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@ Sulfonylharnstoff enthaltende Avivage- und Hydrophobierungsmittel fiir Zellulose enthaltende Textilmaterialien und
Leder; Verfahren zu seiner Herstellung, die behandelten Materialien; die Sulfonylharnstoffe und Verfahren zu deren

Herstellung.

@ Die Avivage- und Hydrophobiermittel fiir Zellulose, zel-
lulosehaltige Textilien und fiir Leder bestehen aus a
Gewichtsteilen einer Verbindung

~

R3-5-C=KH-50,~% (:
. 2
o

worin R Alkyl oder Alkeny! mit 10 bis 30 C-Atomen, B einer
der zweiwertigen Reste e, -
- —immC H, N ROK
<oder “TataTyT und
a=
X B-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen
ist und R' und R?® fir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4
N C-Atomen sowie n fiir 2, 3 oder 4 stehen, und b Gewichtstei-
len eines Emulgators, bestehend aus 100 - 37,5% bekannter
@ nichtionischer Emulgatoren, 0 - 50% bekannter anionischer
€ Emuigatoren und 0 bis 25% bekannter Licker, ¢ Gewichtstei-
Q© len eines Epoxids
RP-cH - I
o A ()
QL. worin R? Alkyl oder Alkeny! mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet,
und gegebenenfalls d Gewichtsteilen Wasser oder eines mit

Wasser mischbaren organischen Ldsungsmittels, wobei a
einen Wert von 80 bis 99, b einen Wert von 20 bis 1, ¢ einen
Wert von 0 bis 5 gegebenenfalls 120 2

a+breo+d

einen Wert von 10 bis 40 hat. Sulfonylharnstoffe der

allgemeinen Formel!

R-B-C=1H-50,-X
"

5 -
[}

wor n R Alkyl oder Alkeny!l mit 10 bis 30 C-Atomen, B einer
der zweiwertigen Reste —?:‘—. -
B R

und.

~NH-C_H,, =N~
oder =Gy Hoy '

RZ

X 3-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis C-Atomen
ist und R! fiir Alky! mit 1 bis 4 C-Atomen, R? fiir Wasserstoff
oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und n fiir 2, 3 oder 4 besteht,
hergestelit durch Umsetzung von einem B-Halogenalkyl-
sulfonyl-isocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest der
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Avivage- und Hvdrophobiermittel, Verfahren zu seiner Her-

stellung, die mit dem Mittel behandelten Materialien, die
in dem Mittel enthaltenen Sulfonylharnstoffe und das Ver-
fahren zu jhrer Herstellung

pie vorlicgende Driinduns Vveotrisft Avivave- und Hydrophobier-
nittel flir Tesrilmateriesolicen sus oder enthaltend Zellulose
und fir Leder. bestohend ~us 3y dewichistcilon ciner Verbindung
der allrenceinen Cormel I,

- L - C - il - 50, = X , (1)

Q

1IC wordin R Alkyl oder Aluenyl mio Ju bis 00 C-’tomen, b einer
der zyeiwertigen Reste -H-. ~K-  oder -NI-C i, -N- und
. 1 nin G, ,
2 n R™

X ?-llalogennliyl oder Alkenyl wmit jeweils 2 bis 4 C-ftomen int

Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen

sowie n fir 2,3 oder 4 stehen, und b Gewichisteilen eines Emul-

1 [a]
und R° und R” fur VWassersta

r-«l-
l
;«-.
o]
)
s

153 gators, "besteheud acus 16D - 37,5 ¢ bekannter nichtienischer
Fmulgoto 0O - 30 7 pehannter snionischer Trmulpatoren und
O - 23 ¢ belannter Licker. ¢ Gewichisteilen cines Dpoxids
der Formel 11
R3 ~ Cl - i, ' (11)

* ' »3 . . L N Ty al A 4
o0 worin R Alkyvl oder Alkenyl miil 10 bis 40 O-Ailonen bedeout:

e Ay

und gegchenceninlls d Gowichtistceoilen Woa®er oonr eines nid
Wasser mischbaren organischon Losungsmitlieols. wobei a cinen
Wert von 80 bis €9, b einen Weri wvon 20 bis 1, ¢ einen Wer:

¥

von O bis 5 und cegeboenenfnlis
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%%%:EI% einen Wert von 10 bis 40 hat,

die Herstellung und Vervenduns dieser ¥Mittel sowie die neuen

Wirkstoffe der Formel 1 und dercn Uzrstellumn-,

Avivagemittel sollen Textilmaceriaiicen ind farer vorteilhafte
Oberflécheneigenschaften, insbesondere ainen angenehmen warmen
Griff, verleihen. Daneben konnea Avivagemitted die” Verarbeitungs-
eigenschaften von Fasermaterialien verbessern. Dekannte Avivage-~- }
mittel sind beispielsweise natlirliche 0le und partiell—ven§eifte %
natirliche Fette. - i
Diese Produkte verleihen den Textilmaterialier einen vollen §
weichen aber ctwas stumpfen Griff, Bin besonderer Nachteil ist i
ihre Empfindlichkeit gegen Y“Wessorbiarte und inre Neigung zum Ranzigf
werden. Unenpfindiicher pgegen Vass=erhiavte sind Avivagemittel auf :
Basis sulfatierter Ole bezw. fctie, Veitere bekannte Avivagemittel®
sind beispielswelse primdre Alkylsulfate, wie Cetyl- und Stearyl-
sulfat. Aufler.den anionischen Avivagemitteln sind auch kationischef
Avivagemittel beliannt geworden aui der LBasis quartiirer Ammonium- '?
basen mit mindestens einem lenshottigen Aikyreost, wie sie z.B. in -
der schweizer Potentschritt 130 281 oder dem deutschen Reichspa-
tent 546 406 beschrieben wuvden. irie kationischen Avivagemittel
ergeben zwar elnen angenchmen veichen Griff, neigen jedoch bei
ichen Temperaturen zu Vergilbungeu, Aulerdom fihren sie unter
Unsvénden zu Farbtonumschldpen und vermindorn die Lichtechtheit
von arbungen. Yine gewilsse Vcrbvéserung beziiglich der Vergilbungs-
neigung unter Beeinflussung der [ichteéchtheit von Farbungen wurde
durch die in der amerikanischen Patentsear:ft 2 304 369 und inm
deutschen Bundesnatent 1 04y 412 bgséhriebenen vorwiegend Carbo-
namid oder liarnstoff-Gruppierungen onthaitcndcn Avivagemittel
erzielt. ' -

Neben der Avivagewirkung ist oo hidufiy erwinscht, eine Hydropho-
bierung des Textilmateriais bzv. des Leders herbeizufﬁhren.-Bekannt

Moglichkeiten zur dydrophobicrung von Textilmaterial und Leder

BAD CRIGINAL
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sind die Dehandlung mit Lesuacen odeyr Guoilsicoren voa Paraffin-
Kohlenwasserstoffen, Wachsoen oder devgleichoen, ouch Hetall-
seifen sind bercits flr lNydrerhobierunseswecke cinsgesetzt wor-
den. Rombinationun wen Lictallsalwen vndd
3 Imulsionen, die iy Hydrephnobiceroweche in Leticneh® Lommen kén-
nen, sind aus DOP 702 638 und aus der amerilianischen PS
2 018 864 bekannt, Metallhomplexce, dic, Abnlich wie Metallsei-~
fen, fir Hydrophobioruugsewecke

o
aus der amerikanischen ¥8 2 273 040 nekannt.

-

)

16

o)

bode

4 Nachtell aller oben gouannten avivapge- vong

nittel ist ihre nicht ausrcichende MNal- und VWaschechtih

. -
LT L5 -

=
e
e
3
G o
)
1)
s
4
=
1

ist daher bereits versucht worden, Eydropnoblnr urn
sche Umsetzung ait der Zellulose he rbe..uzuh“c“ S0 ist e3 ous

1 "™Wmn KR ¥ 3. ! - R} LN k1 ¥ . g T e PN I ] . E A
der DEP 542 186 bekannt, Yelivlosa-iiateriasiien milb Anh
?

15 bew. Chloriden wvon Vettsiuren zu1 bobh-~ndeln., Daocses Vorfahron
onunte in der Praxis dedeoch Rodnen ¥Wingonp finden. Aus der ams-

rikarischen Patcutschrift O L7232 OL2 2zt 4

dyidrophoblerung von

sellulose-tlaterialien mit langrnelocisca Teocynuaien, heispliels-

welse Stearyl-isceyanat, bLekoant. Dlczes Verdahoen hat jedoch
o0 den MHochteil 1..5% S Tivadvemydies iyt oo o F v pmen e e vy T Mo - e
~ den rachteil, dafd die Hydrophobicrung in organischen Libsungs-

mittel auscefdbrt wveordon nud, Gewlsoo Vorbezscorungen diases Ver-
fanrens durch Finsatz ven Isocoyane - 'cddukgen oind sus dor bri-

. .
firchen Patentechrift 716 232 and 4oy amerihinnazschoen Patent-

cchelfo O 746 288 bLeokapnt. Welleloo brlionnte dudrophobierungse-
25 nittel sind Alloxy-methyl-pyridinian-Veebindungen nit lang-

Y T ST 4 [ T s ey F—— I S S P KO JRORp % .y g
koettigom Alkoxyrest (uﬁ? G130 T30 und die dlialich gobauten

1- - 3

M-Alkoanoylamine uUthl“HyVidl“Luﬂ ~ehloride (britisches Patent
SG0 L17) mit langhettigen Alkanovivesi sowle insboscnaere die
aus dew DRP CE1 820 bokanpren N-A

langkettigenm Allylrest.

-
e
e
P
s
it
1

w
o

Diesc bekannten Produlkte welscon joeaoell elne Uaihe von Jaentcei-
len nuf, so w.hH. ihivre noangelbafico Vestindickeid eocen Wassor
umnd, damit verbundon, ein Ngenlasoon dov Aochorovitdl Lol Yinsoe-

rer Logeorung, nicht immer aucvaichenad;

8%}
o

die Lotwendigkeit, die chenmdischs inaung zwiloohon Hydopbo-

bilerungsmittel und Zellulosciaser durelh Sraitlivzoen avi Temporatu-
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ren von 120 - 150°C herbeizufuihren. Die aus DEP 681 520 be-
annten faserrealktiven Hydrophobilerungsmittel cergeben zwar gu-
te lHydrophobierungseffekte, lassen jedoch bewi:zlich Haltbarkeit
noch zu winschen idbrig, da sice unter kRinwirkung von Licht,
Hitwe eoder Sdurespuren- zu Autepolywmerisation unter Wirkungs-
abechwiichung neigen. Auflerdem wirfi ihre Herstellung von der

apparativen Seite her erhebliche Probleme auf.

Weitere Nachteile bekannter Produkte szind bheispielsweise mangel-
hafte Vertrdglichkelt mit anderen Veredelunpgumitteln fiur Tex~
tilien und/oder Leder oder mit sauren Farbstoffen, was zur
Huancenverschiebung von Férbungen fihren kXarn, nicht gleichmi-

3ig gute Wirkung auf verschiedciien Materialien,wie beispielsweise

vegetabilisceh- oder chromgegerbtes Leder, manﬁelhafte Bestdndig-
keit der dydrophobierungs- und Avivage-lLffckte gegenitber chemi-
scher KReilnigung und "Speckigkcith" bei Applikation autf Velours-

leder.

Dic vorliegende Erfindung beirifit nun Avivage- und Hydropho-
biermittel, die eine ausgezcichnete Grifivervesserung von Zellu-
lose~Textilmaterial und Leder bei gleichmxcitiy hcrvorragenden
Hydyophobiereffektan ergeben. Die erzielten Effcxte weisen einc
sehr gute Nak-, Wasch- und chom.Beinigzungsbestindigkeit auf und
sie¢ lassen sich auf unterschiedlichen Zelluiosematerialien uad

sehid ve Aschiedenx“*lgcn Lederqualititon erziclen. Dariiberhinaus

U'

feud

.Jassen sich die in den erfindungsgewdl einzuscizenden Avivago-

und Hydrophobiermitteln enthaltenen substratreaktiven Wirkstoffe

der ¥Formel I in technisch einfacher Velse herstellen.
Die erfindungsgemid einzusetzenden Avivage- und [ydrophobier-

mittel fur Textilmoterialicn aus cder enthaltend Zellulose und
TUr Leder besteheg aus
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- Bem : Ref. 3094

a Gewichtsteilen einer Verbindung der allgemeineﬁ Formel I

R~-B~-C~NH - 80, ~ X (1)
8 2
worin R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen, B einer
der zweiwertigen Reste ~N~, -N- cder -NH~C_H, ~N- und
AooAT L

X pB-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen
ist und Rl und 32 fiir Wasserstoff oder 41lkyl mit 1 bis 4

C~Atomen sowlie n fir 2, 3 oder 4 siehen, und b Gewichistai-
len eines Emulgators, bestehend aus 100 - 37,5 % bekannter
nichtionischer Emulgatoren, O - 50 % bekannter anionischer |
Emulgatoren und O - 25 % bekannter Licker, ¢ Gewichtsteilen
eines Epoxids der FOrTel II

R” ~ CH - CH, (

worin R3 Alkyl oder Alkenyl mit 15 Dis 40 C-Atomen bedeutet,
und gegebenenfalls

R}

ot
=
Mo’

d Gewichtsteilen VWasser oder eines mit Wasser mischbaren orga-
nischen Ldsungsmittels, wobel

a einen Wert von 80 bis 99,

b eineng Wert von 20 bis 1,

¢ einen Wert von O bis 5

und gegebenenfalls

100 . 2 einen Wert von 10 bis 40 hat.

a+b+e+d

Besonders gilnstige Kigenschafiten besitzen erfindungsgemifle
Hilfsmittel mit 95 his 99 Gewichtsanteilen des Wirkstoffs
der Formel I und 1 bis 5 Gewichtsanteilen des Ermulgators in
100 Gewichtsteilen des Hilfsmittels. '

Die langkettigen Alkylreste R der in den erfindungsgemifBen
Hilfsmittelzubereitungen enthaltenen Wirkstoffe der Formel T
mit 10 bis 30 Kohlemstoffatomen sind veorzugsweise nur schwach
verzweigt oder 1inéar. Bevorzugte Wirkstoffe der Formel I wei-
sen Alkylreste R Jit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen auf, Beispie-
le fir Alkylreste, die in den Wirkstoffen der Formel I fir R

stehen konnen, sind: 7
BAD ORIiGiivaw
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Decyl, Undecyl, Duodecyl, 8-Athyl-decyl(10), Tridecyl, Tetra-
decyl, Pentadecyl, Hexadecyl, Heptadecyl, Octadecyl, 6-Héxy1-
duodecyl(12), Yonadecyl, Eicosyl, Heneicosyl, Docosyl, Tri-
cosyl, Teiracosyl, Pentacosjl, Hexacosyl, Heptacosyl, Octa-
cosyl, Triacontyl.

In dem fir X stehenden B-Halogenalkyl-Rest besitzt das
Hajogen beispielsweise die Bedeutung von Brom, Jod, insbe-~
sondere aber von Chlor. BeiSpielé fir den p-Halogénalkyl-
rest sind insbesondere p~Chloridthyl, p-Chlorpropyl und
p—ChlorEutyl, Beispiele fiir das fiir X stehende Alkenyl sind
Vinyl, Propenyl, 1-Butenyl und 2-Butenyl. '

Sowohl im Hinblick auf die Wirkung, Emulgierbarkeit und an-
wendungstechnischen Eigenschaften, als auch aus Griinden der
leichten Zuginglichkeit der entsprechenden Ausgangsmaterialien
sind soiche Mischungen erfindungsgemidfer Verbindungen der
Formel 1 ebenfalls bevorzugt, in denen die Reste R beziiglich
ilirer Kohlenstoffatomzahl und ihrem Molanteil in der Mischung
der statistischen Zusammensetzung der Carbonsiuren in natir-
lichen Fetten, wie Talgfett, Cocosfett, Stearin, Sojadl oder
Palmol entsprechen. Reste R, die fiir eine derartige Gruppe
von Alkylresten stehen werden iUblicherweise mit Talgfett-
alkyl, Cocosfettalkyl usw. bezeichnet. So besteht beispiels-
weise "Stearylalkyl" im wesentlichen aus Alkylresten mit 16
bis 18 Xohlenstoffatomen, "Talgfett-alkyl" im wesentlichen
aus Alkylresten mit 14, 16, 18 Kohlenstoffatomen und dem
Octadecen~-{(9)-vl-(1)-rest und "Oleyl-alkyl" aus Alkylresten
mit 16 - 18 Kohlenstoffatomen und dem Octadecen-{(9)~-yl-(1)-

rest.

- Eine weitere Gruppe bevorzugter Wirkstoffe der Formel I sind

solche, in denen B einer der zweiwertigen Reste
~N- oder -N~ ist.

1 |1

R R )
¥egen ihrer besonders vorteilhaften Reaktivitidt und gilnsti-
gen Zugidnglichkeit sind auch solche Wirkstoffe der Formel I

bevorzugt, in denen X fiir eine g-Chloralkylgruppe mit 2 bis
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ichtionische daulratoren der obon wnsoobenen alig emelnen
Formel IIT wordoen erholton duveh Unrolsitng von nhraroxylgruppen-
haltisen Verbinaungeon A050 mit AtTlvlionoxiden wie Nuiylen,

Pronylen und vorzugswelse Lthylenoxld, UrfirdungsoemdfRe Avi-

()]

vepe- und Hdydrophebiermiittelruior2itun;er, in denen als nicehi-

- - P 3

ionogene Hmulgn

(4.
;..4
("
o)
o)
.
>

1
e
ek
“A
o o

Alenoxid-Unise trmntrsnreduzts nmit 10
bis 30 Mol Hthylencuid enthaltcu sind, licferi henonders sto-

ile ¥mulsicnon.

dydroaylemnbpenntaliise organische Vorbinluncen O, die zur

W

10 ferstellung der in den erfindungsgemdion Hild
t.

~

T
reitungen enthnltenen anichtioneogenen Imulgatoren ﬁeeignet sind,
sind beispielsveise longkettips Alkanole und Alkoenole

i
bis 22 Kohlensiteiln

ot
o]
ek
3

¢
—
posy

~e

inghesonderce solche, dic sich von'den
natiirlichen Fexzisduren wie Stearinsiuve, Palmitinsiiure,
15 leaure, oder den natiirlichen Ietisinresenizchon, wie sie

in der Cocosfettsiure bLow, Taipfottniure vorliozen, ableiten;
(\

[N PR S 1 T TS N, S U P .
corbonsduren sit 10 bis 22 Hoblenstoddatonen, insbezdndere
o Y -~y e e Y e " H + : 3 R S k|
cach hnicr Jdice a-ldrlicaen Fetisduron, wioe sStecrinsiure, Pal-
mitinsiiare, Glsnure oder noiicliche verhowrends “oitsiurege

slEyvlivhenrole nit £ - € Konlenscofiratomen in dea Likglroesten,
vie beispielswveisce p-i-EButylpnrenel, »-Nonylvherol, Tri-iso-
nronvl- und Tri-iso-builylnhencle, beispicleueire 2,4,6-Tri-(n)-
LU'}ljh”nol, 2,0, 08 Tra-ive-hutyiphenol wder 2,4,6-Tri-tert.-

ceccndere Yhenvli- und Sishenvl-nilinnole, wie
& o 2

w.h. Tenzylelkonel, f-Pheayl-iitbanel, 2-(4~-Hothyl-phenyl)-

s’

&th;sol, P-{d-Iscpropyl-pheryl)-dthanol, 4'-Vecthvl-4--hydroxy-

30 E;}'-;Ez"r:s:;iv’-ar dkyl-arylie, inshesondore arsiigvliceric Thenole und

siydroxydipheuyle, vie z.L. d-lydrosy-dirhenylmethan, 4-Hydroxy-

St-ncthyl-dipaenylzethan, S-invdroxy-4'-nethyl-diphenylmethan,

?cnzylnz’»hyﬁrorydiphenyl

3 Y

d-enzyl-Z'-hyaroexydiphenyl cooer 7-

Je{u=Tolyl)=4'~hydroxydiptonyl;

35 teilveldlse nit lengkettigon Fetesduren verestorte nchrwprtlge
Aliohole, wie boeldspicelovwoise Jettsiuremona- und —diglyceride,
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Fettsdureester des Sorbits und Sobit-r.., wobol als Fetisiura-
komponenten insbesondere diz noiuriizcien, wie Laurinsaure,
Palmitinsdure, Stearinsidure, (Olshure oder natirlich vorkommen-
de Fettsluregemische, wie Cocosfettsiure oder Talg%ettsﬁure;

in Betracht kommen;

die Vollfettbestandteile, wie Palmitinsidure, Cerotinsiure,
Capronsdure, Olssure, Lanocerinsiurce, Myristinsiurc, Lanopal-
minsdure, Colesterin, Lanosterin, Agnosterin, Cetylalkechol,
Cerylalkohol, die vorteilhafterweize in I'orm des naturlichen
Lanolins eingesetzt werden.

Far den Einsatz in den erfindungsgeméfen Hilfsmittelzubereifun-
gen besonders wertvoll sind Umsetzungsprodukte des Lanolina .
mit 10 - 30 Mol Athylenoxid, weil sie besonders stabile fmul-~
sionen bzw. Dispersionen der erfindungsgemdfen Hilfsmittel in
wdBrigen Behandlungsflotten ergeben.

Erfindungsgemdfe llilfsmittelzubereitunizen, die vorzugsweise flr

textile Anwendung vorgesehen sind, enthalten im wesentlichen,

-I

vorzugsweise 100 &, nichtionische Buuleatoren. BriindungsgemidfBe
?

Hilfsmittelzubercitungen, die speziell fiir den Einocatz au

dem

f

Ledersektor vorgesehen sind, enthalten keine Epoxvde der Formel
II, dagegen koénnen bis zu 50 7 des unichtionischen Emulgators
durch anionische Emulgatoren crsetznt werdes.- 1n oriindungsge-
nilRen Avivage- und lydrephobicrmiticlsubereiiungen kanan der
Emulgator zu 100 bis 50% aus nichtionischen Emulgatoren und

O bis 50 % anionischen Fmulgatoren zusammengesetzt sein. Be-~
kannte, bei den technischen Lederbearbeitungsverfanhren einge-
setzte Emulgatoren sind beispilelsweise sulfaticrte Fette oder
Ole, wie z.B. sulfatierter Tran oder sulfaticrtes Sperm-, Palm-
oder Klauendl,

30 sulfonierte oder sulfaticrte Iarvafi{inochlenwassarsistife, walor-

paraffinkohlenwasserstofle, Olefine, Vettalkonole =it ciner Ket-
tenlinge von 10 - 30 C-Atowmen, dercen Salwme und d2ren an deor Sulfo-
gruppe chemisch modifizierte Abkémilinge wic Sulfotauride, Sul-

foamide bzw. Imide, Sulfcester,
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Fettsﬁureiau;ido, —-oxithansulinnatoe,
Alkylarylsulfonsdure bw., “hre Salwe nit eiven Slayirest ait
Z*his 3C C-rtomon.

L.J

.

Fs ist mit den criindungsgenien Hillsmittelsubercitungen auch
mdglich, éleiChTClxlﬁ nit der Avivage und Hydropliebicerung des
Leders, die Fetiung des Loders it cinem Felt-Liclier vorzunehmen.
In diesem Falle ist es cuch méglich, in dice urfindungsgeméaén
Hilfsmittelzubercitungen dirciit zunindest einen Teil des fir die
Fettung des Leders orforderlichen Fett-Lickers einsmarbeiten.
Dieser Fett-Licker-Anteil erscetzt in der Regel cinen Teil dexr in
erfindungsgendf einzuscizenden Kilfsmittelznbereitungen enthal-
tenen Emulgatoren. Es ist ohne weitercs méglich, bis zu 25 Ge-
wichts% des Emulgators durch Feti-Licker zu ersetzen. In einem
solchen fettlickerlaltiren {ir den Ledersektor bestimmten erfin-
dungsgemiflen Avivage~ und ilydrophobicrmittel besteht der Emulga-
tor demnach aus 93,0 Lis 37,2 Gewichts%h bekannten nichtionischen
Emulgatoren, O Lis S0 Gewichts'e bekannten anionischen Emulgatore
und 5 bis 25 Gewichus® bekannten Lickern., Vorzugsweise enthiilt
der Emulgator der fir Loderanwendune bestimmten erfindungsge-
mEfen Hilfemittiel €0 bis &0 Gewicehiss bekannter nichtionischer
Tamulpatoren, G bis 20 Gowichts’ bezannter enionischer Emulga-

toren und 10 bis 20 Gewviechis’ belianntoer Licker.

Von den z.5. in "Ullaanns lnzyklopifidice der tochnischen Chemiel,

Bend 11, Seite 167, veschricbenen pekannten Licliern kdnnen die

auf Basis anionchktiver kemnonenten aufgebauten, von kationischen
Substanzen freicen Produkte im Dahmen der obiren Angaben in die

erfindungsccendlen Avivoge- und llydrophobicermitiel eingearbeitet
woerden,

pei den Lickern unierscheidet man uwischen den klassischen Licke
systenen, die nus Dmulgatoiun, Neutrnldlen, weutralfetten und
Tuffersystenen aufpgebaut sind, und den synthetischer und halbsyr

thetischen Lickersystoenon,

ir die klassischon Licker hemmen Feltunosstoffe auf pflanzliche

N - . -~ N -

und ticrischer I'niir in Trore, vic u.B. Talg, Tran, Spermél, Rir

BAD ORIGINAL
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VWachse, wie Bienenwachs, Carnaubawachs oder

_ 11 - :‘:’,"f. 3094
. ' . , 4
derklauendl, Ricinus6l, Olivendl, Loindl, Stearin WO£M3£M12()i

-y
8 sonltanwachs sowie
auch Mineraldl und lineare Chlcrparaffine mit 18 - 30 C-Atomen
und 10 -~ 50 Gew.% Kettenchlor in Frage. Um diesec klassischen
Fettungsmittel als Licker anwenden »u kénnen, bicten sich 2
Moglichkeiten durch teilweise Umsetzung mit Honechyvdrat oder
Schwefelsaure.an, sulfonierte halbsynthetd

sC
gierbare Systeme herzustellen oder aber mit

e

Fmulygatoren oder
Lmulgatorgemischen in Yorm von nichtionischen odaey vorzugswelse
anionischen Verbindungen in einc emulgierte Form zu dberfihren,
Heute werden jedoch flir die Lederfettung in zunchmendem Mafe
synthetische Produkte eingesetzt, die Emulgator-Tigenschaften
haben und gleichzeitig fettend wirken. t
Beispiele fiir Gruppen synthetischer Verbipndungen, dic teils in
Kombination mit den oben genannten wasserunlslichen natirlichen
und synthetischen ¥Fettungsmitteln, teils auceh fiir sich allein
als Licker in erfindungsgemificn Avivage-~ und Hyd ~opho§iermitteln
enthalten sein kénnen, sind:

Fettsiiureester der f-hydroxydthansulionsidure, wic =.3.
H3~(CH2)1G—CO—O~C o~ CHO~V,,L)" CD uncd

Cliy U ,) = CH=CH~ (Cil,y) ;= CO-0-Cl - CH 50, Ona @

“in -y IN

T'ettsidurederivate dor Aminccssigsiure, wie =
N,

CIL ~(Cun)16—CO~uJ (ﬁ-~COO<)iﬁ\Q7'

tx.

Fettsiuretauride und Fettsdurc-N-meothyltauride, wie z.B.
: - et ey (. :
CH,, = (CH,) = Cll=Cil- (CH,, } .~ CO-F~C11, ~C31, =50, 112 &
3 Lo i oo 1 P o 3 .
Cil. :
synthetische SulfochlorierungSNdeukte‘ wiec .RB.
cH,~Cl —CH«QH o~ CHy- H~(CH )

3 2
SO Cl : *OQCI

schundire Sulfonate -~ Alkalis
CH3"Ch2"?ﬂ*(CH2)g"

SOBNa

(,33 ;

langkettige Sulfamide, wie =.D.

o o j . )
CHB cn2 ?H (CL2)12ACH3

§0,~N~Cliy~CiL,~80, @ wy @ :

2
CH3

BAD CRIGINAL
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., Sulfoxydationsprodukte vorwiegend gesidttigter unverzweigter
'.Paraffine, wie z.B.

-SO,Na ,

H
Cigtig7-503

5 C)gllyy=80g=N-Cli,~Cily-50 Oy, @,

Cil

3
3

Alkyl-aryl-sulfonate und Olefinsulfonate.

Die gute Vertridglichleit der in den erfindungsgemiilen Hilfsif
mitteln enthaltenen Wirkstoffe der Formel I crmﬁglicht es *
auch, sie gemeinsan it Epoxiden der Formel II einzusetzen.

10 Dies ist von besonderem Interesse, wenn die erfindungsge-
miRen Mittel fir textile Anwendung, d.h. fir die Avivage und
Hydrophobierung von Zellulose cnthalicenden oder aus Zellulose
bestehenden Textilmaterialien vorgeschen sind. Flr diesen'spe-

ziellen Elnsatzzweck vorgesehene Mittel enthalten von den
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Epoxiden der Formel II Q,5 bis 5 Gewichtsteile pro 100 Ge-
wichtsteile der Hilfsmittelzubereitung. Durch diesen Zusatz
wird tberraschenderweise noch einc wesentliche Steigerung
der Wirkﬁng der erfindungsgemifen Zubereitungen hinsichtlich
der gewﬁnschten Griffverbesserung und der Hydrcophobierung

' des behandelten Textilmaterials erziclt.

10

15

20

25

30

Umn die Anwendung, die Handhabung und die Dosierung der erfin-
dungsgemdflen Hilfsmittelzubereitungen zu erleichtern, ist es
zweckméiflig, den Mischungen aus erfindungsgemiflem Wirkstoff

éer Formel I, Emulgator und gegebenenfalls Epoxiden der Fg{—
mel II noch soviel Wasser oder mit Wasser mischbare organis
sche Ldsungsmittel zuzusetzen, daR die resultierenden Produkte.
beziiglich des Wirkstoffs der Formel I einen Gehalt von 10 bis
40 GeWichts% haben, d.h., wenn der Bruch

100 * a
a+b+c+d '

einen Wert von 10 bis 40 hat.

Die Gewichtsmenge d des zuzusetzenden Wasscers oder mit Wasser
mischbaren organischen Losungsmittels richtet sich demnach
nach den Mengen a, b und ¢ der ibrigen Bestandteile der Zu-
bereitung und ergibt sich aus der obigen Gleichung zu

100 " a .
d = 110 Bis 40) ~ (a+b+c).

Mit Wasser mischbare organische L&sungsmittel, die in den er-

findungggeméﬁen Hilfsmittelzubereitungen enthalten sein kéﬁnen,

sind niedere Alkanole, wie beispielsweise Methanol, Kthénol, Propa

nol, Isopropancl; Ketone, wie Aceton, Didthylketon, Methyl-
&thylketég; cyclische Ather, wie Tetrahydrofuran oder Dioxan;
niedere SHureamide, wie beispielsweise Acetamid oder Dimethyl—‘
formamid, Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid, Glykolmono- oder
dimethylither oder Diglykolmono- oder dimethylidther. Besonders
bevorzugt fir den angegebenen Zweck wird Vasser. Von den orga-
nischen Lésungemitteln sind die niederen Alkanole, insbesondere
Athanol, und die Propanole bevorzugt. i ’

*

L alanY !ﬁvm'ﬁ-x' n
BAT TR TN
f2rv w5 .,n:i‘.'l"\.!-—.‘
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- ‘Die erfindungsgemifen Avivage- und Hydrophobiermittel werden
-}#ﬁérgestellt, indem man 80 bis 99, vorzugsweise 95 bis 99,

Gew.~teile einer Verbindung der allgemeinen Formel I

R~B-C-~NH-SO, -X (1)
1" 2 -

0]

worin
R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen,
B .einer der zweiwertigen Reste
- ~N-, <N- oder -NH-C Hz -N- ,
1 11 n 12
R R :
X p-Halogenalkyl ‘oder Alkenyl , mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen,

Rl und R2 fiir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und
n fir 2, 3 oder 4 stehen,
mit 1 bis 20, vorzugsweise 1 bis 5, Gewichtsteilen eines
Emulgators, bestehend aus .
100 - 37,5 Gew.% bekannter nichtionischer Emulgatoreh,

O - 50 Gew.% bekannter anionischer Emulgatoren,

0O - 25 Gew.% bekannter Licker und

0O -5 Gewichtsteilen eines Epoxids der Formel Il

3

- C{'/C,Hz (11)

worin RS Alkyl oder Alkenyl mit 15 - 40 C-Atomen bedeutet,

Bei Temperaturen von 20 - 90°C solange verknetet oder ver-
ruhft, bis eine homogene Masse entstanden ist und gegebenen-
falls durch Zugabe von Wasser oder eines mit Wasser mischbaren
organischen Lésungsmittels auf einen Gehalt von 10 bis 40
Gew.% der Verbindung der allgemeinen Formel I einstellt.

Die Zusammensetzung des hierbei vefwendeten Emulgators kann

in der oben beschriebenen Weise dem fir das herzustellende
erfindungsgemile Produkt in Aussicht genommenen Verwendungs-
zweck angepat sein. In speziell fﬁrﬁden Ledersektor vorgese~
henen erfindungsgemilen Hilfsmittelzubereitungen unterbleibt
der Zusatz des Epoxids der Formel II, wihrend bei der Her-
stellung von erfindungsgemiifen Zubereitungen, die fiir die

Anwendung auf
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dem Textilsektor vorgesehen sind, <. Ju-
Gewichtsteilen, vorzugsweise 0,5 Lis I G.ieho.ceilon
Epoxids erfolgt.

-
H

Die Applikation der erfindungsremiicn Avivaro- nu ydro
phobiermittel erfolgt in an sich hekannter Waise, wie ais

der Textilausrtistung bzw. Textilhochversieiung: und bei Le - -

behandlungsverfahren iiblich isi. Domnrenis w.ordon r Ole
vage und llydrophobierung von Zellulume ontholicenden oder -
Zellulose bestehenden Textilmaterislien wilrig. Csoanllo

flotten eingesetzt, die 3 bis 30 /) oincs Wirknrolls

allgemeinen Formel I enthalten. Zweckmiifigorweise wird Zissc

™ -t b
Wirkstoffmenge dem wifllrigen Dehandliunzsh n Form der coen

beschriebenen erfindungsgemiilcen Ui

ks Y AP - oy -7 - - . - .'v~.
Uilfsmicvelzubereiiungan 2us -

ftigt. Dies hat den erneblicher Verieil, da? die Wirixstoifs

Formel I sofort bei der Zugabe in feine ivision bzw. Disps.-
sion {ibergehen, die auch lingeroen Law, unter den An-
wendungsbedingungen des Behandiuvnzsbades bhestindig sind.
Aufgrund der ausgezeichneten Vertriglichheit deor in den ar-

findungsgeméiflen Hilfsmitteln onthaltenen VWirkstoffe der Form-s
mit anderen bekannten Hilfs- und Veredlunranitteln fir Texti-

lien und Leder kann die Avivapge und fHydrophoebieruns auch gl

N ogled
zeitig mit anderen NachbehandlIuunge- baw. Versedlungssehrizien

einbadig vorgenommen werden. Zu dicsem Zweck kénnen die errins
dungsgeméfen Hilfsmittelzubercitungen auch gleichzeoiti
Farbflotten, diec anionische Zellulose- cder Lodort

r—" b4,
jW]
rr ¥
o
N
N
@)
LY
[
[

enthalten, nebst den dazuzehéripen Firbereihilfsemi
Retardern,; Egalisiermitteln, Disprcreiermitteln, Woutbtralsaloo:
und gegebenenfalls den pil-Wert der Plotten bheos

Imendon Zuao

cf
s

stoeffen eihwesetzt werden. s ist orstaunlicherweisce auch oo, —
O M

lich, die erfindun sgenmiaen Hillamiticl in Fombinalion aite ©

£ Seh e L L~

~

kannten Textilhochvercdlungsmittein auf der Basis von aning-
plastformaldehyd-Vorkondensaten, dic zusammen mit sauren Lo,

Sdure abspaltenden Kondensationskotalysateron cincesctaot oo

den, anzuwenden.

Die unter Verwvendung der crfindun~seceomiien Tillzmittelsubsroi-

tungen avivierten und hydrophoebiorieon Zollulase onthaltenden

BAD ORIGINAL
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ey

~Jco ocmie Dotsixteo sortavonle Ve 3o irms) 03y ol oon T
LATTenroore.Ten Zhs NP il iony Trorioo fouRG ke oesn
LEYRS FRNE wAssIrahsviRaev ¢ ligevsot olien, Erfindongogenii be-

Sandalts 3 odor TEIget Tf- e oty wzlons, goarte Qbhosflicse mix

»

catzpaiwez Graif ound geytniocr ustchindelter ¥ore ein ernznlilen

wrpnindarties Wassersufraly vorsiecen vrd stork reduzierte dyna-

,;
r—e

rahme.

LZSC RS LassLeran
Y besonderer Sedeutung ist ferper, dafl die genanntesn vorteil-
nui*tan Zffekte der erfindungsgenilen Behandlung sich sowonl auf
10 ~ragatatilisch gegerbtem als auch auf chromgegerbiem Leder srge-
*x, d23% sic mii gleich guter ¥irkuhg auf Veloursleder versgﬁie~
dener Harkun®t, Leispilelsweisz auf Zicegen- und °chweinevelod;s—
“otar  anwendbar sind und di2 za;tenen Ledarooer‘lachen keiner-

1) Speckigxeilt aufweisen, sondern dem Velour einen samtarzigsn

15 /0087 cerleiuzn and ihn unempfindiich g

P ar - 3 o -
gegen hydrorhilen Schmutz
. % ' . e T 3 N S i Ny ~ o s 2 e
2r 3 Tleeckes rozacn, die von wifrizen fartlosen oder farbigen
Giroiyte s b e mLo. ruevinilice, Dolwein, Tinte, Blut usw.
HSCINIC L s 100

Die Def2pxta, dic bei der erfaincungsgemdBen Bebandlung sul

20 zeilulsschaltigen bzw. aus Zelliuvlosce bestehenden Textilmateriaiien

undé a2ui Leder erhalten wiorden, naben eine sehr gute Bestdndigkeit

s2ntien - Lifunzgen una Reinigung mit organischen Lésungsmittein.

webern: den besocnders vorteilbaricen Effekten der erfirdungsgemiben

3 Lso-bmesapdiung boben dic crizrdvrgsgemidl einzusetzenden Avivage--

ups Hydroohobiermittel eine hevvorragende Lagerfdhigkeit und

Bestandighoit in widssrigsn Flo-~ten. Das erfindungsgemiBe Nach-

bzaandlungsverf-hren zur Avivage~ und Hydrophohierung von Zellu-

"8AD ORIGINAL |
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o8¢ enthaltende oder aus Zallv.aor hastononldsr MorullmalnT se

jien und von Leder sowie dis weags Verfabrou sinpessis-
tan eriindungsgemdfBen Hillgmivtazizmubsrerituncer weisen dem-
pemis e*ne technisch besonders vorisilha?’se Aombinatzon
wertvolle* Eigenschaf ten auf und sind in dieser Hingichs
bisher bekannten Verfahren und Hillamititeln wesentiich Uber-

legen.

ie Wirkstoffe der alligemeinen Formel T

. . R=B~C - NH - 802 - X . Vi s R
1] ’ .

, & %

4 - .

in denen B eln zweiwertiger Rest der Tormel f:HH“ mii. F7 o=

~

Wasserstoff und R ein langkettiger Alkvirest sind, Sile sus
der deutschen Offenlegungsschrift 1 545 871 tekanrt. Die
Verbindungen werden dort zur Herstelluns vonr Tsiralkydro-a,2,
4-thiadiazin-3;on-l,1-dioxiden eingesetz. Dieser Druck-
schrift ist alsc kein Hinweis auf die vorliiegende Eryindung
zu entnehmen. ‘

Sulfonylharnstoffe der aligemeinen Forme! ¥
R-B-C-NH- 8O, ~ X {n
R i - N
. C
worin “.' ‘ i :
R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen, )
B einen der zweiwertigen Reste -§—, n?n odey ~Nﬁ~u‘fznim une.
, . . : 4
R n- n 2
p-Haloéénalkyl oder Alkenyl, mit jeweils 2 Lus 4 U~ziomen,
R fur Alkyl mit 1 bis 4 C-A%tomen,
R2 fur Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bus & L-btomen una
n- . fur 2, 3 oder 4 steht,
sind bisher nicht beschrieben worden.

#
kd

Diese neuen Sulfonylharnsteffe, die ais VWairksitolds zur Heorstei-
iupg der erfindungsgemifen Avivags- und Hydrophobiermittel el

T B

L | BAD ORIGINAL
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o

gesetzt werden, stellen ebenfalls einen Teil des Erfindungs—"

--ff,gagenstandes dar.

Besonders wertvell sind solche erfindungsgemidfien Sulfonyl-

.'harngtoife der Formel I, in dcn R Alkyl oder Alkenyl mit

S

steht.

12 bis 22 C-Atomen ist und insbesondere Jiir Cocosfettalkyl,
Talgfettalkyl oder Oleyl, vorzugsweise jedoch IlUr Stearyl,
4 EN

Ferner sind solche erfincdungsgeméfen Sulfonylharnstoife der

S
- "Formel I bevorzugi, in denen I einer der zweiweriigen Reste

10

15

I .
’ R -3B -~ % - N§ - 50, - X (1)
, o]
worin R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen,
B einer der zweiwertigen Reste -N-, =N~  oder -NH- C H, =N-
: ) 1 11 o 2n 1o
] R - R R
und X fB-Halogenalkyl oder Alkenyl mif jeweils 2 bis 4 C-Ato~-
men ist, N ’ '
" ®! fur Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen,
Rz fiir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und -

20

R~-B-H
worin B eilner der zweiwertigen ZResite -N-, -N- oder
1 11
. 2 - RT
L _NH-CnH2n I:I;d;
' R

0= C =N - 80, -X7,

mit einem Amin der Formel

~N- . oder ~N- ist, und auch solche, in denen X fir
| ] 14 !

R R* : : b

B-Chloralkyl mit 2 bis 4 C-Atomen wie z.B. fir die B-Chlor-
4thyl-, B-Chlorpropyl- oder 3-Chlorbutylgruppe.steht.

Die Herstellung der Sulfonylharnstoffe der allgemeineﬁ.Formel'

n fir 2,3 oder 4 steht, erfolgt in der Weise, daR ein B-Halo~

genalkyl-sulfonyl-isocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest | -

der Formel
1
A 1 2 o
worin X— B-Halogenalkyl mit 2 bis 4 C-Atomen ist,

Bﬁu:@ﬁfﬁw AL
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'ist,

R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen,

R1 Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen

R2 Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen ist und

n fur 2, 3 oder 4 steht,

im Molverhdltnis von etwa 1 : 1 in einem aprotischen or-
ganischen Lésﬁngsmittel bei Temperaturen zwischen 20°C
und 110°C, vorzugsweise zwischen 30°C und dem Siedepunkt
des eingesetzten organischen Lésungsmittels, umgesetzt
wird, das Reaktionsprodukt in der blichen Weise isoliert
und, sofern eine Verbindung der Formel I hergestellt wer-
den soll, in der X Alkenyl ist, in an sich bekannter Weise
anschlieBend mit widfRrigem Alkali behandelt wird. '

Bevorzugte erfindungsgemdfe Sulfonylharnstoffe werden er-
halten, wenn nach den angegebenen Verfahren das @-Halogen-
alkyl-sulfonyl-isocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest
mit einem Amin der Formel

R-B-H

umgesetzt wird, worin

R Alkyl oder Alkenyl mit 12 bis 22 C-Atomen ist und insbe-
sondere Cocosfettalkyl, Talgfettalkyl oder Oleyl, vorzugsweise
. Stearyl, steht.

Gleichfalls bevorzugte erfindungsgemidBe Sulfonylharnstoffe
werden erhalten, wenn das fB-Halogenalkyl-sulfonyl-isocyanat
mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest mit einem Amin der Formel

R-B-~-H

umgesetzt wird, worin
B einer der zweiwertigen Reste -N- oder. -N- ist.
1 11
R R
Vorzugsweise verwendet man als B-Halogenalkyl-sulfonyl-iso-
cyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest ein B-Chloralkyl-

sulfonyl-isocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest.
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Aprotische organische Losungsmittel, in. denen die Umsetzung :

"von B-Halogen-ithylsulphonyl-isocyanaten mit den Aminen der. f

* Formel RBH erfolgen kann, sind beispielsweise aliphatische
TN

-j‘Kohlenwasserstoffe mit bis zv 10, vorzugsweise 7, Kohlen-
5 stoffatomen, inshesondere die bei
gen Vertreter dieser Reihe sowie bei Normaltemperatur flissige

Mischungen diescr Kohlenwasserstoiffe, zweckmifRigerweise solche

mit Siedepunkten zwischen 30 und ISOOC,
50 und 100°C,

normnaler Temperatur fliissi-

vorzugsweise zwischen
flilssige Halogenkohlenwasserstoffe mit bis zu \Q

10 6 Kohlenstoff- und bis zu 4 Chloratomen, Benzol, Alkylbenzole x
mit 1 bis 3 Alkylresten mit je 1 bis 3 Kohlenstoffatomen und
Halogenbenzole, insbesondere Chlorbenzoxamlt 1 bis 3 Halogep-
insbesondere Chloratomen.

Belspiele fir Ldsungsmittel, die fir das erfindungsgemifBe Ver-

15 fahren eingesetzt werden kénnen,

i
sind Pentan, Hexan, Heptan, ‘ !
Octan, Nonan, Decan, Petrolﬁtﬁer, i

Leicht- und Schwerbenzin,
Athylenchlorid, Chloroform, Dichlorithan,

Trichlordthylen,
Perchlordthylen, Benzol, Toluol,

o-, m-, p-Xylol, Athylbenzol,

Monochlorbenzol, Monobrombenzol,
20 o-Dichlorbenzol, m-Dichlorbenzeol, o-, m- oder p-Chlortoluol.

Didthylbenzol, Isopropylbenzol,

geelgnete wasserunmischbare organische Losungsmittel sind die

aliphatischen Chlorkohlenwasserstoffe, insbesondere Dichlor-

&than\ Trichloridthylen, Perchlofﬁthylen und dic aromatischen Kohh

'

1

i

i

i

1

| ‘a

Flir die Durchfithrung des erfindungsgenmifen Verfalirens besonders &
1

|

{

i

|

25 Kohlenwasserstoffe, inshesondere Lienzol,

Toluol, o-, m- und
p-Xylol (adch in ¥orm ihrer technischen Gemische),
benzol und o-Dichlorbenzol.

chlorbenzol.

Monochlor-
Besonders bevorzugt wird Mono- v

-Wird zur Beschleunigung der Reaktion die Durchfiihrung bei

30 Temperaturen oberhalb des Siecdepunktes des eingesetzten orga-

M

nischen Losungsmittels gewinscht, beispielsweise die Augfihrung
der Reaktion Dbei 100°C in Denzol, so kann in einem druckfest -

. ’ -3
verschlossenen Gefif3 gearbeitet werden. o
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" Bei der Hersfellung der erfindungsgemifen Sulfonylharnstoffe

kann auch ein UberschuR eines der Reakianten verwendet werden.
Auch in diesem Fall erfolgt  die chemische Umsetzung im Molver-

hdltnis 1 : 1, jedoch .wird bekanntlich bei Erhshung der Kon-

zentratidh’éines der Reaktanten die Reaktionsgeschwindigkeit ge--
setzmidfig erhoht. Ein Nachteil dieser Methode ist darin zu er-
blicken, daf der eingesetzte UberschuB gegebenenfalls aus dem
Reakitionsprodukt entfernt werden muf.

e -

be
Besonders vorteilhaft ist die Durchfilhrung der Reaktion in der

WeiSe, dal die Reaktionskomponenten,gegebenenfalls jede fir
sich gélﬁst, in dem gewlinschien organischen Ldsungsmittel bei
Temperaturen zwischen 20 und EOOC, vorzugsweise 30 und 4000,
allmahliéh vereinigt werden und die Reaktion nach Abklingen der
Warmetdonung durch Erwdrmen der Reaktionsmischung zum Sieden

zum Abschluf gebracht wird.

Die Iscolierung der'erhaltenen Umsctzungsprodukte kann in an

sich bekannter Weise erfolgen, beispielsweise durch Abdestillie-
ren des Lisungsmittels und gebhenenfalls, sofern es fiir analyti-
sche Zwecke erforderlich ist, Reinigen des erhaltenen Umsetzungs-
produkts beispielsweise durch Umkristallisieren.

In ganz analoger Weise, wie es fiir die neuen erfindungsgemidfen

- Sulfonylharnstoffe beschrieben ist, kénnen auch die aus der

29

DO8 1 543 -871 bekannten Sulfonylharnstoffe, die sbenfalls nls

'Wirkstoffe in den erfindungsgemifen Avivage- und Hydrophobier- -

mitteln enthalten sein kdnnen, hergestellt werden.

" BAD ORIGINAL®
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stitzt, Nach dem Trocknen wird wie tiblich bei 5¢ - 1209
hitzefixiert und der voriibergehend verklebte Velours mit
einer harten Bilirste im trockenen Zustand wieder aufgerichtet -

Die folgénden Ausfﬁhrungsbeiépiele veranschaulichen die Her-
5 stellung und Anwendung der erfindungsgemiBen Avivage- und
Hydrophobiermittel sowie die Herstellung der als Wirkstoffe
in den erfindungsgemifien Hilfsmitteln enthaltenen neuer Sul-
Ionylharnstoffe. In der vorliegenden Anmeldung enthaltene
Angaben von Teilen sind Gewichtsteile; Prozentangaben
10 bedeuten Gewichtsprozente. _ 5
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"50 g des Umsetzungsproduktes aus 4-Nonylphenol mit 23 Molen -
éthylenoxyd bei 65 - 75°C unter Rithren verschmolzen. Dann werden':.

81,3 g (0,3 Mol). Octadecylamin werden bei 40° ¢ in 280 ml Tolubl

géldst._?u dieser Ldsung werden bei 40°C im Verlauf von 75 Minuten
51,92 (0,306 Mol) R-Chlordthylsulfonylisocyanat getropft. Dann wird.
die Reaktion durch einstiindiges Xochen unter Rickfluf zu Ende ge-
bracht und zwei Stunden weiter bis zu einer Temperatur von 40 - 50°C§
ausgerithrt. Anschlieflend wird das Toluol unter Vakuum abdestilliert,
Man erhdlt so 126,5 g ~ 96 % d.Th: rohen N-Octadecyl-N'B—chiorﬁthyl-‘
sulfonyl-harnstoff vom Fp. 89 - 90°C.

Analyse: C21H43C18N203 .(438.5) ) E
Berechnet: N 6,4 % gefunden: N 6,3 % ?
Cl1 8,2 % _ C1 8,4 5%
S 7,4 % s 7,6 %

Desgleichen ist es m&glich, 55,5 g (0,3 Mol) Laurylamin oder 72,3 g -
(0,3 Mol) Hexadecylamin mit 51,9 g (0,306 Mol) B-Chlordthylsulfonyl-
isocyénat unter den beschriebenen Reaktionsbedingungen zu N-Lauryl-
N'-R-chlordthylsulfonylharnstoff bzw. zu N-Hexadecyl-N'-R-chlor-

éthylsulfonylﬁarnstoff umzusetzen. N-Lauryl-N'-f-chloréthylsul fonyl-

harnstoff: Cycll;,CISN,0; (354,5) Fp. 79 - 80°C

Berechnet: N 7,8 % gefunden: N 7,3 %
S 9,0 % S 8,8 %
C1 10,0 % Cl 9,6 %

N—ngadecyl—N'-B-chloréthylsulfonylharnstoff:
0,
C19H39C1SN203 (410.5) Fp. 83 - 84 “C

Berechnet: N 6,8 % gefunden: N 6,4 % . .
clL 8,6 % Cl 8,2 % ' *,}
S 7,8 % S 7,1 % Sy

Die nach dem obenbeschriebenen Verfahrenhergestellten Verbindun-

LT
SR

gen werden auf folgende Weise in eine erfindungsgemifle Hilfsmit- .
telzubereitung {berfithrt: - :

e awm{tae d
e TR

200 g N-Octadecyl-N'-B-chlorédthylsulfonyl-harnstoff werden mit
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zu dieser homogenen Schmelzc noch 750 g Wasser von 70 -~ 80°C
langsam zugefligt, eine Stunde bei

-3

0 - 50°¢ nachgerihrt und
die erhaltene Emulsion durch Ausrithren auf Zimmertemperatur
fertiggestellt. Anstelle der 750 ml H;O Z6nnen auch 750 ml

5 einer Mischung von Athanol/Wasser 1:1Qoder 75¢C w1l Dimethoxy-

B

. &dthan eingesetzt werden. -

Eine gleichgute Emulsion wird erhalton, wenn mon anstelle des
Umsetzungsproduktes von 4-Nonylphenol mit 23 Molen XLthylenoxid
die gleiche Menge des Unsetzungsproduktes aus 2.4.5-Tributyl-

10 phenol mit 30 Molen Athylenoxid nimmt.

Ebenso ist es moglich, mit dem Umsetzungsprodukt aus 2-Benz§l—
2'-Hydroxydiphenyl mit 15 Molen Athylenoxid zu arbeiten.

' Eine Emulsion mit extrem hoher Stabilit#t und hervorragenden
anwendungstechnischen Eigenschaften erhidlt man, wenn 200 g
15 N-Octadecyl-N'~fB-chlordthyl-sulfonylharnstoff mit einem Schmelz-
punkt von 89 - 909C in Form cdes auf oben beschriebene Weise her-
géstellten Rohproduktes bei 65 - 70°C mit 50 g eines Umsetzungs-
produkts aus Lanolin mit 20 Molen Athylenoxyd homogen verschmol-
zen, zu dieser Schmelze noch 750 g Wasser von 70 - 80°C langsam
20 zugegeben werden und unter Rihren auf Zimmertcmperatur~abgekﬁhlt

wird.

BAD ORIGINAL
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Aus diesen Verbindungen lassen sich wic folgt erfindungsgemdiic
Hilfsmitteliubereitungen herstellen, die sich mit besondcren
Vorteileh‘fur'die Avivage und Hydrophobierung von Textilmaterigii.
eignen: | ) ' .
200 g N;jalgfettélkyl—N’—B—chloréthylsulfonylharnstoff werden wm:ii
40 g deé Uméetzungsproduktes aus 1 Mol Oleylalkohol mit Z3 Molen
Ahtylenoxyd und 10 g eines epoxydierten Cso—c(—Olefins bei einer
Temperatur von 70 - 80° C.unter Rithren verschmolzen. In diese
“homogene Schmelze werden 750 ml Wasser von 80 - 90°C eingerihrt.
Nach einer Nachriihrzeit von zwei Stunden wird die erhalteneuEmui-

sion auf Zimmertemperatur ausgeriithrt.

Zu praktisch gleich guten Emulsionen gelangt man,wenn man anstelle
des Umsetzungsproduktes aus Oleylalkohol mit 23 Molen, Athylen-
oxyd die gleiche Menge des Umsetzungsproduktes aus Octadecylalko-
hol mit 30 Molen Athylenoxyd einsetzt.

Beispiel 3

141,5 g (0,5 Mol) N-Methyl-octadecylamin werden bei 40 - 50°C

in Toluol geldst und dann :zu dieser Ldsung 88,95 g (0,525 Mol)R-Chk:
dthylsulfonylisocyanat zugetropft. Nach einer Nachrithrzeit von

zwei Stunden bei 80 - 90° C ist die Umsetzung beendet. Durch Ab-

destillieren des Toluols im Vakuum erhdlt man 198,5 g 93,4 % d.Th.

rohen N-Methyl-N—octadecyl—N'—B—chloréthylsulfonyl-harnstoffa

Analyse, CooH, N 045C1 (452,5) Fp.: 150 - 160 °¢

Berechnet: N 6,2 % gefunden: N 6,0 %
c1 7,8 % C1 7,7 %
S 7,1-% S 6,8 %

b

" BAD ORIGINAL



- 28 - ,'-:_-.._ ‘REf'eﬁﬁOZOJ

Tg_gq‘analogen Umsetzungsprodukfen gelangt man durch Umsetzung von
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Beispiel 4

‘ gemidfien Sulfonylharnstoffen umzusetzen.

'-fsetzunnsproduktes aus 1 Mol

92,5 g (0,5 Mol) N-Athyl-decylamin oder von 120,5 (0,5 Mol) N-n-

Butyl dodecylamln mit 88,95 g (0,525 Mol) B- thorathyl sulfonyl-
1socyanat

Durch Verschmelzen von 100 g des oben beschriebenen N-Methyl-
octadecyl-N'-B-~chlorithyl-sulfonylharnstoff mit 25 g des Umsetzungs-
produktes aus Talgfettalkohol mit 11 Molen Athylenoxyd unter
kréftigem Rihren und anschlleﬁender Zugabe von 375 g Wasser bei

70 - 80°C erh#lt man eine iagerstabile Emulsion mit guten anwen-
dungstechnischen Eigenschaften auf textilem Material und aukae-"
der.

-
-

390,75 g (0,75 Mol) N-Dioctadecylamin werden in 1000m1 Kthylen-
chlorid bei 60 - 70° C geldst und 127,1 g (0,75, Mol) B-Chlor-
Ythylsulfenylisocyanat geldst in 150 ml Athylenchlorid,bei die-
ser Tempefatur zugetropft und 2 Stunden nachgertihrt. Durch Ab-
destillieren des XAthylenchlorids im Vakuum erhi#lt. man 498,3.g ‘
as 96,2 3 der Theorie rohen N,N-DloctadecyL-N‘-B—chlorathylsulfo-
nylharnstoff.

Fp. 104-106 °C

Analyse C39H79C1N2035 (690,5) _

Berechnet: N 4,05 % gefunden: N 3,8 %

' TecC1 5,14 3 Cl. 4,9 %
s 4,52 % , s 4,374

In gleicher Weise ist es mSglich 348,75 g (0,75 Mol) N=-Di-hexa=:
decylamin mlt 127,171 g (0,75 Nol) B~Chlordthyl- sulfonyllsocyanat
oder 432, 758 (0,75 Mol) N-Di- elcosylamln mit 127,1 g (0,75) Mol
R~Chlordthyl-sulfonylisocyanat zu cen entsprechenden erflndungs--

- .

100 g des oben beschriebenen N-Di- OCtadCCYl N' B~ chloréthylsulfa

Cocosfet*alkohol mit 15 Molen

"Athylenoxyd bei einer Temperatur von 80 - 85 C verschmo;zend",

" dann uater Zugabe von 375 g Wasser von 70 - 80°C zu elner Emu:. :
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ausgerihrt.

Ebenso iét’es méglich, eine gleich gute Emulsion herzustellen,
wenn man 25 g des Umsetzungsproduktes aus 4-Benzyyl-2-hydroxy-
diphenyl bzw. 2-Benzyl-2'-hydroxydiphenyl mit jeweils 12 Melen

S  Athylenoxyd anstelle des oben erwidhnten Umsetzungsproduktes aus
1 MolCocosfettalkohol mit 15 oder 25 Molen Athylenoxyd zur Anwen-
dung bringt. '

. Y,
Beispiel 5 :

Ein Béumwollgewebe vom 125g/m2 wird mit einer Flotte von 25g/Liter

10 einer nach dem Beispiel 1 hergestelltén, erfindungsgemdfen Hilfs-

.~ mittelzubereitung getrinkt, auf 80 % Restfeuchtigkeit, abgequetscht:
‘und acht Minuten bei 125°C getrocknet,

Das behandelte Gewebe hat einen angenehmen weichen Griff und
eine gute Wasserabweisung. Die CGriffverbesserung und der erhal~
135 tene wasserabweisende Effekt sind gegen Wische bestidndig.

Beispiel 6

- Ein Baumwolle/Polyester-Mischgewebe aus 65 Teilen Baumwolle/
35 Teilen Polyester mit einem Gewicht von 100 g oder ein Baum-
wolle/Polyamid-Mischgewebe mit einem Anteilverhiiltnis von 80/20
20  und einem.Gewicht von 115 g werden mit einer Flotte getridnkt,
die 25 g/Liter einer erfindungsgemifien Hilfsmittelzubereitung
enthdlt, die auf folgende Weisc hergestellt wurde:
Unter krdftigem Rithren werden 100 g des nach dem Beispiel 1 her-
gestellten N-Octadecyl-N'-R-chlordthyl-sulfonylharnstoffs mit -
25 20 g des Umsetzungsproduktes von 1 Mol Oleylalkohol mit 23 Molen
Athylenoxyd und 5 g eines epoxydierten CSO-éC—Olefins bei 80-85°C
schmolzen. Dann werden in diese homogene Schmelze 375 g 85 - 90°C warme

o | BAD ORIGINAL .
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Die mit-der Hilfsmittelflotte getriinkten Gewebe werden auf 64 1%
oder auf 60 ¢ entwissert und acht Minuten beil RZSOVC getrocknet.
Die auf die oben beschriebene Weisc behandelten Textilgebilde
weisen einen angenehmen weichen Griff auf. Sie zéigen eine gute
Wasserabweisung. Die erhaltenen Lifekte sind gegen Widsche bestidn-
dig.

’

Beispiel 7

Die Ausriistung eines textilen Gewebes, wie sie im Beispiel 5

beschrieben wurde, wird wiederholt, wobei jedoch 25 g/Liter des
im Beispiel 3 hergestellten, erfindungsgemédflen Hilfsqittels ein-
gesetzt werden und zusdtzlich wird in der Flotte noch 80 .g/Liter
eines Dimethylcl-dihydroxy-dthylenharnstoff zusammen mit 10 g/

Liter MgCl.. 61,0 eingesetzt,

Die so behandelte. Ware weist neben den durch das Aminoplast-
Hochveredlungsmittel hervorgerufencn vorteilhaften Eigenschaften,

einen sehr angenehmen, weichen Grif{ auf und sehr gute Hydrophobie.
Diec erzieiten iLffeckte sind ausgezeichnet waschbesténdig.

Beispiel 8§

In den folgenden Beispielen, die die Anwendung der erfindungs- .
gemiilen Hilfsmittelzubereitungen auf dem Ledersektor veranschau-
lichen, sind die in Prozent angegecbenen Einsatzmengen auf Le-
dertrockengewicht bezogen. Konzentrationsangaben in Prozent be-

deuten Cewichtsprozente.

L&
BAD ORIGINAL j |
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10 nacﬁchromierte, ostindische Bastardbekleindungsvelourleder
mit einem Trockengewicht von 2,6 kg werden mit 100 % H,0, 2 %
NH4OH und 0,1 - 0,2 b eines anionischen Emulgators ca. eine
Stunde’ gewalkt. Anschliefend werden die Leder mit Wasser von
20°C - 25°C ftnf Minuten gespiilt und in einem Gerbfafl mit 100 -
200 § Wasser, 1 - 2 % Ammomiak 25 %ig und 10 % der im Beispiel 1
beschriebenen erfindungsgemédfen Hilfsmittelzubercitung eine Stun-
de gewalkt. Nach dieser Zeit wird die Wassermenge auf insgesamt
die Leder wie diblich mit anionischen Farbstoffen gefirbt und
mit Ameisensdure gesduert, wobei die Sduremenge nicht unter ; 2 %
liegen sollte.

Die Leder werden ohne Spiilen 24 Stunden auf einen Rock gelegt,’
anschlieBend bei 60 - 70°C getrocknet und schlieflich drei bis
vier Stunden in einem WalkfaB gemillt.

Die so behandelten Leder =igen einen seidigen, glatten Velour-
griff und haben einen guten Glanzeffekt.

Aufgebrachte Wassertropfen dringen bei einem derartig behandel-

ten Leder innerhalb vier Stunden.nicht ein gegeniiber einer Ein-
dringzeit:von.ZWEi bis vier Minuten bei einem unbehandelten Le-
der. Die ‘dynamische Wasseraufnahme nach der Scheibchenmethode
wird'vdn 140 - 150% bei einem unbehandelten Leder auf 40.~ S50 %
reduZiert:

o./

iy

', ' ' _ . ~ BAD ORIGINAL @
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und mit 100 - 200 $% Wasser, 1 - 2 % Ammoniak 25 %ig und 5 -
der nach Beispiel 3 hergestellten, erfindungsgemifen Hilis.o. .2t
zubereitung behandelt. Der pH-Wert der Flotte sollte am Ende -
Behandluné zwischen pH 8 - 9 liegen. Nach dieser Zeit wird, ;:
nach der gewilinschten Nuance, 4 - 8 % Tarbstoff pulverfdrmig zugc-
geben und nach einer Fidrbedauer von 30 - 45 Minuten die Gesamt-
flotte auf 800 - 1000 % erhdht, auf 60 - 70 °C erwdrmt, sowie

nach weiteren 30 Minuten Laufzeit wie {iblich mit Ameisensdure ab-

.-gesduert. Die Menge der Ameisensdure soll die Hdlfte des einge--

setzten Farbstoffes sein. Y,
Die Leder werden ohne Spllen ca. 24 Stunden aufgebockt, anschlie-

Bénd bei 60 - 70°C getrocknet und wie iiblich fertiggesteilt.

Die so behandelten Spaltvelourleder zeigen einen weichen, samt-
artigen Velourgriff und haben einen guten Glanzeffekt.

Die Eindringzeit von aufgebrachten Wassertropfen wird von fiinf
bis 10 Minuten bei einem unbehandelten Leder auf zwei bis drei
Stunden ver@®essert. Die dynamische Wasseraufnahme nach der
Scheibchenmethode wird von 80 - 100 % bei einem unbehandelten Le-

‘der auf 30 - 50 % reduziert. Dieser Hydrophobiereffekt kann durch

eine enﬁsprechend hydrophobé Nachfettung noch weiter gesteigert
werden. ' ’

~
» +

Beispiel 10

3

10 Hdlften eines falzfeuchten, chromgegerbten Rindoberieders mit.
einer Lederdicke von 0,8 - 1 mm werden wic {iblich neutralisiexrt,
nachgegerbt, gefdrbt und hydrophob gefettet.

Als Séhluﬁbehandlung'werden dem abgesduerten ca. 60 - 70° C warmen
Firbe- und Fettungsbad 1 - 3 % der nach Beispiel 1 hergestellien

V;BAD¢DRKMNAL
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zugegeben, Vor der Zu-
”gabe wird das Hilfsmittel mit Wasscr von 20 - SOOC‘im Verhdltnis
1 ¢ 3 verdiinnt und mit Ammoniak 25 %ig auf pH 7,5 - 8,0 einge-
stellt. Die Laufzeit im WalkfaB betrigt ca. 10 - 20 Minuten.
Nach dieser Zeit werden die Lecder ohne Splilen aufgebockt und wie
tblich fertiggestellt. '

Duréh diese als Topfettung anzusehende SchluBbehandlung mit dem
reaktiven erfindungsgemifien Hilfsmittel erhalten die Leder einen
wachsartigen, warmen Oberfléchengriff mit hydrophobem- Effek? Die
Eindringzeit von aufgebrachten Waescrtropfen wird von 1 - 2 Minu-
ten, bei einem unbehandelten Leder, auf 1 - 2 Stunden, bei einem
wie vorstehend beschrieben behandelten Leder, erhdht. '

Beispiel 11

Chromgegerbte, gefirbte und wie iiblich fertiggestellte Rindbox-
leder fiir Mébelbezug werden mit einem Finish aus thermoplastischen.”
Mischpolymerisaten mit anorganischen oder organischen Pigmenten
zugerichtet. Der ‘Auftrag der Produkte auf die trockenen Leder
erfolgt mit einer Spritzpistole.

Zur Erzielung einer guten Reib- und Wasserechtheit erhalten die-
se Leder einen SchlufBauftrag mit wasseremulgierbaren Nitrolacken.

+

Ein Zusatz dazu in 100 Teile des Emulsionslackes 10 - 20 Teile
des Hilfsmittels eingeriithrt, mit Ammoniak 25 %ig auf pH 8,0 -
9,0 eingestellt und mit 100 Teilen Wasser von 20°C auf eine
spritzfertige Konzentration verdiinnt. Nach ein bis zwel Spritz-
auftridgen werden die Leder getrocknct und mit einer hydrauli-
schen Biligelpresse bei 70 - 80°°C und 80 - 150 Atil Druck schluBge- f
bilgelt. :

¥
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Beispiel 12

131,5 g (0,3 Mol) N-octadecyl-N'-f-chlordthyl-sulfonylharnstoff
werden in-700 ml wasserfreiem Dioxan geldst und zu dieser Ldsung -
langsam 24 g (0,6 Mol) NaOH geldst in einer Mischung von 250 g
Dioxan und 100 ml H,0 langsam zugegeben. Dann wird drei bis vier =
Stunden bei 70 - SO%C gerihrt, mit SalzsHure neutralisiert und
das Produkt isoliert. ' ‘

Ausbeute: 110 g A, 91,2 % d.Th. N-Octadecyl-N'-vinyl-sulfonyl-

harnstoff, Fp 100 - 109°c. _ %
Analyse: C21H42N203 (402.5) |
Berechnet: N 6,9 % gefunden:N 6,3 %

S 7,9 % S 7,3 %

In gleicher Weise ist es m&glich, aus 84,9 g (0,3 Mol) N-Methyl-
octadecylamin und 50,8 g (0,3 Mol) 3-Chlordthyl-isocyanat zunidchst
den N-Methyl-octadecyl-N'-f-chlorithyl-sulfonylharnstoff und aus
diesem gemdfl oben beschriebenem Beispiel N-Methyl-octadecyl-N'-
vinyl-sulfonyl-harnstoff herzustellen.

Beispiel 13
Normalgefdrbtes Chromspaltvelours (4 kg Abwelkgewicht) mit einer

Stirke von 1,5 mm wird in der Durchlasuf-Mehrzweckmaschine Mul-
timac (System Staub + Co, Lederwerke Mdénnedorf/Schweiz, Hersteller
Trockentechnik Gmbil., Homberg /Nicderrhein) bei 60°c mit, einer
Imprédgnierflotte von 50 g/Liter der nach der nach Beispiel 3 her-
gestellten’Dispersion und 20 g/Liter cines 70%igen sulfonierten
Fisch6ls (Derminollicker NBR, Hocchst AG) behandelt. Die Durch- .
laufzeit des Leders betrug 10 Sckunden bei einer Bandgeschwindig-
keit von 3 m/Minute. '

Nach dem Durchlaufen der eingebautcen Abquétschwalzen hatte das

Spaltleder 980 g der Dispersion aufgcnommen., - .
. [

BAD ORIGINAL
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Das Leder wurde wie iiblich bei 80°C heiftluftgetrocknet, auf
;qiner Bligelpresse bei QSOC, 30 atii Druck, 35 Sckunden lang
?_fhitzefixiert und wie Ublich auf ciner roticrenden Schleif-
' ﬁaschine mit Schleifpapier 220c¢r Koérnung nachgeschiiffen.

S Man erh#lt einen samtartigen Veloursgriff mit angenehmem
= g

"Schreibeffekt" und gutem Abperlen von wuf"o‘chﬁttctem Wasser.'

Beispiel 14
Auf eine fertig konfektionierte Damenhandtasche aus nachchro-

miertem ostlndlschen Bastardleder wird mit einer Biirste eiqe

10 widfrige Lésung aus 50 g/Liter Impridgniermittel (nach Beispiel 3)
und 25 g/Liter Butyldiglykol aufgebracht. Nach dem bei 50°C
vorgenommenen Trocknen wird die Tasche 60 Minuten lané in einem
Hitzeschrank bei 100°C einer Hitz refixierung ausgesetzt. -

Der voribergehend verklebte Velours wird mit einer Drahtblirste

15 aufgeblirstet. Die Tasche erhidlt durch die Imprédgnierbehandlung

einen stark verbesserten Veloursgriff mit sehr gutem Abperleffekt.

fir aufgetronftes Wasser.

Mit den erfindungsgcemiélen Produkten der in der folgenden Tabelle

angegebenen Zusammensctzungen sind ebenfalls hervorragende Avi-
20 vage- und Hydrophobiereffeikte zu crzielen:

Ay
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Beispiel 15

134,5 g (0,5 Mol) Octadecylamin werden bei 40 bis 50°C
in 350 ml Toluol geldst. Zy dieser Losung werden bei 40
bis 50°C im Verlauf von 90 Minuten 92,66 g (0,505 Mol)
2-Chlorpropyl-sulfonylisocyanat zugetropft. Durch ein-
stindiges Kochen unter RiickfluBbedingungen wird die Um-

setzung beendet. AnschlieBend wird unter Vakuum das Toluol
abdestilliert.

Man erhdlt 218,5 g ~ 95,6 % d.Th. an N-Octadecyl-N'-2-
chlorpropylharnstoff.

Analyse: C,oH, C1SO.N, (452,5); Fp: 80 bis 83°C.

. N Cl S
berechnet: 6,2 % 7,84 % 7,07 %
gefunden: 5,6 % 7,65 % 6,80 %

In das so hergestellte Rohprodukt werden auf 100 g Rohpro-
dukt 25 g eines Umsetzungsprodukts aus 4-Nonylphenol mit
23 Molen Athylenoxid eingeschmolzen und durch Zugabe von
375 g Wasser von einer Temperatur von 80 bis 85°C eine

feindispergierte Paste des Produkts hergestellt,

In gleicher Weise ist es moglich, anstelle des oben be-
schriebenen Umsetzungsprodukté aus 4-Nonylphenol mit 23 Mo~
len Athylenoxid das Umsetzungsprodukt aus 2,4,6-Tributyl-
phenol'mit 50 Molen Athylenoxid zu verwenden, um eine

Emulsion gleich guter Stabilitdt zu erhalten.

Beispiel 16

80,7 g (0,3 Mol) Octadecylamin werden bei einer Temperatur
von 40 bis 45°C in 300 ml Toluol gelost. Zu dieser Ldsung .
werden nun bei einer Temperatur von 350 bis 60°C 59,84 g
(0,303 Mol) 2-Chlorbutyl-sulfonylisocyanat getropft und

1 Stunde unter RickfluBbedingungen nachgerihrt. Nun wird

das Toluol im Vgkuum abdestilliert.

3
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Es verbleiben: 139 z ~ 88,3 % an Rohprodukt; Fp: 77 bis

Ope oot - et e e -
79 7C. N-Octadecyi-N'-2-¢hlor-butylbharnstorf.

Analyse: CohoH , ~CLB0,N, (466,5)

17 32
N C1 3
berechnet: 5,0 % 7.5 % 5,9 %
gefunden: 3,8 5 7,7 % 7,0 %
199 3 hEr o zolilToties PonorogtaTz cerden it 26 7 2ines
Umsetzungsprodukts aus Ricinusdlsdure umgesetzt, mit 36
I =] y

Molen Athylenox:d verschmolzen und mit 380 g warmen Was-
ser von 80 bis 385°C mit einem Turbinenriihrer verrithrt. Es
wurde eine feindispergierie Paste mit den erfindungsgemé-
Ben Eigenschaftien erhaliten.

Beispiei 17

226,25 g (0,5 ol) H-Cctadecyl-N'-p-chlorpropyl-sulfonyl-
2 1

harnstoff werden Zn 1 Dioxan gelsdst und bei einer
0

Temperatur von 40 bis c g (0,75 Xol) NaQOH, geldst in
einem Gemisch aus 330 g Dioxan und 140 ml Wasser, zuge-
tropft. Dann wisd 3 Stunden bei 40 bis 30°C nachgeriihrt,
it 2n Salzsdure neutralisiert unad das Produkt isoliert.

-

Ausbeute: 152 g ~ 95,2 % d.Th. N-Octadecyl-N'-propenyl-2-
P Y o
sulfonylharnstoif; Tp: 115 bis 1i8°C

Analyse: CooH,,50,N, (416,0)

A 3
berechnet: 5,7 % 7.7 %
gefunden: SR 7,3 %

In gleicher Yeisze ist es mogiich, aus 139,353 (0,3 Mol)
N-Octadecyi-N'~U~chioroutyksulfonylharnstoff und 18 g
(0,45 HMol)} Nald, zeidst in Dicxan / Wasser uniter den oben
beschriebencen Yersuchsbedingungen, N-Octadecyl-N'-butenyl-~

2-sulfonyilharastecii herzustelilen.

BAD ORIGINAL
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PATENTANSPRUCHE

1. Avivage- und Hydrophobiermittel £ir Textilmaterialien
aus oder enthaltend Zellulose und fir Leder, bestehend aus .

a Gewichtsteilen einer Verbindung der allgemeinen Formel I

R-B-C - NH - SO_ - X ' (D)
" 2

0

worin R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen, B einer
der zweiwertigen Reste -N-, -N- oder -NH-C H, ~-N- und
\ 11 n 2n 19

, R R R
X pB~-Halogenalkyl oder Alkenyl, mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen,
Rl und R2 fir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Afomen
sowie n fir 2, 3 ocder 4 stehen, und b Gewichtsteilen eines
Emulgators, bestehend aus 100 - 37,5 % bekannter nicht-
ionischer Emulgatoren, 0 - 50 % bekannter anionischer Emul-
gatoren und 0 - 25 % bekannter Licker, ¢ Gewichtsteilen

eines Epoxids der Formel 11

RS - tH - CH, (11)
Ng”

worin R3 Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet,
und gegebenenfalls d Gewichtsteilen Wasser oder eines mit

Wasser mischbaren organischen Lésungsmittels, wobei a einen
Wert von 80 bis 99, b einen Wert von 20 bis 1, ¢ einen Wert

von 0 bis 5 und gegebenenfalls 100 - a

E;E:E:E einen Wert von 10
bis 40 hat.

2. Avivage- und Hydrophobiermittel gemidB Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dal a einen Wert von 95 bis 99 und b einen
Wert von 5 bis 1 hat.

3. Avivage- und Hydrophobiermittel gemd8 den Anspriichen 1 und
2 fir textile Anwendung, dadurch gekennzeichmnet, daB c einen
Wert von 0,5 bis 5 hat und der Emulgator 0 % Licker enthilt.

"BAD ORIGINAL
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4. Avivage- und Hydrophobiermittel gemidB den Amnspriichen 1
und 2 fiir die Anwendung auf Leder, dadurch gekennzeichnet,
daB ¢ = Null ist und der Emulgator 5 bis 25 % Licker ent-
halt.

5. Avivage~ und Hydrophobiermittel gem# den Anspriichen 1
bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB in der Verbindung der
allgemeinen Formel I R Alkyl odexr Alkenyl mit 12 bis 22 C-
Atomen, vorzugsweise Stearyl, Cocosfettalkyl, Télgfettalkyl
oder Oleyl ist, und B einer der zweiwertigen Reste
-N- oder -N- ist und X pB-Chloralkyl mit 2 bis 4 C-Ato-
A X! | B
men ist.

6. Avivage- und Hydrophobiermittel gemdB den Ansprﬁchen.1
bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafl der Emulgator als bekann-
te, nichtionische Emulgatoren solche der allgemeinen Formel
II1

A - (OCH, - CH) - OH (I11)

1
R4

2

enthdlt, worin A verzweigteé oder unverzweigtes Alkyl oder
Alkenyl mit 10 bis 22 C-Atomen, Aikylphenyl mit insgesamt

6 bis 12 C-Atomen in den Alkylresten, verzweigtes oder un-
verzweigtes Alkanoyl oder Alkenoyl mit 10 bis 22 C-Atomen,
Aralkyl mit 7 bis 15 C-Atomen, Aralkylaryl mit 13 bis 235 C-
Atomen, Reste der Wollfettbestandteile oder Acyloxyalkyl mit
insgesamt 10 bis 30 C-Atomen, R4 Wasserstoff oder Alkyl mit
1 bis 2 C-Atomen und n eine Zaﬁl Zwischen 10 und 60 ist.

7. Verfahren zur Herstellung eines Avivage- und Hydrophobier-
mittels fiir Textilmaterialien aus oder enthaltend Zellulose
und fir Leder, dadurch gekennzeichnet, da man 80 bis 99
Gewichtsteile einer Verbindung der allgemeinen Formel I

R-B~-Ca~NH- 8O, - X (1)
n 2

0

“p
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worin R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C—Atomen,.B einer

der zweiwertigen Reste ~N-, ~N- oder -NH-C H,. -N~ und
S ' 41 n2n 19
R R

X Q?Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen

ist und Rl und Rz fiir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-

5 Atomen und n fur 2, 3 oder 4 stehen, mit 1 bis 20 Gewichts-
teilen eines Emulgators, bestehend aus 100 bis 37,5 % be-
kannter nichtionischer Emulgatoren, O bis 50 % bekannter
anionischer Emulgatoren und O bis 25 % bekannter Licker und
0 bis 5 Gewichtsteilen eines Zpoxids der Formel II

3

10 R - CH - CH ) (11)

N o7 2
worin R° Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet,
bei Temperaturen von 20 bis 90°¢ solange verknetet oder ver-
rithrt, bis eine homogene Masse entstanden ist und gegebenen-
falls durch Zugabe von Wasser oder eines mit Wasser mischba-
15 ren organischen Losungsmittels auf einen Gehalt von 10 bis
40 Gew.% der Verbindung der allgemeinen Formel I einstellt.

8. Verfahren zum Avivieren und Hydrophobieren von Textil-
materialien aus oder enthaltend ZeImlose und von Leder durch
Behandeln der Materialien mit wissrigen Flotten, die ein

20 Avivage- und Hydrophobiermittel und die {iblichen filir Avivage-~
und Hydrophobierflotten bekann%en Hilfsstoffe sowie gegebe-
nenfalls auch Mittel fir die Textilhochveredlung oder Licker
und/oder Textil- bzw. Lederfarbstoffe und die zum Firben er-
forderlichen Hilfsstoffe enthalten, bei Temperaturen

23 bis 15000, dadurch gekennzeichnet, daB der Flotte als Avivage
und Hydrophobiermittel 5 bis 50 g/1 eines Sulfonylharnstoffs
der allgemeinen Formel I

R~-B-C-NH - SO, - X (1)
n 2

0
worin R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C—A{omen, B einer
30 der zweiwertigen Reste -N-, -N- oder -NH-C_H N- und

) ) n 2n
R rt R2
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X f-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen
ist und R und R? fir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-
Atomen und n fﬁr 2, 3 oder 4 steht, zugesetzt wird.

9. Verfahren gemidl Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB
der Sulfonylharnstoff der allgemeinen Formel I der Flotte in
Form einer Avivage- und Hydrophobiermittel-Zubereitung gemig
Anspruch 1 zugesetzt wird.

10. Die gemdf den Anspriichen 8 und 9 avivierten und hydro-
phobierten Materialien.

11. Sulfonylharnstoffe der allgemeinen Formel I

R-B~-C-~-NH -~ 80, - X ()
" 2

0]

worin R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen, B einer

N- und
1
RZ

der zweiwertigen Reste -N-, ~N- oder -NH-C H2 -
, 11 n 2n
R R

X pB-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen

ist und B! fir Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen, R fir Wasser-

stoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und n fir 2, 3 oder 4

besteht.

12. Sulfonylharnstoffe gemidR Anspruch 15 der Formel I, worin
R Cocosfettalkyl, Talgfettalkyl, Oleyl oder insbesondere
Stearyl, und B einer der zweiwertigen Reste -N- oder -N-

R Rl
und X B~Chloralkyl mit 2 bis 4 C-Atomen ist.

13, Verfahren zur Herstellung von Sulfonylharnstoffen der
allgemeinen Formel I

R-B-C-~-NH- S0, - X (1)
n 2

0

worin R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen, B einer
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-5 -

der zweiwertigen Reste -N-, ~N- oder -NH-C H_ -N- und
1 1 n Zn 1o
R R R
X p-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen
ist, R fir Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen, RZ fur Wasserstoff
oder Alkyl mit 1 bis 4 C~Atomen und n fir 2, 3 oder 4 steht,
dadurch gekennzeichnet, daB ein p-Halogenalkyl-sulfonyl-
isocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest der Formel

1

L

O=0C=N -~ 802 - X

worin Xlrp—Halogenalkyl mit 2 bis 4 C-Atomen ist, mit einem
Amin der Formel

R-B-H

worin B einer der zweiwertigen Reste -N-, -N- oder NH-C_H, -N-

' n2n
R RS RZ

ist R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atcmen, Rl Alkyl
mit 1 bis 4 C-Atomen R2 Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4
C-Atomen ist und n fur 2, 3 oder 4 steht, im Molverh#dltnis
von etwa 1 ¢ 1 in einem aprotischen organischen LSsungsmit-
tel bei Temperaturen zwischen 20°C und 110°C'umgesetzt wird,
das Reaktionsprodukt in der iiblichen Weise isoliert und,
sofern eine Verbindung der Formel I hergestelit werden

s0ll, in der X Alkenyl ist, inm an sich bekannter Weise
anschlieend mit widBrigem Alkali behandelt wird.

14, Verfahren gemifl -Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, daf
vorzugsweise -im f-Chloralkyl-sulfonyl-isocyanat mit 2 bis 4
C—-Atomen im Alkylrest mit einem Amin der Formel

R-B-H

umgesetzt wird, worin R Alkyl oder Alkenyl mit 12 bis 22
C-Atomen, vorzugsweise Cocosfettalkyl, Talgfettalkyl,
Oleyl oder insbesondere Stearyl ist und B einer der zwei-

wertigen Reste -N- oder -N- ist.

] [
R gl
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