgangsméten som angitt i de tidligere ek-
sempler. Stoffet ble dyppet i en opplgsning av
dekaustisert natriumcellulosexantat, utpresset
mellom klemvalser og tgrket som angitt oven-
for. Stoffet hadde tatt opp 2,2 pst. cellulose.

Det behandlede stoff ble underkastet 750
minutters vasking (ti 75 minutters vaskebe-
handlinger med mellomliggende tgrking) ved
40°C under hurtig omrgring. Etter denne be-
handlingen var krympningen mindre enn 5 pst.
av overflaten. Sammenligningsprgver som ble
underkastet den samme vaskebehandlingen opp-
viste krympninger pa over 30 pst. basert pa over-
flaten av prgvene.

Eksempel 6.

Et 100 pst. ull, ikke-valket krympet, pana-
mabundet, 296 g/m, stoff ble behandlet med en
opplgsning av dekaustisert natriumcellulose-
xantat (pH 10) som beskrevet i det foregdende
eksempel. Denne behandling var virkningsfull
for & gi en celluloseopptagelse pa 2,4 pst. basert
pa vekten av ullen. Uullproduktet var mykt og
hadde et godt grep.

Etter 750 minutters vasking ved 40°C opp-
viste det behandlede materiale 0 pst. samlet
krympning og 0 pst. filtingskrympning. En ube-
handlet sammenligningsprgve oppviste en sam-
let krympning pa 27 pst. etter 750 minutters
vasking.

Eksempel 7.

Et 100 pst. ullkrepp-stoff ble behandlet med
en opplgsning av dekaustisert natriumcellulose-
xantat (fremstilt ved 4 opplgse et dekaustisert
natriumcellulosexantat forstgvningstgrket pulver
i vann med et celluloseinnhold pi omkring
3 pst.). Stoffet ble nedsenket 1 opplgsningen,
presset gjennom klemvalser og tgrket slik som
i de forannevnte eksemplene. Etter 750 mi-
nutters vasking ved 40°C med mellomliggende
torkinger krympet overflaten av prgven med
14 pst. sammenlignet med en krympning pa
54 pst. for en ubehandlet sammenligningsprgve
etter lignende vaskebehandling,

Den samme fremgangsmate for ullbehand-
lingene ble gjentatt med den unntagelse at ul-
len p& forhdnd ble holdt nedsenket i en time
ved omkring 40°C i en 1 molar hydrogen per-
oksyd-opplgsning som inneholdt 0,8 vektprosent
tetranatriumpyrofosfat. Vektforholdet mellom

w
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peroksydopplgsningen og stoffet var 30:1 og
opplgsningen ble holdt pa pH-verdien 10 ved
tilsetning av mindre mengder ammoniakk. Etter
utlutning | peroksyd-opplgsningen ble stoffet
nedsenket i 15 minutter i 0,5 pst. eddiksyre og
tgrket ved 105°C. Etter denne forutgiende pe-
roksyd-behandling ble stoffet behandlet med en
opplgsning av dekaustisert natriumcellulose-
xantat som beskrevet ovenfor for 4 gi den
samme celluloseopptagelse (2,7 pst.) i ullen.
vasket i 750 minutter som beskrevet ovenfor, og
den viste seg 4 ha 13 pst. behandlings-krymp-
ning og 2 pst. strekning (en negativ filtings-
krympning) under vaskebehandlingen. Denne
behandlingen har den virkning at den stabili-
serer ullen fullstendig mot filtingskrympning
under de hirdeste vaskebehandlinger,

Eksempel 8.

I dette eksemplet ble et uniformsulltgy be-
staende av 85 pst. ull og 15 pst. nylon behandlet
for & nedsette krympningen. Den ubehandlede
ullen oppviste 23,5 pst. samlet krympning og
11,2 pst. filtingskrympning etter 750 minutters
vasking i vann ved 40°C med tgrking mellom
vaskebehandlingene,

Ull-nylonstoffet viste seg 4 veere noe surt og
ble derfor titrert eller pufret til pH-verdien 10
fgr behandling. Ullen med pH-verdien 10 ble
dyppet i en opplgsning av natriumcellulosexan-
tat for 4 gi en opptagelse pa 3,5 pst. cellulose
i ullen etter at denne var ledet gjennom ut-
klemmingsvalser og tgrket. Den behandlede ullen
ble underkastet 750 minutters vasking 1 vann ved
40°C med tgrking mellom vaskebehandlingene,
og den viste seg & ha en total krympning péd
7,2 pst. og en filtingskrympning pa 1,2 pst. Denne
behandlingen stabiliserte ullen for relativt harde
vaskebehandlinger. Det ma legges merke til at
buffering av ullen til pH-verdien 10 var i seg
selv ikke tilstrekkelig til 4 gjgre ullen krympe-
fast.

Eksempel 9.

En serie forsgk ble utfgrt pa en hvit, valke-
krympet, 100 pst. ull, ufarget Georgia-flanell
med en vekt pa 217 g/m, Dette materialet, skjgnt
det kunne stabiliseres temmelig lett, ble under-
kastet en lang rekke forsgk. Grunnen til valget
av dette materialet som standard, var at tidli-
gere arbeide var blitt utfgrt med et ben-farget
Georgia-flanell. Ved & anvende et ufarget mate-
riale var det mulig 4 redusere antallet variable
og ukjente stgrrelser.

Det ufargede stoffet ble dyppet i en opp-
Igsning av dekaustisert natriumcellulosexantat
(for 4 gl en opptagelse av 2,5 pst. cellulose 1
stoffet), fgrt gjennom utpressingsvalser og tgr-
ket slik som i tidligere eksempler. Denne behand-
lingen hadde den virkning at den halverte den
samlede krympning og nedsatte filtingskrymp-
ningen med en faktor lik 3, etter 750 minutters
vaskning. Sammenligningsprgven oppviste en
filtingskrympning pa 22 pst. etter 750 minutters
vaskning, mens den behandlede prgven krgp bare

med 7 pst. Samlet krympning ble nedsatt fra
40 pst. for sammenligningsprgven til 20 pst. for
den behandlede prgve.

Eksempel 10.

Fremgangsmaten i eksempel 9 ble gjentatt
med den unntagelse at et fuktemiddel, dioktyl~-
sulfosucecinat, ble tilsatt natriumcellulosexantat-
opplgsningen som et forsgk pi & forbedre opp-
lgsningens gjennomtrengning i stoffet. Tilset-
ningen av fuktemidlet forandret ikke i vesentlig
grad virkningen av natriumcellulosexantat-opp-
Igsningen for behandling av krympefastheten.

Eksempel 11.

Fremgangsmaten fra eksempel 9 ble gjentatt
med et forsgk pd & fornette cellulosen med ullen
under anvendelse av et polymert aldehyd, dial-
dehydstivelse. Bruk av det polymere aldehyd
forbedret ikke i vesentlig grad virkningen av
natriumecellulosexantat-opplgsningen for be-
handling av krympefastheten.

Eksempel 12.

Fremgangsmaten fra eksempel 9 ble gjen-
tatt med modifisering. Cellulosen ble pafgrt ullen
ved bruk av to atskilte natriumcellulosexantat-
bad, det ene ble holdt p4 pH-verdien 10, og det
annet holdt pd pH-verdien 6. Den samlede cellu-
loseopptagelse ved denne behandling var 2,2 pst.
Denne behandlingen ga et stoff som hadde en
total krympning pa 12,3 pst. og krympning pi
2,8 pst.

Eksempel 13.

Fremgangsmaiaten fra eksempel 9 ble gjentatt
med den unntagelse at formaldehyd eller en
blanding av formaldehyd og ammoniumklorid
ble tilsatt til opplgsningen som et forsgk pa &
fornette cellulosen og ullen. Denne behandlingen
forbedrer ikke resultatene som ble oppnddd i
eksempel 9, og det viste seg at stgrre mengder
av det ene eller begge de tilsatte stoffer i virke-
ligheten gket stoffets krympningstendens.

Eksempel 14.

Fremgangsmaten i eksempel 9 ble modifisert
ved &4 gi ullstoffet et grunningsbelegg med et
diisocyanat-klebemiddel. Det ble utfgrt forsgk
hvor stoffet ble behandlet med (a) 0,05 vektpro-
sent dianisidindiicyanat i methylklorid, (b) 0,5
vektprosent tolylendiisocyanat i aceton eller
(c) 0,05 vektprosent difenylen-p,p’-diisocyanat i
aceton. Stoffet ble gjennomfuktet i en av de
fpr nevnte opplgsninger og fort gjennom en vri-
maskin som var innstilt for 4 unngi opptagelser
av diisocyanat hgyere enn 0,1 pst. Opplgsnings-
midlet ble deretter fordampet ved 60°C og ma-
terlalet ble behandlet ved nedsenkings-utpres-
sings-tgrkemetoden. De forskjellige isocyanat-
opplgsningene lot til & vaere like virkningsfulle
for overflatebehandling. I tillegg til fremgangs-
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matene ovenfor ble de fglgende varianter av
diisocyanatbehandlingene foretatt:

(a) Et ullmateriale for sammenligning ble
behandlet med diisocyanat-opplgsningen og tgr-
ket uten & bli underkastet noen videre behand-
ling.

(b) Stoffet ble fuktet i isocyanatopplgsning
og overskuddet av opplgsningsmidlet ble for-
dampet til tgrrhet fgr pafgring av den dekausti-
serte natriumcellulosexantatopplgsningen.

(c) Stoffet ble fuktet med isocyanat-opp-
lgsning og bare omtrent halvparten av opplgs-
ningsmidlet ble fordampet fgr behandlingen med
den dekaustiserte natriumcellulosexantatopplgs-
ning.

(d) Stoffet ble fuktet med isocyanat-opp-
lgsning og gyeblikkelig behandlet med dekausti-
sert natriumecellulosexantat-opplgsning,

(e) Stoffet ble behandlet med et isocyanat
som var emulgert i vann i stedenfor 4 vsere opp-
lgst i et organisk opplgsningsmiddel.

(f) Stoffet ble behandlet med en dekausti-
sert natriumecellulosexantat-opplgsning som
inneholdt et isocyanat emulgert i denne.

Det viste seg at isocyanatene lot til & veere
like virkningsfulle som et grunningsbelegg for
pafgringen av natriumcellulosexantat-opplds-
ninger pa ullstoffet. Emulgering av isocyanat
i den dekaustiserte natriumecellulosexantat-opp-
Igsning muliggjorde behandling i ett bad og
lavere omkostninger med hensyn til opplgsnings-
midler, og ga den mest virkningsfulle behandling
av krympefastheten. Ved denne behandling ut-
gjorde filtingskrympningen fra 0,5 til 3,1 pst.
etter 750 minutters vaskebehandling. Da krym-
pefasthetsbehandlingen var nesten fullstendig,
ble det iakttatt mindre forandringer av over-
flatearealet fra vaskebehandling til vaskebe-
handling. Fglgelig er omradet pa 0,5 til 3,1 pst.
filtingskrympning omtrent innenfor eksperi-
mentelle feil.

Eksempel 15.

Fremgangsmaéiten fra eksempel 9 ble gjentatt
med den unntagelse at ullen ble bufferet eller
titrert til pH-verdien 10 fgr pafgringen av nat-
riumcellulosexantat-opplgsningen. Ved en cel-
luloseopptagelse pa 3 pst. i stoffet viste det be-
handlede produkt seg & ha en filtingskrympning
P4 mindre enn 1 pst. etter 750 minutters vasking.
Behandlingskrympningen for dette stoffet var
omkring 18 pst. Behandlingskrympningen kan
imidlertid lett nedsettes ved behandling i en
spennramme eller ved anvendelse av et mer 1gst
vevet materiale.

Eksempel 16.

I nok et forsgk ble fremgangsmaten fra
eksempel 9 fulgt med den unntagelse at stoffet
ble dyppet i HC1 med pH-verdien 1 etter at det
var delvis tgrket for & regenerere cellulosen pa
ullen. Denne behandlingen ga et stoff som hadde
en samlet krympning pé 24 pst. og en filtings-
krympning pa 7,9 pst. Etter at stoffet var taft
opp av den sure opplgsningen, ble det imidlertid
{akttatt smé& partikler cellulosegel flytende i
badet. Disse partiklene var dpenbart frigjort fra

stoffet under syrebehandlingen. Det ble derfor
trukket den slutning at det ikke kunne oppnés
noen vesentlig fordel ved sur regenerering av
cellulosen pa ullen sammenlignet med termisk

regenerering.
Eksempel 17.

Ullstoff som anvendt i eksempel 9 og etter-
iplgende eksempler ble bufferet til pH-verdien
10, behandlet med et isocyanatgrunningsbelegg,
neddyppet i to dekaustiserte natriumcellulose-
xXantat-opplgsninger med henholdvis pH-verdien
10 og en pH-verdien 6, utpresset og tgrket.

Ullen som var behandlet pad denne mafte,
ble vasket i 750 minutter ved 40°C med tgrk-
ning mellom de enkelte vaskebehandlinger og
ga 15 pst. total krympning og -1,2 pst. filtings-
krympning (1,2 pst. forlengelse).

Eksempel 18.

I et ytterligere forsgk ble ullstoffet som ble
brukt i eksempel 9 og de etterfglgende eksempler
behandlet ved en flertrinns-behandling. Stoffet
ble fgrst dyppet i en fortynnet opplgsning (0,5
pst. dekaustisert mnatriumecellulosexantat) og
cellulosen ble delvis regenerert i stoffet ved &
utsette stoffet for varme i kort tid. Stoffet ble
deretter pd ny dyppet i opplgsningen og opp-
hetet pa ny 8 ganger. Denne behandlingen hadde
den virkning at den ga fullstendig krympefast-
het mot filtingskrympning. Denne behandlingen
kan beskrives som Kkrympingsstabilisering ved
patgring av flere tynne celluloselag pa ullfibrene.

Teoretisk skulle den meget lavere viskositet
av den meget fortynnede dekaustiserte natrium-
cellulosexantat-opplgsningen tillate en hurtigere
og muligens en mer fullstendig gjennomfuktning
av ullfibrene. Denne behandling illustrerer et
forskjellig reaksjonsmgnster for fibrene som
skyldes celluloselagene. Denne fremgangsmate
synes 4 veere potensielt hurtigere, lettere me-
kaniserbar og mindre kostbar for stabilisering
av ullmaterialer.

Eksempel 19.

I et annet forsgk ble ullstoffet som ble an-
vendt i eksempel 9 og de fglgende eksempler,
gitt et isocyanatgrunningsbelegg og deretter be-
handlet med en opplgsning av dekaustisert na-
triumcellulosexantat avvekslende under trykk
og vakuum i 10 behandlinger. Denne fremgangs-
maten forarsaker apenbart en mer fullstendig
gjennomtrengning av natriumcellulosexantatet i
ullfibrene og under helegget pa fibrene. Dette
resulterte apenbart i en mer fullstendig inn-
kapsling av fibrene. Ullstoffet som var behandlet
pa denne maten, viste seg & veere stabilisert
fullstendig mot filtingskrympning som bestemt
ved 750 minutters vaskeprgven.

Eksempel 20.
En prgve av ull ble fremstilt ved & fglge den

generelle fremgangsméite angitt i eksempel 9,
men fgr tgrking ble det brettet og presset med
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et varmt strykejern som var innstilt for stryk-
ning av ull. Behandlingen med det varme stryke-
jernet var tilstrekkelig til 4 regenerere cellulosen
pa overflaten av ullstoffet i det omradet som ble
behandlet med strykejernet. Regenerering av
cellulosen ved behandling med det varme stryke-
jernet hadde som virkning ikke bare & gjgre
stoffet krympefast, men ogsid & danne en varig
press i stoffet. Pressen som ble dannet ved pres-
sing med det varme strykejernet, ble bibeholdt
ved vasking i 750 minutter eller mer i vann
ved 40°C. Dette forsgket viser at behandling med
opplgsningen av dekaustiserte natriumecellulose-
xantat ikke bare gjgr ullstoffet krympefast og
filtingskrympefast, men ogsa gir en varig press
i stoffet og gjgr stoffet motstandsdyktig mot
dannelse av folder eller skrukker.

‘ Mens de mange eksempler som vedrgrer be-
handling av ull for & gjgre denne krympefast
eller for & gi den varige presser, ble utfgrt med
opplgsninger av dekaustisert natriumcellulose-
xantat, ma det forstas at opplgsninger av andre
dekaustiserte polymere alkoholxantater kan an-
vendes med lignende virkning, det vil si opplds-
ninger av dekaustiserte amylosexantat, stivelse-
xantat, polyvinylalkoholxantat, polyallyalkohol-
xantat etc., kan brukes i eksempel 1 og de etter-
fglgende eksempler med lignende virkning., Ge-
nerelt foretas utvalget av det sserlige polymere
alkoholxantat som skal anvendes og de sger-
lige behandlingsbetingelser i henhold til de gns-
kede egenskaper av det ferdige produkt. Opp-
Igsningene av dekaustisert natriumcellulosexan-
tat eller andre polymere alkoholxantater kan
fremstilles ved dekaustisering av alkaliske xan-
tatopplgsninger eller ved opplgsning av forstgv-
ningstgrkede pulvere som i alt vesentlig bestar
av dekaustiserte eller ngytraliserte polymere
alkoholxantater i findelt form. Substitusjons-
graden av xantatet i den polymere alkohol er
ikke kritisk og i alminnelighet er en hver sub-
stitusjonsgrad som er hgyere enn omkring 3 pst.
tilfredsstillende. P4 samme méte er polymerisa-
sjonsgraden av det polymere alkoholxantat ikke
kritisk og kan varieres i henhold til de egen-
skaper som ¢gnskes av et seerlig produkt. I al-
minnelighet vil polymere alkoholxantater med
noe lavere polymerisasjonsgrad anvendes nar
det gnskes opplgsninger med lavere viskositet
for & iverksette bedre gjennomtrengning i ull-
fibrene.

Fra de mange eksempler som er angitt
ovenfor og fra annet eksperimentelt arbeide som
ble gjort for & gjgre ullfibre krympefaste, har
man kommet til en rekke viktige konklusjoner.
Hvis ullen er i sur tilstand, forbedrer justering
ved titrering eller pufring til mild alkalisk pH-
verdi (pH 10) fgr behandlingen med en opplgs-
ning av dekaustisert polymer alkohol i vesentlig
grad den dimensjonale stabilisering av det fer-
dige ullprodukt. Ved meget lav opptagelse hjel-
per et isocyanat-grunningsbelegg behandlingen
med polymer alkoholxantat til & eliminere fil-
tingskrympning, men gjgr ullen ikke i vesentlig
grad krympefast uten etterfglgende behandling
med en opplgsning av dekaustisert polymer alko-
holxantat. Sluttjustering av pH-verdien for det
behandlede ullmaterialet til det isoelektriske om-

rade forbedrer i alle tilfelle i vesentlig grad mot-
standsdyktigheten mot filtingskrympning. Be-
handlingen for krympefasthet ble ikke forbedret
ved tilsetning av et fuktemiddel til opplgsningen
av det dekaustiserte polymere alkoholxantat.

Det viste seg at bearbeidelse av ull i
strukket tilstand ved neddyppingen nedsetter
behandlingskrympning, men har ingen betrakte-
lig virkning pé filtingskrympningen. Det er intet
som tyder pa at forbedringen med hensyn til
behandlingskrymping gar tapt ved etterfglgende
vaskebehandling.

Nar ullmaterialet etses med hydrogenperok-
syd fgr behandling med en opplgsning av dekau-
stisert cellulosexantat (eller et annet polymer
alkoholxantat) reduseres filtingskrympningen av
det ferdige produkt i vesentlig grad. Filtings-
krympningen kan ogsé reduseres i vesentlig grad
ved & emulgere diisocyanater i opplgsningen av
cellulosexantatet (eller annet polymer alkohol-
xantat) noe som muliggjgr behandling i ett bad
og som begrenser filtingskrympning til et meget
lavt nivd, og som har fordelen av meget lave
omkostninger for oppldgsningsmidler.

Mens forskjellige tekstilmaterialer krever

noe forskjellige behandlinger, har det vist seg
at den mest effektive enkeltbehandling krever:
(a) pufring av stoffet eller titrering av stoffet
til en mild alkalisk pH-verdi (omKkring pH 10),
(b) pafgring av stoffet med en meget liten
mengde (mindre enn 0,1 pst.) diisocyanat,
(c) giennomfuktning av stoffet ved pH 10 med
en 2,5 pst. opplgsning av dekaustisert cellulose-
xantat (eller annet dekaustisert polymer alko-
holxantat) for & gi en opptagelse péd omkring
2—3 pst, (d) neddypping pa ny av stoffet i en
oppligsning av et dekaustisert polymer alkohol-
xantat ved pH 6 og utpressing av veeskeover-
skuddet for & gi en celluloseopptagelse pd om-
trent 3 pst. og (e) herding i et tgrkeskap ved
omkring 110—120°C.

Fremgangsmitene som angitt ovenfor har
i alminnelighet den virkning at de nedsefter
bade behandlingskrympning og filtingskrymp-
ning for ull til godtakbare nivi og nedsetter 1
seerdeleshet filtingskrympningen til et nivid som
tillater vasking av tekstilmaterialer av ull under
relativt hirde vaskebehandlinger. Fremgangs-
maten omfatter overtrekking av hver enkelt fi-
ber, og mens den i fgrste rekke er blitt utfgrt
med ferdige ullmaterialer (bade fargede og ufar-
gede) er behandlingen like virkningsfull nar den
utfgres pad enkelte fibre eller garn eller trader
for dannelsen av tekstilstoffer. Behandlingen
er p4 samme mate virkningsfull for & gjgre ikke-
vevde ullmaterialer, inkludert filt, krympefaste.
Regenerering av cellulose eller annen polymer
alkohol som er pafgrt ullen av en dekaustisert
opplgsning kan foretas ved enkel tgrking av
materialet ved moderat forhgyede temperaturer
(eller i lengre tid ved romtemperatur) eller ved
behandling med syre eller annet kjemisk stoff
for a4 iverksette kjemisk dekomponering av xan-
tatet for 3 gi det gnskede belegg av cellulose
eller annen polymer alkohol. Overtrekkingen av
ullfibrene (eller tekstilstoffet) med cellulose
(eller en annen polymer alkohol) gir materialet



8 116 628

et noe stivere grep. Materialets grep blir stadig
mykere ved vasking.

Overtrekkingen av ullfibrene gir en over-
flate som i alt vesentlig bestir av en tynn film
av regenerert cellulose (eller annen polymeral-
kohol) pa hver enkelt fiber i tekstilstoffet og
gjgr stoffet ikke bare krympefast og gir det
varige presser, men gir ogsa beskyttelse mot
kontakt med ulloverflaten, noe som tilveiebringer
en viss form for beskyttelse for personer som er
ellergiske mot ull eller p4 annen méte er fgl-
somme overfor ullstoffer.

Patentkrav:

1. Fremgangsmaite for behandling av ull for
4 gjore produkter av ull krympefrie og/eller
gl dem permanent press, karakterisert
ved at ull-fibre, -garn eller -stoffer bringes
i kontakt med en opplgsning av et dekaustisert
xantat av et polysakkarid eller av en polymer
alkohol, hvoretter polysakkaridet eller den poly-
mere alkohol pa i og for seg kjent mate regene-
reres pa ullen.

2. Fremgangsmite i henhold til krav 1,
karakterisert ved at opplgsningen av
det dekaustiserte xantat er en -opplgsning av et
alkalicellulosexantat, amylosexantat, dekstran-
xantat, polyvinylalkoholxantat eller polyallyl-
alkoholxantat, fra hvilken opplgsning det meste
av akaliet er blitt fjernet eller overfgrt til en
ikke-alkalisk form.

3. Fremgangsméte 1 henhold til krav 1—2,
karakterisert ved at opplgsningens kon-
sentrasjon og kontakttiden er tilstrekkelig til
4 gi en opptagelse av cellulose eller en annen
polymer pa 0,1—10 vektprosent pd ullen.

4. Fremgangsméite i henhold til krav 1—3,
karakterisert ved at ullen fgr behand-
ling med opplgsningen forsynes med et grunn-
ingsbelegg av et organisk polyisocyanat.

5. Fremgangsméte i henhold til krav 3,
karakterisert ved at ullen <pufres» eller
titreres til en mildt alkalisk pH-verdi fgr be-
handlingen med den nevnte opplgsning,.

Anfgrte publikasjoner:

Oscar Andersens boktrykkeri, Oslo.
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