
00 
00 
CO 

CO 

O  

o  

Q. 
UJ 

Europäisches  Pa tentamt  

European  Patent  Office 

Office  europeen  des  brevets 

(n)  Veröffentlichungsnummer: 0  0 1 3   3 8 8  

A 2  

EUROPAISCHE  P A T E N T A N M E L D U N G  

(?T)  Anmeldenummer:  79105252.5 

(22)  Anmeldetag:  18.12.79 

©  int  ci.3:  D  06  M  1 5 / 5 2  
C  07  C  125/00,   C  08  G  6 5 / 0 0  

(So)  Priorität:  04.01.79  US  815 

3̂)  Veröffentlichungstag  der  Anmeldung: 
23.07.80  Patentblatt  80/15 

(S)  Benannte  Vertragsstaaten: 
AT  BE  CH  DE  FR  GB  IT  NL  SE 

@  Anmelder:  BASF  Aktiengesellschaft 
Carl-Bosch-Strasse  38 
D-6700  Ludwigshafen(DE) 

(52)  Erfinder:  Petersen,  Harro,  Dr.  Chem. 
Kalmitstrasse  23 
D-6710  Frankenthal(DE) 

@  Erfinder:  Pai,  Panemangalore  Subraya,  Chem. 
4100  Bridgewood  Lane 
Charlotte,  N.C.,  28211  (US) 

(72)  Erfinder:  Reichert,  Manfred 
3232  Johnny  Cake  Lane 
Charlotte,  N.C.,  28211  (US) 

(S)  Textilausrüstungsmittel  und  Verfahren  zu  dessen  Herstellung  und  Anwendung. 

  Verfahren  zur  Herstellung  von  Textilausrüstungsmitteln 
auf  Basis  eines  Gemisches  von  methylolierten  Polyäthylen- 
glykolcarbamaten  und  methylolierten  Oligo-  oder  Monoäthy- 
lenglykolcarbamaten,  die  Textilausrüstungsmittel  selbst 
sowie  deren  Anwendung  zur  Pflegeleichtausrüstung  von  Cel- 
lulose  enthaltenden  oder  daraus  bestehenden  Textilien. 



Aus  den  DE-OS  24  59  765  und  26  20  010  s i n d   V e r f a h r e n   z u r  

H e r s t e l l u n g   von  C a r b a m a t e n   und  C a r b a m a t g e m i s c h e n   d u r c h  

U m s e t z u n g   von  A l k o h o l e n   und  P o l y ä t h y l e n g l y k o l e n   mi t   H a r n -  

s t o f f   in  G e g e n w a r t   von  N i c k e l i o n e n   e n t h a l t e n d e n   I o n e n a u s -  

t a u s c h e r n   b e k a n n t .   Die  so  e r h ä l t l i c h e n   P r o d u k t e   s i n d   z w a r  

a u s g e z e i c h n e t e   T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l ,   j e d o c h   b r ä u n l i c h  

b i s   b r a u n   v e r f ä r b t ,   was  m e i s t   a l s   s t ö r e n d   e m p f u n d e n   w i r d .  

Der  v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   l a g   d a h e r   d i e   A u f g a b e   z u -  

g r u n d e ,   e i n   a u f   t e c h n i s c h   l e i c h t   z u g ä n g l i c h e n   A u s g a n g s -  

s t o f f e n   b a s i e r e n d e s   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   d e r a r t i g e r ,  

j e d o c h   m ö g l i c h s t   f a r b l o s e r   T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l   z u  

e n t w i c k e l n ,   d i e   g l e i c h z e i t i g   in  d e r   G e s a m t h e i t   i h r e r   a n -  

w e n d u n g s t e c h n i s c h e h   E i g e n s c h a f t e n   noch   w e i t e r   v e r b e s s e r t  

s i n d .  

Die  L ö s u n g   d i e s e r   A u f g a b e   w u r d e   in  dem  V e r f a h r e n   g e m ä ß  

A n s p r u c h  2   g e f u n d e n .   Die  so  e r h ä l t l i c h e n   A u s r ü s t u n g s m i t -  

t e l   s i n d   n i c h t   n u r   f a r b l o s   o d e r   f a s t   f a r b l o s ,   s o n d e r n  

w e i s e n   d a r ü b e r   h i n a u s   f o l g e n d e   s e h r   w e s e n t l i c h e n   E i g e n -  

s c h a f t e n   a u f :   L a g e r b e s t ä n d i g k e i t   d e r   n e u t r a l e n   L ö s u n g  

und  B a d s t a b i l i t ä t   in   s a u r e r   L ö s u n g   b e i   g l e i c h z e i t i g   g u -  

t e r   R e a k t i v i t ä t ;   a u f   dem  a u s g e r ü s t e t e n   T e x t i l g u t   h o h e  

C h l o r -   und  H y d r o l y s e b e s t ä n d i g k e i t ;   g u t e   A b r i e b f e s t i g -  

k e i t ;   a n g e n e h m e r   t e x t i l e r   G r i f f   auch   ohne   W e i c h m a c h e r -  

z u s a t z ;   g e r i n g e   A n s c h m u t z b a r k e i t ;   g e r i n g e   F o r m a l d e h y d -  

a b s p a l t u n g .   S c h l i e ß l i c h   l a s s e n   s i c h   d i e   a u s g e r ü s t e t e n  

T e x t i l i e n   s e h r   gut   b e d r u c k e n .   Die  K o m b i n a t i o n   de r   F a r b -  

l o s i g k e i t   mi t   a l l e n   d i e s e n   h e r v o r r a g e n d e n   E i g e n s c h a f t e n ,  

d e n e n   p r a k t i s c h   k e i n e   N a c h t e i l e   g e g e n ü b e r s t e h e n ,   m a c h t  

das  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e r h ä l t l i c h e   A u s r ü s t u n g s m i t t e l   h ö c h s t  

w e r t v o l l .  



Zur  U m s e t z u n g   in  e r s t e r   S t u f e   w e r d e n   e t w a   ä q u i m o l a r e  

M e n g e n   ( e i n   e v t l .   Ü b e r s c h u ß   d e r   e i n e n   o d e r   a n d e r e n   Kom- 

p o n e n t e   k a n n   in  d e r   z w e i t e n   S t u f e   a u s g e g l i c h e n   w e r d e n )  

H a r n s t o f f   und  P o l y ä t h y l e n g l y k o l   I I I   ( d e s s e n   e i n e s   K e t -  

t e n e n d e   mi t   M e t h y l - ,   Ä t h y l - ,   P r o p y l -   o d e r   B u t y l a l k o h o l  

v e r ä t h e r t   s e i n   k a n n ;   b e v o r z u g t   w e r d e n   a b e r   d i e   f r e i e n ,  

d . h .   an  b e i d e n   K e t t e n e n d e n   u n v e r ä t h e r t e n   P o l y ä t h y l e n g l y -  

k o l e )   vom  P o l y m e r i s a t i o n s g r a d   9  b i s   1 0 0 ,   v o r z u g s w e i s e   9 

b i s   20 ,   z w e c k m ä ß i g   in  e i n e m   I n e r t g a s s t r o m   z w e c k s   L u f t -  

a u s s c h l u ß   und  A b f ü h r u n g   des   e n t s t e h e n d e n   A m m o n i a k s ,   o h n e  

K a t a l y s a t o r   u n t e r   R ü h r e n   e i n i g e   ( e t w a   2  b i s   7,  v o r z u g s -  
w e i s e   3  b i s   6)  S t u n d e n   a u f   130  b i s   1 6 0 ,   v o r z u g s w e i s e  

145  b i s   155°C  e r h i t z t .   Die  R e a k t i o n   k a n n   d r u c k l o s   o d e r  

u n t e r   D r u c k   k o n t i n u i e r l i c h   o d e r   d i s k o n t i n u i e r l i c h   m i t  

o d e r   v o r z u g s w e i s e   ohne   L ö s u n g s m i t t e l   d u r c h g e f ü h r t   w e r -  

d e n .   Als  L ö s u n g s m i t t e l   kommen  u n t e r   den   R e a k t i o n s b e d i n -  

g u n g e n   i n e r t e ,   h ö h e r   s i e d e n d e   o r g a n i s c h e   F l ü s s i g k e i t e n ,  

z . B .   a r o m a t i s c h e   o d e r   a r a l i p h a t i s c h e   K o h l e n w a s s e r s t o f f e  

in  B e t r a c h t ,   b e i s p i e l s w e i s e   T o l u o l ,   X y l o l ,   Ä t h y l b e n z o l ,  

I s o p r o p y l b e n z o l   und  d e r e n   G e m i s c h e .   Das  L ö s u n g s m i t t e l  

w i r d   n a c h   d e r   U m s e t z u n g   a b d e s t i l l i e r t .  

Die   U m s e t z u n g   e r f o l g t   n a c h   d e r   G l e i c h u n g  

Bei   R1  = H  v e r l ä u f t   d i e   R e a k t i o n   n a t ü r l i c h   n i c h t   v o l l -  
s t ä n d i g   n a c h   dem  o b i g e n   i d e a l i s i e r t e n   S c h e m a ,   s o n d e r n   e s  
e n t s t e h e n   auch   D i c a r b a m a t e   d u r c h   R e a k t i o n   b e i d e r   H y d r o x y l -  
- E n d g r u p p e n   des  P o l y ä t h y l e n g l y k o l s ,   w ä h r e n d   e i n   T e i l   d e s  
l e t z t g e n a n n t e n   ga r   n i c h t   r e a g i e r t .   F ü r   d i e   Zwecke   d e r  



,  
v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   s p i e l t   das   a b e r   k e i n e   R o l l e   u n d  

b l e i b t   d a h e r   im  f o l g e n d e n   a u ß e r   B e t r a c h t ,   d . h .   es  w i r d  

vom  " M o n o c a r b a m a t "   g e s p r o c h e n ,   o b w o h l   das  t a t s ä c h l i c h  

v o r l i e g e n d e   R e a k t i o n s g e m i s c h   g e m e i n t   i s t .  

Wenn  d i e s e   U m s e t z u n g   zu  m i n d e s t e n s   50,  v o r z u g s w e i s e   m i n -  

d e s t e n s   65,   i n s b e s o n d e r e   mehr   a l s   80  %  e r f o l g t   i s t   ( w o -  

b e i   im  F a l l e   von  R1  =  H  a l s   100  %  d i e   U m s e t z u n g   von  im  M i t -  

t e l   je   e i n e r   d e r   b e i d e n   H y d r o x y l g r u p p e n   des  P o l y ä t h y l e n -  

g l y k o l s   a n z u s e h e n   i s t ;   d e r   U m s e t z u n g s g r a d   kann   b e i s p i e l s -  

w e i s e   am  R e s t h a r n s t o f f g e h a l t   e r k a n n t   w e r d e n )   k a n n   man  

mi t   d e r   z w e i t e n   S t u f e   b e g i n n e n ,   b e i   de r   d i e   a n a l o g e   Um- 

s e t z u n g   e r f o l g t   und  d i e   e r s t e   g g f .   v e r v o l l s t ä n d i g t   w i r d .  

Dazu  g i b t   man  zu  d e r   R e a k t i o n s m i s c h u n g   u n t e r   R ü h r e n   w e i -  

t e r e n   H a r n s t o f f ,   das  A l k y l g l y k o l   o d e r   G l y k o l   IV,  v o r -  

z u g s w e i s e   M e t h y l g l y k o l ,   und  g g f .   den  K a t a l y s a t o r   und  e r -  

h i t z t   z w e c k m ä ß i g   u n t e r   f o r g e s e t z t e m   D r u c h l e i t e n   d e s  

I n e r t g a s s t r o m e s   o d e r   im  Vakuum  2  b i s   40,  v o r z u g s w e i s e   5 

b i s   20  S t u n d e n   w e i t e r ,   und  zwar   v o r z u g s w e i s e   mi t   K a t a l y -  

s a t o r   a u f . 1 3 0   b i s   165 ,   i n s b e s o n d e r e   145  b i s   1 5 5 ° C ,   o d e r  

ohne  K a t a l y s a t o r   a u f   150  b i s   2 0 0 ,   i n s b e s o n d e r e   160  b i s  

1 9 0 ° C ,   w o b e i   j e w e i l s   e i n e   t i e f e r e   T e m p e r a t u r   s e l b s t v e r -  

s t ä n d l i c h   e i n e r   l ä n g e r e n   R e a k t i o n s z e i t   e n t s p r i c h t   u n d  

u m g e k e h r t .   Die  R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   i s t   nu r   i n s o w e i t   v o n  

B e d e u t u n g ,   a l s   b e i   zu  h o h e n   T e m p e r a t u r e n   mit   V e r f ä r b u n g e n  

zu  r e c h n e n   i s t   und  b e i   zu  t i e f e n   T e m p e r a t u r e n   s i c h  

d i e   R e a k t i o n s z e i t   ü b e r m ä ß i g   e r h ö h t .   Das  M o l v e r h ä l t n i s  

von  A l k y l g l y k o l   bzw.  G l y k o l   IV  zu  dem  f ü r   d i e   2.  S t u f e  

e i n g e s e t z t e n   H a r n s t o f f   s o l l   1  :   ( 0 , 5   b i s   1 ) ,   v o r z u g s w e i s e  

e t w a   1  :   1  b e t r a g e n .   B e i m  V e r h ä l t n i s   1  :   (  1)  w i r d  

d e r   Ü b e r s c h u ß   an  IV  a n s c h l i e ß e n d   a b d e s t i l l i e r t .   Das  M o l -  

v e r h ä l t n i s   von  C a r b a m a t   I  zu  C a r b a m a t   I I   l i e g t   im  B e r e i c h  

von  1 2  :   1  b i s   1  :   20,   v o r z u g s w e i s e   von  1  :   1  b i s   1  :   1 5 ,  



,  
i n s b e s o n d e r e   von  1  :   2 ,5   b i s   1  :   12 ,   w o b e i   d e r   B e r e i c h  

von  1 2  :   1  b i s   e t w a   1  :   1  n u r   f ü r   P o l y e s t e r - B a u m w o l l -  

- M i s c h w a r e   in   B e t r a c h t   k o m m t .  

Der  in   d e r   2.  S t u f e   z w e c k m ä ß i g   e i n g e s e t z t e   K a t a l y s a t o r  

b e s t e h t   aus   N i c k e l i o n e n   e n t h a l t e n d e n ,   in   d e r   R e g e l   s a u r e n  

I o n e n a u s t a u s c h e r n ,   v o r z u g s w e i s e   s a u r e n   K u n s t h a r z a u s t a u -  

s c h e r n .   S o l c h e   A u s t a u s c h e r   s i n d   z . B .   in   H o u b e n - W e y l ,  

M e t h o d e n   d e r   O r g a n i s c h e n   C h e m i e ,   Band  1 / 1 ,   S e i t e   5 2 8 ,   T a -  

b e l l e   3  b e s c h r i e b e n .   V o r z u g s w e i s e   v e r w e n d e t   man  s t a r k  

und  m i t t e l s t a r k   s a u r e   A u s t a u s c h e r ,   z . B .   P h e n o l -   o d e r  

P o l y s t y r o l s u l f o n s ä u r e h a r z e ,   o d e r   e n t s p r e c h e n d e   s a u r e  

H a r z e   e n t h a l t e n d e   A u s t a u s c h e r ,   z . B .   b i f u n k t i o n e l l e   K o n -  

d e n s a t i o n s h a r z e .   Man  kann   auch   S t y r o l p h o s p h o n s ä u r e - ,  

S t y r o l p h o s p h i n s ä u r e - ,   R e s o r c i n h a r z e   und  a l i p h a t i s c h e  

o d e r   a r o m a t i s c h e   C a r b o n s ä u r e h a r z e   v e r w e n d e n .   V o r g e n a n n t e  

K a t i o n e n a u s t a u s c h e r   s i n d   im  H a n d e l   in   z a h l r e i c h e n   V a r i a n -  

t e n   e r h ä l t l i c h .   Der  A u s t a u s c h e r   w i r d   v o r   d e r   U m s e t z u n g  

n a c h   den  ü b l i c h e n   M e t h o d e n   mi t   N i c k e l   b e l a d e n ,   z w e c k -  

m ä ß i g   d u r c h   e i n e   B e h a n d l u n g   mi t   L ö s u n g e n ,   v o r t e i l h a f t  

w ä ß r i g e n   L ö s u n g e n ,   von  N i c k e l s a l z e n .   Als  N i c k e l s a l z   k o m -  

men  z w e c k m ä ß i g   N i c k e l c h l o r i d ,   - a c e t a t ,   - b r o m i d ,   - n i t r a t  

o d e r   v o r z u g s w e i s e   N i c k e l s u l f a t   in  B e t r a c h t .   Die  N i c k e l -  

v e r b i n d u n g e n   k ö n n e n   auch   a l s   e n t s p r e c h e n d e   H y d r a t e ,   z . B .  

N i c k e l c h l o r i d - H e x a h y d r a t ,   v o r l i e g e n .   Man  k a n n   a b e r   a u c h  

z . B .   N i c k e l p h o s p h a t ,   N i c k e l c a r b o n a t ,   N i c k e l b i c a r b o n a t ,  

N i c k e l b o r a t ,   N i c k e l o x a l a t ,   N i c k e l p r o p i o n a t   v e r w e n d e n .  

Z w e c k m ä ß i g   a k t i v i e r t   man  den  A u s t a u s c h e r   vo r   d e r   B e h a n d -  

l u n g   mi t   dem  N i c k e l s a l z   mi t   S ä u r e ,   v o r z u g s w e i s e   m i t  

S c h w e f e l s ä u r e   o d e r   d e r   dem  A n i o n   des   N i c k e l s a l z e s   e n t -  

s p r e c h e n d e n   S ä u r e .   V o r t e i l h a f t   b e l ä ß t   man  den  A u s t a u s c h e r  

z u e r s t   w ä h r e n d   10  b i s   30  M i n u t e n   u n t e r   bzw.  in  W a s s e r  

b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  15  b i s   4 0 ° C ,   a k t i v i e r t   d a n n  

w ä h r e n d   10  b i s   60  M i n u t e n   mi t   S ä u r e ,   z w e c k m ä ß i g   in  G e s t a l t  



,  
e i n e r   2-  b i s   1 5 - g e w i c h t s p r o z e n t i g e n ,   w ä ß r i g e n   L ö s u n g ,  

b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  15  b i s   40°C  und  w ä s c h t   d e n  

A u s t a u s c h e r   mi t   W a s s e r   b i s   zum  N e u t r a l p u n k t .   Die  B e -  

h a n d l u n g   m i t   d e r   N i c k e l s a l z l ö s u n g   w i r d   z w e c k m ä ß i g   b e i  

T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   10  und  5 0 ° C ,   v o r t e i l h a f t   z w i s c h e n  

20  und  3 0 ° C ,   d u r c h g e f ü h r t .   Die  U m s e t z u n g   kann   d r u c k l o s  

o d e r   u n t e r   D r u c k ,   d i s k o n t i n u i e r l i c h ,   z . B .   n a c h   e i n e m  

E i n r ü h r -   o d e r   C h a r g e n v e r f a h r e n ,   o d e r   v o r z u g s w e i s e  

k o n t i n u i e r l i c h ,   z . B .   in  A u s t a u s c h e r s ä u l e n ,   im  F e s t b e t t ,  

F l i e ß b e t t ,   in  de r   W i r b e l f l i e ß s c h i c h t ,   in   B o d e n k o l o n n e n  

d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n .   Z w e c k m ä ß i g   v e r w e n d e t   man  5-  b i s  

5 0 - g e w i c h t s p r o z e n t i g e   N i c k e l s a l z l ö s u n g e n   und  B e h a n d l u n g s -  

z e i t e n   von  10  b i s   60  M i n u t e n .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d   v o r t e i l -  

h a f t  m i t   W a s s e r   g e s p ü l t ,   b i s   d i e   aus  d e r   A u s t a u s c h e r -  

s ä u l e   a u s t r e t e n d e   W a s c h f l ü s s i g k e i t   n e u t r a l   r e a g i e r t ,   u n d  

d a n n   w i r d   m i t   e i n e m   de r   v o r g e n a n n t e n   i n e r t e n   L ö s u n g s m i t -  

t e l   o d e r   e i n e m   A l k o h o l   w ä h r e n d   10  b i s   60  M i n u t e n   b e i  

15  b i s   40°C  w e i t g e h e n d   w a s s e r f r e i   g e w a s c h e n .   Z w e c k m ä ß i g  

s i n d   e i n e   B e l a d u n g   von  0 , 0 1   b i s   0 , 2 ,   v o r z u g s w e i s e   v o n  

0 , 0 2   b i s   0 , 1 ,   i n s b e s o n d e r e   0 , 0 2   b i s   0 , 0 8   G e w i c h t s t e i l e n  

N i c k e l   j e  G e w i c h t s t e i l   A u s t a u s c h e r   und  e i n e   Menge  v o n  

0 , 0 1   b i s   0 , 2 5   v o r z u g s w e i s e   von  0 , 0 2   b i s   0 , 1   G e w i c h t s t e i -  

l e n   A u s t a u s c h e r   je   G e w i c h t s t e i l   H a r n s t o f f .  

P r i n z i p i e l l   s i n d   zwar  auch   N i c k e l s a l z e   a n s t e l l e   d e r  

N i c k e l i o n e n   e n t h a l t e n d e n   I o n e n a u s t a u s c h e r   a l s   K a t a l y s a -  

t o r   g e e i g n e t ,   doch   l a s s e n   s i c h   d i e   I o n e n a u s t a u s c h e r   v i e l  

l e i c h t e r   a l s   d i e   S a l z e   ( d i e   a l s   H y d r o x i d   g e f ä l l t   w e r d e n  

m ü ß t e n )   d u r c h   F i l t r a t i o n   o d e r   a u c h   S e d i m e n t a t i o n   vom  R e -  

a k t i o n s p r o d u k t   a b t r e n n e n .  

Für   d i e   A u s g a n g s p r o d u k t e   g e n ü g t   t e c h n i s c h e   R e i n h e i t .  

Nach  A b s c h l u ß   de r   z w e i t e n   S t u f e   kann   das  R e a k t i o n s g e m i s c h  

au f   e t w a   70°C  a b g e k ü h l t   und  d e r   K a t a l y s a t o r  -   z w e c k m ä ß i g  
L 



d u r c h   F i l t r a t i o n  -   a b g e t r e n n t   w e r d e n .   A n s c h l i e ß e n d   d e s t i l -  

l i e r t   man  g g f .   ü b e r s c h ü s s i g e s   M e t h y l g l y k o l   ab,   g g f .   i m  

U n t e r d r u c k .  

Das  in  de r   b e s c h r i e b e n e n   W e i s e   e r h a l t e n e   C a r b a m a t g e m i s c h  

w i r d   dann   z u r   Ü b e r f ü h r u n g   in  das   g e w ü n s c h t e   T e x t i l a u s -  

r ü s t u n g s m i t t e l   in   ü b l i c h e r   W e i s e   m e t h y l o l i e r t .   Zu  d i e s e m  

Zweck  w i r d   es  mi t   ü b e r s c h ü s s i g e r   w ä ß r i g e r   F o r m a l d e h y d l ö -  

sung   b e i   pH  7 , 5   b i s   11 ,   v o r z u g s w e i s e   8 ,5  b i s   10  e i n e   b i s  

10,   v o r z u g s w e i s e   2  b i s   5  S t u n d e n   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r '  

von  10  b i s   80,   v o r z u g s w e i s e   30  b i s   60°C  b e h a n d e l t .   A n -  

s c h l i e ß e n d   w i r d   d i e   L ö s u n g   m i t   e i n e r   b e l i e b i g e n   w a s s e r -  

l ö s l i c h e n   S ä u r e ,   b e i s p i e l s w e i s e   S c h w e f e l s ä u r e ,   n e u t r a l i -  

s i e r t   und  g g f .   m i t   W a s s e r   a u f   d i e   g e w ü n s c h t e   K o n z e n t r a -  

t i o n   v e r d ü n n t .   F a l l s   e r f o r d e r l i c h ,   kann   d ie   L ö s u n g ,   g g f .  

u n t e r   Z u s a t z   von  F i l t r i e r h i l f s m i t t e l n ,   wie  A k t i v k o h l e ,  

f i l t r i e r t   w e r d e n .  

Die  so  e r h a l t e n e   v ö l l i g   o d e r   f a s t   f a r b l o s e ,   k l a r e ,   w ä ß -  

r i g e   L ö s u n g   s t e l l t   das   f e r t i g e   T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l  

d a r .   Es  kommt  in  Form  k o n z e n t r i e r t e r   (30  b i s   70  g e w . % i g e r )  

L ö s u n g e n   m i t   e i n e m   p H - W e r t   im  B e r e i c h   von  5  b i s   8,  v o r -  

z u g s w e i s e   6  b i s   7 , 5   in   den  H a n d e l   und  kann   zur   A n w e n d u n g  

b e l i e b i g   v e r d ü n n t ,   a n g e s ä u e r t ,   m i t   K a t a l y s a t o r e n   u n d  

s o n s t i g e n   H i l f s m i t t e l n ,   a n d e r e n   A u s r ü s t u n g s m i t t e l n ,   P i g -  

m e n t e n ,   W e i c h m a c h e r n   usw.   v e r s e t z t   w e r d e n .   Es  d i e n t   z u r  

K r u m p f -   und  K n i t t e r f e s t -   und  d a m i t   P f l e g e  l e i c h t  a u s r ü s t u n g  

von  T e x t i l i e n ,   d i e   C e l l u l o s e   in   n a t i v e r   o d e r   r e g e n e r i e r -  

t e r   From  e n t h a l t e n   o d e r   d a r a u s   b e s t e h e n .  

Die  in  den  B e i s p i e l e n   g e n a n n t e n   T e i l e   und  P r o z e n t e   b e z i e -  

hen  s i c h   a u f   das   G e w i c h t ,   s o f e r n  n i c h t   a n d e r s   v e r m e r k t .  



B e i s p i e l   1 

a)  H e r s t e l l u n g   des   n i c k e l h a l t i g e n   K a t a l y s a t o r s  

E i n e   S ä u l e   w i r d   m i t   1000  T e i l e n   e i n s   h a n d e l s ü b l i -  

chen   K a t i o n e n a u s t a u s c h e r s   aus  s u l f o n i e r t e m   v e r n e t z -  

tem  P o l y s t y r o l   g e f ü l l t   und  u n t e r   Zugabe   von  1000  T e i -  

l e n   W a s s e r   15  M i n u t e n   s t e h e n g e l a s s e n .   Man  g i b t   d a -  

n a c h   500  T e i l e   1 0 - p r o z e n t i g e   S a l z s ä u r e   zu,   l ä ß t   d i e  

S ä u l e   20  M i n u t e n   s t e h e n   und  w ä s c h t   d i e   S ä u l e   m i t  

d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   n e u t r a l .   Auf  den  so  a k t i v i e r t e n  

A u s t a u s c h e r   w e r d e n   3400  T e i l e   1 0 - p r o z e n t i g e   L ö s u n g  

von  N i S O 4 . 7   H20  g e g e b e n .   T r i t t   k e i n e   s a u e r   r e a g i e -  

. . r e n d e   L ö s u n g   am  S ä u l e n a u s t r i t t   mehr  a u s ,   i s t   d i e   A u f -  

nahme  des   N i c k e l s a l z e s   b e e n d e t .   Die  A u s t a u s c h e r f ü l -  

l u n g   w i r d   mi t   W a s s e r   n e u t r a l   g e w a s c h e n   und  a n s c h l i e -  

3end   mi t   M e t h a n o l   w a s s e r f r e i   g e w a s c h e n   und  g e t r o c k -  

n e t .   Der  A u s t a u s c h e r   i s t   g e b r a u c h s f e r t i g   und  e n t -  

h ä l t   8  -   8 ,5   T e i l e   N i c k e l   je   100  T e i l e   A u s t a u s c h e r .  

b)  H e r s t e l l u n g   e i n e s   C o - c a r b a m a t e s   aus  P o l y ä t h y l e n ä t h e r -  

d i o l   (=  P o l y ä t h y l e n g l y k o l )   H(OCH2CH2)18OH,   M e t h y l -  

g l y k o l   (=  Ä t h y l e n g l y k o l m o n o m e t h y l ä t h e r )   und  H a r n s t o f f  

In  e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   mi t   R ü c k f l u ß k ü h l u n g   und  G a s -  

e i n l e i t u n g s r o h r   w i r d   das   G e m i s c h   aus  276  T e i l e n   P o l y -  

ä t h y l e n ä t h e r d i o l   mi t   e i n e m   M o l e k u l a r g e w i c h t   v o n  

810  ( H ( O C H 2 ) 1 8 0 H )   und  21  T e i l e n   H a r n s t o f f   d r e i   S t u n -  

den  a u f   145°C  u n t e r   R ü h r e n   und  g l e i c h z e i t i g e m   D u r c h -  

l e i t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m s   e r h i t z t .   Der  U m s a t z  

b e t r ä g t   dann   65 %  ( g e m e s s e n   d u r c h   B e s t i m m u n g   d e s  

R e s t - H a r n s t o f f g e h a l t e s ) .   A n s c h l i e ß e n d   w e r d e n   472  T e i -  

le  M e t h y l g l y k o l ,   373  T e i l e   H a r n s t o f f   und  31  T e i l e   e i -  

nes  im  H a n d e l   e r h ä l t l i c h e n ,   wie  oben  u n t e r   1a)  b e -  

h a n d e l t e n   K a t i o n e n a u s t a u s c h e r s   h i n z u g e f ü g t .   Das  R e -  



a k t i o n s g e m i s c h   w i r d   15  S t u n d e n   a u f   R ü c k f l u ß t e m p e -  

r a t u r   ( m a x i m a l   1 5 0 ° C )   u n t e r   R ü h r e n   und  D u r c h l e i -  

t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m s   e r h i t z t .   D a n a c h   w i r d   d i e  

R e a k t i o n s l ö s u n g   a u f   120°C  a b g e k ü h l t   und  d e r   A u s t a u -  

s c h e r   a b f i l t r i e r t .   Es  w e r d e n   936  T e i l e   e i n e s   C o -  

c a r b a m a t e s   e r h a l t e n .   Das  e n t s p r i c h t   e i n e r   A u s b e u t e  

von  91 %  d e r   T h e o r i e .   Der  R e s t h a r n s t o f f g e h a l t   l i e g t  

b e i   0 ,4   %. 

c)  U m s e t z u n g   zum  M e t h y l o l i e r u n g s g e m i s c h  

785  T e i l e   des   n a c h   B e i s p i e l   1b)  e r h a l t e n e n   C o - c a r b a -  

m a t e s   w e r d e n   in   e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   m i t   634  T e i l e n  

. . e i n e r   4 0 % i g e n   F o r m a l d e h y l d l ö s u n g   u n t e r   Z u s a t z   v o n  

17  T e i l e n   e i n e r   5 0 % i g e n   N a t r o n l a u g e   3  S t u n d e n   a u f  

50°C  e r w ä r m t .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d   m i t   v e r d ü n n t e r  

S c h w e f e l s ä u r e   n e u t r a l i s i e r t .   Es  w e r d e n   1450  T e i l e  

e i n e r   6 3 % i g e n   L ö s u n g   e r h a l t e n .   Der  G e h a l t   an  f r e i e m  

F o r m a l d e h y d   b e t r ä g t   2 , 2   %.  D u r c h   Z u s a t z   von  570  T e i -  

l e n   W a s s e r   w i r d   e i n e   50%ige   L ö s u n g   e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   2 

300  T e i l e   e i n e s   P o l y ä t h y l e n ä t h e r d i o l s   vom  M o l e k u l a r g e -  

w i c h t   600  w e r d e n   in   e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   mi t   300  T e i l e n  

H a r n s t o f f   d r e i   S t u n d e n   u n t e r   D u r c h l e i t e n   e i n e s   S t i c k -  

s t o f f s t r o m e s   a u f   1 5 0  -   155°C  e r h i t z t .   Der  U m s e t z u n g s g r a d  

b e t r ä g t   90  %.  A n s c h l i e ß e n d   w e r d e n   6 8 , 4   T e i l e   M e t h y l g l y -  

k o l ,   54  T e i l e   H a r n s t o f f   und  35  T e i l e   e i n e s   n a c h   B e i -  

s p i e l   1a)  e r h a l t e n e n   n i c k e l h a l t i g e n   A u s t a u s c h e r s   z u g e -  
s e t z t .   Das  R e a k t i o n s g e m i s c h   w i r d   18  S t u n d e n   a u f   R ü c k -  

f l u ß t e m p e r a t u r   ( m a x i m a l   1 5 5 ° C )   u n t e r   R ü h r e n   e r h i t z t .  

Nach  A b k ü h l e n   a u f   1 1 0  -   120°C  w i r d   d e r   A u s t a u s c h e r   a b -  

f i l t r i e r t .   Es  w e r d e n   401  T e i l e   des   C o - c a r b a m a t e s   m i t  



e i n e m   R e s t h a r n s t o f f g e h a l t   von  0 , 3   %  e r h a l t e n .   Das  e n t -  

s p r i c h t   e i n e r   A u s b e u t e   von  94  %. 

Die  M e t h y l o l i e r u n g   e r f o l g t   a n a l o g   B e i s p i e l   1 .  

B e i s p i e l   3 

In  e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   w e r d e n   600  T e i l e   e i n e s   P o l y -  

ä t h y l e n ä t h e r d i o l s   m i t   e i n e m   M o l e k u l a r g e w i c h t   v o n  
4000  und  9  T e i l e   H a r n s t o f f   3  S t u n d e n   a u f   150  b i s  

155°C  e r h i t z t .   Es  w i r d   e i n   U m s e t z u n g s g r a d   von  9 0  %  

e r r e i c h t .   Nach  H i n z u f ü g e n   von  3 1 , 8   T e i l e n   D i ä t h y l e n -  

g l y k o l ,   18  T e i l e n   H a r n s t o f f   und  4 ,5   T e i l e n   e i n e s  

. . n a c h   B e i s p i e l   l a )   h e r g e s t e l l t e n   n i c k e l h a l t i g e n   A u s -  

t a u s c h e r s   w i r d   das  R e a k t i o n s g e m i s c h   15  S t u n d e n   a u f  

1550C  u n t e r   D u r c h l e i t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m e s   e r -  

w ä r m t .   D a n a c h   w i r d   a u f   110°C  a b g e k ü h l t   und  d e r   A u s -  

t a u s c h e r   a b f i l t r i e r t .   Es  w e r d e n   611  T e i l e   (94  % 

d . T h . )   des  C o - c a r b a m a t e s   e r h a l t e n .   Der  G e h a l t   a n  

R e s t h a r n s t o f f   b e t r ä g t   0 , 2 5   %. 

611  T e i l e   des  so  e r h a l t e n e n   C o - c a r b a m a t e s   w e r d e n   i n  

e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   mi t   61  T e i l e n   e i n e r   4 0 % i g e n  

F o r m a l d e h y d l ö s u n g   n a c h   Z u s a t z   von  3  T e i l e n   e i n e r  

5 0 % i g e n   N a t r o n l a u g e   3  S t u n d e n   a u f   50  b i s   55°C  e r -  

w ä r m t .   Nach  Z u s a t z   von  400  T e i l e n   W a s s e r   und  N e u t r a -  

l i s a t i o n   mit   v e r d ü n n t e r   S c h w e f e l s ä u r e   w e r d e n   1 0 8 0  

T e i l e   e i n e r   5 8 % i g e n   L ö s u n g   d e r   M e t h y l o l v e r b i n d u n g  

mi t   e i n e m   G e h a l t   von  1 ,7   %  f r e i e n   F o r m a l d e h y d s   e r -  

h a l t e n .  

B e i s p i e l   4 

In  e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   w e r d e n   810  T e i l e   des  P o l y ä t h y l e n -  

ä t h e r d i o l s   H(OCH2)18OH  und  60  T e i l e   H a r n s t o f f   3  S t u n d e n  



au f   150°C  u n t e r   D u r c h l e i t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m e s   e r -  

w ä r m t .   Es  w i r d   e i n   U m s e t z u n g s g r a d   von  85 %  e r r e i c h t .   A n -  

s c h l i e ß e n d   w e r d e n   2158  T e i l e   M e t h y l g l y k o l ,   1065  T e i l e  

H a r n s t o f f   und  94  T e i l e   e i n e s   n a c h   B e i s p i e l   1a)  h e r g e -  

s t e l l t e n   n i c k e l h a l t i g e n   I o n e n a u s t a u s c h e r s   a l s   K a t a l y -  

s a t o r   z u g e g e b e n .   Das  R e a k t i o n s g e m i s c h   w i r d   a u f   R ü c k f l u ß -  

t e m p e r a t u r   u n t e r   D u r c h l e i t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m e s   e r -  

w ä r m t .   Bei   132  b i s   1340C  w i r d   d i e   R ü c k f l u ß t e m p e r a t u r  

e r r e i c h t ,   d i e  i m   V e r l a u f   von  5  S t u n d e n   a u f   150°C  a n s t e i g t .  

Das  G e m i s c h   w i r d   d a n a c h   w e i t e r e   10  S t u n d e n   a u f   150°C  e r -  

w ä r m t .   Nach  dem  A b k ü h l e n   a u f   90°C  w i r d   d e r   K a t a l y s a t o r  

d u r c h   F i l t r a t i o n   a b g e t r e n n t .   Bei   ca .   100°C  w i r d   u n t e r  

v e r m i n d e r t e m   D r u c k   das  ü b e r s c h ü s s i g e   M e t h y l g l y k o l   a b -  

d e s t i l l i e r t .   Es  w e r d e n   2700   T e i l e   e i n e s   C o - c a r b a m a t e s  

aus  30  %  P o l y ä t h y l e n ä t h e r d i o l m o n o c a r b a m a t   und  70  % 

M e t h o x y ä t h y l c a r b a m a t   e r h a l t e n .   Das  e n t s p r i c h t   e i n e r  

A u s b e u t e   von  92 %  d . T h .   Der  G e h a l t   an  R e s t h a r n s t o f f   l i e g t  

b e i   0 , 2   %. 

2700  T e i l e   des   C o - c a r b a m a t e s   w e r d e n   in  e i n e r   R ü h r a p p a -  

r a t u r   m i t ' 2 2 0 0   T e i l e n   e i n e r   4 0 % i g e n   F o r m a l d e h y d l ö s u n g  

u n t e r   Z u s a t z   von  30  T e i l e n   e i n e r   5 0 % i g e n   N a t r o n l a u g e  

3  S t u n d e n   b e i   50  b i s   55°C  e r w ä r m t .   Nach  N e u t r a l i s a t i o n  

mi t   25  T e i l e n   e i n e r   v e r d ü n n t e n   S c h w e f e l s ä u r e   w e r d e n   1 7 8 0  

T e i l e   W a s s e r   z u g e s e t z t .   Es  w e r d e n   6735  T e i l e   e i n e r  

5 1 % i g e n   L ö s u n g   des   M e t h y l o l i e r u n g s g e m i s c h e s   (im  f o l g e n -  

den  " D i m e t h y l o l c o c a r b a m a t "   g e n a n n t )   m i t   e i n e m   G e h a l t  

von  1 , 8  %   f r e i e n   F o r m a l d e h y d s   e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   5 

810  T e i l e   e i n e s   P o l y ä t h y l e n ä t h e r d i o l s   H ( O C H 2 C H 2 ) 1 8 0 H  
und  60  T e i l e   H a r n s t o f f   w e r d e n   6  S t u n d e n   a u f   150°C  u n t e r  

D u r c h l e i t e n   e i n e s   s t a r k e n   S t i c k s t o f f s t r o m e s   e r w ä r m t .   E s  

w i r d   e i n e   A u s b e u t e   von  845  T e i l e n   des   M o n o c a r b a m a t e s  



(bzw.  des  h i e r   a l s   s o l c h e s   b e z e i c h n e t e n   R e a k t i o n s g e -  

m i s c h e s )   mi t   e i n e m   R e s t h a r n s t o f f g e h a l t   von  n u r   0 , 1  %  

e r h a l t e n .   Das  e n t s p r i c h t   e i n e r   A u s b e u t e   von  99' %  d . T h .  

A n s c h l i e ß e n d   w e r d e n   4240  T e i l e   D i ä t h y l e n g l y k o l  

(HOH2CH2OCH2CH2OH)  und  2400   T e i l e n   H a r n s t o f f   z u g e m i s c h t  

und  das  Ganze   u n t e r   D u r c h l e i t e n   e i n e s   s t a r k e n   S t i c k s t o f f -  

s t r o m e s   5  S t u n d e n   ohne   K a t a l y s a t o r   a u f   180°C  u n t e r   R ü h -  

r en   e r w ä r m t .   Die  A u s b e u t e   b e t r ä g t   5900  T e i l e   D i ä t h y l e n -  

g l y k o l m o n o c a r b a m a t   (=  99  %  d . T h . ) .  

Die  b e i d e n   C a r b a m a t e   w e r d e n   z u s a m m e n   mi t   4800  T e i l e n  

e i n e r   4 0 % i g e n   F o r m a l d e h y d l ö s u n g   u n t e r   Z u s a t z   von  55  T e i -  

l e n   5 0 % i g e r   N a t r o n l a u g e   3  S t u n d e n   a u f   50  b i s   55°C  e r -  

w ä r m t .   Nach  N e u t r a l i s i e r e n   m i t   v e r d ü n n t e r   S c h w e f e l s ä u r e  

w e r d e n   5700  T e i l e   W a s s e r   z u g e s e t z t .   Es  w e r d e n   17330   T e i l e  

e i n e r   5 0 % i g e n   L ö s u n g   des   M e t h y l o l i e r u n g s g e m i s c h e s   m i t  

e i n e m   G e h a l t   von  1 ,9   %  f r e i e n  F o r m a l d e h y d s   e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   6 

In  e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   w e r d e n   590  T e i l e   e i n e s   P o l y ä t h y -  

l e n ä t h e r d i o l s   m i t   e i n e m   M o l e k u l a r g e w i c h t   von  5 9 0  

( H ( O C H 2 C H 2 ) 1 3 0 H )   und  60  T e i l e   H a r n s t o f f   4  S t u n d e n   a u f  

150°C  u n t e r   D u r c h l e i t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m e s   e r w ä r m t .  

H i e r b e i   w i r d   e i n   U m s e t z u n g s g r a d   von  91  %  e r r e i c h t .   A n -  

s c h l i e ß e n d   w e r d e n   1140  T e i l e   M e t h y l g l y k o l ,   900  T e i l e  

H a r n s t o f f   und  90  T e i l e   des  n a c h   B e i s p i e l  l a )   h e r g e s t e l l -  

t e n   n i c k e l h a l t i g e n   K a t a l y s a t o r s   z u g e g e b e n .   Das  R e a k t i o n s -  

g e m i s c h   w i r d   a u f   R ü c k f l u ß t e m p e r a t u r   a u f g e h e i z t ,   d i e   b e i  

ca.   134  b i s   135°C  e r r e i c h t   w i r d .   Das  G e m i s c h   w i r d   15  S t u n -  

den  e r h i t z t ,   w o b e i   d i e   T e m p e r a t u r   155°C  n i c h t   ü b e r s t e i -  

gen  s o l l .   Nach  A b f i l t r i e r e n   des   K a t a l y s a t o r s   w e r d e n  

2320  T e i l e   e i n e s   C o c a r b a m a t g e m i s c h e s ,   b e s t e h e n d   aus  25  % 

P o l y ä t h e r d i o l m o n o c a r b a m a t   H(OCH2CH2)13OCONH2 und   75  % 

M e t h o x y ä t h y l c a r b a m a t ,   e r h a l t e n .   D i e s e s   G e m i s c h   w i r d   m i t  



2 1 6 0   T e i l e n   e i n e r   4 0 % i g e n   F o r m a l d e h y d l ö s u n g   u n t e r   Z u s a t z  

von  35  T e i l e n   e i n e r   5 0 % i g e n   N a t r o n l a u g e   b e i   50  b i s   6 0 ° C  

h y d r o x y m e t h y l i e r t   und  a n s c h l i e ß e n d   m i t   v e r d ü n n t e r   S c h w e -  

f e l s ä u r e   n e u t r a l i s i e r t .   Es  w e r d e n   4550  T e i l e   e i n e r   c a .  

6 5 % i g e n   L ö s u n g   des  M e t h y l o l i e r u n g s g e m i s c h e s   mi t   e i n e m  

G e h a l t   von  2 , 6  %   f r e i e n   F o r m a l d e h y d s   e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   7 

In  e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   w e r d e n   810  T e i l e   e i n e s   P o l y ä t h y -  

l e n ä t h e r d i o l s   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   810  ( H ( O C H 2 C H 2 ) 1 8 O H )  
und  60  T e i l e   H a r n s t o f f   5  S t u n d e n   a u f   150°C  u n t e r   D u r c h -  

l e i t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m e s   e r w ä r m t .   Der  U m s e t z u n g s -  

g r a d  l i e g t   n a c h   d i e s e r   Z e i t   b e i   92  %.  A n s c h l i e ß e n d   w e r -  

den   2680   T e i l e   D i p r o p y l e n g l y k o l ,   1200  T e i l e   H a r n s t o f f  

und  100  T e i l e   des  n a c h   B e i s p i e l   1a)   h e r g e s t e l l t e n   n i c k e l -  

h a l t i g e n   A u s t a u s c h e r s   z u g e g e b e n .   Das  R e a k t i o n s g e m i s c h  

w i r d   16  S t u n d e n   u n t e r   D u r c h l e i t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m e s  

a u f   155°C  e r w ä r m t .   Nach  dem  A b k ü h l e n   a u f   ca .   100°C  w i r d  

d e r   K a t a l y s a t o r   d u r c h   F i l t r a t i o n   a b g e t r e n n t .   Es  w e r d e n  

4350   T e i l e   des  C o c a r b a m a t - G e m i s c h e s   e r h a l t e n ,   b e s t e h e n d  

aus   24 %  e i n e s   P o l y ä t h y l e n ä t h e r d i o l m o n o c a r b a m a t e s  

H ( O C H 2 C H 2 ) 1 8 O C O N H 2  u n d   76 %  D i p r o p y l e n g l y k o l m o n o c a r b a m a t .  

Das  G e m i s c h   d i e s e r   C o c a r b a m a t e   w i r d   mi t   2800  T e i l e n   e i n e r  

4 0 % i g e n   F o r m a l d e h y l d l ö s u n g   u n t e r   Z u s a t z   von  40  T e i l e n  

e i n e r   5 0 % i g e n   N a t r o n l a u g e   b e i   50°C  und  e i n e r   R e a k t i o n s -  

d a u e r   von  3  S t u n d e n   h y d r o x y m e t h y l i e r t   und  a n s c h l i e ß e n d  

m i t   v e r d ü n n t e r   S c h w e f e l s ä u r e   n e u t r a l i s i e r t .   Es  w e r d e n  

7 2 5 0   T e i l e   e i n e r   7 5 % i g e n   L ö s u n g   d e r   m e t h y l o l i e r t e n   C o -  

c a r b a m a t e   e r h a l t e n .  

B e i s p i e l   8 

428  T e i l e   e i n e s   M o n o m e t h y l p o l y ä t h y l e n ä t h e r d i o l s   mi t   d e r  



S t r u k t u r   CH3-(OCH2CH2)9OH  w e r d e n   m i t   60  T e i l e n   H a r n s t o f f  

3  S t u n d e n   a u f   145  b i s   150°C  in  e i n e r   R ü h r a p p a r a t u r   u n t e r  

R ü h r e n   und  D u r c h l e i t e n   e i n e s   S t i c k s t o f f s t r o m e s   e r w ä r m t .  

H i e r b e i   w e r d e n   ca.   85 %  zum  C a r b a m a t   u m g e w a n d e l t .   A n -  

s c h l i e ß e n d   w e r d e n   2120  T e i l e   D i ä t h y l e n g l y k o l   und  1200  T e i -  

le  H a r n s t o f f   z u g e f ü g t .   Das  R e a k t i o n s g e m i s c h   w i r d   6  S t u n -  

den   ohne   K a t a l y s a t o r   a u f   190°C  u n t e r   D u r c h l e i t e n   e i n e s  

S t i c k s t o f f s t r o m e s   e r w ä r m t .   H i e r b e i   w i r d   d e r   H a r n s t o f f  

b i s   a u f   e i n e n   R e s t g e h a l t   von  0 , 2  %   u m g e s e t z t .   Es  w e r d e n  

3420  T e i l e   e i n e s   C o c a r b a m a t e s   e r h a l t e n .   Das  e n t s p r i c h t  

e i n e r   A u s b e u t e   von  99  %  d . T h .   Zu  d i e s e m   C o c a r b a m a t g e m i s c h  

w e r d e n   2550  T e i l e   e i n e r   4 0 % i g e n   F o r m a l d e h y d l ö s u n g   u n d  

40  T e i l e   e i n e r   5 0 % i g e n   N a t r o n l a u g e   z u g e f ü g t   und  das   G e -  

m i s c h   3  S t u n d e n   b e i   50  b i s   55°C  g e r ü h r t .   Nach  N e u t r a l i -  

s a t i o n   m i t   v e r d ü n n t e r   S c h w e f e l s ä u r e   w e r d e n   6070  T e i l e  

e i n e r   7 3 % i g e n   L ö s u n g   des  m e t h y l o l i e r t e n   C o c a r b a m a t - G e -  

m i s c h e s   e r h a l t e n .  

A n w e n d u n g s b e i s p i e l e  

Die  A n w e n d u n g s b e i s p i e l e   9  b i s   13  w e r d e n   m i t   dem  im  B e i -  

s p i e l  4   b e s c h r i e b e n e n   P r o d u k t   d u r c h g e f ü h r t .  

B e i s p i e l   9 

Es  w i r d   e i n e   w ä ß r i g e   L ö s u n g   h e r g e s t e l l t ,   d i e   7 , 5  %   d e s  

D i m e t h y l o l c o c a r b a m a t s   (100  %)  n a c h   B e i s p i e l  4   und  0 , 1 8   % 

b a s i s c h e s   A l u m i n i u m c h l o r i d   e n t h ä l t .   E i n e   P r o b e   e i n e s  

P o l y e s t e r / B a u m w o l l - M i s c h g e w e b e s   ( 5 0  :   50;  B e t t u c h w a r e ) ,  

d i e   l e d i g l i c h   g e b l e i c h t   w u r d e ,   w i r d   mi t   d i e s e r   L ö s u n g  

g e k l o t z t ,   w o b e i   d i e   F l o t t e n a u f n a h m e   65 %  b e t r ä g t .   D i e  

P r o b e n   w e r d e n   d a n a c h   20  S e k u n d e n   a u f   205°C  e r h i t z t .  



Ein  T e i l   d e r  s o   b e h a n d e l t e n   P r o b e   w i r d   mi t   j e   e i n e r   P r o b e  

v e r g l i c h e n ,   d i e   in  a n a l o g e r   W e i s e   m i t  

a)  D i e m t h y l o l m e t h y l c a r b a m a t  

b)  D i m e t h y l o l m e t h o x y ä t h y l c a r b a m a t  

c)  D i m e t h y l o l - 4 , 5 - d i h y d r o x y ä t h y l e n h a r n s t o f f  

b e h a n d e l t   w o r d e n   i s t .  

M e t h y l o l i e r t e   P o l y ä t h y l e n o x i d m o n o c a r b a m a t e   a l l e i n ,   a l s o  

n i c h t   in  Form  d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   M i s c h u n g ,   w e r d e n   zum 

V e r g l e i c h   e r s t   g a r   n i c h t   h e r a n g e z o g e n ,   da  s i e   b e k a n n t l i c h  

wegen   zu  g e r i n g e r   V e r n e t z u n g s m ö g l i c h k e i t e n   mi t   den  c e l l u -  

l o s i s c h e n   H y d r o x y l g r u p p e n   ( i n f o l g e   i h r e s   h o h e n   M o l e k u l a r -  

g e w i c h t e s )   e i n e n   zu  g e r i n g e n   A u s r ü s t u n g s e f f e k t   e r g e b e n  
( D u r a b l e - P r e s s - N o t e   zu  n i e d r i g   und  K r u m p f u n g   zu  h o c h ) .  

Die  B e s t i m m u n g   des   F o r m a l d e h y d g e r u c h s   des  a u s g e r ü s t e t e n  
Gewebes   e r f o l g t   in  e i n e m   z u g e s c h m o l z e n e n   G e f ä ß   n a c h   d e m  

P r ü f v e r f a h r e n   1 1 2  -   1975  d e r   A s s o c i a t i o n   of  T e x t i l e  

C h e m i s t s   an  C o l o r i s t s .   Mit   d i e s e m   V e r f a h r e n   l ä ß t   s i c h  

a n a l y t i s c h   d i e   F o r m a l d e h y d m e n g e   b e s t i m m e n ,   d i e   u n t e r   B e -  

d i n g u n g e n ,   d i e   d e n e n   d e r   p r a k t i s c h e n   L a g e r u n g   ä h n l i c h  

s i n d ,   f r e i g e s e t z t   w i r d .   Der  V e r s u c h   w i r d   j e w e i l s   z w e i m a l  

d u r c h g e f ü h r t ;   d i e   D u r c h s c h n i t t s w e r t e   s i n d   im  f o l g e n d e n  

a n g e g e b e n .  



Aus  d i e s e n   W e r t e n   i s t   zu  e r s e h e n ,   daß  d i e   A u s r ü s t u n g  

mit   dem  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   M i t t e l   zu  g e r i n g e r e r   F o r m a l d e -  

h y d - G e r u c h s e n t w i c k l u n g   f ü h r t  a l s   mi t   den   a n d e r e n   o b e n -  

g e n a n n t e n   A u s r ü s t u n g s m i t t e l n .  

B e i s p i e l   1 0  

Aus  f o l g e n d e n   S u b s t a n z e n   w i r d   e i n e   K l o t z f l o t t e   h e r g e -  

s t e l l t :  

D i e s e   F l o t t e   w i r d   a u f   P o l y e s t e r / B a u m w o l l - G e w e b e   ( 6 5  :   3 5 ;  

B e t t u c h w a r e )   a u f g e k l o t z t ,   w o b e i   d i e   F l o t t e n a u f n a h m e  

5 0  -   55 %  b e t r ä g t .   Nach  dem  T r o c k n e n   w i r d   das  Gewebe  i n  

e i n e m   S p a n n r a h m e n   20  S e k u n d e n   l a n g   a u f   205°C  e r h i t z t .  



Der  R e s t   i s t   in   b e i d e n   F ä l l e n   L e i t u n g s w a s s e r   von  U m g e -  

b u n g s t e m p e r a t u r .   Die  U n t e r s c h i e d e   in  Ar t   und  Menge  d e r  

K a t a l y s a t o r e n   s i n d   d u r c h   d i e   u n t e r s c h i e d l i c h e n   E r f o r d e r -  

n i s s e   zur.   E r z i e l u n g   o p t i m a l e r   E r g e b n i s s e   b e d i n g t .  

S o l l e n   d i e   Gewebe  n a c h   d e r   A u s r ü s t u n g   b e d r u c k t   w e r d e n ,  

so  kommt  es  a u f   i h r   A b s o r p t i o n s v e r m ö g e n   an.   Die  B e n e t z -  

b a r k e i t   o d e r   das   A b s o r p t i o n s v e r m ö g e n   d e r   Gewebe   w i r d  

n a c h   dem  A A T C C - P r ü f v e r f a h r e n   7 9 - 1 9 7 5   e r m i t t e l t .   Je  k ü r z e r  

d i e   d u r c h s c h n i t t l i c h e   B e n e t z u n g s z e i t ,   d e s t o   s a u g f ä h i g e r  

i s t   das   T e x t i l m a t e r i a l .   E i n e   Z e i t   von  w e n i g e r   a l s   10  S e -  

k u n d e n   e n t s p r i c h t   e i n e m   f ü r   den  T e x t i l d r u c k   g u t e n   S a u g -  

v e r m ö g e n .   Die  C o c a r b a m a t - R e z e p t u r   (a)   e r g a b   e i n e   h y d r o -  

p h i l e   A u s r ü s t u n g ,   wie  aus   d e r   f o l g e n d e n   T a b e l l e   zu  e r -  

s e h e n   i s t :  



D a r a u s   i s t   k l a r   e r s i c h t l i c h ,   daß  d i e   mit   dem  e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   A u s r ü s t u n g s m i t t e l   b e h a n d e l t e n   Gewebe  e i n   g ü n -  

s t i g e s   V e r h a l t e n   z e i g e n ,   v e r g l i c h e n   mi t   den  m e i s t e n   H a r z -  

a p p r e t u r e n   f ü r   a n s c h l i e ß e n d e s   B e d r u c k e n .  

B e i s p i e l   11 

Es  w e r d e n   w i e d e r u m   d i e   R e z e p t u r e n   a ) ,   b)  und  c)  v o n  

B e i s p i e l   10  v e r w e n d e t .   D i e s e   A u s r ü s t u n g s m i t t e l   w e r d e n  

auf   P o l y e s t e r / B a u m w o l l - G e w e b e   ( 5 0 : 5 0 ;   B e t t u c h w a r e )   a u f -  

g e k l o t z t .   Die  Gewebe  w e r d e n   d a n a c h   20  S e k u n d e n   l a n g   a u f  

205°C  e r h i t z t .  

Die  so  b e h a n d e l t e n   G e w e b e ,   im  f o l g e n d e n   mi t   A,  B  u n d   C 

b e z e i c h n e t ,   w e r d e n   n a c h   dem  F i l m d r u c k v e r f a h r e n   mi t   v e r -  

s c h i e d e n e n   M u s t e r n   b e d r u c k t ,   w o b e i   man  f o l g e n d e   D r u c k p a -  

s t e   v e r w e n d e t :  



E r g e b n i s s e  

1)  A u s s e h e n  

P r o b e   A  w e i s t   h ö h e r e   F a r b a u s b e u t e   und  B r i l l a n z   a u f  

a l s   P r o b e   B,  d i e   e t w a s   " a u s g e w a s c h e n "   a u s s i e h t .  

P r o b e   C  z e i g t   e i n e   ä h n l i c h e   F a r b a u s b e u t e   wie  P r o b e   A. 

2)  S c h ä r f e   des  D r u c k m u s t e r s  

Die  a u f   P r o b e   A  h e r g e s t e l l t e n   D r u c k e   s i n d   s c h ä r f e r  

a l s   d i e   a u f   den  P r o b e n   B  u n d   C  e r z i e l t e n .   P r o b e n   B 

und  C  w i r k e n   in   zwe i   F a r b e n   ( z . B .   s c h w a r z   und  r o t )  

e t w a s   v e r s c h m i e r t .   Be i   P r o b e   A  l i e g t   n u r   g e r i n g e r  

o d e r   k e i n   S c h m i e r e f f e k t   v o r ,   so  daß  d i e   L i n i e n   d e s  

" D r u c k s   s c h ä r f e r   s i n d .  

3)  G r i f f   des   Gewebes   n a c h   dem  B e d r u c k e n  

Der  G r i f f   von  P r o b e   A  i s t   v o l l e r   und  w e i c h e r   a l s  

d e r   von  P r o b e   B.  P r o b e   C  h a t   e i n e n   e b e n s o   w e i c h e n  

G r i f f   wie  P r o b e   A.  Die  P r o b e n   w e r d e n   von  d r e i   P e r -  

s o n e n   u n a b h ä n g i g   v o n e i n a n d e r   b e u r t e i l t .  

4)  F a r b e c h t h e i t e n  

Die  R e i b e c h t h e i t   d e r   D r u c k e   w i r d   n a c h   dem  A A T C C - P r ü f -  

v e r f a h r e n   8 - 1 9 7 4   b e s t i m m t .   E r z i e l t   w e r d e n   d i e   f o l -  

g e n d e n   E r g e b n i s s e :  



B e i s p i e l   1 2  

In  d i e s e m   B e i s p i e l   w i r d   d i e   T e n d e n z   d e r   P r o b e n   zur   W i e -  

d e r a n l a g e r u n g   von  ö l i g e n   S u b s t a n z e n   und  von  S c h m u t z s t o f -  

f e n ,   d i e   in   d e r   W a s c h f l ü s s i g k e i t   g e l ö s t   o d e r   d i s p e r g i e r t  

w e r d e n ,   b e s t i m m t .   Die  in  B e i s p i e l   1 0 a ,   b  u n d   c  b e s c h r i e -  

b e n e n   K l o t z f l o t t e n   w e r d e n   au f   P o l y e s t e r - B a u m w o l l - G e w e b e  

( 5 0  :   50;  B e t t u c h w a r e )   a u f g e k l o t z t ;   d i e   Gewebe   w e r d e n  

d a n n   20  S e k u n d e n   l a n g   a u f   205°C  e r h i t z t .   Die  e r h a l t e n e n  

P r o b e n   w e r d e n   mi t   A  ( R e z e p t u r   1 0 a ) ,   B  ( R e z e p t u r   lOb)   u n d  

C  ( R e z e p t u r   10c )   b e z e i c h n e t   und  dem  am  Ende  d e r   B e s c h r e i -  

b u n g   e r l ä u t e r t e n   C e l a n e s e - W i e d e r a n s c h m u t z u n g s t e s t   u n t e r -  

z o g e n .   Die  S c h m u t z a u f n a h m e   d e r   Gewebe  im  L a u n d e r - O m e t e r  

w i r d  b e s t i m m t   m i t   H i l f e   e i n e s   H u n t e r - R e f l e c t o m e t e r s ,  

Typ  D - 4 0 ,   h e r g e s t e l l t   von  H u n t e r   A s s o c i a t e s   L a b o r a t o r y ,  

I n c . ,   5421  B r i a r   R i d g e   Road ,   F a i r f a x ,   V a . ,   U . S . A .  

Der  Wer t   des  W e i ß g r a d e s   (W)  l ä ß t   s i c h   aus   d i e s e n   W e r t e n  

n a c h   f o l g e n d e r   F o r m e l   e r r e c h n e n :  

W =  Y  +  4  ( Z  -   Y)  (%) 

W  = %  W e i ß g r a d  

Y  =  G r ü n - R e f l e x i o n s g r a d  

Z =  B l a u - R e f l e x i o n s g r a d  

Zweck  d i e s e s   V e r s u c h e s   i s t   d i e   M e s s u n g   d e r   W e i ß g r a d r e -  

t e n t i o n   des  P o l y e s t e r - B a u m w o l l - G e w e b e s   n a c h   D u r c h f ü h r u n g  

d e r   W a s c h v e r f a h r e n .   Die  e r h a l t e n e n   W e r t e   s i n d   in  d e r  

f o l g e n d e n   T a b e l l e   a u f g e f ü h r t :  



Aus  d e r   T a b e l l e   i s t   e r s i c h t l i c h ,   daß  Gewebe  B  u n d   C  i n -  

f o l g e   des   W a s c h e n s   i h r e n   W e i ß g r a d   zum  T e i l   o d e r   g r ö ß t e n -  

t e i l s   v e r l o r e n   h a b e n .   D i e s   z e i g t ,   daß  an  P r o b e   A  w e s e n t -  

l i c h   w e n i g e r   S c h m u t z   aus   d e r   W a s c h l a u g e   a n g e l a g e r t   w i r d .  

B e i s p i e l   1 3  

Das  n a c h   B e i s p i e l   4  h e r g e s t e l l t e   und  n a c h   B e i s p i e l   9  z u -  

b e r e i t e t e   D i m e t h y l o l c o c a r b a m a t   w i r d   a u f   P o l y e s t e r - B a u m -  

w o l l - G e w e b e   ( B e t t u c h w a r e )   a u f g e b r a c h t   und  wie  b e i   B e i -  

s p i e l   9  f i x i e r t .   V e r g l e i c h s p r o b e n   d e s s e l b e n   G e w e b e s   w e r -  

den  in   g l e i c h e r   W e i s e   m i t   e i n e r   e n t s p r e c h e n d e n   Z u b e r e i -  

t u n g   e i n e r   4 5 % i g e n   N - M e t h y l o l - 2 - m e t h o x y ä t h y l - c a r b a m a t - L ö -  

s u n g  s o w i e   m i t   den  in  B e i s p i e l   10  b e s c h r i e b e n e n   Z u b e r e i -  

t u n g   b  u n d   c  b e h a n d e l t ,   in   d e n e n   D i m e t h y l o l - 4 , 5 - d i h y d r o x y -  

ä t h y l e n h a r n s o t f f   v e r w e n d e t   w i r d .  

Die  P r o b e n   w e r d e n   20  S e k u n d e n   a u f   205°C  e r h i t z t .  

S ie   w e i s e n   n a c h   dem  S c h e u e r f e s t i g k e i t s - T e s t   ( A c c e l e r o t o r -  

- M e t h o d e ;   1  M i n u t e   b e i   3000  U / M i n . )   f o l g e n d e   A b r i e b w e r t e  

a u f :  



E s   i s t   o f f e n s i c h t l i c h ,   daß   das   D i m e t h y l o l c o c a r b a m a t   d e r  

E r f i n d u n g   e i n e   r e l a t i v   g e r i n g e   N e i g u n g   zu r   S t a u b b i l d u n g  

b e s i t z t   ( w i c h t i g   w e g e n   d e r   S t a u b e n t w i c k l u n g   in  Näh-   u n d  

G e w e b e v e r p a c k u n g s b e t r i e b e n ) .  

B e i s p i e l   14  

E i n e   K l o t z f l o t t e   a u s  

w i r d   a u f   P o l y e s t e r - B a u m w o l l - G e w e b e   ( 6 5 / 3 5 )   mi t   e i n e m   G e -  

w i c h t   von  120  g/m2  a u f g e k l o t z t ,   wobe i   d i e   F l o t t e n a u f n a h m e  

70  %  b e t r ä g t .   Nach  dem  T r o c k n e n   w i r d   das  Gewebe  in  e i -  

nem  S p a n n r a h m e n   20  S e k u n d e n   a u f   205°C  e r h i t z t .  

Zum  V e r g l e i c h   w e r d e n   w e i t e r e   P r o b e n   in  ä h n l i c h e r   W e i s e  

mi t   f o l g e n d e r   F l o t t e  g e k l o t z t :  

In  b e i d e n   F ä l l e n   w u r d e n   d i e   f ü r   d i e   b e t r e f f e n d e   A u s r ü -  



s t u n g   o p t i m a l e   K a t a l y s a t o r a r t   und  - m e n g e   g e w ä h l t .  

Das  Gewebe  w i r d   wie  oben   b e s c h r i e b e n   g e t r o c k n e t   und  e r -  

h i t z t   (20  S e k u n d e n   a u f   2 0 5 ° C ) .  

Die  b e i d e n   P r o b e n   w e r d e n   m i t   A  ( R e z e p t u r   a)  und  B  ( R e -  

z e p t u r   b)  b e z e i c h n e t   und  in   d e r   im  w e s e n t l i c h e n   g l e i c h e n  

W e i s e   wie   oben   b e s c h r i e b e n   g e p r ü f t .   Die  f o l g e n d e   T a b e l l e  

g i b t   e i n e   Z u s a m m e n f a s s u n g   d e r   E r g e b n i s s e :  



,  
Die  T a b e l l e   z e i g t   d i e   Ü b e r l e g e n h e i t   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n  

A u s r ü s t u n g   g e g e n ü b e r   d e r j e n i g e n   des  n ä c h s t e n   S t a n d e s   d e r  

T e c h n i k .   T r o t z   d e r   V e r w e n d u n g   e i n e s   t e u r e n   W e i c h m a c h e r s  

i s t   d e r   G r i f f   d e r   P r o b e   B  w e n i g e r   gut   a l s   d e r   von  P r o b e   A,  

b e i   d e r   k e i n   W e i c h m a c h e r   e i n g e s e t z t   w u r d e .   K r u m p f -   u n d  

K n i t t e r f e s t i g k e i t s e i g e n s c h a f t e n   s o w i e   d e r   W e i ß g r a d   s i n d  

e twa   g l e i c h .   D i e s e   und  v e r s c h i e d e n e   a n d e r e   E r g e b n i s s e  

s i n d   d e s h a l b   in   d i e s e r   T a b e l l e   n i c h t   a u f g e f ü h r t   w o r d e n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   A u s r ü s t u n g   s c h e i n t   d e r   b e k a n n t e n  

in  k e i n e r   E i g e n s c h a f t   u n t e r l e g e n   zu  s e i n .  

Die  V e r g l e i c h s v e r s u c h e   d e r   B e i s p i e l e   9  und  13  v e r a n -  

s c h a u l i c h e n   d i e   Ü b e r l e g e n h e i t   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   M i -  

s c h u n g e n   u . a .   g e g e n ü b e r   e i n e r   E i n z e l k o m p p n e n t e .   D i e  

a n d e r e   K o m p o n e n t e ,   P o l y ä t h y l e n o x i d m o n o c a r b a m a t ,   i s t ,  

wie  b e i   B e i s p i e l   9  n ä h e r   e r l ä u t e r t ,   f ü r   s i c h   a l l e i n   u n -  

b r a u c h b a r .   Es  i s t   ü b e r r a s c h e n d ,   daß  e i n e   M i s c h u n g   a u s  

zwei   S u b s t a n z e n ,   von  d e n e n   j e d e   f ü r   s i c h   u n b e f r i e d i g e n d e  

E r g e b n i s s e   b r i n g t ,   R e s u l t a t e   e r g i b t ,   d i e   m i n d e s t e n s  

b e f r i e d i g e n d   und  in   m a n c h e n   P u n k t e n   s o g a r   a u s g e z e i c h n e t  

s i n d .   D a r ü b e r   h i n a u s   z e i g e n   d i e   V e r g l e i c h s v e r s u c h e  

d e r   B e i s p i e l e   9  b i s   14  d i e   Ü b e r l e g e n h e i t   d e r   e r f i n d u n g s -  

g e m ä ß e n   M i s c h u n g   a u c h   ü b e r   e i n i g e   d e r   b e s t e n   d e r z e i t   ü b -  
l i c h e n   A u s r ü s t u n g s m i t t e l .  

B e i s p i e l e   15  und  16  

P r o b e n   e i n e s   l e d i g l i c h   g e b l e i c h t e n   P o l y e s t e r - B a u m w o l l - G e -  

webes   ( 5 0  :   50;  B e t t u c h w a r e ,   108  g /m2)   w e r d e n   g e k l o t z t  

mi t   e i n e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g ,   d i e   f o l g e n d e   S u b s t a n z e n   e n t -  

h ä l t :  



Die  F l o t t e n a u f n a h m e   b e t r ä g t   65  %.  Das  Gewebe  w i r d   in   e i -  

nem  S p a n n r a h m e n   20  S e k u n d e n   a u f   205°C  e r h i t z t .  

A u s r ü s t u n g s m i t t e l   A  b e s t e h t   aus  e i n e r   5 0 % i g e n   w ä ß r i g e n  

L ö s u n g   e i n e r   M i s c h u n g   aus  9  T e i l e n   D i m e t h y l o l - d i ä t h y l e n -  

g l y k o l m o n o c a r b a m a t   und  1  T e i l   D i m e t h y l o l p o l y ä t h y l e n g l y -  

k o l ( 8 0 0 ) - m o n o c a r b a m a t   ( N , N - D i m e t h y l o l m o n o c a r b a m a t   e i n e s  

P o l y ä t h y l e n g l y k o l s   vom  M o l e k u l a r g e w i c h t   8 0 0 ) .  

A u s r ü s t u n g s m i t t e l   B  b e s t e h t   aus  e i n e r   5 0 % i g e n   w ä ß r i g e n  

L ö s u n g   d e r s e l b e n   K o m p o n e n t e n   im  G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   1 9  :   1 

(95  %  D i m e t h y l o l - d i ä t h y l e n g l y k o l m o n o c a r b a m a t   und  5  % 

D i m e t h y l o l p o l y ä t h y l e n g l y k o l ( 8 0 0 ) - m o n o c a r b a m a t ,   b e z o g e n  

au f   das   G e w i c h t   d e r   C a r b a m a t m i s c h u n g ) .  

Die  P r ü f u n g   d e r   b e i d e n   P r o b e n ,   d i e   im  w e s e n t l i c h e n   w i e  

oben   b e s c h r i e b e n   a u s g e f ü h r t   w i r d ,   f ü h r t   zu  f o l g e n d e n   E r -  

g e b n i s s e n :  



C e l a n e s e - W i e d e r a n s c h m u t z u n g s t e s :  

A p p a r a t u r :   L a u n d e r - O m e t e r   6 0 ° C  

C e l a n e s e   S t a n d a r d - S c h m u t z   ( s o l l t e   e i n m a l   w ö c h e n t l i c h  

60  M i n u t e n   l a n g   g e m i s c h t   w e r d e n ) .  

P r o b e n :   2  P r o b e n   mi t   den   Maßen  15  x  15  cm.  

Die  Gewebe  w e r d e n   v o r   d e r   P r ü f u n g   e i n e r   M a s c h i n e n w ä s c h e  

u n t e r z o g e n ,   und  zwar   dem  f ü r   d i e   b e t r e f f e n d e   G e w e b e a r t  

g e l t e n d e n   N o r m a l p r o g r a m m .  

1 .   A l l e   W o l l e   e n t h a l t e n d e n   G e w e b e :   4 0 ° C  

2.  T r i k o t w a r e n ,   R u n d w i r k w a r e n   und  b e d r u g k e   Waren  5 0 ° C  

3.  A l l e   g e w e b t e n   T e x t i l i e n :   6 0 ° C  

V e r f a h r e n :  

1.  S c h m u t z l ö s u n g   h e r s t e l l e n ,   16  g / l .  

2.  200  ml  S c h m u t z l ö s e r   in  den  B e h ä l t e r   des   L a u n d e r - O m e -  

t e r   e i n f ü l l e n   und  10  S t a h l k u g e l n   z u g e b e n .  

3.  P r o b e n   in  B e h ä l t e r   e i n f ü h r e n ;   B e h ä l t e r   v e r s c h l i e ß e n  

und  30  M i n u t e n   d r e h e n .  

4.  P r o b e n   e n t n e h m e n   und  in  k a l t e m   L e i t u n g s w a s s e r   s p ü l e n .  

5.  P r o b e n   in  d e r   M a s c h i n e  m i t   50  ccm  e i n e s   h a u s h a l t ü b -  

l i c h e n   W a s c h m i t t e l s   w a s  c h e n ,   und  zwar   im  K a l t w a s c h -  

- V o r g a n g .  

6.  Im  W ä s c h e t r o c k n e r   t r o c k n e n .  



1.  A u s r ü s t u n g s m i t t e l   f ü r   C e l l u l o s e   e n t h a l t e n d e   o d e r  

d a r a u s   b e s t e h e n d e   T e x t i l i e n ,   b e s t e h e n d   aus   e i n e r  

30  b i s   7 0 - g e w i c h t s p r o z e n t i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g   e i n e s  

G e m i s c h e s   d e r   in   an  s i c h   b e k a n n t e r   W e i s e   mi t   F o r m -  

a l d e h y d   m e t h y l o l i e r t e n   C a r b a m a t e   I  und  I I  

w o r i n   R1  W a s s e r s t o f f   o d e r   e i n e n   A l k y l r e s t   mi t   1  b i s  

4  K o h l e n s t o f f a t o m e n   und  R 2  u n d   R3  W a s s e r s t o f f   o d e r  

e i n e r   von  b e i d e n   M e t h y l   b e d e u t e n ,   im  G e w i c h t s v e r h ä l t -  

n i s   I  :   I I   wie  1 2  :   1  b i s   1  :   2 0 .  

2.  V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   von  T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t -  

t e l n . g e m ä ß   A n s p r u c h   1  d u r c h   U m s e t z u n g   von  G l y k o l e n  

o d e r   A l k y l g l y k o l e n   d e r   F o r m e l n   I I I   und  I V  

w o r i n   R1,  R2  und  R3  d i e   z u v o r g e n a n n t e   B e d e u t u n g   h a - .  

b e n ,   mi t   H a r n s t o f f   u n t e r   A m m o n i a k a b s p a l t u n g   b e i   T e m -  

p e r a t u r e n   ü b e r   100°C  zu  C a r b a m a t e n   und  a n s c h l i e ß e n d e  

M e t h y l o l i e r u n g   mi t   F o r m a l d e h y d   n a c h   ü b l i c h e n   M e t h o -  

d e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  z u n ä c h s t   in  e i -  

n e r   e r s t e n   S t u f e   G l y k o l   o d e r   A l k y l g l y k o l   d e r   F o r -  

mel   I I I   b e i   130  b i s   160°C  ohne   K a t a l y s a t o r   zu  m i n -  



d e s t e n s   50 %  mi t   H a r n s t o f f   zum  C a r b a m a t   I  u m s e t z t  

und  in  e i n e r   z w e i t e n   S t u f e   e n t w e d e r   in  G e g e n w a r t  

von  N i c k e l i o n e n   e n t h a l t e n d e n   I o n e n a u s t a u s c h e r n  

a l s   K a t a l y s a t o r   b e i   130  b i s   165°C  o d e r   ohne  K a t a -  

l y s a t o r   b e i   150  b i s   2 0 0 ° C   u n t e r   Z u s a t z   von  G l y k o l  

o d e r   A l k y l g l y k o l   d e r   F o r m e l   IV  und  w e i t e r e m   H a r n -  

s t o f f   das  C a r b a m a t g e m i s c h   im  G e w i c h t s v e r h ä l t n i s   I  z u  

I I   wie  1 2  :   1  b i s   1  :   20  h e r s t e l l t .  

3.  V e r w e n d u n g   von  T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l   gemäß  A n -  

s p r u c h   1  zum  P f l e g e l e i c h t a u s r ü s t e n   von  T e x t i l i e n ,  

d i e   C e l l u l o s e   e n t h a l t e n   o d e r   d a r a u s   b e s t e h e n .  
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