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@ Avivage- und Hydrophobiermittel fiir Textilmaterialien und fiir Leder, Verfahren zur Herstellung der Mittel und ihre
Verwendung zur Avivage und zum Hydrophobieren von Textiiien und Leder.

G) Die Avivage- und Hydrophobiermitte! fur Textil-
materialien und fir Leder bestehen aus 10 bis 35 Gew.%
einer Verbindung der aligemeinen Formel |

R —NH — CO— NHn(CH20H)m 0)

worin

R lineares oder verzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit 14-22
C-Atomen, m eine Zahl von 1,0 bis 1,5 bedeutet und n =
2-m ist; b Gew.% bekannter nichtionischer und ¢ Gew.%
bekannter anionischer Emulgatoren, wobei gilt:

b = 0 bis 10

¢ =0bis3undb + ¢ = 0,5bis 10;

0 bis 5 Gew. % eines Epoxids der Formel |1

R'—-CH-CH2 (]

o]
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° worin R' Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen be-
deutet; 0 bis 25 Gew.% bekannter Licker und

l 25 bis 89,5 Gew.% Wasser oder eines mit Wasser misch-

w baren organischen Losungsmittels.
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Ref. 3110
Avivage- und Hydrophobiermittel fiir Textilmaterialien und

fir Leder, Verfahren zur Herstellung der Mittel und ihre

Verwendung zur Avivage und zum Hydrophobieren von Textilien
und Leder,

Die vorliegende Erfindung betrifft Avivage- und Hydropho-
biermittel fir Textilmaterialien aus oder enthaltend
Zellulose und fiir Leder, bestehend aus 10 bis 35 Gew.%
einer Verbindung der allgemeinen Formel I

R - NH - CO - NHn(CH20H)m (1)

worin

R lineares oder verzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit 14 - 22
C-Atomen und

m eine Zahl von 1,0 bis 1,5 bedeuten und

n =2 - m ist;

b Gew.% bekannter nichtionischer und

¢ Gew.% bekannter anionischer Emulgatoren, wobei gilt

b = O bis 10
c =0 bis 3 und b+c = 0,5 bis 10,

O bis 5 Gew.% eines Epoxids der Formel 11

1

R® - CH - CH, (11)

./

o)

worin

Rl Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet;

O bis 25 Gew.% bekannter Licker und

25 bis 89,5 Gew.% Wasser oder eines mit Wasser mischbaren

organischen Ldsungsmittels, ihre Herstellung und Verwendung.



_ -2 - Q302773
o mam gy

Wk _ .
AViVngcmiLléi sollen fextilmaterialien und Leder vorteilhafte
Oberflicheneigenschatten, insbesonderce einen angenchmen warmen
Grirf, verleihen. Daneben konnen Avivagemittel die Verarbeitungs-
cipgenschatten von PFasermaterialien verbessern. Lekannte Avivage-
mittel sind beispielsweise natirliche Ole und partiell-verseifte
naturliche tette.

Diese Produkte verleihen den Textilmaterialien einen vollen
weichen aber etwas stumpfen Griff. Ein besonderer Nachteil ist
ihre kmpfindlichkeit gegen Wasserhirte und ihre Heigung zum Hanzig-
werdoen., Unempfindlicher gegen Wasserhidrte sind Avivagemittel auf
Basis sulfatierter Ole bezw. Fette. Weitere bekannte Avivagemittel
sind belspielsweise primire Alkylsulfate, wie Cetyl- und Stearyl-
sulfat. Autder den anionischen Avivagemitteln sind auch kationische
Avivapgemittel bekannt geworden auf der Dasis quartirer Ammonium-
basen wit mindestens einem langkettigen Alkyrest, wie sie z.B. in
der schweizer Patentschrift 130 881 oder dem deutschien Reichspa-
tent 516 406 beschrieben wurden. Die kationischen Avivagemittel
ergeben zwar einen angenehmen weichen Griff, neigen jedoch bei
hohen Temperaturen zu Vergilbungen. AuBerdem fiihren sie unter
Umstdnden zu Farbtonumschligen und vermindern die Lichtechtheit
von Firbungen. Eine gewisse Verbesserung beziglich der Vergilbungs-
neigung unter Beeinflussung der Lichtechtheit von Farbungen wurde
durch die in der amerikanischen Patentschrift 2 304 369 und im
deutschen Bundespatent 1 048 412 beschriebenen vorwiegend Carbo-

namid oder Harnstoff-Gruppierungen enthaltenden Avivagemittel
erzielt.

Neben der Avivagewirkung  ist es hduriyg erwunscht, eine Hydropho-
bierunyg des Textilmaterials bzw. des Leders herbeizufuhren. Dekannte

MOglichkeiten zur Hydrophobierung von Textilmaterial und Leder
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sind die Cohandlung mit Losunpgoen odeyry caulcionoen von paratfin-
rohlenwascoerstoflfen, Wachsen oder derc-leichen. juch tetall-
seiten sind bereits fur lydrophobicerungszwecke eingesetzt wor-
den. Kombinationen von detalls:lzon und Paraffin- und wWoachs-
Fmulsionen, die fiir liydrophobierzwecke in betracht kommen kon-
nen, sind aus D 702 628 und aus der amerikanischen 'S

2 015 8¢1 bekannt, dletallkomplexe, die, dhnlich wie Metallscel-
fen, tur lydrophobicrungszwecke eingesctzt werden konnen, sind

aus der amerikanischer PS 2 273 040 bekannt.

Pin Nachteil aller oben genannten vivage- und Hydrophobier-
riittel ist ihre nicht ausreichende Nai3- und Waschechtheit. Es
ist daher Lereits versucht worden, liydrophobierung durch chemi-
sche Umsetzung mit der Zellulose herbeizufihren. So ist es nus
der DAY 342 1806 bekannt, Zellulose-Materialien mit Anhydriden
bzw. Chloriden von Fettsiduren zu behandeln. Dieses Verfahren
konnte in der 'raxis jedoch keinen Eingang finden. Aus der oane-
rikanischen Patentschrift 2 173 029 ist die iHydrophobierung von
Zellulose-ilaterialien mit langkettigen Isocyanaten, beispiels-
weise Stearyl-isocyanat, bekannt. Dieses Verfahren hat jedoch
den Nachteil, da? die Hydrophobierung im organischen Lésungs-
mittel ausgefihrt werden muBl., Gewisse Verbesserungen dieses Ver-
fohrens durch Yinsatz von Isocyanat-Addukten sind aus der bri-
tischen Patentschrift 716 232 und der amerikanischen Patent-
schrift 2 746 985 bekannt. Weitere bekanmnte Hydrophobierungs-
mittel sind Alkoxy-methyl-pyridinium-Verbindungen mit lang-
kettigem Alkoxyrest (DRP 613 735) und die dhnlich gebauten
N-Alkoenoylamino -niethyl-pyridinium-chloride (britisches Patent
466 317) mit lingkettigem Alkanoylrest sowie insbesondere dic
aus dem DRP G681 520 bekannten N-Alkyl-N'-dthylenharnstoffec mit
lTanpkettigem Alkylrest.

Dicse belkannten Produkte weisen jedoch cine Reihe von Nachtei-
lea auf, so z.B. ihre mangelhafte Bestandigkeit gegen Wasser
und, domit verbunden, ein Nachlassen der Reaktivitit bei linge-
rer Lapgerung, nicht immer ausreichender ilydrophobierungseffekt,
die ~otwendigkeit, die chemische Bindung zwischen iydopho-

vicrungsmittel und Zellulosefaser durch Erhitzen auf Temperatu-
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ren von 120 - 150°C herbeizufiihren. Die aus DRP 681 520 be-
kannten faserreaktiven Hydrophobierungsmittel ergeben zwar gu-
te Hydrophobierungseffekte, lassen jedoch beziiglich Haltbarkeit
noch zu wiinschen iibrig, da sie unter Einwirkung von Licht,
Hitze oder Siurespuren zu Autopolymerisation unter Wirkungs-
abschwdchung neigen. AuBerdem wirft ihre Herstellung von der
apparativen Seite her erhebliche Probleme auf.

Aus der US-Patentschrift 2,361,185 ist es unter anderem bekannt,
Monomethylolverbindungen von lingerkettigen Alkylharnstoffen
(genannt wird Octadecyl-ureido-methanol) oder ein Gemisch aus
den entsprechenden Alkylharnstoffen selbst und Formaldehyd in
Gegenwart saurer Katalysatoren mit aliphatischen Alkoholen,wie
Methanol, Athanol, Isopropanol oder Octanol,umzusetzen, Die so
erhaltenen Ather werden z.B. als Textilweichmacher empfohlen.

Es hat sich aber gezeigt, dal diese Produkte auf Zellulose-
fasern einen unbefriedigend schmierigen Griff ergeben.

Zur Uberwindung dieses Nachteils sollen gemif der Deutschen Aus-
legeschrift 23 20 302 Gemische aus
a) wenigstens einem Mono- und/oder Dimethylolalkylharnstoff mit
12 bis 22 Kohlenstoffatomen im Alkylrest und
b) wenigstens einem Butylither eines Mono- und/oder Dimethylol-
alkylharnstoffes mit 12 bis 22 Kohlenstoffatomen im Alkyl-
rest, in denen das Gewichtsverhiltnis a : b von 2 : 1 bis
1 : 2 betrigt,
eingesetzt werden. Derartige teilveridtherte Produkte weisen
Jjedoch den Nachteil auf, daB vor ihrer Fixierung auf dem Sub-
strat zunichst die Athergruppe wieder abgespalten werden muB.
Dies erfolgt durd eine thermische Behandlung in Gegenwart re-
lativ hoher Mengen von Sduren oder Siure abgebenden Produkten.
Dies kann bei empfindlichen Textilmaterialien bereits zu einer
Schidigung der Fasern, z.B. zur Spaltung von Zellulosemolekiilen
und damit einer Verringerung der Faserfestigkeit,oder zu einer
Verdnderung der Textur evtl., im Textilmaterial enthaltener
synthetischer Fasern fiihren. Weitere Schwierigkeiten beim Einsatz
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dieser Produkte ergeben sich, wenn gleichzeitig eine Textilhoch-
veredelung aul Basis von [ethylolimelamin- bzw., Methylolharn-
stoffen durchgefihrit werden so0ll., Hierbei konpen durch dio
drastischen Fixiorbedingungen diesexr bekannten avivagemittel
Uberbidrtungen des Textilhochveredelungsmittels eintreten, die

zu einer erheblichen Beeintrédchtigung des Varengriffes flihren

kKonnen,

Aus der Deutschen Auslegeschrift 1 934 177 sind als Weichmacher
Umsetzungsprodukte aus mindestens 3 Mol Formaldehyd und 1 Mol
N-Alkylharnstoff oder N-Alkylbiuret-Verbindungen mit etwa

14 bis 22 Kohlenstoffatomen im Alkylrest bekannt., Bei der
Applikation dieser Produkte auf hochwertigen Textilmaterialien
und suf Leder wird jedoch ein viel zu harter Warengriff erhal-
ten, und dariber hinaus sind auch die mit solchen Verbindungen
und den tiblichen Ernulgatoren hergestellten anwendungsfertigen
Emulsionen nicht geniligend lagerstabil und kénnen nicht mit der
fiir den technischen Einsatz erforderlichen Feinverteilung her-
gestellt werden.

Weitere Nachteile bekannter Produkte sind beispielsweise mangel-
hafte Vertrdglichkeit mit anderen Veredelungsmitteln fir Tex-
tilien und/oder Leder oder mit sauren Farbstoffen, was zur
Nuancenverschiebung von Firbungen fihren kann, nicht gleichmi-
Big gute VWirkung auf verschiedenen Materialien, wie beispiels-
weise vegetabilisch~ oder chromgegerbtes Leder, mangelhafte Be-
stindigkeit der Hydrophobierungs- und Avivage-Effekte gegentiber
chemischer Reinigung und "Speckigkeit" bei Applikation auf
Veloursleder.

Die vorliegende Erfindung betrifft nun Avivage- und Hydropho-
biermittel, die eine ausgezeichnete Griffverbesserung von Zellu-
lose-Textilmaterial und Leder bei gleichzeitig hervorragenden
Hydrophobiereffekten ergeben. Die erzielten Effekte weisen eine
sehr gute NaB-, Wasch- und chem.Reinigungsbestdndigkeit auf und

sie lassen sich auf unterschiedlichen Zellulosematerialien und
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sehr verschiedenartigen Lederqualitdten erzielen. Dariiber
hinaus lassen sich die in den erfindungsgemdB einzusetzenden
Avivage-~ und Hydrophobiermitteln enthaltenen substratreakti-
ven Wirkstoffe der Formel I in technisch einfacher Weise her-
stellen.

Die erfindungsgemif einzusetzenden Avivage- und Hydrophobier-
mittel fir Textilmaterialienm aus oder enthaltend Zellulose und
fiir Leder bestehen aus 10 bis 35 Gew.% einer Verbindung der
allgemeinen Formel I

R - NH - CO - NHn(CH20H)m (1)

wvorin
R 1lineares oder verzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit 14 - 22
C-Atomen und
m eine Zahl von 1,0 bis 1,5 bedeuten und
n = 2-m ist;
b Gew.% bekannter nichtionischer und
¢ Gew.% bekannter anionischer Emulgatoren,
wobel gilt
b = 0 bis 10
c = 0 bis 3 und bt+e = 0,5 bis 10;
O bis 5 Gew.% eines Epoxids der Formel 11

1

R™ - CH - CH

Ny

0
worin R1 Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet;
O bis 25 Gew.% bekannter Licker und
25 bis 89,5 Gew.% Wasser oder eines mit Wasser mischbaren

9 (11)

organischen Ldsungsmittels.

Besonders gilnstige Eigenschaften besitzen erfindungsgemife Hilfs-
mittel mit 10 bis 25 Gew.% des Wirkstoffs der Formel I und
1 bis 5 Gew.% nichtionischer und anionischer Emulgatoren.
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Die langkettigen Alkylreste R der in den erfindungsgeméflien
Hilfsmittelzubereitungen enthaltenen Wirkstoffe der Formel 1
mit 14 bis 22 Kohlenstoffatomen sind vorzugsweise nur schwach
verzweigt oder linear. Beispiele fiir Alkylreste, die in den
Wirkstoffen der Formel I fur R stehen kénnen, sind:

Decyl, Undecyl, Duodecyl, 8-Athyl-decyl(10), Tridecyl, Tetra-
decyl, Pentadecyl, Hexadecyl, Heptadecyl, Octadecyl, 6-Hexyl-
duodecyl(12), Nonadec}l, Eicosyl, Heneicosyl, Docosyl, Tricosyl,
Tetracosyl, Pentacosyl, Hexacosyl, Heptacosyl, Octacosyl,
Triacontyl.

Sowohl im Hinblick auf die Wirkung, Emulgierbarkeit und an-
wendungstechnischen Eigenschaften als auch aus Griinden der
leichten Zugénglichkeit der entsprechenden Ausgangsmaterialien
sind solche Mischungen erfindungsgemiBer Verbindungen der For-

mel I ebenfalls bevorzugt, in denen die Reste R beziglich ihrer
Kohlenstoffatomzahl und ihrem Molanteil in der Mischung der
statistischen Zusammensetzung der Carbonséduren in natitrlichen Fet-
ten, wie Talgfett, Cocosfett, Stearin, Sojadl oder Palmél entspre-
chen. Reste R, die fir eine derartige Gruppe von Alkylresten
stehen, werden itblicherweise mit Talgfett-alkyl, Cocosfett-

alkyl usw. bezeichnet. So besteht beispielsweise "Stearyl-

alkyl" im wesentlichen aus Alkylresten mit 16 bis 18 Kohlen-
stoffatomen, "Talgfett-Alkyl" im wesentlichen aus Alkylresten

mit 14, 16, 18 Kohlenstoffatomen und dem Octadecen-(9)-yl-(1)-
rest und "Oleyl-alkyl" aus Alkylresten mit 16 - 18 Kohlenstoff-
atomen und dem Octadecen-(9)-yl-(1)-rest,

Besonders glinstig verhalten sich die erfindungsgemid einzusetzen-
den Wirkstoffe der Formel I im Hinblick auf ihre gemeinsame Ver-
wendung mit anderen fiir die Textil- oder Leder-Behandlung bzw,
~Veredelung erforderlichen Mitteln und im Hinblick auf ihre Emul-
gierbarkeit mit nichtionischen und anionischen Emulgatoren in
wdlrigen Flotten, Diese vorteilhafte Eigenschaft der in den er-
findungsgemidBen Avivage- und Hydrophobiermitteln enthaltenen Wirk-
stoffe ertffnet die Mtéglichkeit, den ftir die Emulgierung des
Wirkstoffs in Wasser erforderlichen Emulgator in mannigfacher
Weise zu variieren und damit Mittel herzustzllen, die spezielle



Anwendung, entweder fir Textilien oder fiir Leder finden, oder
aber solche Hilfsmittel, die universell sowohl fiir Zellulose-
Textilien als auch fiir Leder eingesetzt werden kénnen,

Es ist auch durchaus zweckmdBRig, diese Mdglichkeit zu nutzen und -
die in den erfindungsgem#ifen Avivage- und Hydrophobiermitteln
enthaltenen Kombinationen nichtionischer und anionischer Emulga-
toren dem eventuell ins Auge gefaflten Hauptanwendungsbereich des
Mittels anzupassen. Die in den erfindungsgemifien Avivage- und
Hydrophobiermittel enthaltenen an sich bekannten nichtionogenen
Emulgatoren, lassen sich unter der allgemeinen Formel III

A - (OCH, - CH) - OH (I1I)

n

!4
R

worin

A unverzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 22 C-Atomen,
Alkylphenyl, Dialkylphenyl, Trialkylphenyl mit insgesamt
4 bis 12 C-Atomen in den Alkylresten,

4

R” Wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 2 C-Atomen und

n eine Zahl zwischen 8 wund 14 ist,

zusammenfassen .,

Nichtionische Emulgatoren der oben angegebenen allgemeinen
Formel II1 werden erhalten durch Umsetzung von hydroxylgruppen-
haltigen Verbindungen AOH mit 8 bis 14 Molen Alkylenoxiden wie
Butylen~ ,Propylen-und vorzugsweise Athylenoxid.

Hydroxylgruppenhaltige organische Verbindungen AOH, die zur
Herstellung der in den erfindungsgeméen Hilfsmittelzube-
reitungen enthaltenen nichtionogenen Emulgatoren geeignet sind,
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sind beispielsweise langkettige Alkanole und Alkenole mit 10
bis 22 Kohlenstoffatomen, insbesondere solche, die sich von den
natirlichen Fettsiuren, wie Stearinséure, Palmitinsdure,
Olsiure oder den natilrlichen Fettsiuregemischen, wie sie in
der Cocosfettsiure bzw, Talgfettsiure vorliegen, ableiten,

und Synthesealkohole mit einer C10 bis Cls-Alkylkettenverteilung;
Alkylphenole, Dialkylphenole oder Trialkylphenole mit 4 - 9
C-Atomen in den einzelnen Alkylresten und mit insgesamt 4 - 12
C-Atomen in allen Alkylresten zusammen, K wie bei-

spielsweise p-tert.-Butylphenol, p-Nonylphenol, Tri-iso-
propyl- und Tri-iso-butylphenole, beispielsweise 2,4,6-Tri-(n)-
butylphenol, 2,4,6-Tri-iso-butylphenol oder 2,4,6-Tri-tert.-
butylphenol.

Erfindungsgemtile Hilfsmittelzubereitungen, die vorzugsweise fiur
textile Anwendung vorgesehen sind, enthalten im wesentlichen,
vorzugsweise ausschlie8lich, nichtionische Emulgatoren. Erfin-
dungsgeméife Hilfsmittelzubereitungen, die speziell fir den Ein-
satz auf dem Ledersektor vorgesehen sind, enthalten vorwie-

gend oder sogar ausschlieBlich bekannte anionische Emulgatoren.
Bekannte, bei den technischen Lederbearbeitungsverfahren
eingesetzte anionische Emulgatoren sind beispielsweise
sulfatierte Fette oder Ole, wie z.B, sulfatierter Tran oder sul-
fatiertes Sperm-, Palm- oder Klauendl; sulfonierte oder sulfatier-
te Paraffinkohlenwasserstoffe, Chlorparaffinkohlenwasserstoffe,
Olefine, Fettalkohole mit einer Kettenldnge von 10 - 30 C-Atomen,
deren Salze und deren an der Sulfogruppe chemisch modifizierte Ab-
kdmmlinge, wie Sulfotauride, Sulfoamide bzw. Imide, Sulfoester,
chemisch verinderte Fettsiuren mit 10 - 50 C-Atomen, wie =z.B.
Fettsliuretauride, -~oxdthansulfonate; Alkylarylsulfonsiure bzw,
ihre Salze mit einem Alkylrest mit 5 bis -30 C-Atomen.

Weltere anionische Emulgatoren, die mindestens eine -0803H-

oder eine -803H-Gruppe enthalten, sind z.B., die Schwefels#dure-
halbester von nichtionischen Emulgatoren auf der Basis von
Athylenoxid-Addukten an OH-Gruppen enthaltende organische Ver-
bindungen, die gegebenenfalls anschlieBend durch Neutralisation
mit anorganischen Basen, wie z.B., NaOH, Na2c03 oder mit organi-
schen Aminen, wie z.B, Didthanolamin, Athanolamin oder Tridthanol-
amin, in die Salze uberfithrt wurden. Als Ausgangsverbindungen auf
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Athylenoxid-Basis kommen dabei die folgenden in Frage:
Umsetzungsprodukte von 4-Nonylphenol, 2,4,6-Tritertidrbutyl-
phenol, 4~Benzyl-2'-hydroxy-diphenyl, 2-Benzyl-2'-hydroxy-
diphenyl mit 8 - 30 Molen Athylenoxid,

Umsetzungsprodukte dthoxylierter Alkanole auf der Basis von
natirlichen Produkten, wie Stearylalkohol, Cocosfettalkohol,
Talgfettalkohol und Oleylalkohol mit 8 - 30 Molen Athylenoxid.
Es ist auch mdglich, Emulgatoren einzusetzen, die erhalten wer-
den, wenn Stearoylchlorid, Oleylchlorid oder Cocosfettsdure-
chlorid mit Taurin oder N-Methyltaurin zu den entsprechenden
Tauriden umgesetzt wefden.

Die die oben beschriebenen Emulgatoren wie auch Gemische dieser
Emulgatoren enthaltenden erfindungsgemidfen Mittel besitzen sehr
gute anwendungstechnische Eigenschaften und zeigen eine optimale
Feinverteilung der emulgierten Wirksubstanzen und damit eine ho-
he Lagerstabilitdt der Emulsionen., Insbesondere hat sich gezeigt,
da} es durch die Kombination der nichtionischen mit den anioni-
schen Emulgatoren, die in ihrem Molekiil mindestens eine —OSO3H-
oder eine —SOBH-Gruppe in Form der Alkali-, NHé:L oder Alkyl-
ammoniumsalze besitzen, gelingt, die Feinverteilung der bean-
spruchten Wirksubstanzen soweit zu steigern, daB bei Verdiinnungen

auf 1 bis 0,1 %-Lésungen kolloidale Ldsungen entstehen.

Besonders bevorzugt flir die Kombination mit anionischen Emulgatoren
sind nichtionische Emulgatoren der allgemeinen Formel III, worin

A unverzweigtes oder wenig verzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit

10 - 22 C-Atomen ist.

Die gute Vertriglichkeit der in den erfindungsgemiflen Hilfs-
mitteln enthaltenen Wirkstoffe der Formel I ermdglichst es auch,
sie gemeinsam mit Epoxiden der Formel II einzusetzen., Dies ist
von besonderem Interesse, wenn die erfindungsgemidfen Mittel fiir
textile Anwendung, d.h, fir die Avivage und Hydrophobierung von
Zellulose enthaltenden oder aus Zellulose bestehenden Textilma-
terialien vorgesehen sind. Fiir diesen speziellen Einsatizzweck
vorgesehene Mittel enthalten von den Epoxiden der Formel II

0,3 bis 5 Gew.%. Durch diesen Zusaiz wird Uberraschenderweise
noch eine wesentliche Steigerung der Wirkung der erfindungsgemidflen
Zubereitungen hinsichtlich der gewlinschten Griffverbesserung und
der Hydrophobierung des behandelten Textilmaterials erzielt.
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Erfindungsgemiflie Hilfsmittelzubereitungen, die auf Leder appliziert
werden sollen, sind vorzugsweise frei von Epoxiden der Formel II.

Es ist mit den erfindungsgemidflen Hilfsmittelzubereitungen auch
md8glich, gleichzeitig mit der Avivage und Hydrophobierung des
Leders, die Fettung des Leders mit einem Fett-Licker vorzunehmen.
In diesem Falle ist es auch moglich, in die erfindungsgenifien
Hilfsmittelzubereitungen direkt zumindest einen Teil des fiir die
Fettung des Leders erforderlichen Fett-Lickers ecinzuarbeiten.
Dieser Fett-Licker-Anteil ersetzt in der Regel einen Teil der in den
erfindungsgemdR einzusetzenden lilfsmittelzubereitungen enthal-
tenen Emulgatoren. Es ist ohne weiteres mégiich, bis zu 235 Ge-
wichts% des Emulgators durch Fett-Licker zu ersetzen. In einem
solchen fettlickerhaltigen fiir den Ledersektor bestimmten erfin-
dungsgeméifen Avivage- und Hydrophobiermittel besteht der Emulga-
tor demnach aus 95,0 bis 37,5 Gewichts% bekannten nichtionischen
Emulgatoren, O bis 50 Gewichts% bekannten anionischen Emulgatoren
und 5 bis 25 Gewichts% bekannten Lickern. Vorzugsweise enthidlt
der Emulgator der filr Lederanwendung bestimmten erfindungsge-
miBen Hilfsmittel 90 bis 60 Gewichts% bekannter nichtionischer
Emulgatoren, O bis 20 Gewichts% bekannter anionischer Emulga-
toren und 10 bis 20 Gewichts% bekannter Licker.

Von den z.B. in "Ullmanns Enzyklopidie der technischenr Chemie!,
Band 11, Seite 567, beschriebenen bekannten Lickern k&nnen die
auf Basis anionaktiver Komponenten aufgebauten, von kationischen
Substanzen freien Produkte im Rahmen der obigen Angaben in die

erfindungsgemiiflen Avivage- und Hydrophobiermittel eingearbeitet
werden.

Bei den Lickern unterscheidet man zwischen den klassischen Licker-
systemen, die aus Emulgatoren, Neutralélen, Neutralfetten und

Puffersystemen aufgebaut sind, und den synthetischen und halbsyn-
thetischen Lickersystemen.

Fdr die klassischen Licker komﬁen Fettungsstoffe auf pflanzlicher

und tierischer Basis in Frage, wie z.B. Talg, Tran, Spefmél, Rin-
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derklauen6l, Ricinusél, Olivensl, Leinél, Stearin, Wollfett;
Wachse, wie Bienenwachs, Carnaubawachs oder Montanwachs snwie
auch Mineralsdl und lineare Chlorparaffine mit 13 - 30 C-Atomen
und 10 - 50 Gew.% Kettenchlor in Frage. Um diese klassisci:en
Fettungsmittel als Licker anwenden zu kénnen, bieten sich 2
Moglichkeiten durch teilweise Umsetzung mit Monohydrat oder
Schwefelsiure an, sulfonierte halbsynthetische, leicht emul-
gierbare Systeme herzustellen oder aber mit Emulgatoren oder
Emulgatorgemischen in -Form von richtionischen oder vorzugsweise
anionischen Verbindungen in eine emulgierte Form zu iliberfiihren.
Heute werden jedoch fiir die Lederfettung in zunehmendem MaBe
synthetische Produkte eingesetzt, die Emulgator-Eigenschaften
haben und gleichzeitig fettend wirken.

Beispiele fiir Gruppen synthetischer Verbindungen, die teils in
Kombination nit den oben genannten wasserunléslichen natiirlichen
und synthetischen Fettungsmitteln, teils auch fiir sich allein
als Licker in erfindungsgemiilen Avivage- und Hydrophobiermitteln
enthalten sein kénnen, sind:

Fettsidureester der ('hydroxydthansulfonsiure, wie z.B.

CHB—(CHZ)1G—CO—O—CH2-CII2—803C)NaC> und

2) 7-CO-—O-—CH2—CHZ— SO3 @ Na ®;

Fettsdurcderivate der Aminoessigsidure, wie z.B.

CHB— (CHZ) ld—CO—NH-—Cﬂz-—COO @ Na @ ;

Fettsduretauride und Fettsiure-N-methyltauride, wie z.B.
CH3—(CH -CH=CIi- (CH -CO-N-CH,~CII,~-SO (:)Na<> ;
A 2 2

CH3

synthetische Sulfochlorierungsprodukte, wie z.B.
CH3-CH2-$H—CH2—CH2-?H-(CHZ)G-CH
SOZCl 30201
sekundidre Sulfonate - Alkalisalze, wie z.B.
CH3-CH2—?H-(CH2)9—CH

SO3Na

CHz-€N,) ,~Cl=CH- (CH

2)7 2)7 3

33

33

langkettige Sulfamide, wie z.D.

CxIs—(.Hz—('IH—(CHZ)lz—CH3
802—¥—CH2—CH2—SO

CH

@Na@;

3
3
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Sulfoxydationsprodukte vorwiegend gesidttigter

Paraffine, wic z.B,

C18H37—503Na )

C,.H -SOZ-NH-CHZ—COO © Na @ oder

1837
-CH -803 @ Na @ ;

CygH37 2

-802-§—CH 9

CH3

Alkyl-aryl-sulfonate und Olefinsulfonate.
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unverzweigter

Erfindungsgenmife Hilfsmittelzubereitungen, die fir die textile
Anwendung vorgesehen sind, enthalten zweckmiBigerweise keine

Licker.
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Um die Anwendung, die Handhabung und die Dosierung der erfin-
dungsgemifBen Hilfsmitfelzubereitungen Zzu erleichtern, ist es
zweckméig, den Mischungen aus erfindungsgemifiem Wirkstoff der
Formel I, Emulgator und gegebenenfalls Epoxiden der Formel II
noch soviel Wasser oder mit Wasser mischbare organische Ldsungs-
mittel zuzusetzen, daB die resultierenden Produkte beziliglich des
Wirkstoffs der Formel I einen Gehalt von 10 bis 75 Gew.% haben.

Mit Wasser mischbare organische L6sungsmittel, die in den er-
findungsgemien Hilfsmittelzubereitungen enthalten sein kdnnen,
sind niedere Alkanole, wie beispielsweise Methanol, Athanol, Pro-
panol, Isopropanol; Ketone, wie Aceton, Diithylketon, Methyl~-
dthylketon; cyclische Ather, wie Tetrahydrofuran oder Dioxan;
niedere Sdureamide, wie beispielsweise Acetamid oder Dimethyl-
formamid, Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid, Glykolmono- oder
dimethyl&dther oder Diglykolmono- oder dimethylidther. Besonders
bevorzugt flir den angegebenen Zweck wird Wasser. Von den orga-
nischen L&sungsmitteln sind die niederen Alkanole, insbesondere
Athanol, und die Propanole bevorzugt.

Die Herstellung der erfindungsgemédfen Avivage- und Hydrophobier-
mittel kann im Prinzip durch Homogenisierung der als Hauptwirk-
stoffe der Zubereitung anzusehenden N-Methylol-N'-alkylharnstoffen
der Formel I mit den nichtionischen und/oder anionischen Emulga-
toren der oben beschriebenen Art und, sofern die Herstellung
speziell fiir Textilmaterialien oder Leder besonders geeigneter
Avivage- und Hydrophobiermittel gewiinscht wird, mit Epoxiden

der Formel II bzw. bekannten Lickern erfolgen,
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ZweckmiBigerweise werden jedoch die N-Methylol-N'-alkylharnstoffe
der Formel I unmittelbar vor der Herstellung der erfindungsge-
miBen Zubereitungen durch Methylolierung der entsprechenden
N-Alkylbharnstoffe der Formel IV

R - NH - CO - NH (1v)

2
hergestellt. Die Methylolierung kann im Prinzip nach allen be-
kannten Methoden durch Umsetzung der Harnstoffderivate mit
Formaldehyd oder Formaldehyd abspaltenden Mitteln bei Tempera-
turen zwischen Zimmertemperatur und ca. 150°cC durchgefithrt wer-
den. Besonders vorteilhaft kénnen Harnstoffe der Formel IV methy-
loliert werden durch Umsetzung mit Paraformaldehyd in der Schmel-
ze oder mit wiBriger Formaldehydldsung in einem mit Wasser nicht
mischbaren organischen Ldsungsmittel. Die Reaktionstemperaturen
liegen bei diesem Verfahren zwischen 60 und 150°C. Bei der Durch-
fihrung der Methylolierungsreaktion in der Schmelze arbeitet man
vorzugswelse zwischen 100 und 130°C, bei der Durchfihrung im
inerten mit Wasser nicht mischbaren organischen Lésungsmittel

wird mit Ricksicht auf eine mbglichst hohe Reaktionsgeschwin-
digkeit in der Nihe des Siedepunktes des Loésungsmittels, insbe-
sondere bei RickfluBtemperatur der Raktionsmischung, gearbeitet.
Als wiBrige Formaldehydldsung wird zweckmiBigerweise die handels-
Ubliche konzentrierte wiiBrige Formaldehydldsung mit einem Gehalt
von ca. 39 % Formaldehyd eingesetzt., Geeignete inerte mit Wasser
nicht mischbare organische Lésungsmittel, die fiir die Durchfithrung
der Methylolierung geeignet sind, sind beispielsweise Erdélfrak-
tionen mit einem Siedepunkt zwischen 60 und 150°C, vorzugswelise
80 und 110°C, Halogenkohlenwasserstoffe, wie beispielsweise
Tetrachlorkohlenstoff, Trichlorithylen, Perchlorithylen, Dichlor- -
dthan oder Tetrachlordthan, insbesondere aber aromatische Kohlen-
wasserstoffe, wie Benzol, Toluol und die Xylole sowie Halogenkohlen-
wasserstoffe, wie beisplelsweise Monochlorbenzol. Bei Verwendung
organischer Ldsungsmittel mit niedrigeren Siedepunkten, insbe-
sondere Siedepunkten unterhalbdb 60°C, wie beispielswveise Chloro-
form oder Methylenchlorid, ist eine wesentliche Verléngerung der
Methylolierungsdauver in Kauf zu nehmen.
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Es ist bekannt, da Methylolierungsreaktionen durch Sduren

und Basen katalysiert werden, Fir die Herstellung der Ver-
bindungen der Formel I ist es vorteilhaft, unter den beispiels-
weise im Franztosischen Patent 1 374 705 beschriebenen pH-Werten
zwischen 5 und 9, vorzugsweise zwischen 7 und 8,5, zu arbeiten.
Der pH-Wert von S5 bis 9 kann durch Zusatz schwacher organischer
oder anorganischer Sduren oder Basen zu dem Methylolierungsge-
misch eingestellt werden.Der bevorzugte pH-Bereich von 7 bis 8,5
wird durch Zusatz schwacher anorganischer oder organischer Basen
erreicht. Geeignete anorganische Basen sind beispielsweise
Natriumhydrogencarbonat oder Natriumcarbonat in Form konzentrier-
ter widBriger Losungen. Besonders vorteilhaft ist der Einsatz or-
ganischer nicht methylolierbarer Basen. Als solche kommen insbe-
sondere gerucharme wenig fliichtige tertidre Amine, wie z.B.
Tridthanolamin, N-Methylmorpholin, N-f3-Hydroxydthylmorpholin,
N-Methylthiomorpholin, N-fB-Hydroxyithylthiomorpholin und
N,N~Dimethylédthanolamin in Betracht. Nach beendeter Methylo-
lierung k&énnen die Verbindungen der Formel I, die in der Schmelze
erhalten wurden, direkt ohne weitere Reinigungsoperation zur
Herstellung der erfindungsgemiéBen Zubereitungen verwendet werden.
Bei der Durchfiihrung der Methylolierung im organischen L&sungs-
mittel wird dieses nach Beendigung der Methylolierung zusammen
mit dem in der wédBrigen Formaldehydlosung enthaltenen Wasser
azeotrop abdestilliert.

Als besonders vorteilhaft hat es sich erwiesen, dem Reaktionsge-
misch vor oder widhrend der Methylolierungsreaktion einen Teil oder
die gesamte Menge der in die erfindungsgemifien Avivage-~ und Hydro-
phobiermittel einzuarbeitenden Emulgatoren zuzusetzen. Hierbei
werden nach Beendigung der Methylolierungsreaktion und gegebenen-
falls Abdestillieren von organischem Ldsungsmittel und Wasser
direkt in Wasser emulgierbare Produkte erhalten, die eine beson-
ders gute Feinverteilung der N-Methylol-N'-alkylharnstoffe der
Formel I aufweisen und eine auBerordentlich hohe Bestindigkeit

und hervorragende Wirksamkeit besitzen.,
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Die Herstellung der N-Methylol-N'-alkylharnstoffe der Formel I
aus den N-Alkylharnstoffen der Formel IV kann auch unmittelbar
im Anschlul an die Herstellung dieser Harnstoffe aus den ent-
sprechenden Alkylisocyanaten erfolgen. Besondere Vorteile bie-
tet dieses Vorgehen, wenn die Methylolierung in einem organischen
Losungsmittel durchgefiihrt wird. In diesem Fall ist es zweck-
méfRig, fir die Umsetzung der Isocyanate mit Ammoniak zu den
Harnstoffen der Formel IV und fir die anschlieBende Methylo-
lierung der Harnstoffe das gleiche organische Ldésungsmittel

zu verwenden. Man kann in diesem Fall die Reaktionsmischungen,
die bei der Umsetzung der Isocyanate mit NH3 erhalten wurden,
fir die anschlieBende Methylolierung ohne Zwischenisolierung
der Harnstoffe der Formel IV einsetzen.

Die Menge des bei der Methylolierung einzusetzenden Formaldehyds
bezw, Paraformaldehyds richtet sich nach dem gewiinschten Methy-
lolierungsgrad m der herzustellenden Methylolalkylharnstoffe

der Formel I, Der Methylolierungsgrad m soll zwischen 1 und 1,5
liegen. Dementsprechend verwendet man pro Mol des Harnstoffs der
Formel IV mindestens 1 bis 1,5 Mol Formaldehyd bzw. Paraformaldehyd.
In der Regel ist ein UberschuB von 20 - 50 % notwendig.

Je nachdem, ob die Methylolierung bereits in Gegenwart eines
Teils oder der Gesamtmenge der in den erfindungsgemifien Avivage-
mitteln enthaltenen Emulgatoren durchgefithrt worden ist, werden
Produkte erhalten, die keinen Emulgator oder eine Teilmenge oder
die Gesamtmenge der Emulgatoren enthalten. Nach Abschlu der Me-
thylolierungsreaktion werden dann die restlichen Emulgatormengen
sowlie gewinschtenfalls Epoxide der Formel 11 oder bekannte Licker
mit den Produkten der Methylolierungsreaktion homogenisiert und
schliefllich die erhaltenen Produkte durch Zusatz von Wasser oder
mit Wasser mischbarer organischer Lésungsmittel auf einen gesamten
Feststoffgehalt von 10 bis 75 % eingestellt. Zur Herstellung von
Jje 100 g erfindungsgemifer Avivage- und Hydrophobiermittel werden
O bis 10 Gewichtsteile nichtionischer und O bis 3 Gewichtsteile
anionischer Emulgatoren eingesetzt, wobei die Gesamtmenge der Emul-
gatoren 0,5 bis 10 Gewichtsteile betriigt.
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Die Menge des zur Herstellung von 100 Gewichtsteilen eines er-
findungsgemiBen Avivage- und Hydrophobiermittels einzusetzenden
Harnstoffs der Formel IV ergibt sich aus der Menge a des darin
enthaltenen N-Methylol-N'-alkylharnstoffs der Formel I, indem
man diese Menge mit dem Faktor _M _ , worin M das Molgewicht
M+30m

des eingesetzten Alky}harnstoffs der Formel IV und m der Methy-
lolierungsgrad ist, multipliziert.

Sollen die herzustellenden erfindungsgemidfen Avivagemittel vor-
zugsweise fiir Textilmaterialien eingesetzt werden, so werden vor-
teilhafterweise auBer den obengenannten Emulgatoren noch Epoxide
der Formel II, worin R die obengenannten Bedeutungen hat, in einer
Menge von O bis 5 Gewichtsteilen fiir je 100 Gewichtsteile erfin-
dungsgemifer Avivage- und Hydrophobiermittel eingearbeitet. Sollen
erfindungsgemiife Produkte hergestellt werden, die vorzugsweise
fiir die Anwendung auf Leder vorgesehen sind, so werden keine
Epoxide der Formel Il in die Zubereitungen eingearbeitet, jedoch
ist es dann vorteilhaft, bekannte Licker in einer Menge von

O bis 25 Gewichtsteilen, bezogen auf je 100 Gewichtsteile herzu-
stellender Avivagemittel, einzuarbeiten und zu homogenisieren.

Die Einarbeitung und Homogenisierung der Einzelbestandteile der
erfindungsgemifen Avivage- und Hydrophobiermittel geschieht in

an sich bekannter Weise durch Verkneten oder Verriihren im plasti-
schen oder geschmolzenen Zustand. In der Regel ist hierzu eine
Temperatur zwischen 50 und 120°C, vorzugsweise 60 bis 100°C, er-
forderlich, Besonders vorteilhaft arbeitet man mit einem Schnell-
rithrer, mit dem man die Festkomponenten zunédchst im oberen Teil
des angegebenen Temperaturbereichs homogenisiert und anschliefend
im mittleren bis unteren Teil des angegebenen Temperaturbereichs
allméhlich, in der Regel im Verlauf von 20 bis 200 Minuten, die
gewilnschte Menge Wasser bzw. mit Wasser mischbaren Lésungsmittels,

vorzugsweise vorgewirmt etwa auf die Temperatur der vorgelegten

Feststoffmischung, zudosiert.
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Gem#d den obigen Ausfithrungen werden demnach die erfindungs-

gemifen Avivagemittel hergestellt, indem man a *° M Gewichts-
M+30m

teile eines Harnstoffs der Formel IV
R - NH - CO - NH2 (1v)

mit mindestens der m-fachen Molmenge von entweder Paraformaldehyd,
gerechnet als Formaldehyd, in der Schmelze oder widfriger Formal-

dehydl¥Ssung in Gegenwart eines mit Wasser nicht mischbaren inerten
LYsungsmittels in Gegenwart von

h Gewichtsteilen bekannter nichtionischer und

p Gewichtsteilen bekannter anionischer Emulgatoren

unter an sich bekannten Bedingungen methyloliert,

ein gegebenenfalls vorhandenes mit Wasser nicht mischbares
inertes Lsungsmittel abdestilliert und den Riickstand mit
(b - h) Gewichtsteilen bekaunnter nichtionischer und

(¢ - p) Gewichtsteilen bekannter anionischer Emulgatoren,

d Gewichtsteilen eines Epoxids der obigen Formel II und

e Gewichtsteilen bekannter Licker

im plastischen oder geschmolzenen Zustand homogenisiert und
anschlieBend

f Gewichtsteile Wasser oder eines mit Wasser mischbaren organi-
achen Ldsungsmittels unter stindiger Zumischung zufiigt und erneut
homogenisiert, wobel gilt

+b+c+d+e+ =100

= 10 bis 35

= O bis 10

= O bis 3

¢ = 0,5 bis 10

= O bis 5

= O bis 25

25 bis 89,5,

b und p e,

S o 0 O T 0 T e PR
+

N
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Die Applikation der erfindungsgemiifien Avivage- und llydro-
phobiermittel erfolgt in an sich bekannter Veise, wie sie bei
der Textilausriistung bzw. Textilhochveredclung und bei Leder-
behandlungsverfahren iiblich ist. Deungemdd werden fir die Avi-
vage und llydrophobierung von Zellulose enthaltenden oder aus
Zellulose bestchenden Textilmaterialien widBrige Behandlungs-
flotten eingesetzt, die 5 bis 50 g/1 cines Wirkstoffs der
allgemeinen Formel I enthalten. Zweckmifigerweise wird diese
Wirkstoffmenge dem widRrigen Behandlungsbad in Form der oben
beschriebenen erfindungsgemifen Hilfsmittclzubereitungen zuge-
figt. Dies hat den erheblichen Vorteil, daR die Wirkstoffe der
Formel I sofort bei der Zugabe in feine Emulsion bzw. Disper-
sion iibergehen, die auch ldngerem Stchen bzw. unter den An-
vendungsbedingungen des Behandlungsbades bestdndig sind.
Aufgrund der ausgezeichneten Vertridglichkeit der in den er-
findungsgemien Hilfsmitteln enthaltenen Wirkstoffe der Formel I
mit anderen bekannten Hilfs- und Veredlungsmitteln fiir Texti-
lien und Leder kann die Avivage und llydrophobierung auch gleich-
zeitig mit anderen Nachbehandlungs-~ bzw. Veredlungsschritten
einbadig vorgenommen werden. Zu diesem Zweck koénnen die erfin-
dungsgemifen Hilfsmittelzubereitungen auch gleichzeitig mit
Farbflotten, dic anionische Zellulose- oder Lederfarbstoffe
enthalten, nebst den dazugehorigen Farbereihilfsmitteln, wie
Retardern, Egalisiermitteln, Dispergiermitteln, Neutralsalzen
und gegebenenfalls den pll-Wert der Ilotten bestimmenden Zusatz-
stoffen eingesetzt werden. Es ist erstaunlicherweise auch mdg-
lich, die erfindungsgemédRen Hilfsmittel in Kombination mit be-
kannten Textilhochveredlungsmitteln auf der Basis von Amino-
plastformaldehyd~Vorkondensaten, die zusammen mit sauren bzw.
Sdure abspaltenden Kondensationskatalysatoren eingesetzt wer-

den, anzuwenden.
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Die Behandlung von Textilmaterialien mit den die erfindungs-
gemiiBen Avivage- und Hydrophobiermittel enthaltenden Behand-
lungsflotten kann wie iblich erfolgen, beispielsweise durch
Imprignieren auf einem Zwei- oder Dreiwalzen-Foulard, Ab-
quetschen und anschliefenden Trocknen bzw. Kondensieren bei
Temperaturen von 90 bis 150°C. Die Applikation der erfindungs-
gemiiBen Avivage- und Hydrophobiermittclflotten auf Leder er-
folgt, wie in der Lederindustrie allgemein iiblich, bei Tempe-
raturen zwischen 15 und 70°C, vorzugsweise unter dauerndem
¥Valken widhrend 15 -~ GO Minuten im rotierenden Walkfafl, wobei man
2 - 15 9der erfindungsgemédfen Mittel in 20 bis 1000 % wiBriger
Flotte, bezogen auf das Ledergewicht, einsetzt. Die Behandlung
kann jedoch auch durch Einspriihen der Leder mit der Behandlungs-
flotte, die neben den erfindungsgemifen Avivage- und Hydropho-
biermitteln noch weitere im Rahmen der Lederausristung erforder-
lichen Hilfsmittel, wie beispielsweise Fettungsmittel oder Lacke,
enthalten kann, und anschlieflender Fixierung des erfindungsge-
mifRen reaktiven Wirkstoffs durch eine Hitzebehandlung bei 350 bis
120°C, gegebenenfalls unter Druck, beispielsweise in einer Biigel-
presse, erfolgcen.

Sehr bequem 142t sich die Lederimprignierung mit den erfindungs-
gemidfBen Hilfsmitteln aus heiflen oder kalten wiBrigen Ldsungen auch
in den aus dem Textilbereich bekannten Foulardgeriten vornehmen,
die sich in neuerer Zeit auch in der Lcderindustrie, bisher vor-
nehmlich zur Lederfirbung, einfiihren.

Man wendet zwischen 20 - 300 g/Liter an. Nach dem Imprignieren
und Abquetschen wird das Leder getrocknet und, wie bei der
Sprihimprédgnierung beschrieben, bei 50 - 120°C heift fixiert.

In Ausnahmefdllen, besonders dann, wenn es sich um bereits
fertig konfektionierte Lederartikel handelt, kann man die
wiflrige LOosung des Hydrophobiermittels auch durch Aufbiirsten
von Hand oder durch Biirstmaschinen durchfithren, wobei man das
Ein@ringen der Dispersion in das Lederinnere durch Zusatz von
O - 50 % eines sogenannten Penetrators, z.B. Butyldiglykol,
-pentaglykol , Dimethylformamid, Dimcthylsulfoxyd usw., unter-
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o
stiitzt. Nach dem Trocknen wird wie iiblich bei 50 - 120 C

hitzefixiert und der voriibergehend verklebte Velours mit
einer harten Blirste im trockenen Zustand wieder aufgerichtet,

Die unter Verwendung der erfindungsgemifen Hilfsmittelzuberei-
tungen avivierten und hydrophobierten Zellulose enthaltenden
oder aus Zellulose bestehenden Textilmaterialien weisen einen
hervorragenden flauschigen und wollartigen Griff auf und haben
sehr gute wasserabstoffende Eigenschaften. Erfindungsgemidl be-
handelte Leder zeigen eine sehr weiche, zarte Oberfliche mit
angenehmem Griff und gegeniiber unbehandelter Ware ein erheblich
vermindertes Wasseraufnahmevermdogen und stark reduzierte dyna-
mische Wasseraufnahme,

Von besonderer Bedeutung ist ferner, daB die genannten vorteil-
haften Effekte der erfindungsgemidflien Behandlung sich sowohl auf
vegetabilisch gegerbtem als auch auf chromgegerbtem Leder erge-
ben, daR sie mit gleich guter Wirkung auf Veloursleder verschie-
dener Herkunft, beispielsweise auf Ziegen- und Schweinevelours-
leder, anwendbar sind und die erhaltenen Lederoberflidchen keiner-
lei Speckigkeit aufweisen, sondern dem Velours einen samtartigen
Griff verleihen und ihn unempfindlich gegen hydrophilen Schmutz
und Flecken machen, die von widBrigen farblosen oder farbigen
Flussigkeiten, wie z.B. Fruchtsédfte, Rotwein, Tinte, Blut usw.
entstehen konnen,

Die Effekte, die bei der erfindungsgemiBen Behandlung auf
zellulosehaltigen bzw, aus Zellulose bestehenden Textilmaterialien
und auf Leder erhalten werden, haben eine sehr gute Bestdndigkeit
gegen weitere Nachbehandlungsschritte, gegen Wasser, wéBrige Deter-
gentien-Losungen und Reinigung mit organischen Lo6sungsmitteln.

Neben den besonders vorteilhaften Effekten der erfindungsgeméfRen
Nachbehandlung haben die erfindungsgemidf einzusetzenden Avivage-
und Hydrophobiermittel eine hervorragende Lagerfihigkeit und
Bestindigkeit in widBrigen Flotten. Das erfindungsgemifBe Nach-
behandlungsverfahren zur Avivage- und Hydrophobierung von Zellu-



lose enthaltenden oder aus Zellulose bestehenden Textilmateria-
lien und von Leder sowie die fiir dieses Verfahren eingesetzten
erfindungsgemidBen Hilfsmittelzubereitungen weisen demgemdl eine
technisch besonders vorteilhafte Kombination wertvoller Eigen-
schaften auf und sind in dieser Hinsicht bisher bekannten Ver-
fahren und Hilfsmitteln wesentlich {iberlegen.

Die folgenden Ausfilhrungsbeispiele veranschaulichen die Her-
stellung und Anwendung der erfindungsgeméflen Avivage- und
Hydrophobiermittel sowie die Herstellung der als Wirkstoffe

in den erfindungsgemifien Hilfsmitteln enthaltenen N-Methylol-
N'-alkyl-harnstoffe der Formel I. In der vorliegenden Anmeldung
enthaltene Angaben von Teilen sind Gewichtsteile; Prozentangaben
bedeuten Gewichtsprozente,
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Beispiel 1
312 g ( 1 Mol ) N-Octadecyl-Harnstoff werden unter N2—Atmosphﬁre

bei einer Temperatur von 120 - 130°¢C aufgeschmolzen, mit 3 g
Triithanolamin als Katalysator versetzt und im Verlauf von 1 - 2
Stunden 39 g (1,3 Mol) Paraformaldehyd zugegeben. Dabei tritt
unter Wirmetdnung Reaktion unter Losung des Paraformaldehyds ein,
Das erhaltene rohe Produkt hat einen Schmelzpunktbereich von

60 - 62°C, nach der Umkristallisation aus Dioxan einen

Fp. von 67 - 69°cC.

Ausbeute: 338 g

Analyse: HCHO (gebunden)
berechnet: 8.77 % bezogen auf 1 Mol
gefunden: 10,2 % ~~+ 1,16 Mol -CH

Freier HCHO < 0,1 %

2OH-Gruppen

NMR-Daten des aufgenommenen Produkts, Loésungsmittel CDCl3
3 H - CH3-Gruppe bei 0,9 ppm

32 H - (CHZ)-Gruppen bei 1 - 2 ppm
2 H - CHy-NH-C- bei 3,2 ppm
i
0
2 H - NH-CH,~O- ©bei 4,5 ppm

2
3 H - Dbeweglich
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Beispiel 2
a) 30 g des in Beispiel 1 hergestellten N-Methylol-N'-octadecyl-

b)

harnstoffs werden bei einer Temperatur von 90 - 100°C mit 6 B
eines Umsetzungsproduktes aus 2,4,6-Tri-terl-butylphenol mit

9 Molen Athylenoxid und 1,5 g eines Epoxidwachses, das durch
Oxydation elnes Cao—a-oletins hergestellt worden ist, ver-
schmolzen., Man rtthrt dann 20 Minuten intensiv mit einem Schnell-
rihrer und gibt langsam 112,5 ml warmes Wasser zu. Dann wird

1 Stunde bei 60 - 70°C nachhomogenisiert und auf 20 - 30°C im Bad
ausger{ihrt,

Die erhaltene Emulsion zeichnet sich durch eine hervorragende
Lagerstablliitit aus,

Yerwendet man zur Herstellung der Emulsion anstelle des oben ein-
gesetzten Umsétzungsproduktes von 2,4,6-Tri-tert.-butylphenol mit
9 Molen Athylenoxid die gleiche Menge des Umsetzungsproduktes aus
2,4,6-Tri-tert.-butylphenol mit 25 Molen Athylenoxid, so erhilt
man ein Produkt mit einer extrem kurzen Lagerstabilitit von
héchstens einem Tag. Anstelle von 2,4,6-Tri-tert.-butylphenol
kdnnen auch 2,4,6;Tri—iso-buty1phenol oder 2,4,6-Tri-n-butyl-~
phenol mit dem gleichen Ergebnis verwendet werden.

GemdB den folgenden Abs#dtzen b) und c¢) werden ebenfalls er-
findungsgeniBe Avivagemittel mit ausgezeichneten anwendungs-
technischen Eigenschaften, wie Gieflbarkeit, Emulsionsstabili-

tdt und Wirksamkelt erhalten.

30 g des gemdR Beispiel 1 erhaltenen Reaktionsproduktes wer-

den bei einer Temperatur von 90 bis 100°C mit 7,5 g eines Un-
setzungsproduktes aus 1 Mol Oleylalkoﬁol mit 10 Molen Athy-
lenoxid verschmolzen und mit einem Schnellrithrer 112,5 ml warmes
H20 eingerithrt. Anschlieflend wird noch 1 Stunde bet S0 -~ 100°¢C
weltergeriihrt und dann unter langsamem Abkithlen die erhaltene
Emulsion auf eine Temperatur von 20 - 30°C ausgerihrt,
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c) In gleicher Weilse ist es méglich, anstelle des Umsetzungspro-
duktes aus Oleylalkohol mit 10 Molen Athylenoxid mit der glei-
chen Menge eines Umsetzungsproduktes aus Oleylalkohol mit 8
Molen Athylenoxid oder auch aus Oleylalkohol mit 13 Molen
Kthylenoxid zu verschmelzen.

Beispiel 3
Ein Baumwollgewebe von 125 g/m2 wird mit einer Flotte von

25 g/Liter einer nach dem Beispiel 2 hergestellten Emulsions-~
zubereitung getrankt, auf 80 % Restfeuchtigkeit abgequetscht
und acht Minuten bei 125°C getrocknet.

Das behandelte Gewebe hat einen angenehmen weichen Griff und
eine sehr gute Wasserabweisung. Die erhaltene Griffverbesserung
und der wasserabweisende Effekt sind gegen Feinwidsche bestindig.

Beispiel 4
44,85 g (0,152 Mol) Octadecylisocyanat werden in 269,1 ml tech-

nischem Toluol gelsést und bei 35 - 40°c 2,6 g (0,152 Mol) gas-
férmiges NH3 bis zur alkalischen Reaktion des Ansatzes einge-
leitet. Danach werden 0,35 g Triithanolamin, 11,25 g eines Um-
setzungsproduktes aus Oleylalkohol mit 10 Molen Athylenoxid und
17,54 g (0,228 Mol) 39%iger wiriger HCHO-L6sung zugegeben und
zum RiickfluR erhitzt. Dann wird 2 Stunden unter RiickfluB zum
Sieden erhitzt und anschlieBend am Wasserabscheider 13,1 ml Hy0
abdestilliert. Schlielich wird von dem erhaltenen Umsetzungs-
produkt das Toluol zundchst unter Normaldruck und zuletzt im
Vasserstrahlvakuum bei 14 -~ 15 Torr quantitativ abdestilliert,

Fp. 52 - 57 °C
Ausbeute: 63,7 g
Analyse: HCHO (gebunden):
gefunden 8.3 % ~ Methylolierungsgrad 1.2
berechnet auf Produkt mit Emulgator
freier HCHO < 0,1 %
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36 g des so hergestellten Produkts werden bei einer Temperatur
von 90 bis 100°C mit 1,5 g eines Epoxidwachses, das durch
Epoxidierung eines C30—a-olefins hergestellt worden ist, ver-
schmolzen und bei dieser Temperatur mit 112,35 ml H20 langsam
verrithrt. Dann wird noch 1 Stunde weiter mit einem Schnellriihrer -
gerithrt und die entstandene feindisperse Emulsion langsam auf
Raumtemperatur ausgeriihrt.

Beispiel 5

Ein Baumwolle/Polyester-Mischgewebe aus 65 Teilen Baumwolle und
35 Teilen Polyester mit einem Gewicht von 100 g/mz/oder ein
Baumwolle/Polyamid-Mischgewebe mit einem Faserverhdltnis von
80/20 und einem Gewicht von 115 g/m2 wird mit einer Flotte ge-
trinkt, die 25 g/Liter einer gemiBR Absatz b) hergestellten Emul-
sionszubereitung enthdlt, Die getridnkten Gewebe werden auf 64 %
oder auch auf 60 % abgequetscht und acht Minuten bei 125°C ge-
trocknet., Die auf die oben beschriebene Weise behandelten Textil-
gewebe weisen einen angenehmen weichen Griff auf, Sie zeigen eine
gute Wasserabweisung, und die gefundenen Effekte sind gegen Fein-
wische bei 60°C bestédndig.

Beispiel 6

Die Ausrilistung eines textilen Gewebes, wie sie im Beispiel 5 be-
schrieben wurde, wird wiederholt, wobei jedoch neben 25 g/Liter
des im Beispiel 4 hergestellten Hilfsmittels noch zusidtzlich

80 g/Liter eines Dimethylol-dihydroxy-4thylenharnstoffs zusammen
mit 10 g/Liter Mg Cl2 . 6 H20 eingesetzt werden.

Die auf diese beschriebene Weise behandelte Ware weist neben den
durch das Aminoplast~Hochveredlungsmittel hervorgerufenen Eigen-
schaften einen sehr angenehmen weichen Griff auf und hat eine sehr
gute Hydrophobie bei hervorragender Waschbestindigkeit.
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Beispiel 7

47,8 g (0,2 Mol) Tetradecylisocyanatf werden in 280 ml techni-
schem Toluol gelést und bei einer Temperatur ven 35 - 40°c

3,4 g (0,2 Mol) gasfdrmiges NHx»Gas his zu einer alkalischen
Reakiion des Ansatzes (pl-Vert, gemessen im Toluol/H20~Gemisch,
9,3) eingeleitet.

Nun werden 0,35 gz N-Dimethyldthancliamin, 23,08 g (0,3 Mol) an
wiBriger 39%%igen Formaldehyd-Lésung und 11,95 g eines Umsetzungs-
produktes aus Talgfettalkchol mit 14 Molen Athylenoxid zuzugeben.

Dann wird 4 Stunden unter Riuckflull zum Sieden erhitzt und an-
schliieBend am Wasserabscheider 17 ml Wasser abgetrennt. Das
Lésungsmittel Toluol wird zundchst bei Normaldruek und spdter im
Vakuum vollstidndig abdestilliert.

Fp. 47 - 49 °C
Ausbeute: 72 g
Analyse: HCHO (gebunden)
gefunden: 11.96 % ~ Methylolierungsgrad 1.5
berechnet auf Rohprodukt mit Emulgator

30 g des erhaltenen Destillationsrickstandes werden bei einer
Temperatur von 60 bis 70°¢ aufgeschmolzen und durch Zugabe von
120 ml heifen Wassers auf einen Endgehalt von 20 % eingestellt.

X¥ine Emulsion von den gleichen anwendungsitechnischen Eigenschaften
erhilt man, wenn man anstelle des oxdthylierten Talgfettalkohols
das Umsetzungsprodukt eines Synthesealkohols mit einer Alkylkette
von CQ'C12 und 10 Molen Athylenoxyd als Emulgator zur Anwendung
bringt.
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Beispiel 8:

80,75 g (0,25 Mol) Eicosylisocyanat werden in 350 ml technischem
Toluol geldst und bei einer Temperatur von 50 - 60°c langsam
4,25 g (0,25 Mol) fliissiges NH, in einem Druckgefif unter

Riihren zugegeben. Nach einer Nachrilhrzeit von 30 Minuten wird
der N-Eicosyl-harnstoff isoliert.

Dieses Zwischenprodukt wird in einen 500 ml Dreihalskolben mit
Rithrer und Thermometer und Rickflugkiihler nach Suspension in

200 ml Toluol {iberfiihrt. Jetzt fiigt man 31 g des Schwefelsiure-
Halbesters eines Umsetzungsproduktes aus 1 Mol Stearylalkohol

mit 12 Molen Athylenoxid, 0,2 g N-Methylmorpholin und schlieBlich
27 g (0,35 Mol) widBriger 39 %iger Formaldehyd-L&sung zu. Dann
wird 4 Stunden unter RiickfluB zum Sieden erhitzt, anschlieBend
das H20 und das Losungsmittel abdestilliert.

Die erhaltene emulgatorhaltige rohe Schmelze wird durch Zusatz
von heifem H20 untexr kridftigem Rithren mit einem Schnellriihrer
in eine 30%ige wiBrige Emulsion iiberfiihrt.

In gleicher Weise kann man aus den oben beschriebenen Zwischen-
produkt und 200 ml Toluol unter Zufiigen von 31 g des Schwefel-
siure-Halbesters eines Umsetzungsproduktes aus 1 Mol Stearyl-
alkohol mit 12 Molen Athylenoxyd, 58,7 g eines 70%igen sulfo-
nierten Fischéls@aDerminollicker NBR , HOECHST AG), 0,2 g

N - Methylmorpholin und 27 g (0,35 Mol) 39%iger widBriger
Formaldehy-Lésung eine Zubereitung fiir die Avivierung und Hydro-
phobierung fiir Leder herstellen.

Diese Zubereitung zeichnet sich durch eine ausgezeichnete
Lagerstabilitit und hervorragende Griffverbesserung der Leder
aus, ohne daBl auf den behandelten Materialien eine sog.
"Speckigkeit" beobachtet wird.

Beispiel 9:
140,4 g (0,4 Mol) Docosylisocyanat werden in 400 ml Xylol geldst
und 6,8 g (0,4 Mol) gasférmiges NHS—Gas bis zu einer alkalischen

Reaktion des Ansatzes eingeleitet (pH-Wert, gemessen in einem
Toluol/H2O-Gemisch, 9,2).
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;Nun>werden 1,5 g Tridthanolamin zugesetzt und anschlieBend noch
34,6 g (0,45 Mol) 39%ige wiBrige Formaldehyl-Lbsung zugefigt.

Dann wird 4 Stunden unter Riickflu8 zum Sieden erhitzt, anschlieflenc
Wasser und das Xylol abdestilliert.

Ausbeute: 157 g rohes Produkt

N-Docosyl- Nt'-methylol-harnstoff
Analyse: HCHO (gebunden)

gefunden: 7,6 % entsprechend einem Methylolierungsgrad

von 1.0
100 g des auf die oben beschriebene Weise erhaltenen Methylol-
docosyl-harnstoffs mit einem Methylolierungsgrad von 1,2 werden
bei einer Temperatur von 80 - 85°%¢ aufgeschmolzen, mit § g des
Trifithanolamin-Salzes des Schwefelsdurehalbesters von einem
Umsetzungsprodukt aus Oleylalkohol und 13 Molen Athylenoxid
sowie mit 20 g dés Umsetzungsproduktes aus Stearylalkohol und
14 Molen Athylenoxid homogen verschmolzen. In diese homogene
Schmelze werden dann unter gutem Rihren mit einem Schnellriithrer
475 ml warmen Wassers von 70 - 80 °C eingertthrt.

Man erh#lt eine erfindungsgemiéife Emulsion zum Hydropheobieren und
Griffverbessern von Textilien und Leder mit hervorragenden an-
wendungstechnischen Eigenschaften.

Beispiel 10:
In den folgenden Beispielen, die die Anwendung der erfindungsge-
miBen Hilfsmittelzubereitungen auf dem Ledersektor veranschauli-

chen, sind die in % angegebenen Einsatzmengen auf lLedertrockenge-
wicht bezogen, ¢

10 nachchromierte, ostindische Bastardbekleidungsveloursleder

mit einem Trockengewicht von 2,6 kg werden mit 100 % H,0,

2% NH,OH und 0,1 bis 0,2 % eines anionischen Emulgators ca. 1
Stunde gewalkt. AnschlieBend werden die Leder mit Wasser von

207~ 25°C fnf Minuten gesptilt und in einem GerbfaB mit 100 - 200 %
Vasser, 1 bis 2 % Ammoniak, 25%ig,und 10 % der im Beispiel 1 be-
schriebenen erfindungsgemifen Hilfsmittelzubereitung eine Stunde
gévalkt. Nach dieser Zeit wird die Wassermenge auf insgesamt 1000 %
erhsht und auf 60 - 70°C erwirmt.
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In diesem Bad werden die lLeder wie {tblich mit anionischen Farb-
stoffen gefirbt und danach mit Ameisensiure angeséduert, wobei die
Sduremenge nicht unter 2 % liegen sollte.

Die Leder werden ohne Splilen 24 Stunden auf einen Bock gelegt,
anschlieBend bei 60 - 70°C getrocknet und schlieBlich 3 - 4 Stunden
in einem Walkfa gemillt.

Die so behandelten Leder zeigen einen seidigen, glatten Velours-
griff und haben einen guten Glanzeffekt.

Aufgebrachte Wassertropfen dringen bei einem derartig behandel-
ten Leder innerhalb von 4 Stunden nicht ein gegenilber einer Ein-

dringzeit von zwei bis vier Minuten bei einem unbehandelten Leder.

Die dynamische Wasseraufnahme nach der Scheibchenmethode wird

von 140 - 150 % bel einem unbehandelten Leder auf 45 - 35 % re-
duziert,

Arbeitsvorschrift fiir die Besiimmung der dynamischen Wasseraufnahme
von Leder nach der Scheibchenmethode: ‘

Zu den Bestimmungen werden stets vergleichbare Lederstlicke einge-

setzt, die méglichst aus einem Lederstlick nebeneinander ausge-
schnitten worden sind.

Es werden jeweils 3 Lederscheibchen von 20 mm ¢ aus einem Prif-
ling ausgestanzt, Die Schnittfldchen der Scheibchen werden mit
einem Nitrocelluloselack versehen, getrocknet und jedes Stiick
einzeln gewogen.

Anschlieflend gibt man die 3 Lederproben in eire 500 ml Schittel-
flasche, die 250 ml entsalztes Wasser von 20°C enthdlt, und
schitttelt 15 Minuten im Schitttelapparat (Schiittelfrequenz:

180 Min.” 1),

Nach dem Schiitteln werden die Proben mit Filterpapler abgetupft
und gewogen,
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Berechnung der prozentualen Wasseraufnahme:
% Wasseraufnahme = (GnaB - Gtrocken ° 100

trocken

GnaB = Gewicht des nassen Leders

Gtrocken = Gewlicht des trockenen Leders,

Beispiel 11:
20 Hilften von zwischengetrocknetem chromgegerbtem Spaltvelours-

leder mit einem Trockengewicht von 60 kg werden mit 1000 % Wasser
von 35°C, 2 % NH, ,25%1ig,und 0,2 - 0,4 % eines anionischen Emul-
gators ca. 1 Stunde in einem GerbfaR gewalkt. Anschlieflend wer-
den die Leder mit Wasser von 20 - 25°C ca. 5 Minuten gespilt

und mit 100 - 200 % Wasser, 1 - 2 % Ammoniak,25%ig,und 5 - 10 %
der nach dem Beispiel 4 hergestellten erfindungsgemiBen Hilfs-
mittelzubereitung behandelt. Der pH-Wert sollte am Ende der Be-
handlung zwischen 6 und 9 liegen. Nach dieser Zeit wird je nach
der gewilinschten Nuance 4 - 8 % Farbstoff, pulverfdrmig, zugege-
ben und nach einer Firbedauer von 30 - 45 Minuten die Gesamt-
flotte auf 800 - 1000 % erhsht, auf 60 -~ 70°C erwirmt sowie nach
weiteren 30 Minuten Laufzeit wie liblich mit Ameisensiure abge-
siuert. Dabei so0ll die Menge der Ameisensiure die Hilfte der ein-
gesetzten Farbstoffmenge betragen.

Die behandelten Leder werden ohne Spillen ca. 24 Stunden aufge-
bockt, anschliefend bei 60 - 70°C getrocknet und wie iblich fer-
tiggestellt.

Die so behandelten Spaltveloursleder zeigen einen weichen samt-
artigen Veloursgriff und haben einen guten Glanzeffekt.

Die Eindringzeit von aufgebrachten Wassertropfen wird von 5 - 10
Minuten beli einem unbehandelten Leder auf zwei bis drei Stunden
verbessert. Die dynamische Wasseraufnahme nach der Scheibchen-
methode wird von 80 - 100 % bei einem unbehandelten Leder auf

20 bis 30 % reduziert. Dieser Hydrophobiereffekt kann durch eine
zusitzliche hydrophobe Nachfettung noch gesteigert werden.
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Beispiel 12:

10 Hidlften eines falzfeuchten chromgegerbten Rindoberleders
mit einer Lederdicke von 0,8 bis 1 mm werden wie iliblich neutra-
lisiert, hochgegerbt, gefdrbt und hydrophob gefettet.

Als Schlu3behandlung werden dem abgesiuerten ca. 60 - 70°%¢
warmen Fdrbe- und Fettungsbad 1 - 3 % der nach dem Beispiel 9
beschriebenen erfindungsgemdflen Hilfsmittelzubereitung zuge-
figt. Vor der Zugabe dieser Hilfsmittelzubereitung wird das
Hilfsmittel mit Wasser von 20 - 30°C im Gewichtsverhiltnis

1 : 3 verdinnt und mit Ammoniak, 25%ig, auf einen pH-Wert von
7,5 - 8,0 eingestellt.

Die Laufzeit im Walkfa betrdgt ca. 10 - 20 Minuten.

Nach dieser Zeit werden die behandelten Leder ohne Splilen aufge-
bockt und wie itblich fertiggestellt.

Durch diese als Topfettung anzusehende Schluf3behandlung mit dem
reaktiven erfindungsgemiiflen Hilfsmittel erhalten diese Leder einen
wachsartigen warmen Oberflédchengriff mit einer gleichzeitigen
hydrophobierenden Ausriistung.

Die Eindringzeit von Wassertropfen wird durch diese Schluflbe-
handiung von 1 - 2 Minuten auf 1 - 2 Stunden erhdht.

Beispiel 13:
Chromgegerbte, gefirbte und wie iiblich fertiggestellte Rindbox-
leder fiir Mdbelbeziige werden mit einem Finish aus thermoplasti-

schen Mischpolymerisaten mit organischen und anorganischen Pig-
menten zugerichtet. Der Auftrag dieser Produkte erfolgt mit der
Spritzpistole. Zur Erreichung einer anwendungstechnisch geforder-
ten guten Reib- und Wasserechtheit erhalten diese Leder noch zu-
sédtzlich einen SchluBauftrag mit in wdRrigen Systemen emulgierten
Nitrolacken.
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In 100 g Emulsionslack fiir die SchluBbchandlung von Chrom-
leder werden 10 - 20 g einer gemidll Beispiel 4 hergestellten
Hilfsmittelzubereitung eingeriihrt, mit Ammoniak, 25%ig,

auf pH 8,0 - 9,0 eingestellt und damm nit 100 Teilen Vasser
von 20°C auf eine spritzfertige Konzentration verdiinnt, .
Nach 2 Spritzauftrigen werden die behandeltien Leder getrocknet
und anschliefiend mit einer hydraulichen Biigelpresse beil

70 - 80°C und &0 - 150 atii schluBgebiigelt.

Die so erhaltenen Leder sind solchen, die mit dem gleichen
Lacksystem, jedoch ohne Zusatz des Produkts aus Beispiel 4
nachbehandelt wurden, in Bezug auf die Reib- und Wasserecht-
heiten erheblich Uberlegen.

Beispiel 1l4:

Normalgefirbtes Chromspaltveloursleder ( 4 kg Abwalkgewicht)
mit einer Stdrke von 1,5 mm wird in der Durchlauf-Mehrzweck-
maschine bei 60°C mit einer Impriicnierflotte von 50 g/Liter
der nmach dem Beispiel 2 hergestellten Emulsion behandelt und
20 g/Liter eines 70%igen sulfonierten Fischols ( CDIHNHHINOL
LICKER NBR, lischst AG) behandelt. Die Durchlaufzeit des Le—
ders betrug 10 Sekunden bei einer Bandgeschwindigkeit von

3 om / Minute.

Nach Abquetschen auf 980 g Flottenaulnahme wurde das Leder
nun wie iiblich bei 80°C heiflluftgetrocknet, auf einer
Bligelpresse

bei 95 oC, 50 atii Druck, 5 Sekunden lang hitzefixiert und
wie iiblich auf einer rotierenden Schleifmaschine mit Schleif-
papier, 220er Koérnung, nachgeschliffen,

Man erhiilt einen samtartigen Veloursgriff mit angenehmem
"Sghreibeffekt" und einem guten Abperleffekt von Wasser auf
dem bearbeiteten Material,
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Mit den in der nachfolgenden Tabelle angecgebenen eriindungs-
gemiilen Zubereitungen lassen sich in gleicher Veise hervor-
ragende Avivage— und liydrophobiereffekte aul hochwertigen

Textilmaterialien oder auf Leder erzielen,
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Patentanspriche

1. Avivage- und Hydrophobiermittel fUr Textilmaterialien aus
oder enthaltend Zellulose und f{ir Leder, bestehend aus
10 bis 35 Gew.% einer Verbindung der allgemeinen Formel I

R -~ NH - CO - NHn(Cﬂzoﬂ)m (1)

worin

R lineares oder verzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit 14 - 22
C-Atomen und

m eine Zahl von 1,0 bis 1,5 bedeutet und

n = 2-m ist; )

b Gew.% bekannter nichtionischer und

c Gew.% bekannter anionischer Emulgatoren,

wobel gilt:

b = 0 bis 10

c=~0bis 3 und b + ¢ = 0,5 bis 10;

O bis 5 Gew.% eines Epoxids der Formel II

Rl - cn - CH, (11)

worin Rl Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet;
O bis 25 Gew.% bekannter Licker und

25 bis 89,5 Gew.% Wasser oder eines mit Wasser mischbaren
organischen L&sungsmittels.

2. Avivage- und Hydrophobiermittel gemdf3 Anspruch 1
bestehend aus

10 bis 25 Gew.% einer Verbindung der allgemeinen Formel I
R~ NH -~ CO -~ NHn(CHQOH)m (1)

worin
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R lineares oder verzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit 14 bis 22
C-Atomen und

m eine Zahl von 1,0 bis 1,5 bedeutet und

n = 2-m ist;

b Gew.% bekannter nichtionischer und

¢ Gew.% bekannter anionischer Emulgatoren,

wobei gilt

b =0 bis 5

¢ =0 bis 3 und b+ c =1 bis 5;

O bis 5 Gew,% eines Epoxids der Formel II

1

R - CH - c¢H (1)

N

worin Rl Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet;
O bis 25 Gew.% bekannter Licker und

40 bis 89,0 Gew.% Wasser oder eines mit Wasser mischbaren
organischen Lésungsmittels.

Avivage- und Hydrophobiermittel gemidf den Anspriichen 1 und 2
fir textile Anwendung, dadurch gekennzeichnet, daf es

bis 5 Gew.% des Epoxids der Formel II und

O % Licker enthidlt,

Avivage- und Hydrophobiermittel gemiR den Anspriichen 1 und 2
fiir die Anwendung auf Leder, dadurch gekennzeichnet, daB es
kein Epoxid der Formel II und 5 bis 25 % Licker enthdlt.

Avivage- und Hydrophobiermittel gem#f den Amnspriichen 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, da in der Verbindung der allgemeinen
Formel I R Stearyl, Cocosfettalkyl, Talgfettalkyl oder Oleyl
ist,

Avivage- und Hydrophobiermittel gemdR den Anspriichen 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, daB als bekannte, nichtionogene
Emulgatoren solche der allgemeinen Formel III

A - (oCH, - CH)n - OH (I11)

L4

2
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enthalten sind, worin

A unverzwelgtes Alkyl oder Alkenyl mit 10 bis 22 C-Atomen,
Alkylphenyl, Dialkylphenyl oder Trialkylphenyl mit ins-
gesamt 4 bis 12 C-Atomen in den Alkylresten,

R? wasserstoff oder Alkyl mit 1 bis 2 C-Atomen und

n eine Zahl zwischen 8 und 14 1ist,

Avivege- und Hydrophobiermittel gemi3 den Anspriichen 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, daB als bekannte nicht ionogene Emul-
gatoren solche der allgemeinen Formel III enthalten sind,
worin

A Stearyl, Cocosfettalkyl, Talgfettalkyl oder Oleyl und

R? wasserstoff ist.

Verfahren zur  Herstellung von Avivage- und Hydrophobiermitteln
fir Textilmaterialien aus oder enthaltend Zellulose und fir
Leder, bestehend aus

10 bis 35 Gew.% einer Verbindung der allgemeinen Formel I
R - NH - CO - NH (CH,0H) (1)

worin
R 1lineares oder verzweigtes Alkyl oder Alkenyl mit 14 - 22
C-Atomen und
m eine Zahl von 1,0 bis 1,5 bedeuten und
n = 2-m ist;
b Gew.% bekannter nichtionischer und
¢ Gew.% bekannter anionischer Emulgatoren, wobei gilt
b = O bis 10
c = 0 bis 3 und b+e = 0,5 bis 10;
O bis 5 Gew.% eines Epoxids der Formel II

R! - cm - CH, (11)

worin

Rl Alkyl oder Alkenyl mit 15 bis 40 C-Atomen bedeutet;
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O bis 25 Gew.% bekannter Licker und

25 bis 89,5 Gew.% Wasser oder eines mit Wasser mischbaren
organischen L8sungsmittels, dadurch gekennzeichnet, daZ man
a ' M

Gewichtstelle eines Harnstoffs der Formel IV
M+30m

R - NH - CO - NH (1v)

2

mit mindestens der m-fachen Mol-Menge von entweder Paraformal-

dehyd (gerechnet als Formaldehyd) in der Schmelze oder
wiBriger Formaldehyd-Lisung in Gegenwart eines mit Wasser

nicht mischbaren inerten LSsungsmittels

in Gegenwart von

h Gewichtsteilen bekanntér nichtionischer und

p Gewichtsteilen bekannter anionischer Emulgatoren unter an
sich bekannten Bedingungen methyloliert,

ein gegebenenfalls vorhandenes mit Wasser nicht mischbares
inertes Lbtsungsmittel abdestilliert und den Riickstand mit
(b-h) Gewichtsteilen bekannter nichtionischer,

(c-p) Gewichtsteilen bekannter anionischer Emulgatoren,

d Gewichitsteilen eines Epoxids der obigen Formel II und

e Gewichtsteilen bekannter Licker im plastischen oder ge-
schmolzenen Zustand homogenisiert und anschlieBend

£ Gewichtstelle Wasser oder eines mit Wasser mischbaren
organischen Lésungsmittels unter sténdiger Durchmischung
zufiigt und erneut homogenisiert,

wobei gilt

a+b+c+d+e+ £ =100,

= ]O bis 35

= O bis 10 :

= O bis 3

+ ¢ = 0,5 bis 10

O bis §

O bis 25

25 bis 89,5,

b und p<ec.

T 0 T 0T
]

N
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9 . Verwendung der Mittel des Anspruchs 3 zur Avivage und

Hydrophobierung von Textilmaterialien, bestehend aus oder
enthaltend Zellulose.

10 , Verwendung der Mittel des Anspruchs 4 zur Avivage und
Hydrophobierung von Leder.
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