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

Die vorliegende Erfindung betrifft Avivage- und Hydrophobiermittel fiir Textilmaterialien aus oder
enthaltend Zellulose und fiir Leder, die dadurch gekennzeichnet sind, daR sie aus a Gewichtsteilen einer
Verbindung der allgemeinen Formel 1, .

R—B—C—NH—S0,—X
i)

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

—N— 5 —N— oder —NH—C.H,—N—
l | |
R R! R?

und X p-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen ist und R’ und R? fiir Wasserstoff oder
Alky! mit 1 bis 4 C-Atomen sowie fiir 2,3 oder 4 stehen, und b Gewichtsteilen eines Emulga]tor.s, be-
stehende aus 100—37,5% bekannter nichtionischer Emulgatoren, 0—50% bekannter anionischer
Emulgatoren und 0—25% bekannter Licker, ¢ Gewichtsteilen eines Epoxids der Formel Il

Ra’"CH—"fHZ ]

worin R® 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 O bis 5 und gegebenenfalls

100 - a
ra+b+c+d

einen Wert von 10 bis 40 hat, bestehen, die Hersteilung und Verwendung dieser Mittel sowie die neuen
Wirkstoffe der Formel | und deren Herstellung.

Avivagemittel sollen Textilmaterialien und Leder vorteilhafte Oberfldcheneigenschaften, insbe-
sondere einen angenehmen warmen Griff, verleihen. Daneben kénnen Avivagemittel die Verarbei-
tungseigenschaften von Fasermaterialien verbessern. Bekannte Avivagemittel sind beispielsweise
natiirliche Ole und partiell-verseifte natiirliche Fette.

Diese Produkte verleihen den Textilmaterialien einen vollen weichen aber etwas stumpfen Griff.
Ein besonderer Nachteil ist ithre Empfindlichkeit gegen Wasserhérte und ihre Neigung zum Ran-
zigwerden. Unempfindlicher gegen Wasserhérte sind Avivagemittel auf Basis sulfatierter Ole bezw.
Fette. Weitere bekannte Avivagemittel sind beispielsweise primére Alkylsulfate, wie Cetyl- und Stearyl-
sulfat. AuBer den anionischen Avivagemitteln sind auch kationische Avivagemittel bekannt geworden
auf der Basis quartdrer Ammoniumbasen mit mindestens einem langkettigen Alkylrest, wie sie z.B. in der
schweizer Patentschrift 130 881 oder dem deutschen Reichspatent 546 406 beschreiben wurden. Die
kationischen Avivagemittel ergeben zwar einen angenehmen weichen Griff, neigen jedoch bei hohen
Temperaturen zu Vergilbungen. AuBerdem fiihren sie unter Umsténden zu Farbtonumschlégen und
vermindern die Lichtechtheit von Farbungen. Eine gewisse Verbesserung beziliglich der Vergilbungs-
neigung unter Beeinflussung der Lichtechtheit von Férbungen wurde durch die in der amerikanischen
Patentschrift 2 304 369 und im deutschen Bundespatent 1 048 412 beschriebenen vorwiegend Car-
bonamid ader Harnstoff-Gruppierungen enthaltenden Avivagemittel erzielt.

Neben der Avivagewirkung ist es hdufig erwiinscht, eine Hydrophobierung des Textilmaterials

" bzw. des Leders herbeizufithren. Bekannt Mdglichkeiten zur Hydrophobierung von Textilmaterial und

Leder sind die Behandlung mit Lésungen oder Emulsionen von Paraffin-Kohlenwasserstoffen, Wachsen
oder dergleichen. Auch Metallseifen sind bereits fiir Hydrophobierungszwecke eingesetzt worden. Kom-
binationen von Metallsalzen und Paraffin- und Wachs-Emulsionen, die fiir Hydrophobierzwecke in Be-
tracht kommen konnen, sind aus DRP 702 628 und aus der amerikanischen PS 2 015 864 bekannt.
Metallkomplexe, die, dhnlich wie Metallseifen, fiir Hydrophobierungszwecke eingesetzt werden kénnen,
sind aus der amerikanischen PS 2 273 040 bekannt.

Ein Nachteil alier oben genannten Avivage- und Hydrophobiermittel ist ihre nicht ausreichende
Nap- und Waschechtheit. Es ist daher bereits versucht worden, Hydrophobierung durch chemische Um-
setzung mit der Zellulose herbeizufithren. So ist es aus der DRP 542 186 bekannt, Zellulose-Materialien
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mit Anhydriden bzw. Chloriden von Fettsduren zu behandeln. Dieses Verfahren konnte in der Praxis
jedoch keinen Eingang finden. Aus der amerikanischen Patentschrift 2 173 029 ist die Hydropho-
bierung von Zellulose-Materialien mit langkettigen Isocyanaten, beispielsweise Stearyl-isocyanat, be--
kannt. Dieses Verfahren hat jedoch den Nachteil, daR die Hydrophobierung im organischen Losungs-
mittel ausgeflihrt werden muB. Gewisse Verbesserungen dieses Verfahrens durch Einsatz von

Isocyanat-Addukten sind aus der britischen Patentschrift 716 232 und der amerikanischen Patent-
schrift 2 746 988 bekannt. Weitere bekannte Hydrophobierungsmittel sind Alkoxy-methyl-pyridinium-
Verbindungen mit langkettigem Alkoxyrest (DRP 613 735) und die dhnlich gebauten N-Alkanoylamino
-methyl-pyridinium-chloride (britisches Patent 466 817) mit langkettigem Alkanoylrest sowie insbe-

sondere die aus dem DRP 681 520 bekannten N-Alkyl-N'-dthylenharnstoffe mit langkettigem Alkyirest.

Diese bekannten Produkte weisen jedoch eine Reihe von Nachteilen auf, so z.B. ihre mangelhafte
Bestédndigkeit gegen Wasser und, damit verbunden, ein Nachlassen der Reaktivitdt bei langerer
Lagerung, nicht immer ausreichender Hydrophobierungseffekt, die Notwendigkeit, die chemische Bin-
dung zwischen Hydophobierungsmittel und Zellulosefaser durch Erhitzen auf Temperaturen von
120—150°C herbeizufithren. Die aus DRP 681 520 bekannten faserreaktiven Hydrophobierungsmittel
ergeben zwar gute Hydrophobierungseffekte, lassen jedoch beziiglich Haltbarkeit noch zu wiinschen
{ibrig da sie unter Einwirkung von Licht, Hitze oder Sdurespuren zu Autopolymerisation unter Wirkungs-
abschwéchung neigen. AuBerdem wirft ihre Herstellung von der apparativen Seite her erhebliche
Probleme auf.

Weitere Nachteile bekannter Produkte sind beispielsweise mangelhafte Vertraglichkeit mit an-
deren Veredelungsmitteln fiir Textilien und/oder Leder oder mit sauren Farbstoffen, was zur
Nuancenverschiebung von Férbungen fiihren kann, nicht gleichméaBig gute Wirkung auf verschiedenen
Materialien, wie beispielsweise vegetabilisch- oder chromgegerbtes Leder, mangelhafte Bestdndigkeit
der Hydrophobierungs- und Avivage-Effekte gegeniiber chemischer Reinigung und “Speckigkeit” bei
Applikation auf Veloursleder. . :

Die vorliegende Erfindung betrifft nun Avivage- und Hydrophobiermittel, die eine ausgezeichnete
Griffverbesserung von Zellulose-Textilmaterial und Leder bei gleichzeitig hervorragenden Hydro-
phobiereffekten ergeben. Die erzielten Effekte weisen eine sehr gute NaR-, Wasch- und chem.Reini-
gungsbestandigkeit auf und sie lassen sich auf unterschiedlichen Zellulosematerialien und sehr ver-
schiedenartigen Lederqualititen erzielen. Dariiberhinaus lassen sich die in den erfindungsgemél ein-
zusetzenden Avivage- und Hydrophobiermitteln enthaltenen substratreaktiven Wirkstoffe der Formel |
in technisch einfacher Weise herstellen. ) ,

Die erfindungsgemdf einzusetzenden Avivage- und Hydrophobiermittel fiir Textiimaterialien aus
oder enthaltend Zellulose und fiir Leder sind dadurch gekennzeichnet, daR sie aus a Gewichtsteilen
einer Verbindung der allgemeinen Formal |

R—B—C—NH—S0,—X . 0

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

—N—, —N— oder —NH—C H,,—N— -

l l _

R R’ R?

und X B-Halogenalkyi oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen ist und R und R? fiir Wasserstoff oder
Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen sowie n fiir 2, 3 oder 4 stehen, und b Gewichtsteilen eines Emuigators, be-~
stehend aus 100-—37,5% bekannter nichtionischer Emulgatoren, 0—50% bekannter anionischer Emul-
gatoren und 0—25% bekannter Licker, c Gewichtsteilen eines Epoxids der Formel I

3

R CQ ke {n
, . 0 .

worin R® Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet, und gegebenenfalls

d Gewichsteilen 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 O bis b

und gegebenenfalls

100 - a

a+b+c+d

65 einen Wert von 10 bis 40 hat, bestehen.
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Besonders giinstige Eigenschaften besitzen erfindungsgeméaRe Hilfsmittel mit 95 bis 99 Gewicht-
santeilen des Wirkstoffs der Formel | und 1 bis 5 Gewichtsanteilen des Emuigators in 100 Ge-
wichtsteilen des Hilfsmittels.

Die langkettigen Alkylreste R der in den erfindungsgeméiBRen Hilfsmittelzubereitungen enthaltenen
Wirkstoffe der Formel | mit 10 bis 30 Kohlenstoffatomen sind vorzugsweise nur schwach verzweigt
oder linear. Bevorzugte Wirkstoffe der Formel | weisen Alkylreste R mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen
auf. Beispiele fiir Alkylreste, die in den Wirkstoffen der Formel | fiir R stehen kdnnen, sind: Decyl, Unde-
cyl, Duodecyl, 8-Athyl-decyl(10), Tridecyl, Tetradecyl, Pentadecyl, Hexadecyl, Heptadecyi, Octadecyl, 6-
Hexylduodecyl{12), Nonadecyl, Eicosyl, Heneicosyl, Docosyl, Tricosyl, Tetracosyl, Pentacosyl, Hexaco-
syl, Heptacosyl, Octacosyl, Triacontyl.

In dem fir X stehenden S-Halogenalkyl-Rest besitzt das Halogen beispielsweise die Bedeutung
von Brom, Jod, insbesondere aber von Chlor. Beispiele flir den 3-Halogenalkylrest sind insbesondere [3-
Chlorithyl, f-Chlorpropy! und f-Chlorbutyl, Beispiele fiir das fiir X stehende Alkenyl sind Vinyl, Prope-
nyl, 1-Butenyl und 2-Butenyl.

Sowohl im Hinblick auf die Wirkung, Emulgierbarkeit und anwendungstechnischen Eigenschaften,
als auch aus Griinden der leichten Zugéanglichkeit der entsprechenden Ausgangsmaterialien sind solche
Mischungen erfindungsgemafier Verbindungen der Formel | ebenfalls bevorzugt, in denen die Reste R
beziiglich ihrer Kohlenstoffatomzahl und ihrem Molanteil in der Mischung der statistischen Zu-
sammensetzung der Carbonséuren in natiirlichen Fetten, wie Talgfett, Cocosfett, Stearin, Sojadl oder
Palmét entsprechen. Reste R, die fiir eine derartige Gruppe von Alkylresten stehen werden iblicherweise.
mit Talgfettalkyl, Cocosfettalkyl usw. bezeichnet. So besteht beispielsweise “Stearylalky!” im wesent-
lichen aus Alkylresten mit 16 bis 18 Kohlenstoffatomen, “Talgfett-alkyl” im wesentlichen aus Al-
kylresten mit 14, 16, 18 Kohlenstoffatomen und dem Octadecen-(9)-yl-(1)-rest und “Oleyl-alkyl” aus
Alkylresten mit 16—18 Kohienstoffatomen und dem Octadecen-(9)-yi-(1)-rest.

Eine weitere Gruppe bevorzugter Wirkstoffe der Formel | sind solche, in denen B einer der
zweiwertigen Reste

—N— - oder—-N—- ist.
. w

Wegen ihrer besonders vorteilhaften Reaktivitdt und giinstigen Zugénglichkeit sind auch solche
Wirkstoffe der Formel | bevorzugt, in denen X fiir eine 3-Chloralkylgruppe mit 2 bis 4 C-Atomen wie z.B.
fir die B-Chlorédthyl- B-Chlorpropyl- oder f-Chlor butyl-Gruppe steht.

Besonders glinstig verhalten sich die erfindungsgemal einzusetzenden Wirkstoffe der Forme! | im
Hinblick auf ihre gemeinsame Verwendung mit anderen fir die Textil- oder Leder-Behandlung bzw.
-Veredlung erforderlichen Mitteln und im Hinblick auf ihre Emulgierbarkeit in waRrigen Flotten. Diese
vorteilhafte Eigenschaft der in den erfindungsgeméBen Avivage- und Hydrophobiermitteln enthaltenen
Wirkstoffe eréffnet die Moglichkeit, den fiir die Emulgierung des Wirkstoffs in Wasser erforderlichen
Emulgator in mannigfacher Weise zu variieren und damit Mittel herzustellen, die spezielle Anwendung,
entweder fiir Textilien oder fiir Leder finden, oder aber solche Hilfsmittel, die universell sowohl fir
Zellulose-Textilien als auch fiir Leder eingesetzt werden kdnnen.

Es ist auch durchaus zweckméBig, diese Mdglichkeit zu nutzen und den in den erfindungsge-
méBen Avivage- und Hydrophobiermitteln enthaltenen Emulgator dem evtl. ins Auge gefaBten Haup-

- tanwendungsbereich des Mittels anzupassen. In jedem Fall enthilt der Emulgator einen Anteil an sich
bekannter nichtionogener Emulgatoren, die sich unter der allgemeinen Formel I

A—(OCH,—CH),—OH !
e
worin _ '
A verzweigtes oder unverzweigtes Alky! oder Alkenyl mit 10 bis 22 C-Atomen, Alkylpheny! mit insge-
samt 6 bis 12 C-Atomen in den Alkylresten,
verzweigtes oder unverzweigtes Alkanoyl oder Alkenoyl mit 10 bis 22 C-Atomen,
Aralkyl mit 7 bis 15 C-Atomen,
Aralkyl-aryl mit 13 bis 25 C-Atomen,
Reste der Wollfettbestandteile oder Acyloxyalkyl mit insgesamt 10 bis 30 C-Atomen;
R* Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 2 C-Atomen und
n eine Zahl zwischen 10 und 60 ist, :
zusammenfassen lassen. )
Nichtionische Emulgatoren der oben angegebenen alilgemeinen Formel il werden erhalten durch
Umsetzung von hydroxylgruppenhaltigen Verbindungen AOH mit Alkylenoxiden wie Butylen, Propylen
und vorzugsweise Athylenoxid. ErfindungsgeméRe Avivage- und Hydrophobiermittelzubereitungen, in

denen als nichtionogene Emulgatoren Athylenoxid-Umsetzungsprodukte mit 10 bis 30 Mol Athylenoxid
enthalten sind, liefern besonders stabile Emulsionen.
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Hydroxylgruppenhaltige organische Verbindungen AOH, die zur Herstellung der in den erfindungs-
geméfBen Hilfsmittelzubereitung enthaltenen nichtionogenen Emulgatoren geeignet sind, sind bei-
spielsweise langkettige Alkanole und Alkenole mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen, insbesondere solche,
die sich von den natiirlichen Fettsduren wie Stearinséure, Palmitinsdure, Olséure, oder den naturhchen
Fettsduregemischen, wie sie in der Cocosfettséure bzw. Talgfettsdure vorliegen, ableiten;

Carbonsduren mit 10 bis 22 Kohlenstoffatomen, insbesondere auch hier die natiirlichen Fettsduren, wie
Stearinsdure, Palmitinsdure, Olsdure oder natiirliche vorkommende Fettsduregemische, wie Cocosfett-
sdure oder Talgfettsdure;

Alkylphenole mit 4—9 Kohlenstoffatomen in den Alkyiresten, wie beispielsweise p-t-ButylphenoI p-
Nonylphenol Tri- lsopropyl- und Tri-iso- butylphenole beispielsweise 2,4,8-Tri-(n)-butylphenol, 2,4,6-
Tri-iso-butylphenol oder 2,4,6-Tri-tert.-butylphenol: .

Aralkanole, insbesondere Phenyl- und Diphenyl-alkanole, wie z.B. Benzylalkohol, 3-Phenyl-dthanol, /3-
(4-Methyl-phenyl)-dthanol, -(4-Isopropyl-phenyl)-dthanol, 4’-Methyl-4--hydroxyéthyldiphenyl;
Hydroxy-aralkyl-aryle, insbesondere aralkylierte Phenole und Hydroxydiphenyle, wie z.B. 4-Hydroxy-
diphenylmethan, 4-Hydroxy-4'-methyl-diphenylmethan, 2-Hydroxy-4'-methyl-diphenylmethan, 4-
Benzyi-2'-hydroxydipheny! oder 2-Benzyl-2'-hydroxydiphenyl, 4-(p-Tolyl}-4'-hydroxydiphenyl;
teilweise mit langkettigen Fettsduren veresterte mehrwertige Alkohole, wie beispielsweise
Fettsduremono- und -diglyceride, Fettséureester des Sorbits und Sobitans, wobei als Fettsdurekom-
ponenten insbesondere die natlirlichen, wie Laurinsdure, Palmitinsdure, Stearinsdure, Olsdure oder
natirlich vorkommende Fettsduregemische, wie Cocosfettsdure oder Talgfettsdure, in Betracht
kommen;

die Wollfettbestandteile, wie Palmitinsiure, Cerotinsdure, Capronsdure, Olsdure, Lanocerinséure,
Myristinsdure, Lanopalminséure, Colesterin, Lanosterin, Agnosterin, ~ Cetylalkohol, Cerylalkohol, die
vorteilhafterweise in Form des naturlichen Lanolins eingesetzt werden.

Far den Einsatz in den erfindungsgemaéfen Hllfsmlttelzubereltungen besonders wertvoll sind Um-
setzungsprodukte des Lanolins mit 10—30 Mol Athylenomd weil sie besonders stabile Emulsionen
bzw. Dispersionen der erfindungsgeméfen Hilfsmittel in wiRrigen Behandlungsflotten ergeben.

ErfindungsgeméBe Hilfsmittelzubereitungen, die vorzugsweise fiir textile Anwendung vorgesehen
sind, enthalten im wesentlichen, vorzugsweise 100%, nichtionische Emulgatoren. Erfindungsgemafe
Hilfsmittelzubereitungen, die speznell fiir den Einsatz auf dem Ledersektor vorgesehen sind, enthalten
keine Epoxyde der Formel |, dagegen kénnen bis zu 50% des nichtionischen Emulgators durch anio-
nische Emulgatoren ersetzt werden. In erfindungsgemifen Avivage- und Hydrophobiermittelzuber-
eitungen kann der Emulgator zu 100 bis 50% aus nichtionischen Emulgatoren und O bis 50% anio-
nischen Emulgatoren zusammengesetzt sien. Bekannte, bei den technischen Lederbearbeltungs—
verfahren eingesetzte Emulgatoren sind belsplelswelse sulfatierte Fette oder Ole, wie z.B. sulfatierter
Tran oder sulfatiertes Sperm-, Palm- oder Klauendl,
sulfonierte oder sulfatierte Paraffinkohlenwasserstoffe, Chlorparaffinkohlenwasserstoffe, Olefine, Fett-
alkohole mit einer Kettenldnge von 10—30 C-Atomen, deren Salze und deren an der Syifogruppe che-
misch modifizierte Abkdmmlinge wie Sulfotauride, Sulfoamide bzw. Imide, Sulfoester, chemisch
verinderte Fettsduren mit 10—50 C-Atomen, wie z.B. Fettsduretauride, -oxithansulfonate, Alkylaryl-
sulfonséure bzw. ihre Salze mit einem Alkylrest mit 5 bis 30 C-Atomen.

Es ist mit den erfindungsgeméBen Hilfsmittelzubereitungen auch méglich, gleichzeitig mit der
Avivage und Hydrophobierung des Leders, die Fettung des Leders mit einem Fette-Licker vorzunehmen.
In diesem Falle ist es auch moglich, in die erfindungsgemaRen Hilfsmittelzubereitungen direkt zu-
mindest einen Teil des fiir die Fettung des Leders erforderlichen Fett-Lickers einzuarbeiten. Dieser Fett-
Licker-Anteil ersetzt in der Regel einen Teil der in den erfindungsgemaR einzusetzenden Hilfsmittel-
zubereitungen enthaltensn Emulgatoren. Es ist ohne weiteres moglich, bis zu 25 Gewichts% des Emul-
gators durch Fett-Licker zu ersetzen. In einem solchen fettlickerhaltigen fiir den Ledersektor be-
stimmten erfindungsgeméRen Avivage- und Hydrophobiermittel besteht der Emulgator demnach aus
95,0 bis 37,5 Gewichts% bekannten nichtionischen Emulgatoren, O bis 50 Gewichts% bekannten anio-
nischen Emulgatoren und 5 bis 30 Gewichts% bekannten Lickern. Vorzugsweise enthélt der Emulgator
der fiir Lederanwendung bestimmten erfindungsgeméfRen Hilfsmittel 90 bis 60 Gewichts% bekannter
nichtionischer Emulgatoren, O bis 20 Gewichts% bekannter anionischer Emulgatoren und 10 bis 20 Ge-
wichts% bekannter Licker.

Von den z.B. in “Ulimanns Enzyklopédie der technischen Chemie”, Band 11, Seite 567, be-
schriebenen bekannten Lickern kdnnen die auf Basis anionaktiver Komponenten aufgebauten, von ka-
tionischen Substanzen freien Produkte im Rahmen der obigen Angaben in die erindungsgeméfien
Avivage- und Hydrophobiermittel eingearbeitet werden.

Bei den Lickern unterscheidet man zwischen den klassischen Lickersystemen, die aus Emuliga-
toren, Neutralélen, Neutralfetten und Puffersystemen aufgebaut sind, und den synthetischen und halb-
synthetischen Lickersystemen.

Fiir die klassischen Licker kommen Fettungsstoffe auf pflanzlicher und tierischer Basis in Frage,
wie 2.B. Talg, Tran, Spermdl, Rinderkiauenél, Ricinusél, Olivendl, Leinol, Stearin, Wollfett; Wachse, wie
Bienenwachs, Carnaubawachs. oder Montanwachs sowie auch Mineraldl und lineare Chlorparaffine mit
18—30 C-Atomen und 10—50 Gew.% Kettenchlor in Frage. Um diese klassischen Fettungsmittel als -
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Licker anwenden zu kdnnen, bieten sich 2 Méglichkeiten durch teilweise Umsetzung mit Monohydrat
oder Schwefelséure an, sulfonierte halbsynthetische, leicht emulgierbare Systeme herzustellen oder
aber mit Emulgatoren oder Emulgatorgemischen in Form von nichtionischen oder vorzugsweise anio-
nischen Verbindungen in eine emulgierte Form zu Uberfithren. Heute werden jedoch fiir die Lederfet-
tung in zunehmendem MaRe synthetische Produkte eingesetzt, die Emulgator-Eigenschaften haben und
gleichzeitig fettend wirken.

Beispiele fir Gruppen synthetischer Verbmdungen die teils in Kombination mit den oben ge-
nannten wasserunléslichen natirlichen und synthetischen Fettungsmitteln, teils auch fiir sich allein als
Licker in erfindungsgeméfBen Avivage- und Hydrophobiermitteln enthalten sein kénnen, sind:

Fetisdureester der 5-hydroxyéthansulfonsdure, wie z.B.

CH3—-—(CH2),S—CO—O—CHZ—CHZ—SO:,@Na@
und
CH3—(CH2)7——CH=CH—(CH2)7—CO—O——CH2——CH2——-503@Na@:

Fettsdurederivate der Aminoessigsdure, wie z.B.
CH;—(CH,);q—CO—NH—CH,—CO0®Na®;
Fettséuretauride und Fettsdure-N-methyltauride, wie z.B.
CH3—(CHz)7———CH=CH——(CH2)7—CO—I‘I\1~—CH2——CH2——-SOseNa@;

CH,
synthetische Sulfochlorierungsprodukte, wie z.B.

CH;—CH,~—CH—CH,—CH,—CH—(CH,},—CH,;
S0,Cl g02C|
sekundare Sulfonate-Alkalisalze, wie z.B.
CH;—CH,—CH—(CH,)g—CH,;
éOaNa
langkettige Sulfamide, wie z.B.

CHy—CH,—CH—(CH,),,—CH,
l
S0,—N—CH,—CH,—S0,°Na®;
|
CH,

Sulfoxydationsprodukte vorwiegend geséttigter unverzweigter Paraffine, wie 2.B.
C18H37_‘303Na,
C,sHz;—S0,—NH—CH,—COQ®Na® oder C18Hs7—302—T“CH2‘—CH2—SoaeNa@;

CH,

Alkyl-aryl-sulfonate und Olefinsulfonate.

Die gute Vertréglichkeit der in den erfindungsgeméfen Hilfsmitteln enthaltenen Wirkstoffe der
Formel | ermdglicht es auch, sie gemeinsam mit Epoxiden der Formel |l einzusetzen. Dies ist von be-
sonderem Interesse, wenn die erfindungsgeméBen Mittel fiir textile Anwendung, d.h. fiir die Avivage
und Hydrophobierung von Zellulose enthaltenden oder aus Zellulose bestehenden Textilmaterialien
vorgesehen sind, Fiir diesen speziellen Einsatzzweck vorgesehene Mittel enthalten von den Epoxiden der
Formel |1 0,5 bis 5 Gewichtsteile pro 100 Gewichtsteile der Hilfsmittelzubereitung. Durch diesen Zusatz
wird (iberraschenderweise noch eine wesentliche Steigerung de Wirkung der erfindungsgeméRen Zu-
bereitungen hinsichtlich der gewiinschten Griffverbesserung und der Hydrophobierung des behandelten
Textilmaterials erzielt.

Um die Anwendung, die Handhabung und die Dosierung der erfindungsgemaRen Hilfsmittel-

. zubereitungen zu erleichtern, ist es zweckméBig, den Mischungen aus erfindungsgeméBem Wirkstoff
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de.r Formel |, qulgator ljnd gegepenenfalls Epoxiden der Formel H noch soviel Wasser oder mit Wasser
mischbare organische Losungsmittel zuzusetzen, dal die resultierenden Produkte beziiglich des Wirk-

stoffs der Formel! | 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 Wassers oder mit Waéser
mischbaren organischen Lésungsmittels richtet sich demnach nach den Mengen, a, b und ¢ der iibrigen
Bestandteile der Zubereitung und ergibt sich aus der obigen Gleichung zu

100-a
d= ———— — (a+b+c).
{10 bis 40)

Mit Wasser mischbare organische Losungsmittel, die in den erfindungsgemafien Hilfsmittel-
zubereitungen enthalten sein kénnen, sind niedere Alkanole, wie beispielsweise Methanol, Athanol,
Propanol, Isopropanol; Ketone, wie Aceton, Didthylketon, Methylathylketon; cyclische Ather, wie Tetra-
hydrofuran oder Dioxan; niedere Sdureamide, wie beispielsweise Acetamid oder Dimethylformamid,

. Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid, Glykolmono- oder dimethyldther oder Diglykolmono- oder dime-

thylather. Besonders bevorzugt fiir den angegebenen Zweck wird Wasser. Von den organischen, L6-
sungsmitteln sind die niederen Alkanole, insbesondere Athanol, und die Propanole bevorzugt.

Die erfindungsgeméfen Avivage- und Hydrophobiermittel werden hergestellt, indem man 80 bis
99, vorzugsweise 95 bis 99, Gew.-teile einer Verbindung der alilgemeinen Formel |

R—B—C—NH—S0,—X
| )

worin .
R Alky! oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen,
B einer der zweiwertigen Reste

-—|T|-—, _ITI_ oder —NH—C H,,—N—
: |
R - R? R?

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

R' und R? fiir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und

n fiir 2, 3 oder 4 stehen,

mit 1 bis 20, vorzugsweise 1 bis 5, Gewichtsteilen eines Emulgators, bestehend aus

100 — 37,5 Gew.% bekannter nichtionischer Emulgatoren, . _ ,
0 — 50 Gew.% bekannter anionischer Emulgatoren, '

0 — 25 Gew.% bekannter Licker und

0 — b Gewichtsteilen eines Epoxids der Formel I
Fi3—CI\-IO—/CH'2 (")'

worin R® Alkyl oder Alkenyl mit 15-—40 C-Atomen bedeutet, bei Temperaturen von 20—80°C solange
verknetet oder verriihrt, bis eine homogene Masse entstanden ist und gegebenenfalls durch Zugabe von
Wasser oder eines mit Wasser mischbaren organischen Lésungsmittels auf einen Gehalt von 10 bis 40
Gew.% der Verbindung der allgemeinen Formel | einstellt.

Die Zusammensetzung des hierbei verwendeten Emulgators kann in der oben beschriebenen
Weise dem flir das herzustellende erfindungsgemédRe Produkt in Aussicht genommenen Verwen-
dungszweick angepalt sein. In speziell fiir den Ledersektor vorgesehenen erfindungsgeméRen Hilfs-
mittelzubereitungen unterbleibt der Zusatz des Epoxids der Formel I, wihrend bei der
Herstellung von erfindungsgemiBen Zubereitungen, die flir die Anwendung auf dem Textilsektor
vorgesehen sind, ein Zusatz von 0,5 bis 5 Gewichtsteilen, vorzugsweise 0,5 bis 2 Gewichtsteilen,
des Epoxids erfolgt.

Die Applikafion der erfindungsgeméBen Avivage- und Hydrophobiermittel erfolgt in an sich be-
kannter Weise, wie sie bei der Textilausrliistung bzw. Textilhochveredelung und bei Lederbehandlungs-
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verfahren Gblich ist. DemgemaR werden fiir die Avivage und Hydrophobierung von Zellulose ent-

haltenden oder aus Zellulose bestehenden Textilmaterialien wiBrige Behandlungsflotten eingesetzt, die

5 bis 50 g/l eines Wirkstoffs der allgemeinen Formel | enthalten. ZweckmaRigerweise wird diese Wirk-
stoffmenge dem wiRrigen Behandlungsbad in Form der oben beschriebenen erfindungsgeméBen

Hilfsmittelzubereitungen zugefiigt. Dies hat den erheblichen Vorteil, da® die Wirkstoffe der Formel |

sofort bei der Zugabe in feine Emulsion bzw. Dispersion libergehen, die auch ldngerem Stehen bzw.

unter den Anwendungsbedingungen des Behandlungsbades bestdndig sind. Aufgrund der aus-

gezeichneten Vertraglichkeit der in den erfindungsgeméBen Hilfsmitteln enthaltenen Wirkstoffe der

Formel | mit anderen bekannten Hilfs- und Veredlungsmitteln fiir Textilien und Leder kann die Avivage

und Hydrophobierung auch gleichzeitig mit anderen Nachbehandlungs- bzw. Veredlungsschritten ein-

badig vorgenommen werden. Zu diesem Zweck kénnen die erfindungsgeméRen Hilfsmittelzuber-

eitungen auch gleichzeitig mit Farbflotten, die anionische Zellulose- oder Lederfarbstoffe enthalten,

nebst den dazugehdrigen Férbereihilfsmitteln, wie Retarden; Egalisiermitteln, Dispergiermitteln, Neu--
tralsalzen und gegebenenfalls den pH-Wert der Flotten bestimmenden Zusatzstoffen eingesetzt

werden. Es ist erstaunlicherweise auch méglich, die erfindungsgeméfen Hilfsmittel in Kombination mit

bekannten Textilhochverediungsmittein auf der Basis von Aminoplastformaldehyd-Vorkondensaten, die

zusammen mit sauren bzw. Siure abspaltenden Kondensationskatalysatoren eingesetzt werden, an-
zuwenden.

Die unter Verwendung der erfindungsgemé&Ren Hilfsmittelzubereitungen avivierten und hydropho-
bierten Zellulose enthaltenden oder aus Zellulose bestehenden Textilmaterialien weisen einen hervor-
ragenden flauschigen und wollartigen Griff auf und haben sehr gute wasserabstoRende Eigenschaften.
Erfindungsgem3R behandelte Leder zeigen eine sehr weiche, zarte, Oberfliche mit angenehmem Griff -
und gegeniiber unbehandeliter Ware ein erheblich vermindertes Wasseraufnahmevermégen und stark
reduzierte dynamische Wasseraufnahme.

Von besonderer Bedeutung ist ferner, da? die genannten vorteilhaften Effekte der erfindungs-
gemdRen Behandlung sich sowohl auf vegetabilisch gegerbtem als auch auf chromgegerbtem Leder
ergeben, daR sie mit gleich guter Wirkung auf Veloursleder verschiedener Herkunft, beispielsweise auf
Ziegen- und Schweineveloursleder, anwendbar sind und die erhaltenen Lederoberflichen keinerlei.
Speckigkeit aufweisen, sondern dem Velour einen samtartigen Griff verleihen und ihn unempfindlich
gegen hydrophilen Schmutz und Flecken machen, die von wéRrigen farblosen oder farbigen Fliis-
sigkeiten, wie z.B. Fruchtséfte, Rotwein, Tinte, Blut usw. entstehen kdnnen.

Die Effekte, die bei der erfindungsgeméRen Behandlung auf zellulosehaltigen bzw. aus Zeliulose
bestehenden Textilmaterialien und auf Leder erhalten werden, haben eine sehr gute Bestédndigkeit
gegen weitere Nachbehandlungsschritte, gegen Wasser, wéBrige Detergentien-Losungen und Reini-
gung mit organischen Losungsmittein.

Neben den besonders vorteilhaften Effekten der erfindungsgeméRen Nachbehandlung haben die
erfindungsgeméR einzusetzenden Avivage und Hydrophobiermittel eine hervorragende Lagerfahigkeit
und Bestdndigkeit in wdésserigen Flotten. Das erfindungsgeméRe Nachbehandlungsverfahren zur’
Avivage- und Hydrophobierung von Zellulose enthaltende oder aus Zellulose bestehenden Textil-
materialien und von Leder sowie die flir dieses Verfahren eingesetzten erfindungsgeméRen Hilfsmittel-
zubereitungen weisen demgemaR eine technisch besonders vorteilhafte Kombination wertvoller Eigen-
schaften auf und sind in dieser Hinsicht bisher bekannten Verfahren und Hilfsmitteln wesentlich
iiberlegen.

Die Wirkstoffe der allgemeinen Formel |

R—-—B—-—(ﬁ—NH—SOz—X (1)
0]
in denen B ein zweiwertiger Rest der Formel

NR'

mit B! = Wasserstoff und R ein langkettiger Alkylrest sind, sind aus der deutschen Offenlegungsschrift
1 645 871 bekannt. Die Verbindungen werden dort zur Herstellung von Tetrahydro-1,2,4-thiadiazin-3-

entnehmen.
Sulfonylharnstoffe der allgemeinen Formel |

R——B——-(l'.li—-—NH——SOZ——X )

worin

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

B einer der zweiwertigen Reste
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—N— , —N— oder —NH—C,H,,—N—
I I I
N R R?

und )

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

R! fur Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen,

R? fur Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und

n fir 2, 3 oder 4 steht, : :

sind bisher nicht beschrieben worden. _ )
Diese neuen Sulfonylharnstoffe, die als Wirkstoffe zur Herstellung der erfindungsgeméfen

Avivage- und Hydrophobiermittel eingestezt werden, stelien ebenfalls einen Teil des Erfindungsgegen-

standes dar. '
Besonders wertvoll sind solche erfindungsgemafen Sulfonylharnstoffe der Formel |, in den R Alkyl

oder Alkenyl mit 12 bis 22 C-Atomen ist und insbesondere fiir Cocosfettalkyl, Talgfettalky!l oder Oleyl,

vorzugsweise jedoch flr Stearyl, steht. _
Ferner sind solche erfindungsgeméRen Sulfonylharnstoffe der Formel | bevorzugt, in denen B

einer der zweiwertigen Reste

—||\|—— oder —N—
: R R
ist, und auch solche, in denen X fiir f-Chloralkyl mit 2 bis 4 C-Atomen wie z.B. fiir die 5-Chloréthyl-,

B-Chlorpropyl- oder 3-Chiorbutylgruppe steht.
Die Herstellung der Sulfoniylharnstoffe der aligemeinen formel |

R——B——(ﬁ——NH———SOz—X )

worin R Alky! oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen,
B einer der zweiwertigen Reste

—N— -—-!Tl—— oder ——-NH——CnHZn—I?J—-
I
R R R?
und X B-Halogenatky! oder Alkenyi mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen ist,
R' flir Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen,
R? fiir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und
n fir 2,3 oder 4 steht, erfolgt in der Weise, dal® ein -Halogenalkyl-suifonyl-isocyanat mit 2 bis 4 C-
Atomen im Alkyirest der Formel .

0=C=N—S80,—X

worin X! g-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—
] )
R R! R

ist,

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

R' Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen

R? Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis C-Atomen ist und

n fir 2, 3 oder 4 steht,

im Molverhéltnis von etwa 1:1 in einem aprotischen organischen Lésungsmittel bei Temperaturen
zwischen 20°C und 110°C, vorzugsweise zwischen 30°C und dem Siedepunkt des eingesetzten or-
ganischen Ldsungsmittels, umgesetzt wird, das Reaktionsprodukt in der (iblichen Weise isoliert und,
sofern,eine Verbindung der Formei | hergestelit werden soll, in der X Alkenyl ist, in an sich bekannter
Weise anschiieBend mit waBrigem Alkali behandelt wird.

Bevorzugte erfindungsgemaiBe Sulfonylharnstoffe werden erhalten, wenn nach den angegebenen
Verfahren das 3-Halogenalkyl-sulfonyl-isocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest mit einetm amin der
Formei

R—B—H

umgesetzt wird, worin
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R Alkyl oder Alkenyl mit 12 bis 22 C-Atomen ist und insbesondere Cocosfettalkyl, Talgfettalkyl oder
Oleyl, vorzugsweise Stearyl, steht.

Gleichfalls bevorzugte erfindungsgeméRe Sulfonylharnstoffe werden erhalten, wenn das -
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— Qder —N— ist.

" R

Vorzugsweise verwendet man als $-Halogenalkyl-sulfonyl-isocyant mit 2 bis 4 C-Atomen im Al-
kylrest ein B-Chioralkylsulfonyl-isocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest.

Aprotische organische L&sungsmittel, in denen die Umsetzung von S-Halogen-&thylsulphonyl-
isocyanaten mit den Aminen der. Formel RBH erfolgen kann, sind beispielsweise aliphatische
Kohlenwasserstoffe mit bis zu 10, vorzugsweise 7, Kohlenstoffatomen, insbesondere die bei normaler
Temperatur fliissigen Vertreter dieser Reihe sowie bei Normaltemperatur fliissige Mischungen dieser
Kohlenwasserstoffe, zweckméBigerweise soiche mit Siedepunkten zwischen 50 und 180°C, vor-
zugsweise zwischen 50 und 100°C, flissige Halogenkohlenwasserstoffe mit bis zu 6 Kohlenstuff- und
bis zu 4 Chloratomen, Benzol, Alkylbenzole mit 1 bis 3 Alkylresten mit je 1 bis 3 Kohlenstoffatomen und
Halogenbenzole, insbesondere Chlorbenzole, mit 1 bis 3 Halogen-, insbesondere Chloratomen.

Beispiele fiir Lésungsmittel, die fir das erfindungsgemaie Verfahren eingesetzt werden kdnnen,
sind Pentan, Hexan, Heptan, Octan, Nonan, Decan, Petrolédther, Leicht- und Schwerbenzin, Athyl-
enchlorid, Chloroform, Dichloridthan, Trichlordthylen, Perchlordthylen, Benzol, Toluol, o-, m-, p-Xyiol,
Athylbenzol, Didthylol, Isopropylbenzol, Monochlorbenzol, Monobrombenzol, o-Dichiorbenzol, m-
Dichlorbenzol, 0-, m- oder p-Chlortoluol.

Fiir die Durchfihrung des erfindungsgeméBen Verfahrens besonders geeignete wasserun-
mischbare organische Losungsmittel sind die aliphatischen Chlorkohlenwasserstoffe, insbesondere
Dichloréthan, Trichloréthylen, Perchlordthylen und die aromatischen Koh! Kohlenwasserstoffe, insbe-
sondere Benzol, Toluol, o-, m- und p-Xylol (auch in Form ihrer technischen Gemische), Monochlorben-
zol und o-Dichlorbenzol. Besonders bevorzugt wird Monochlorbenzol.

Wird zur Beschleunigung der Reaktion die Durchfithrung bei Temperaturen oberhalb des Siede-
punktes des eingesetzten organischen L&sungsmittels gewiinscht, beispielsweise die Ausfiihrung der
Reaktion bei 100°C in Benzol, so kann in einem druckfest verschlossenen GefdR gearbeitet werden.

Bei der Herstellung der erfindungsgemafen Sulfonylharnstoffe kann auch ein Uberschul eines der
Reaktanten verwendet werden. Auch in diesem Fall erfolgt die chemische Umsetzung im Molverhaltnis
1:1, jedoch wird bekanntlich bei Erhéhung der Konzentration eines der Reaktanten die Reaktionsge-
schwindigkeit gesetzmaRig erhdht. Ein Nachteil dieser Methode ist darin zu erblicken, daB der
eingesetzte UberschuR gegebenenfalls aus dem Reaktlonsprodukt entfernt werden muB.

Besonders vorteilhaft ist die Durchfiihrung der Reaktion in der Weise, daR die Reaktionskom-
ponenten, gegebenenfalls jede fiir sich geldst, in dem gewiinschten organischen Lésungsmittel bei
Temperaturen zwischen 20 und 50°C, vorzugsweise 30 und 40°C, allméhlich vereinigt werden und die
Reaktion nach Abklingen der Wérmeténung durch Erwédrmen der Reaktionsmischung zum Sieden zum
Abschlu gebracht wird.

Die Isolierung der erhaltenen Umsetzungsprodukte kann in an sich bekannter Weise erfolgen, bei-
spielsweise durch Abdestillieren des Lésungsmittels und gebenenfalls, sofern es fiir analytische Zwecke
erfordlisch ist, Reinigen des erhaltenen Umsetzungsprodukts beispielsweise durch Umkristalliesieren.

In ganz analoger Weise, wie es fiir die neuen erfindungsgeméfRen Sulfonylharnstoffe beschrieben
ist, kénnen auch die aus der DOS 1 545 871 bekannten Sulfonylharnstoffe, die ebenfalls als Wirkstoffe
in den erfindungsgemaRen Avivage- und Hydrophobiermitteln enthalten sein kénnen, hergesteilt
werden.

Die Behandiung von Textilmaterialien mit den die erfindungsgeméRen Avivage- und Hydropho-
biermittel enthaltenden Behandlungsflotten kann wie iiblich erfolgen, beispielsweise durch Imprag-
nieren auf einem Zwei- oder Dreiwalzen-Foulard, Abquetschen und anschlieBendem Trocknen bzw.
Kondensieren bei Temperaturen von 90 bis 150°C. Die Applikation der erfindungsgeméRen Avivage-
und Hydrophobiermittelflotten auf Leder erfolgt, wie in der Lederindustrie allgemein ublich, bei
Temperaturen zwischen 15 und 70°C, vorzugsweise unter dauerndem Walken wéhrend 15—60
Minuten im rotierenden WalkfaR, wobei man 2-—15% der erfindungsgeméfen Mittel in 20 bis 1000%
wélBriger Flotte, bezogen auf das Ledergewicht, einsetzt. Die Behandlung kann jedoch auch durch
Einsprithen der Leder mit der Behandlungsflotte, die neben den erfindungsgeméRen Avivageund Hy-
drophobiermitteln noch weitere im Rahmen der Lederausriistung erforderlichen Hilfsmittel, wie bei-
spielsweise Fettungsmittel oder Lacke, enthalten kann, und anschlieBender Fixierung des erfindungsge-
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méRken reaktiven Wirkstoffs durch eine Hitzebehandlung bei 50 bis 120°C,-.gegebenenfalls unter Druck,
beispielsweise in. einer Bligelpresse, erfoigen. ' :

Sehr bequem 1388t sich die Lederimpragnierung mit den gennanten Sulfoharnstoffen aus heien
oder kalten waélrigen Losungen auch in den aus dem Textilbereich bekannten Foulardgeraten
vornehmen, die sich in neurer Zeit auch in der Lederindustrie, bisher vornehmlich zur Lederférbung,
einflhren.

Man wendet zwischen 20—300 g/Liter an. Nach dem Imprégnieren und Abquetschen wird das
Leder getrocknet und, wie bei der Sprithimprédgnierung beschrieben, bei 50—120°C heif} fixiert.

In Ausnahmeféllen, besonders dann, wenn es sich um bereits fertig konfektionierte Lederartikel
handelt, kann man die wéRrige Losung des Hydrophobiermittels auch durch Aufbiirsten von Hand oder
durch Blrstmaschinen durchfiihren, wobie man das Eindringen der Dispersion in das Lederinnere durch
Zusatz von 0—50% eines sogenannten Penetrators, z.B. Butyldiglykol, -pentaglykol, Dimethylforma-
mid, Dimethylsuifoxyd usw., unterstiitzt. Nach dem Trocknen wird wie Gblich bei 50—120°C hitzefi-
xiert und der voriibergehend verklebte Velours mit einer harten Birste im trockenen Zustand wieder
aufgerichtet. .

Die folgenden Ausfiihrungsbeispiele veranschlaulichen die Herstellung und Anwendung der erfin-
dungsgema&Ben Avivage- und Hydrophobiermittel sowie die Herstellung der als Wirkstoffe in den erfin-
dungsgemaRen Hilfsmitteln enthaltenen neuen Sulfonylharnstoffe. tn der vorliegenden Anmeldung ent-
haltene Angaben von Teilen sind Gewichtsteile: Prozentangaben bedeuten Gewichtsprozente.

BEISPIEL 1
813g¢g (0.3 Mol) Octadecylamin bei 40°C in 280 m! Toluol geldst. Zu dieser Lésung werden bei
4_0°C im Veriauf von 75 Minuten 51,9 g {0,306 Mol) B-Chlorédthylsulfonylisocyanat getropft. Dann wird
die Beaktion durch einstiindiges Kochern unter RiickfluR zu Ende gebracht und zwei Stunden weiter bis
zu einer Temperatur von 40—50°C ausgeriihrt. AnschlieRend wird das Toluol unter Vakuum abde-

stilliert. Man erhélt so 126,56 g ~ 96% d. Th. rohen N-Octadecyl-N’ S-chloréthylsulfonytharnstoff
vom Fp. 89-—90°C. )

Analyse: C,,H,,CISN,0, (438.5)

Berechnet: N 6,4% gefunden: N 6,3%
Cl 8.2% Cl 8.4%
S 74% S 7,6%

Desgleichen ist es moglich, 65,5 g (0,3 Mol) Laurylamin oder 72,3 g (0,3 Mol) Hexadecylamin mit
51,9 g (0,306 Mol) p-Chloréthylsulfonylisocyanat unter den beschriebenen Reaktionsbedingungen zu
N-Lauryl-N'-B-chlordthylsulfonylharnstoff bzw. zu N-Hexadecyl-N'-B-chloréthylsulfonylharnstoff um-
zusetzen. N-Lauryl-N'-p-chlofthylsulfonylharnstoff: C,;H;,CISN,0, (354,5) Fp. 79—80°C

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

7N—Hexadecyl-N’—ﬁ—chIorétbylsulfonylharnstoff:
C,oH3sCISN,0; (410.6) Fp. 83—84°C

Berechnet: N 6,8% gefunden: N 6,4%
Cl 8,6% Cl 82%
S 7.8% S 7.1%

Die nach dem obenbeschriebenen Verfarhenbergestellten Verbindungen werden auf folgende
Weise in eine erfindungsgeméBe Hilfsmittelzubereitung Gberfihrt:

200 g N-Octadecyl-N'-S-chlordthylisulfonyl-harnstoff werden mit 50 g des Umsetzungsproduktes
aus 4-Nonylphenol mit 23 Molen &dthylenoxyd bei 65—75°C unter Riihren verschmolzen. Dann werden
zu dieser homogenen Schmelze noch 750 g Wasser von 70—80°C langsam zugefiigt, eine Stunde bei
70—80°C nachgeriihrt und die erhaitene Emulsion durch Ausriihren auf Zimmertemperatur fer-
tiggestellt. Anstelle der 750 mi H,0 kénnen auch 750 ml einer Mischung von Athanol/Wasser 1:1 oder
750 mi Dimethoxyéthan eingesetzt werden. :
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Eine gleichgute Emulsion wird erhalten, wenn man anstelle des Umsetzungsproduktes von 4-
Nonylphenol mit 23 Molen Athylenoxid die gleiche Menge des Umsetzungsproduktes aus 2.4.6-
Tributylphenol mit 30 Molen Athylenoxid nimmt.

Ebenso ist es méglich, mit dem Umsetzungsprodukt aus 2-Benzyl-2'-Hydroxydiphenyl mit 15
Molen Athylenoxid zu arbeiten.

Eine Emuision mit extrem hoher Stabilitdt und hervorragenden anwendungstechnischen Eigen-
schaften erhdlt man, wenn 200 g N-Octadecyl-N’-j-chlorathyl-sulfonylharnstoff mit einem Schmelz-
punkt von 89--90°C in Form des auf oben beschriebene Weise hergesteliten Rohproduktes bei
65—70°C mit 50 g eines Umsetzungsprodukts aus Lanolin mit 20 Molen Athylenoxyd homogen ver-
schmoizen, zu dieser Schmelze noch 750 g Wasser von 70—80°C langsam zugegeben werden und
unter Rihren auf Zimmertemperatur abgekiihit wird.

BEISPIEL 2
195 g {1 Mol) Cocosfettamin werden bei einer Temperatur von 40—50°C in 500 mi CHCI, gelést
und zu dieser Losung 177.9 g (1,05 Mol} B-Chlorathylsulfonylisocyanat zugetropft. Durch einstiindiges
Erwérmen auf 50—60°C wird die Umsetzung zu Ende gefiihrt. Vom entstandenen Rohprodukt wird das
Chloroform abdestilliert. Die Ausbeute betragt 360 g 98,7% d. Th. Fp. 76—80°C.

C12.71st.4z—NH—ﬁ:—NH——SOZ—CHz—CHZCI (Mol 364,5)
1

Analyse:

berechnet: N 7,68% gefunden: N 7,5%

' C! 9,73% Cl 8,9%
S 8,78% S 84%

~ Zu den analogen Verbindungen gelangt man, wenn anstelle von Cocosfettamin 280 g (1 Mol)
Oleylamin oder 270 g (1 Mol) Talgfettamin mit 177,9 g (1,05 Mol) B-Chloréthylsulfonylisocyanat um-
gesetzt werden.

C15.76M38,57—NH—C—NH—80,—CH,—CH,CI (Mol 449,5)
berechnet: N 6,23% gefunden: N 5,8%
Cl 7.90% Cl 7.3%
S 7,12% S 6,7%
C1s.0Ha7,67—NH—C—NH—S0,—CH,—CH,Cl (Mol 439.5)
berechnet: N 6,37% gefunden: N 6,19%
Ct 8,07% Ci 7,80%
S 7,28% S 6,90%

Aus diesen Verbindungen lassen sich wie folgt erfindungsgeméRe Hilfsmittelzubereitungen
herstellen, die sich mit besonderen Vorteilen fiir die Avivage und Hydrophobierung von Textil-
materialien eignen:

200 g N-Talgfettalkyl-N'--chloréthylsulfonylharnstoff werden mit 40 g des Umsetzungsproduktes aus
1 Mol Oleylatkohol mit 23 Molen Athylenoxyd und 10 g eines epoxydierten C,,-@-Olefins bei einer
Temperatur von 70—80°C. unter Riihren verschmolzen. In diese homogene Schmelze werden 750 mi
Wasser von 80—80°C eingeriihrt. Nach einer Nachriihrzeit von zwei Stunden wird die erhaltene Emul-

‘sion auf Zimmertemperatur ausgerihrt.

Zu praktisch gleich guten Emulsionen gelangt man, wenn man anstelle des Umsetzungsproduktes’
aus Oleylalkohol mit 23 Molen, Athylenoxyd die gleiche Menge des Umsetzungsproduktes aus Octade-
cylalkohol mit 30 Molen Athylenoxyd einsetzt.
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BEISPIEL 3
141,56 g (0,5 Mol) N-Methyl-octadecylamin werden bei 40—50°C in Toluol geldst und dann zu
dieser Lésung 88,95 g (0,625 Mol) 3-Chloréthylsulfonylisocyanat zugetropft. Nach einer Nachriihrzeit
von zwei Stunden bei 40—90°C ist die Umsetzung beendet. Durch Abdestillieren des Toluols im
Vakuum erhdlt man 198,5 g 93.4% d.Th. rohen N-Methyll-N-octadecyl-N’-f-chloréthylsulfonyi-
harnstoff.
Analyse C,,H,sN,0,SCl (452,5) Fp.: 160—160°C

Berechnet: N 6,2% fedunden: N 6,0%
Cl 7.8% Cl 7,7%
S 71% - S 6,8%

Zu analogen Umsetzungsprodukten gelangt man durch Umsetzung von 92,5 g (0,5 Mol) N-Athyl-
decylamin oder von 120,5 (0,5 Mol) N-n-Butyl-dodecylamin mit 88,95 g (0,525 Mol) -Chlorithyl-
sulfonylisocyanat. . . .

Durch Verschmelzen von 100 g des oben beschriebenen N-Methyloctadecyl-N'-j-chloréthyl-
sulfonylharnstoff mit 256 g des Umsetzungsproduktes aus Talgfettaikohol mit 11 Molen Athylenoxyd
unter kraftigem Rihren und anschlieRen der Zugabe von 375 g Wasser Bei 70—80°C erhélt man eine
lagerstabile Emulsion mit guten anwendungstechnischen Eigenschaften auf textilem Material und auf
Leder.

BEISPIEL 4
390,75 g (0,75 Mol) N-Dioctadecylamin werden in 1000mi Athylenchlorid bei 60—70°C gelost
und 127,1 g (0,75 Mol} pB-Chlordthylsulfenylisocyanat gelést in 150 ml Athy'_l.enchlorid, bei
dieser Temperatur zugetropft und 2 Stunden nachgerihrt. Durch Abdestillieren des Athylenchiorids
im Vakuum erhélt man 498,3 g ~ 96,2% der Theorie rohen N,N-Dioctadecy!-N’-j-chioréthylsulfonyl-
harnstoff. '

Fp. 104—106°C.

Analyse Cj4H,,CIN,0,S (690,5)

Berechnet: N 4,05% gefunden: N 3,8%
Cl 5,14% Cl 4,9%
S 4,52% S 4,3%

In gleicher Weise ist es mdglich 348,75 g (0,75 Mol) N-Di-hexadecylamin mit 127,1 g (0,75 Mol)

B-Chloréthyl-sulfonylisocyanat oder 432,75 g (0,75 Mol) N-Di-eicosylamin mit 127,1 g (0,75) Mol j-
Chiorathyl-sulfonylisocyanat zu den entsprechenden erfindungsgemé&Ben Sulfonylharnstoffen um-
zusetzen. -
100 g des oben beschriebenen N-Di-octadecyl-N'-A-chlordthylsulfonylharnstoffs werden mit 25 g des
Umsetzungsproduktes aus 1 Mol Cocosfettalkohol und 25 Molen Athylenoxyd oder mit 26 g des Um-
setzungsproduktes aus 1 Mol Cocosfettalkohol mit 15 Molen athylenoxyd bei einer Temperatur von
80—85°C verschmolzen und dann unter Zugabe von 375 g Wasser von 70—80°C zu einer Emuision
ausgerihrt. '

Ebenso ist es méglich, eine gleich gute Emulsion herzustellen, wenn man 25 g _des }Jmsetzungs-
produktes aus 4-Benzyl-2'-hydroxydiphenyl bzw. 2-Benzyl-2'-hydroxydiphenyl mit jeweils 12 Molen
Athylenoxyd anstelle des oben erwédhnten Umsetzungsproduktes aus 1 Mol Cocosfettalkohol mit 15
oder 25 Molen Athylenoxyd zur Anwendung bringt.

_ BEISPIEL 5
Ein Baumwollgewebe vom 125g/m? wird mit einer Flotte von 25g/Liter einer nach dem Beispie! 1
hergestellten, erfindungsgeméRen Hilfsmittelzubereitung getrénkt, auf 80% Restfeuchtigkeit,
abgequetscht und acht Minuten bei 125°C getrocknet. )
Das behandelte Gewebe hat einen angenehmen weichen Griff und eine gute Wasserabweisung.
Die Griffverbesserung und der erhaltene wasserabweisende Effekt sind gegen Wasche besténdig.

BEISPIEL 6
Ein Baumwolle/Polyester-Mischgewebe aus 65 Teilen Baumwolle/35 Teilen Polyester mit einem

" Gewicht von 100 g oder ein Baumwolle/Polyamid-Mischgewebe mit einem Anteilverhéltnis von 80/20

un"d einer_n Gewicht von 115 g werden mit einer Flotte getrdnkt, die 25 g/Liter einer erfindungsge-
méBen Hilfsmittelzubereitung enthélt, die auf folgende Weise hergestellt wurde:
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Unter kréftigem Riihren werden 100 g des nach dem Beispiel 1 hergesteilten N-Octadecy!-N'-/3-
chlordthyl- sulfonylharnstoffs mit 20 g des Umsetzungsproduktes von 1 Mol Oleylatkoho! mit 23 Molen
Athylenoxyd und 5 g eines epoxydierten C,,-a-Olefins bei 80—85°C verschmolzen. Dann werden in
diese homogene Schmelze 375 g 856—90°C warmes Wasser eingeriihrt und die feindisperse, stabile
Emulsion ausegerihrt.

Die mit der Hilfsmittelflotte getrdkten Gewebe werden auf 64% oder auf 60% entwiésser und acht

‘Minuten bei 125°C getrocknet. Die auf die oben beschriebene Weise behandelten Textilgebilde weisen

einen angenehmen weichen Griff auf. Sie zeigen eine gute Wasserabweisung. Die erhaltenen Effekte
sind gegen Wésche bestédndig.

BEISPIEL 7

Die Ausristung eines textilen Gewebes, wie sie im Beispiel 5 beschrieben wurde, wird wiederholt,
wobei jedoch 25 g/Liter des im Beispiel 3 hergesteliten, erfmdungsgemaf&en Hilfsmittels eingesetzt
werden und zusétzlich wird in der Flotte noch 80 g/Liter eines Dimethylol-dihydroxy-dthylenharnstoff
zusammen mit 10 g/Liter MgCl,.6H,0 eingesetzt.

Die so behandelte Ware welst neben durch das Aminoplast-Hochveredlungsmittel her-
vorgerufenen vorteilhaften Eigenschaften, einen sehr angenehmen, weichen Griff auf und sehr gute Hy-
drophobie. Die erzielten Effekte sind ausgezeichnet waschbesténdig.

BEISPIEL 8

In den folgenden Reispielne, die die Anwendung der erfingungsgeméaRen Hilfsmittelzubereitungen
auf dem Ledersektor veranschaulichen, sind die in Prozent angegebenen Einsatzmengen auf Leder-
trockengewicht bezogen. Konzentrationsangaben in Prozent bedeuten Gewichtsprozente.

10 nachchromierte, ostindische Bastardbekleindungsvelourleder mit einem Trockengewicht von
2,6 kg werden mit 100% H,0, 2% NH,OH und 0,1—-0,2% eines anionischen Emulgators ca. eine
Stunde gewalkt. AnschlieBend werden die Leder mit Wasser von 20°C—25°C finf Minuten gespiilt
und in einem Gerbfall mit 100—200% Wasser, 1—2% Ammoniak 25% ig und 10% der im Beispiel 1
beschriebenen erfindungsgeméaRen Hilfsmittelzubereitung eine Stunde gewalkt. Nach dieser Zeit wird
die Wassermenge auf insgesamt 1000% erhoht und auf 60—70°C erwarmt. In diesem Bad werden die
Leder wie iblich mit anionischen Farbstoffen gefdrbt und mit Ameisensiure gesiuert, wobei die
Séduremenge nicht unter 2% liegen sollte.

Die Leder werden ohne Spulen 24 Stunden auf einen Bock gelegt, anschliefRend bei 60—70°C
getrocknet und schlieBlich drei bis vier Stunden in einem Walkfa®? gemillt.

Die so behandelten Leder zeigen einen seidigen, glatten Velourgriff und haben einen guten
Glanzeffekt. .

Aufgebrachte Woassertropfen dringen bei einem derartig behandelten Leder innerhalb vier
Stunden nicht ein gegeniiber einer Eindringzeit von zwei bis vier Minuten bei einem unbehandelten
Leder. Die dynamische Wasseraufnahme nach der Scheibchenmethode wird von 140—150% bei
einem unbehandelten Leder auf 40—50% reduziert.

Arbeitsvorschrift fiir die Bestimmung der dynamischen Wasseraufnahme von Leder nach der
Scheibchenmethode:

Zu den Bestimmungen werden stets vergleichbare Lederstiicke eingesetzt, die mdglichtst aus
einem Lederstliick nebeneinander ausgeschnitten worden sind.

Es werden jeweils 3 Lederscheibenen von 20 mm ¢ aus dem Priifling ausgestanzt.
Die Schnittflachen der Scheibchen werden mit einem Nitrocelluloselack versehen, getrocknet und jedes
Stiick einzeln gewogen. AnschlieRend gibt man die 3 Lederproben in eine 50 ml Schittelflasche, die
250 ml entsalztes Wasser von 20°C enthélt und schittelt 15 Minuten im Schittelapparat (180
Schittelfrequenzen pro Minute).
Nach dem Schiitteln werden die Proben mit Filterpapier abgetupt und gewogen.

Berechnung der prozentualen Wasseraufnahme:

(Gnass - Gtrocken) . 100

% Wasseraufnahme =

Gtrocken

Ggnass = Gewicht des nassen Leders
Gyocken = Gewicht des trockenen Leders.

BEISPIEL 9
20 Halften von zwischengetrocknetem, chromgegerbtem Spaltvelourleder mit einem Trockenge-
wicht von 60 kg werden mit 1000% Wasser von 35°C, 2% Ammoniak 25% ig und 0,2—0,4% eines
anionischen Emulgators ca. eine Stunde in einem Gerbfa3 gewalkt. AnschlieRend werden die Leder mit
Wasser von 20—25°C ca. finf Minuten gespiilt und mit 100—200% Wasser, 1—29% Ammoniak 25%
ig und 5—10% der nach Beispiel 3 hergestellten, erfindungsgemé&Blen Hilfsmittelzubereitung behandelt.
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Der pH-Wert der Flotte sollte am Ende der Behandiung zwischen pH 8—9 liegen. Nach dieser Zeit wird,
je nach der gewiinschten Nuance, 4—8% Farbstoff pulverférmig zugegeben und nach einer Farbedauer
von 30—45% Minuten die Gesamtflotte auf 800—1000% erhooht, auf 60—70°C erwérmt, sowie
nach weiteren 30 Minuten Laufzeit wie (blich mit Ameisensdure abgesduert. Die Menge der
Ameisenséure soll die Hilfte des eingesetzten Farbstoffes sein.

Die Leder werden ohne Spiilen ca. 24 Stunden aufgebockt, anschlieffend bei 60-—70°C ge-
trocknet und wie Ublich fertiggestellt. ’ :

Die so behandelten Spaltvelourleder zeigen einen weichen, samtartigen Velourgriff und haben
einen guten Glanzeffekt.

Die Eindringzeit von aufgebrachten Wassertropfen wird von funf bis 10 Minuten bei einem unbe-
handelten Leder auf zwei bis drei Stunden veressert. Die dynamische Wasseraufnahme nach der
Scheibchenmethode wird von 80—100% bei einem unbehandelten Leder auf 30—50% reduziert.
Dieser Hydrophobiereffekt kann durch eine entsprechend hydrophobe -Nachfettung noch weiter ge-
steigert werden. '

BEISPIEL 10

10 Hilften eins falzfeuchten, chromgegerbten Rindoberleders mit einer Lederdicke von 0,8—1
mm werden wie Ublich neutralisiert, nachgegerbt, geférbt und hydrophob gefettet.

Als SchluRbehandlung werden dem abgeséuerten ca. 60—70°C warmen Férbe- und Fettungs-
bad 1—3% der nach Beispiel 1 hergestellten erfindungsgeméRen Hilfsmittelzubereitung zugegeben.
Vor der Zugabe wird das Hilfsmittel mit Wasser von 20—230°C im Verhéitnis 1:3 verdiinnt und mit Am-
moniak 25%ig auf pH 7,56—8,0 eingestelit. Die Laufzeit im Walkfal betrégt ca. 10—20 Minuten. Nach
dieser Zeit werden die Leder ohne Splilen aufgebockt und wie (iblich fertiggestelit.

Durch diese als Topfettung anzusehende Schlufibehandlung mit dem reaktiven erfindungsgeméRen
Hilfsmittel erhalten die Leder einen wachsartigen, warmen Oberfléichengriff mit hydrophobem Effekt.
Die Eindringzeit von aufgebrachten Wassertropfen wird von 1—2 Minuten, bei einem unbehandelten
Leder, auf 1—2 Stunden, bei einem wie vorstehend beschrieben behandelten Leder, erhéht.

BEISPIEL 11 :

Chromgegerbte, gefarbte und wie lblich fertiggestellte Rindboxleder fiir Mdbelbezug 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 diese Leder einen SchluRauftrag mit
wasseremulgierbaren Nitrolacken.

Ein Zusatz dazu in 100 Teile des Emulsionslackes 10—20 Teile des Hilfsmittels eingerthrt, mit
Ammoniak 25%ig auf pH 8,0—9,0 eingestellt und mit 100 Teilen Wasser von 20°C auf eine spritzfer-
tige Konzentration verdiinnt. Nach ein bis zwei Spritzauftrdgen werden die Leder getrocknet und mit
einer hydraulischen Bligelpresse bei 70—-80°C und 80—150 Atii Druck schluRgebiigelt.

o BEISPIEL 12 o

131,56 g (0,3 Mol) N-Octadecyl-N'-B-chlordthyi-sulfonylharnstoff werden in 700 mi wasser-

freiem Dioxan geldst und zu dieser Lésung langsam 24 g (0,6 Mol) NaOH gelést in einer Mischung

von 250 g Dioxan und 100 ml H,O langsam zugegeben. Dann wird drei bis vier Stunden bei
70—80°C gerithrt, mit Salzsdure neutralisiert und das Produkt isoliett.

Ausbeute: 110 g ~91,2% d.Th. N-Octadecyl-N'-vinyl-sulfonylharnstoff. Fp 100—109°C.
Analyse: C,,H,,N,0, (402.5)

Berechnet: N 6,9% gefunden: N 6,3%
- S 79% S 7.3%

In gleicher Weise ist es méglich, aus 84,9 g (0,3 Mol.) N-Methyloctadecylamin und 50,8 g (0,3
Mol) B-Chiorathyl-isocyanat zunéchst den N-Methyl-octadecyl-N’-S-chlorathyl-sulfonylharnstoff und -
aus diesem geméaf} oben beschriebenem Beispiel N-Methyl-octadecyl-N’-vinyl-sulfonyl-harnstoff her-
zustellen. :

BEISPIEL 13
Normalgeférbtes Chromspaltvelours (4 kg Abwelkgewicht) mit einer Stirke von 1,5 mm wird in
der Durchlauf-Merhzweckmaschine Multimac (System Staub + Co, Lederwerke Monnedorf/Schweiz,
Hersteller Trockentechnik GmbH., Homberg/Niederrhein) bei 60°C mit einer Impragnierflotte von 50
g/Liter der nach der nach Beispiel 3 hergestellen Dispersion und 20 g/Liter eines 70%igen sulfonierten
Fischéls (Derminollicker NBR, Hoechst AG) behandelt. Die Durchlaufzeit des Leders betrug 10 Se-
kunden bei einer Bandgeschwindigkeit von 3 m/Minute.
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Nach dem Durchlaufen der eingebauten Abquetschwalzen hatte das Spaltleder 980 g der Disper-

‘sion aufgenommen.

Das Leder wurde wie (iblich bei 80°C heiluftgetrocknet, auf einer Bligelpresse bei 95°C, 30 atil
Druck, 5 Sekunden lang hitzefixiert und wie (iblich auf einer rotierenden Schleifmaschine mit Schleifpa-
pier 220er Kérnung nachgeschliffen.

Man erhélt einen samtartigen Veloursgriff mit angenehmem “Schreibeffekt” und gutem Abperlen
von aufgeschiittetem Wasser.

BEISPIEL 14

Auf eine fertig konfektionierte Damenhandtasche aus nachchromiertem ostindischen Bastardleder
wird mit einer Biirste eine waRrige Losung aus 50 g/Liter Impragniermittel (nach Beispiel 3) und 25
g/Liter Butyldiglykol aufgebracht. Nach dem bei 50°C vorgenommenen Trocknen wird die Tasche 60
Minuten lang in einem Hitzeschrank bei 100°C einer Hitzefixierung ausgesetzt.

Der voriibergehend verklebte Velours wird mit einer Drahtbiirste aufgebiirstet. Die Tasche erhélt
durch die Imprégnierbehandlung einen stark verbesserten Veloursgriff mit sehr gutem Abperleffekt fir
aufgetropftes Wasser.

Mit den erfindungsgeméRen Produkten der in der folgenden Tabelle angegebenen Zusammenset-
zungen sind ebenfalls hervorragende Avivage- und Hydrophobiereffekte zu erzielen:
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BEISPIEL 15 :
1345 g (0,5 Mol) Octadecylamln werden bei 40 bis 50°C in 350 mol Toluol gelést. Zu dieser
Losung werden bei 40 bis 50°C im Verlauf von 90 Minuten 92,66 g (0,505 Mol) 2-Chiorpropyl-
sulfonylisocyanat zugetropft. Durch einstiindiges Kochen unter RickfluBbedingungen wird die Umset-
zung beendet. AnschlieRend wird unter Vakuum des Toluol abdestilliert.
) Man erhilt 218,65 g ~95,6% d.Th. an N-Octadecyl-N’-2-chlorpropylharnstoff.

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

N o S
berechnet: 6.2% 7.84% 7.07%
gefunden: 5,6% 7.65% 6,80%

In das so hergestelite Rohprodukt werden auf 100 g Rohprodukt 25 g eines Umsetzungsprodukts

‘aus 4—Nonylphenol mit 23 Molen Athylenomd eingeschmolzen und druch Zugabe von 375 g Wasser

von einer Temperatur von 80 bis 85°C eine feindispergierte Paste’ des Produkts hergestellt.

In gleicher Weise ist es mdglich, anstelle des oben beschrieben Umsetzungsprodukts aus 4-
Nonylphenol mit 23 Molen Athylenoxrd das Umsetzungsprodukt aus 2,4,6-Tributyiphenol mit 50 Molen
Athylenoxid zu verwenden, um eine Emulsmn 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 m! Toluol
geldst. Zu dieser Lésung werden nun bei einer Temperatur von 50 bis 60°C 59,84 g (0,303 Mol) 2-
Chlorbutyl-sulfonylisocyanat getropft und 1 Stunde unter RiickfluBbedingungen nachgerihrt. Nun wird
das Toluol im Vakuum abdestilliert.
Es verbleiten: 139 g ~98,3% an Rohprodukt; Fp: 77° bis 79°C. N-Octadecyl-N'-2-chior-
butytharnstoff. .

Analyse: Cy3H,,CISO,N, (466,5)

N Ci S
berechnet: 6,0% 7,6% 6,9%
gefunden: 5,6% 7.7% 7,0%

100 g des so erhaltenen Rohprodukts werden mit 20 g eines Umsetzungsprodukts aus Ricinusdl-
sdure umgesetzt, mit 36 Molen Athylenoxid verschmoizen und mit 380 g warmen Wasser von 80 bis
85°C mit einem Turbinenrlihrer verriihrt. Es wurde eine feindispergierte Paste mit den erfindungsge-
méalen Eigenschaften erhalten. .

BEISPIEL 17
226,25 g (0,5 Mol) N-Octadeyl- N’-,B*chlorpropyl—sulfonylharnstoff werden in 1200 ml Dioxan
geldst und bei einer Temperatur von 40 bis 50°C 30 g (0,75 Mol) NaOH, geldst in einern Gemisch aus
350 g Dioxan und 140 mi Wasser, zugetropft. Dann wird 3- Stunden bei 40 bis 50°C nachgeriihrt, mit
2n Salzaure neutralisiert und das Produkt isoliert.

Ausbeute 198 g ~95,27 % d.Th. N-Octadecyl-N'-propenyi-2-sulfonylharnstoff; Fp: 116 bis 118°C.

Analyse: C,,H,,SO0;N, (416,0)

N S
berechnet: 6,7% 7.7%
gefunden: 6,4% 7.3%

In gleicher Weise ist es rhoghch aus 139,56 (0,3 Mol) N-Octadecyl- N'—ﬁ—chlorbutyl-

sulfonylharnstoff und 18 g (0,45 Mol) NaOH, geldst in Dioxan/Wasser unter den oben beschriebenen
Versuchsbedingungen, N-Octadecyl-N’-butenyl-2-sulfonylharnstoff herzustellen.
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Patentanspriiche

1. Avivage- und Hydrophobiermittel fiir Textilmaterialien aus oder enthaltend Zellulose und fiir
Leder, dadurch gekennzeichnet, daR es aus a Gewichtsteilen einer Verbindung der allgemeinen Formel |

R——B——(HI—-—NH——SOZ——X "

o

worin R alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen, B einer der zweiwertigen Reste

——ITJ—- ) ——ITI— oder, —NH—C_H,,—N— und
R R L8

X{.{.%-Halogernralkyl oder Alkenyl, mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen,

R _und R_2 far Wasserstoﬁ oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen sowie n fiir 2, 3 oder 4 stehen, und b Ge-

wichtsteilen eines Emulgators, bestehend aus 100—37,5% bekannter nichtionischer Emulgatoren,

O——5_0% bekannter anionischer Emulgatoren und 0—25% bekannter Licker, ¢ Gewichtsteilen eines
Epoxids der Formel 1|

R®—CH—CH,
\ ./ (i .

0

worin R® 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 O bis 5 und gegebenenfalls

100 - a
a+b+c+d

einen Wert von 10 bis 40 hat, besteht.

2. Avivage- und Hydrophobiermittel gema® 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 geméR den Anspriichen 1 und 2 fiir textile Anwendung, da-
durch gekennzeichnet, daR ¢ einen Wert von 0,5 bis 5 hat und der Emulgator 0% Licker enthélt.

4. Avivage- und Hydrophobiermittel gemaR den Anspriichen 1 und 2 fiir die Anwendung auf
Leder, dadurch gekennzeichnet, da® ¢ = Null is und der Emulgator 5 bis 25% Licker enthait.

5. Avivage- und Hydrophobiermittel gemaR den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet,
daR in der Verbindung der aligemeinen Formel | R Alky! oder Alkenyl mit 12 bis 22 C-Atomen, vor-
zugsweise Stearyl, Cocosfettalkyl, Talgfettalkyl oder Oleyl ist, und B einer der zweiwertigen Reste

—N—  oder —IT'—

.4 ;

ist und X p-Chloralkyl mit 2 bis 4 C-Atomen ist. :

6. Avivage- und Hydrophobiermittel gem&® den Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet,
daB der Emulgator als bekannte, nichtionische Emulgatoren solche der allgemeinen Formel llI

A—(OCH,—CH),—O0H an
' |
R4

enthalt, worin A verzweigtes oder unverzweigtes Alkyl oder Alkenylmit 10 bis 22 C-Atomen, Alkylphe-
nyl mit insgesamt 6 bis 12 C-Atomen in den Alkylresten, verzweigtes oder unverzweigtes Alkanoyl! oder
Alkenoyl mit 10 bis 22 C-Atomen, Aralkyl mit 7 bis 15 C-Atomen, Aralkylaryl mit 13 bis 25 C-Atomen,
Reste der Wollfettbestandteile oder Acyloxyalkyl mit insgesamt 10 bis 30 C-Atomen, R* Wasserstoff
oder Alkyl mit 1 bis 2 C-Atomen und n eine Zahl zwischen 10 und 60 ist.

7. Verfahren zur Herstellung eines Avivage- und Hydrophobiermittels fiir Textiimaterialien aus oder
enthaltend Zellulose und fiir Leder, dadurch gekennzeichnet, daR man 80 bis 99 Gewichtsteile einer
Verbindung der allgemeinen Formel |

22



10

15

20

25

30

35

40

45

50

0000 201

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

—'l\l_ s —N— oder —NH—C Hy—N— und
, : ' |
R R R2

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 C-Atomen und n fir 2, 3 oder 4 stehen, mit 1 bis 20 Gewichtsteilen eines Emulgators, be-
stehend aus 100 bis 37,5% bekannter nichtionischer Emulgatoren, O bis 50% bekannter anionischer
Emulgatoren und O bis 25% bekannter Licker und O bis 5 Gewichtsteilen eines Epoxids der Formel |l

R—qi—gH, )

worin R? Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet, bei Temperaturen von 20 bis 90°C
solange verknetet oder verriihrt, bis eine homogene Masse entstanden ist und gegebenenfalls durch
Zugabe von Wasser oder eines mit Wasser mischbaren organischen Lésungsmittels auf einen Gehalt
von 10 bis 40 Gew.% der Verbindung der aligemeinen Formel | einstelit.

8. Verfahren zum Avivieren und Hydrophobieren von Textilmaterialien aus oder enthaltend Zel-
lulose und von Leder durch Behandeln der Materialien mit wéssrigen Flotten, die ein Avivage- und
Hydrophobiermittel und die {iblichen fiir Avivage- und Hydrophobierflotten bekannten Hilfsstoffe sowie
gegebenenfails auch Mittel fiir die Textilhochveredlung oder Licker und/oder Textil- bzw. Lederfarb-
stoffe und die zum Férben erforderlichen Hilfsstoffe enthalten, bei Temperaturen bis 150°C, dadurch
gekennzeichnet, dal der Flotte als Avivage- und Hydrophobiermittel 5 bis 50 g/| eines Sulfonylharn-
stoffs der allgemeinen Formel |

R——B——C|:———N H—S0,—X
()]

worin R Alkyl oder Alkeny! mit 10 bis 30 C-Atomen; B eiher der zweiwertigen Reste

—N-—+s —N— oder —NH——-C,,HZ,,—II\I— und

I | -
R R : R?

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 C-Atomen und n fiir 2, 3 oder 4 steht, zugesetzt wird.

9. Verfahren gemaR Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daR der Sulfonylharnstoff der
allgemeinen Formel I der Flotte in Form einer Avivage- und Hydrophobiermittel-Zubereitung gemaR An-
spruch 1 zugesetzt wird.

10. Sulfonylharnstoffe der allgemeinen Formel |

R—B——C':—NH—SO'Z——X (0

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

—N— 1 —N— oder —NH—C,H,,—N-— und
| | .
R R? R
X B-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen ist und R fiir Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen,
R? fiir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und n fitr 2, 3 oder 4 steht.
11. Sulfonylharnstoffe gem&R Anspruch 10 der Formel 1, dadurch gekennzeichnet, da? R Co-
cosfettalkyl, Talgfettalkyl, Oleyl oder insbesondere Stearyl, und B einer der zweiwertigen Reste

55

60

65

—N— oder —N—

l |
R R’

und X B-Chloralkyl mit 2 bis 4 C-Atomen ist.
12. Verfahren zur Herstellung von Sulfonylharnstoffen der allgemeinen Formel |

R—B—C—NH—80,—X 0
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worin R Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen, B einer der zweiwertigen Reste

—N— 4 —N— oder —NH—C H,,—N— und
| l !
R R? R?

X p-Halogenalkyl oder Alkenyl mit jeweils 2 bis 4 C-Atomen ist, R? fiir Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen, R?

fiir Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen und n fiir 2, 3 oder steht, dadurch gekennzeichnet, daR
ein B-Halogenalkyl-sulfonylisocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkylrest der Formel

0=C=N—S0,—X!

worin X' B-Halogenalkyl mit 2 bis 4 C-Atomen ist, mit einem Amin der Formel

R—B—H
worin B einer der zweiwertigen Reste
~—N—1» —N— oder NH—C_ H,—N—
S s

ist R Alky! oder Alkenyl mit 10 bis 30 C-Atomen, R' Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen R? Wasserstoff oder
Alkyl mit 1 bis 4 C-Atomen ist und n fiir 2, 3 oder 4 steht, im Molverhé&itnis von etwa 1:1 in einem apro-
tischen organischen Lésungsmittel bei Temperaturen zwischen 20°C und 110°C umgesetzt wird, das
Reaktionsprodukt in der iiblichen Weise isoliert und, sofern eine Verbindung der Formel | hergestelit
werden soll, in der X Alkenyl ist, in an sich bekannter Weise anschlieBend mit wéRrigem Alkali behan-

delt wird. 7 7
13. Verfahren gemaR Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB vorzugsweise ein B-Chloralkyl-

sulfonyi-isocyanat mit 2 bis 4 C-Atomen im Alkyirest 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 zweiwertigen Reste

—N— oder —N—ist.

lae
R R

Claims

1. A conditioning and water-repellent agent for textile materials consisting of or containing
cellulose and for leather, characterised in that it comprises a parts by weight of the compound of the
general formula |

R—B—C—NH—S80,—X 0

wherein R is alkyl or alkenyl having 10 to 30 carbon atoms, B is one of the divalent radicals

—N—1 —N— and ""NH—CnHzn’_—‘\"—

A |l;1 R?

wherein R and R? are hydrogen or alkyl having 1 to 4 carbon atoms and n denotes 2, 3 or 4, and X is -
halogenoalky! or alkenyl each having 2 to 4 carbon atoms, and b-parts by weight of an emulsifier com-
prising 100—37.5% by weight of known non-ionic emulsifiers, 0—50% of known anionic emulsifiers
and 0—25% of known fat liquors, ¢ parts by weight of an epoxide of the formula il

R—CH—CH, i

65 wherein R? is alkyl or alkeny! having 15 to 40 carbon atoms, and optionally d parts by weight of water
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or a water-miscible organic solvent, a having a value from 80 to 99, b a value from 20 to 1, c a value
from O to 5 and optionally

100 - a
a+b+c+d

a value from 10 to 40.

2. The conditioning and water-repellent agent of claim 1, characterised in that a has a value from
95 to 99 and b has a value from 5 to 1.

3. The conditioning and water-repellent agent of claims 1 and 2 for textile use, characterised in
that ¢ has a value from 0.5 to § and that the emulsifier contains 0% of fat liquor.

4. The conditioning and water-repellent agent of claims 1 and 2 for use on leather, characterised
in that ¢ is zero and that the emulsifier contains 5 to 25% of fat liquor.

5. The conditioning and water-repellent agent of claims 1 to 4, characterised in that in the com-
pound cf the general formula | R is alky!l or alkenyl having 12 to 22 carbon atoms, preferably stearyl,
coconut fat alkyl, tallow fat alky! or oleyl and B is one of the divalent radicals

—N—+ and —N-—
| !
and that X is f-chloroalkyl having 2 to 4 carbon atoms.

6. The conditioning and water-repellent agent of claims 1 to 3, characterised in that the emulsifier
contains as known non-ionic emulsifiers such of the general formula il

A—(OCH,—CH} —OH
(0CH, , I ()
Rd

wherein A is branched or unbranched alkyl or alkenyl having 10 to 22 carbon atoms, alkylpheny! with a
total of 6 to 12 carbon atoms in the alkyl radicals, branched or unbranched alkanoyl or alkerioyl having
10 to 22 carbon atoms, aralkyl having 7 to 15 carbon atoms, aralkylaryl having 13 to 25 carbon atoms,
radicals of the wool grease components or acyloxyalkyl having a total of 10 to 30 carbon atoms, R* is

hydrogen or alkyl having 1 to 2 carbon atoms and n is a number between 10 and 60.
7. A method of preparing a conditioning and water-repellent agent for textile materials consisting

of or containing cellulose and for leather, characterised in that 80 to 99 parts by weight of a compound
of the general formula |

R——B——(”)——NH——SOZ——X "

wherein R is alkyl or. alkenyl having 10 to 30 carbon atoms, B is one of the divalent radicals

—N— 4y —N— and '_NH_“CnHZn_N—’%

l l l
R R? R?
and X is ﬁ-halogenoa[kyl or alkenyl each having 2 to 4 carbon atoms and R' and R? represent hydrogen or
alkyl having 1 to 4 carbon atoms and n represents 2, 3 or 4, are kneaded or stirred with 1 to 20 parts by
weight of an emulsifier consisting of 100 to 37.5% of known non-ionic emulsifiers, O to 50% of known

fanionic emulsifiers and O to 25% of known fat liquars and O to 5 parts by weight of an epoxide of the
ormula I

R3%—CH—CH ,
\O/ 2 (I

wherein R? denates alkyl or alkenyl having 15 to 40 carbon atoms, at temperatures between 20 and
90°C and until a homogeneous substance is obtained, and are optionally adjusted to a content of 10 to
40 parts by weight of the compound of the general formula | by adding water or a water-miscibie
organic solvent. , ’

8. A method of conditioning and imparting water repellency to textile materials consisting of or
containing cellulose and to leather by treating said textile materials and leather at temperatures up to
150°C with aqueous liguors containing a conditioning and water-repellent agent and the usual auxilia-
ries known for conditioning and water-repellent liquors as well as optionally agents for the high-grade
finishing of textiles or fat liquors and/or textile and leather dyestuffs respectively and the auxiliaries
required for dyeing characterised in that 5 to 50 g/! of a sulphonylurea of the general formula |
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R—B—C—NH—S0,—X
(1)

wherein R is alkyl or alkenyl having 10 to 30 carbon atoms, B is one of the divalent radicals

—Il\l_ s —i!\l— and —NH—CH, —N—
R R? |:'(2

and X is B-halogenoalkyl or alkeny! each having 2 to 4 carbon atoms and R' and R? represent hydrogen
or alkyl having 1 to 4 carbon atoms and n denotes 2, 3 or 4, are added to the liquor as a conditioning

and water-repellent agent.
9. The method of claim 8, characterised in that the sulphonylurea of the general formula | is added

to the liquor in the form of a conditioning and water-repellent agent preparation of claim 1.
10. Sulphonylureas of the general formula |

R—B—C—NH—S0,—X |
n

wherein R is alkyl or alkenyl having 10 to 30 carbon atoms, B is one of the divalent radicals

—T— . ——T-— and —NH—C H,, —N—
|
R R!? R?

and X is B-halogenoalkyl or alkenyl each having 2 to 4 carbon atoms, and R’ represents alkyl having 1
to 4 carbon atoms, R? represents hydrogen or alkyl having 1 to 4 carbon atoms and n denotes 2, 3 or 4.
11. Sulphonylureas of formula | and as defined in ctaim 10, characterised in that R is coconut fat
alkyl, tallow fat alkyl, oleyl or in particular stearyl, and B is one of divalent radicals
—l?— *+ and ——T——-
R R’

and X is p-chloroalkyl having 2 to 4 carbon atoms.
12. A method of preparing sulphonylureas of the general formula |

R——-B——ﬁ—NH—SOz——X "

wherein R is alkyl or alkenyl having 10 to 30 carbon atom, B is one of divalent radicals

~N—+ —N— and —NH—CH, —N—
Lo |
R "R R?

and X is f-halogenoalkyl or alkenyl each having 2 to 4 carbon-atoms, and R’ represents alkyl having 1
to 4 carbon atoms, R? represents hydrogen or alkyl having 1 to 4 carbon atoms, and n represents 2, 3
or 4, characterised in that a -halogenoalkylsulfonylisocyanate having 2 to 4 carbon atoms in the alky!
radical of the formula

0=C=N—S0,—X,
wherein X' is p-halogenoalkyl havihg 2 to 4 carbon afoms, is reacted with the amine of the formula
R—B—H
wherein B is one of the divalent radicals

—l?—‘ _T_ and —NH—C_H, —N—
|
R Rt R?

R is alkyl or alkenyl having 10 to 30 carbon atoms, R! is alkyl having 1 to 4 carbon atoms, R? is hy-
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drogen or alkyl having 1 to 4 carbon atoms, and n denotes 2, 3 or 4, the reaction taking place in a molar
ratio of about 1:1 in an aprotic organic solvent at temperatures between 20 and 110°C, and the reac-
tion product is separated in the usual manner and, in case a compound of the formula | in which X is
alkenyl is to be prepared, is subsequently treated with aqueous alkali in a manner known per se.

13. The method of claim 12, characterised in that preferably a -chloroalkylsulfonylisocyanate
having 2 to 4 carbon atoms in the alkyl radical is reacted with an amine of the formula

R—B—H

wherein R is alkyl or alkenyl having 12 to 22 carbon atoms preferably coconut fat atkyl, tallow fat alkyl,
oleyl or in particular stearyl, and ,B is one of the divalent radicals

—N— and _[l\j—
R R
Revendications -

1. Agent d’avivage et d'imperméabilisation pour des matieres textiles cellulosiques ou contenant
de la cellulose et pour du cuir, cet agent étant caractérisé en ce qu'il consiste en {a)} parties en poids
d'un composé de formule générale (l)

R—B—C—NH—S0,—X 0

(dans laquelle R est une groupe alkyle ou alcényle ayant 10 a 30 atomes de carbone; B est |'un des radi-
caux divalents )

—N— —;-N——— ou “NH—CnHzn—T_

S e

et X est un groupe béta-halogénoalkyle ou alcényle ayant chacun 2 3 4 atomes de carbone: R' et R?
sont chacun un atome d’hydrogéne ou un groupe alkyle ayant 1 & 4 atomes de carbone et n vaut 2, 3
our 4} et (b) parties en poids d'un émulsifiant consistant en 100 & 37,5% d'émulsifiants non-ioniques
connus, 0 & 50% d'émulsifiants anioniques connus et 0 8 25% de produits connus pour la nourriture du
cuir; (c} parties en poids d'un époxyde de formule (il) :

R*—CH—CH, , -
N\ O/ : (n

{dans laquelle R® est un groupe alkyle ou alcényle ayant 15 & 40 atomes de carbone) et éventuellement

en (d) parties en poids d’eau ou d'un solvant organique miscible a I'eau, a valant80399,b2041,c034
5 et, s'il y a lieu, I'expression

100 . a

a+b+c+d

valant 10 3§ 40.

2. Agent d'avivage et d'imperméabilisation selon la revendication 1, caractérisé en ce que a vaut
95399etb5a 1. :

3. Agent d'avivage et d'imperméabilisation selon I'une des revendications 1 et 2 pour application
sur des textiles, cet agent étant caractérisé en ce que c vaut 0,5 a 5 et I'émulsifiant contient 0% d'un
produit pour la nourriture de cuir. ) .

4, Agent d'avivage et d'imperméabilisation selon I'une des revendications 1 et 2, destiné & une
application sur le cuir, caractérisé en ce que ¢ est nul et en ce que V'émulsifiant contient 5 a 256% d'un
produit pour la nourriture du cuir.

5. Agent d'avivage et d'imperméabilisation selon d'une quelconque des revendications 1 & 4,
caractérisé en ce que, dans le composé de formule générale {l), R est un groupe alkyle oy alcényle
ayant 12 & 22 atomes de carbone, de préférence un groupe stéaryle, alkyle de graisse de noix de
coco, alkyle de graisse de suif ou oléyle, B est I'une des restes divalents
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—N— s ou —N-—
| i
R R!

atomes de carbone.

6. Agent d’avivage ed d'imperméabilisation selon I'une quelconques des revendications 1 & 3,
caractérisé en ce que 'emulsifiant contient comme émulsifiant non-ionique connu ceux repondant a la
formule générale (ill) :

A—{OCH,—CH),—OH
| (i)
R4

(dans laquelle A représente un groupe alkyle ou alcényle, ramifié ou non, ayant 10 & 22 atomes de
carbone, un groupe alkylphényle ayant au total 6 & 12 atomes de carbone dans le groupe alkyle, un
groupe alcanoyle ou alcénoyle, ramifié ou non, ayant 10 & 22 atomes de carbone, un groupe aralkyle
ayant 7 & 15 atomes de carbone, un groupe aralkylaryle ayant 13 & 25 atomes de carbone, des restes
ayant la composition de la lanoline ou un groupe acyloxyalkyle ayant au total 10 & 30 atomes de
carbone, R* est un atome d’hydrogéne ou un groupe alkyle ayant 1 ou 2 atomes de carbone, et n est un
nombre valant 10 et 60).

7. Procédé pour produire un agent d’avivage et d’'imperméabilisation pour les matiéres textiles
cellulosiques ou contenant de la celiulose et pour du cuir, caractérisé en ce qu'on malaxe ou remue 80
a 99 parties en poids d’'un composé de formule générale (I)

R—B—C—NH—S80,—X
0]

{dans laquelle R est un groupe alkyle ou alcényle ayant 10 & 30 atomes de carbone, B est 'un des
restes divalents

—l?l—— N —ITJ— ou —NH—CH,—N—
|
R R! R?

et X un groupe béta-halgénoalkyle ou alcényle ayant chacun 2 & 4 atomes de carbone, R' et R? sont

chacun un atome d’hydrogéne ou un groupe alkyle ayant 1 3 4 atomes de cabone, et n vaut 2, 3 ou 4)

avec 1 & 20 parties en poids d'un émulsifiant consistant en 100 & 37,5% d'agents émulsifiants non-

ioniques connus, 0 & 50% d'agents émulsifiants anioniques connus et 0 & 25% de produits connus pour’

la nourriture du cuir, et O & 5 parties en poids d'un époxyde de formule {(Il)
R®—CH—CH,

N/ (1n

dans laquelle R® est un groupe alkyle ou alcényle ayant 15 & 40 atomes de carbone) 4 des températures
de 20° & 90°C jusqu’a obtention d'une masse homogéne et en ce que éventuellement, par addition
d’eau ou d'un solvant organique miscible & I'eau, on ajuste a une velour de 10 3 40% en poids la teneur
en le composé de formule générale (l).

8. Procédé pour 'avivage et I'imperméabilisation des matiéres textiles cellulosiques ou contenant
de la cellulose et du cuir, par traitement des matiéres par des bains aqueux contenant des agents d’avi-
vage et d'imperméabilisation et les adjuvants connus usuels pour tes bains d'avivage et d'imperméabili-
sation et éventuellement aussi des agents pour 'apprét noble des textiles ou pour la nourriture du cuir
ou des colorants pour textiles ou uirs ainsi que les adjuvants nécessaires 2 la teinture, & des tempera-
tures allant jusqu'a 150°C, ce procédé étant caractérisé en ce qu’on ajoute au bain, comme agent d'a-
vivage et d'imperméabilisation, 5 3 50 g/l de sulfonylurée de formule générale (I)

R—B—C—NH—S0,—X
{n

(dans laquelle R est un groupe alkyle ou alcényle ayant 10 & 30 atomes de carbone, B est 'un des
restes divalents

—ITI—— 1+ —N— ou ——NH—C,,HZ,,—I?I—
R |-l(1 R?

est X es un groupe béta-halogénoalkyle ou alcényle ayant chacun 2 A 4 atomes de carbone, R! et R?
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sont chacun un atome d'hydrogéne ou un groupe alkyle ayant 1 4 4 atomes de carbone, et n vaut 2, 3
ou 4). : '

9. Procédé selon la revendication 8, caractérisé en ce qu’ on ajoute au bain la sulfonylurée de
formule générale (I} sous forme d'une préparation pour {"avivage et I'imperméabilisation selon la reven-
dication 1.

10. Sulfonylurée de la formule générale (I)

R—B—C—NH—S0,—X 0

(dans laguelle R est un groupe alkyle ou alcényle ayant 10 & 30 atomes de carbone, B est I'un des
restes divalents

—N-—y —N— ou —NH"—CnHzn_T—

I |
R R! R?

et X est un groupe béta-halogénoalkyle ou alcényle ayant chacun 2 & 4 atomes de carbone, R' est un
groupe alkyle ayant 1 & 4 atomes de carbone, R? est un atome d’hydrogéne ou un groupe alkyle ayant
1 & 4 atomes de carbone, et n vaut 2, 3 ou 4). ) :

11. Sulfonylurée seion la revendication 10, caractérisé en ce que, dans la formule (1), R représente
un group alkyie de graisse de noix de coco, alkyle de graisse de suif, oléyle ou en particulier stéaryle, B
est I'un des restes divalents

—N— oy —N—

| l
R R

et X est un groupe béta-chloraikyle ayant 2 & 4 atomes de carbone.
12. Procédé pour produire des sulfonylurées de formule générale (1)

R—B—C—NH—S0,—X
S {1

(dans laquelle R est un groupe alkyle ou alcényle ayant 10 & 30 atomes de carbone, B est 'un des
restes divalents :

——N— ou —N—

l |
R R’

ou -—NH—C"I;iZn—N'-— et X est un groupe béta-halogénoalkyle ou alcényle ayant chacun 2 & 4 atomes
de carbone, R' est un groupe alkyle ayant 1 & 4 atomes de carbone, R? un atome d’hydrogéne ou un
groupe alkyle ayant 1 & 4 atomes de carbone, et n vaut 2, 3 ou 4), caractérisé en ce qu’on fait réagir un

isocyanate de béta-halogénoalkyl-sulfonyle ayant 2 3 4 atomes de carbone dans son reste alkyle et ré- .
pondant a la formule: ' '

0=C=N—80,—X'

(dans laquelle X! est un groupe béta-halogénoalkyle ayant 2 a 4 atomes de carbone) avec une amine de
formule: :

R—B—H

{dans laquelle B est I'un des restes divalents

—N—  —N— ou NH—CH,—N—
| [ |
R Rt R?

R est un groupe alkyle ou alcényle ayant 10 a8 30 atomes de carbone, R est un groupe alkyle ayant 1 &
4 atomes de carbone; R? est un atome d’hydrogéne ou un groupe alkyle ayant 1 & 4 atomes de carbone,
et n vaut 2, 3 ou 4}, selon un rapport molaire d'environ 1:1 dans un solvant organique aprotique & des
températures comprises entre 20°C et 110°C, on isole de fagon, usuelle le produit de la réaction et,
dans la mesure ot I'on doit produire un composé de formule (1) dans laquelle X est un groupe alcényle,
on traite ensuite de fagon connue avec une solution alcaline aqueuse. '

13. Procédé selon la revendication 12, caractérisé en ce qu’on fait réagir de préférence un iso-
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cyanate de béta-chloralkylsulfonyle, ayant 2 a 4 atomes de carbone dans le reste alkyle, avec une

amine de formule

dans laquelle R est un groupe alkyle ou alcényle ayant 12 & 22 atomes de carbone, de préférence un
groupe alkyle de graisse de noix de coco, alkyle de graisse de suif, oléyle ou en partlcuher stéaryle, et B

est I'un deg restes divalents

0000 201

—N-— ou —N—

l
R

R—B—H

30
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