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Fuktemiddel for alkallske tekstllbehandllngsbad

Oppfinnelsen vedrgrer fuktemiddel til alkaliske tekstil-
behandlingsbad, spesielt for merceriserings- og lutbehandlingsbad
inneholdende alkylsulfonsyre eller deres alkalimetallsalter med
mak51malt 7 karbonatomer pr. sulfonsyregruppe og lavere alkyldialka-
nolaminer idet fuktemiddelet er karakterisert ved at det dessuten
inneholder eventuelt delvis forsdpede fosforsyreestre av alkoholer
med 4-8 karbonatomer i en mengde P& 1-15% referert til summen av
mengden av sulfonsyre eller sulfonat og alkyldialkanolaminer.

Det er allerede fra DAS 1.014.067 kjent at man som fukte-
midler for merceriserings- og lutningsbad anvender hgyeremolekylare
alifatiske sulfonsyrer, som inheholder mer enn en sulfonsyregruppe
pr. molekyl. ‘
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Fra tysk patent nr. 955.857 er det videre kjent at man
for merceriseringslut som fuktemiddel kan anvende blandinger av
alkylsulfonater med 5-10 karbonatomer i alkylresten og alkylsulfater,
hvis alkylreét inneholder 10-16 karbonatomer. Som hjelpeopplgsnings-
middel kan det da for forbedring av sulfonatenes opplgselighet i
merceriseringsluten dessuten tilsettes mindre mengder av alifatiske
alkoholer, aﬁiner, alkylolaminer, eteralkoholer eller naftensyrer.

Det ble n& funnet at man som meget virksomme og ogsé
uten oppvarming klart oppl¢selige.fﬁktemidler for anvendelse i al-
kaliske bad, slik de anvendes ved mercerisering eller lutninger,
anvender blandinger av a) alifatiske sulfonsyrer som gjennomsnittlig
pd maksimalt 7 karbonatomer inneholder en sulfonsyregruppe eller deres
alkalisalter, b) lavere alkyl-dialkanolaminer og c) delvis forsépede
fosforsyreestere av alifatiske alkoholer av midlere molekylvekt sdm
skumdemper. | ) o
Fordelene ved .fuktemiddelblandingen ifglge oppfinnelsen
fremgldr f.eks. av de nedenfor oppfgrte tabeller.

' Spesielt,gunstig‘for den tekniske anvendelse av bland-
ingen ifglge oppfinnelsen virker da de-sterkt fbrbedredq krympe-
verdier.  Ved medanvendelse av quforsyreesteré lar det -seg praktisk
talt oppnd skumfrie merceriseringsbad.‘ Dette er en spesiell fordel
ved arbeider pad garnmerceriseringsmaskiner.- :De under anvendelse av
blandingen ifélge oppfinnelsen fremstilte merceriserings- eller lut-
ningsbad kan dessuten tilsettes andre overflateaktive forbindelser
eller merceriseringsmidler, som eksempelvis etylenoksyd-kondensa-
sjonsprodukter eller kresoler. Hvis det synes gnskelig kan det des-
suten tilsettes i og for seg kjente hjelpemidler, som f.eks. lavere .
alkoholer. |

Som utgangsmateriale for fremstillingen av alkylsulfon-
syrene, som pd maksimalt 7 karbonatomer skal inneholde en sulfonsyre-
gruppe, egner'det seg mettede alifatiske hydrokarboner, som f.eks.
en lettbensin med kokeomrade 30—80°C eller alifatiske eller cyklo-
alifatiske hydrokarboner med 10 til 20 karbonatomer, som kan vare
forgrenet. Spesielt fordelaktige er imidlertid rettlinjede hydro-
karboner med 10-20 karbonatomer, slik de f.eks. ble dannet ved
molekylarsiktQSkillefremgangsméten: Molekylarsikter er f.eks. be-
stemte syntetiske zeoliter, hvis krystallgitter har mellomrom av
definerte dimensjoner, som pd sin side er tilgjengelig over porer
av en bestemt vidde. Disse porer tillater f.eks. en indre adsorpsjon

av n-parafiner under utelukkelse av ikke normale komponenter. I et
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separat trinn desorberes deretter n-parafinene og samles. Man kan
ogsd adskille n-parafinene etter den sdKalte urinstoff-fremgangsmiten.

' Den QVenfof nevnte molekylarsiktfremgangsmidten beskrives
f.eks. i publikasjonen av J.J. Griesmer, H.B. -Rhodes og K. Kiyonaga
"Erdol und Kohle, Erdgas, Petrochemie®, 13. &rgang {1960), side 650,
i publikasjonen av CH.K. 'Hersh'"Molekular Sieves", New York 1961 og
i tidsskriftet "Ind. Engng. Chem.", 54 (1962), nr. 5, side 13 og "Er-
dol und Kohle®, 12 {1959), side 406. -

7 Urinstoff- fremgangsmaten forklares i en artikkel av
E. Wélngartner i tldsskrlftet "Erdol und Kohle, Erdgas, Petrochemie®
14 (1961), side 910. C
’ Ifglge oppflnnelsen 1nnf¢res i de 1avere hydrokarboner,

som f.eks. en lettben51n, som har en midlere molekylvekt p& ca. 60,
minst en”sulfogruppe, i de hgyere hydrokarboner som -eksempelvis en
n-parafinolje av midlere'mOlékylvekt 215 minst 2 sulfonsyregrupper
De sulfonsure alkalisalter fremstllles av disse hydrokarboner fordel-
' aktlg ved sulfoklorerlng 1f¢lge Reed- fremgangsmaten og etterfglgende
alkallsk forsapnlng, men . det anvendes ogsa tiourinstoff- fremgangs-
maten av’ Sprague og Johnson eller metoden av Johnson og Douglas savel
som oksydaSJonen av alkylsulflder med klor (sml F. Asinger "uhemle .
und” Technologie der Parafflnkohlenstoffe“ 41956) Berlin, sidene 395,
>423 424). Det kan ogsd finne anvendelse av andre metoder for inn-
f¢r1ng av_ sulfonsyregruppene, som sulfoksydasaonen
A ~ De lavere alkyldlalkanolamlner tilsvarer den generelle
formel o o » ' A

.R - N [—(CnHenO)mﬂ72

hvori R betyr en alkylrest med72-5 karbonatomer og m et tall pad 1-2
og n 2 eller 3. Alkyldialkanolaminene skal fortrinnsvis vere vann-
opp1¢se11ge Det kan eksempelv1s anvendes n-propyl-dietanolamin,
isoamyl- dletanolamln, etyl- bls-[TE hydroksyisopropyl/amin, n-butyl-
blS—L 2-hydroksypropyl/-amin eller fortrinnsvis butyl- eller iso-
butylamin, som ble omsatt med 2 til 2,5 mol etylenoksyd. '

Som fosforsyreestere som videre skal tilsettes, anvendes
slike av alkoholer av midlere mdekylvekt med 4-8 karbonatomer, f.eks.
trioktylfosfat, spesielt tributylfosfatet og triisobutylfosfatet.
Disse fosforsyreestere bibeholder ogsd ved en paftiell forsépning
deres virkning.

Vektforholdet mellom alkylsulfonater og alkyldialkanol-
aminer skal utgjgre 1 : 0,3 til 1 : 5, fortrinnsvis 1 : 0,8 til

1l : 2. Tilsetningen av fosforsyreeétere utgjgr 1-15%, referert til
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summan av sulfonater og alkyldialkanolaminer, fortrinnsvis 2-6%.

. Fuktemiddelblandingen ifglge oppfinnelsen er opplgselig
sdvel i fortynnet som ogsd i hgykonsentrert alkalilut, som den f.eks.
anvendes til mercerisering eller lutning av cellulosefibervevnader,
ogsé uten oppvarmning.

Eksempel 1.
Sulfoklorerihg:

iI 54 g av en ifglge en molekylarsiktfremgangsmidte frem-
stilt rettlinjet alkan av midlere molekylvekt 216 innfgres ved BOOG
under bestraling med UV-lys i lgpet av 10 timer 120 g svoveldioksyd og
91 g klor. Etter utblasning inneholder den tykkoljede sulfoklorid
17,9% forsdpbart klor. Utbyttet utgjgr 128 g. Det ble ved analyse
funnet: 8: '15,1%, Cl: 28,3%, dvs. produktet tilsvarer formelen
(CH2)15(502)2,5014,1.

Forsédpning: -

Til 158 g av en 33,4%-ig natronlut lar man det tildryppe
ved 50-7000 116 g av ovennevnte sulfoklorid. Deretter etteromrgres
det etter 1 time ved 60-70°C, avkjgles og deretter frasuges utskilt
kokesalt. Den klare vandige opplgsning er da 46,3%-ig av sulfonat.
Innstilling av merceriseringsfuktemiddel:

Opplgsning A.

Til 40 g av sulfonatopplgsningen settes under omrgring
16,7 g isobutyldietanolamin og 1,4 g triisobutylfosfat. Man far
58 g av en klar opplgsning med et innhold pd 61% av fukteaktivt stoff.

I stedet for isobutyldietanolaminene kan det med samme
resultat ogsé'anvendes den samme mengde av et omsetningsprodukt av
isobutylamin med 2,3 mol etylenoksyd.

Opplgsning B. .

Til 40 g sulfonatopplgsning fra ovennevnte forsépning
setter man dessuten under omrgring 16,7 g isobutyldietanolamin sével
som 1,6 g tributylfosfat og 5,5 & n-butanol. Man far 63 g av en
klar opplgsning som inneholder 55% fukteaktive stoffer.

En likeledes god fuktemiddelblanding f&eés ndr man, i
stedet for isobutyldietanolamin anvender den samme mengde n-butyl-
dietanolamin. '
Sammenlikningsfors¢k til opplgsning A og B.

Opplgsning C.: -

43 g av et handelsvanlig alkylmonosulfonat (hvis hydro-

karbonkjede bestdr av ca. 16 karbonatomer og som inneholder 77%
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vaskeaktivt stoff) opplgses i 53 g vann. Hertil settes deretter
37,5 & isobutyldietanolamin og 8 g triisobutylfosfat. Opplgsningen
inneholder da 50% fukteaktivt stoff.
Fukteverdiene av dette sammenlikningsforsgk sammenliknes
i fglgende tabell I med opplgsningen A og B ifglge oppfinnelsen.
Videre medprgves dessuten isobutyldietanolamin.
Fukteverdibestemmelsen gjennomfgres i & bad pd 300 g
natriumhydroksyd ifglge DIN 53.901. Ved anvendelse av 5 g aktivt
stoff pr. liter fremkommer de 1 tabell I oppfgrte fuktetider.

Tabell T.
) Fuktetid (i sek.)
Opplgsning A 46
Opplgsning B 60
Alkanpolysulfonat (fra eksempel 1) . 1300
Opplgsning C 300
Isobutyldietanolamin ' 74

Resultatene viser at kombinasjonen ifglge oppfinnelsen
har overraskende gode fukteverdier.
Eksempel 2.

230 g av et lettbensinfulfoklorid, som ble fremstillet
‘if¢lge Reed-fremgangsmdten ved sulfoklorering av en lettbensin {av
kokeomréde 30-80°C og en midlere molekylvekt pd 70) og som inneholder
16,9% svovel og 20,9% klor, og dermed omtrent pad en kjede av 6 kar-
bonatomer har en SOZCl—gruppe, ble ved 50—6000 tildryppet 1 en opp-
lgsning av 104 g etsnatron i 1 liter vann i lgpet av 1 time. Etter
1 times etteromrgring var reaksjonen avsluttet. Opplgsningen inne-
holder etter frafiltrering av litt harpiksaktige forurensninger 30%
sulfonat. Innstilling av merceriseringsmiddelopplgsning (= opplgsning
D) : '

70,5 g av ovennevnte lettbensinsulfonatopplgsning
(inneholdende 21,2 g sulfonat) blandes under omrgring med 37,5 g
butyldietanolamin, 26 g vann og 8 g triisobutylfosfat. Den klare
opplgsning inneholder da 42% fukteaktivt stoff.

Denne merceriseringsfuktemiddelinnstilling er klar opp-
lgselig i merceriseringsbad pa 300 g natriumhydroksyd pr. liter.
Lettbensinsulfonat alene (dvs. uten tilsetninger) skummer i disse
bad opp etter meget kort tid, er altsd ubrukbart.

I fglgende tabell II sammenliknes krympeverdien av pro-
duktene ifglge oppfinnelsen fra eksempel 1 (= opplgsningen A og B)
og eksempel 2 (= opplgsning D) med
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1) alkanopolysulfon;t.fra eksempel 1,

2) en blanding av handelsvanlig alkylmonosulfonat med isobutyldi-

etanolamin (opplgsning C) .. ' .
Av tabell II sees at ved god oppldgselighet av produktene

i det sterkt alkaliske bad fes ved kombinasjonen ifglge oppfinnelsen -

overraskende gode krympeverdier} '
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Patentkratvw B

Fuktemiddel til alkaliske tekstilbehandlingsﬁad, spesielt
ﬁil mercerisériygs- og lutbehandlinngad, inneholdende alkylsulfon-
syrer eller deres alkalimetallsalter med maksimalt 7 karbonatomer pr.
sulfonsyregruppe og lavere Alkyl-dialkanolamingr, karakteri -
s er t ved at midlet dessuten inneholder eventuelt delvis forsdpede
fosforsyreestre av alkoholer med 4-8 karbonatomer i en mengde pa

1-15%, referert til summen av mengdene av sulfonsyré eller sulfonat
og alkyldialkanolaminer. '

Anfgrte phbllka;sjoner: '

Tysk pateﬁt nr. 719.432
Tysk utl. skrift nr. 1.042.045
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