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@ Quartire Alkoxyalkylammoniumverbindungen, Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung.
@ Neue quartére Atkoxyalkylammoniumverbindungen der

Formel 1
R R?
(+)] ! (£)11 +1)A(')
R-(0CH, CH,CH,) 77 (CH,) - Nt (Ry), (e
(Ry), Ry

worin R Cg-Cap,- vorzugsweise C;2-Cig-Alkyl oder Cg-Coo-,
vorzugsweise C,,-C,g-Alkenyl,

R,, R; und Rj, die gleich oder verschieden sein konnen,
Methyl, Ethyl oder Benzyl und mindestens einer der Reste Rs,
R; und R] eine Gruppe der Formel -{C.H, O)H,

R; und R; die gleich oder verschieden sein kénnen,
Methyl, Ethyl oder Benzyl,

a0oder 1, b0 oder 1, wobei entweder a oder b = 1 sein
muB, mOoderi,n2oder3,p1,20der3, S2o0der3x1,2,3
oder 4
und X ein Halogen-, Methosulfat-, Ethosulfat- oder Metho-
phosphat-lon bedeuten. Diese Verbindungen werden einge-
setzt als Retarder und Egalisiermittel beim Férben von
Fasern aus Polyacryinitril und sauer modifiziertem Polyester.
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Quartdre Alkoxyalkylammoniumverbindungen, Verfahren zu
deren Herstellung und deren Verwendung.

Man weiB, daB8 die F&rbung von Polyacrylnitrilfasern und
von anionisch modifizierten Polyesterfasern mit kationi-
schen oder basischen Farbstoffen in starkem MaBe von der

Geschwindigkeit abhidngt, mit der die Farbstoffe auf die
Faser aufziehen.

Es ist auBerdem bekannt, daB man in diesen Fallen fir ge-
wbhnlich nur dann gleichm&fige Fdrbungen erhdlt, wenn sie

in Gegenwart von Egalisiermitteln durchgefiihrt werden,

die unter dem Ausdruck "Retarder" bekannt sind. Tatsdch-
lich ist es so, daB in Abwesenheit von Retardern das Auf-
ziehen der Farbstoffe (oder die Farbegeschwindigkeit)

sehr rasch und demzufolge unregelmdfig ist. Der Einsatz

von Retardern erlaubt es, die Aufziehgeschwindigkeit der
Farbstoffe herabzusetzen, was eine regelmd@Bigere und §leich—
méBigere Fdarbung bewirkt.

Fliir gewShnlich unterscheidet man permanente und tempordre
Retarder. Die permanenten Retarder sind normalerweise

sehr wirksam. Sie verbinden sich in Konkurrenz zu den
Farbstoffen fest mit den Fasern. Sie werden deshalb nur in
niedrigen Konzentrationen eingesetzt und ihre Menge muB
genau berechnet werden, indem man den Sdttigungsfaktoren
der Farbstoffe und der Faser Rechnung trdgt (wahre techni-
sche Aguivalente) . Dieser Typ von Retardern weist den Nach-
teil auf, daB er im Fall einer Uberdosierung nicht eine
vollstédndige Baderschopfung der Farbstoffflotte erliaubt
oder daB er die Uberfdrbung von bereits gefdrbter Ware

aus Polyacrylnitrilfasern oder anionisch modifizierten
Polyesterfasern in den F&dllen erschwert, in denen eine
weitere, nachfolgende Fdrbung notwendig ist. Die vorge-
nannten permanenten Retarder bestehen im allgemeinen aus
gquaterndren Ammoniumsalzen, von denen das bekannteste das
Lauryldimethyl-Benzylammoniumchlorid ist.
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Die tempordren Retarder bestchen dagegen aus verschiedenen
Produkten, die eine weniger ausgeprédgte ionische Ladung als
die vorgenannten aufweisen. Deshalb verbinden sich die
tempordren Retarder mit der Faser auf mehr labile Art.
Thre Verbindung mit den aktiven Gruppen der Faser ist
derart, daB sie vom Farbstoff verdringt werden kdnnen, da
dieser stdrker ausgeprédgte ionische Eigenschaften besitzt.
Mit anderen‘Worten, im Gegensatz zu den permanenten Re-
tardern blockieren die tempordren Retarder die aktiven
Zentren dexr Faser nur in geringerem MaBe. Wie bekannt ist,
werden die tempordren Retarder in relativ hohen Xonzentra-
tionen eingesetzt und kodnnen fiir sich allein nicht eine
vBllige GleichméBigkeit der Farbung unter allen Applika-
tionsbedingungen garantieren.

Es stellte sich daher die Aufgabe, neue Produkte zu ent-
wickeln, die in sich gleichzeitig die Vorteile derxr beiden

Retardertypen vereinigen, ohne deren Nachteile aufzuweisen.

Gegenstand der Erfindung sind somit neue guartdre Alkoxy-
alkylammoniumverbindungen der Formel 1

R"1 @Rl:l-1
1 1 @

R - (OCH,CH,CH,) — N —[(CH,) =N 4 (R;), (p + R (1)
(R3)a R1

worin R C8-C20—, vorzugsweise C
-Alkenyl,

12—C18—Alkyl oder C8—C20—,

vorzugsweise C12~-C18
R1, Rf1 und R"1, die gleich oder verschieden sein k&nnen,
Methyl, Ethyl oder Benzyl und mindestens einer der Reste
Ryv R'1 und R"1 eine Gruppe der Formel —(CSstg)xH,

R, und R3,die gleich oder verschieden sein konnen, Methyl,
Ethyl oder Benzyl,

a 0 oder 1, b 0 cder 1, wobei entweder a oder b = 1 sein
muB, m O oder 1, n 2 oder 3, p 1, 2 oder 3, s 2 oder
3, x 1, 2, 3 oder 4 und A ein Halogen—-, Methosulfat-,

Ethosulfat—- oder Methophosphat-Ion bedeuten.
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Als Alkylgruppen unter der Bedeutung von R seien beispiels-
weise folgende genannt:

Decyl, Undecyl- (1}, Undecyl-(4), Dodecyl-(1), Tridecyl-(1),
Tetradecyl- (1), Tetradecyl-(6), Pentadecyl-(1), Hexadecyl-
(8), Heptadecyl-(1), Heptadecyl-(9), Octadecyl~-(1) oder
Stearyl, Monodecyl-(1), 5-Propyl-decyl-(1), 3-Propyltri-
decyl-(1) und Eicosyl. Beispiele ungesdttigter aliphati-
scher Gruppen (C8—C20), dargestellt durch R in der obigen
Formel, sind die folgenden:

Decen(1)-yl, Decen-(9)~yl, Dodecen-(9)-y1(1), Hexadecen-
(38)-y1(1), Octadecen-(6)-yl(1), Octadecen-(9)-yl(1) und
Octadecen(11)-y1(1). Bevorzugte Reste R sind: Decyl, Do-
decyl-(1), Tridecyl- (1), Tetradecyl-(1), Hexadecyl-(1),
Stearyl und Decen-(1)-yl. '

Bevorzﬁgt sind auch solche Reste R, die sich von natiir-
lich vorkommenden Fetten ableiten, wie etwa Talgfett-alkyl,
Kokosfett-alkyl, Sojadl-alkyl, Palmbl-alkyl odexr &hnliche.
Da diese natlirlich vorkommenden Fette Gemische darstellen
aus Verbindungen mit unterschiedlicher Kettenldnge, ist der
Rest R in diesen Fdllen dann entsprechend ein Gemisch von

Alkyl- bzw. Alkenylgruppen mit unterschiedlicher Ketten-
lé&nge.

Im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung umfassen
die Ausdriicke "Produkt der Formel (1)", "Retarder und/oder
Egalisiermittel der Formel (1)", "Produkt der vorliegenden
Erfindung", und "Retarder und/oder Egalisiermittel der
vorliegenden Erfindung"” sowohl eine einzelne unter die
Formel (1) fallende Verbindung, als auch eine Mischung

von zweli oder mehr Verbindungen der Formel (1), wie auch
aus den Beispielen hervorgeht.

Die Retarder und/oder Egalisiermittel der vorliegenden
Erfindung sind imstande, die Faser ausreichend genug Zzu
blockieren, um ein normales Aufziehen des Farbstoffes zu

garantieren. Zur gleichen Zeit sind sie imstande, sich
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langsam von der Faser zu ldsen, wenn in der Fadrbeflotte
ein tUberschuB an Farbstoff auftritt oder bei einer zu-
fdlligen Uberdosierung des Retarders und/oder Egalisier-
mittels. Die Anwendung des neuen Retarders und/oder
Egalisiermittels bei der Fadrbung von Polyacrylnitril-
fasern und anionisch modifizierten Polyesterfasern ge-—
schieht nach den Methoden, wie sie allgemein bekannt sind

bei permanenten Retardern.

Die optimale Menge der der Féarbeflotte beizufligenden
Retarder und/oder Egalisiermittel ist so zu berechnen, daB
man die Sdttigungsfaktoren der zu farbenden Faser und der
eingesetzten Farbstoffe beriicksichtigt, wie es dem Fach-
mann auf diesem Gebiet allgemein bekannt ist. Wenn dem
Verfahren gemd&B der vorliegenden Exfindung auBer den
Retardern und/oder Egalisiermitteln der Formel 1 auch
Retarder bekannten Typs zugesetzt werden, sollen diese
letzteren immer in geringerer Menge den erfindungsge-~

m&Ben Verbindungen gegeniiber vorhanden sein.

Das zu fdrbende Material, das aus Polyacrylnitril- oder
anionisch modifizierten Polyesterfasern besteht, kann in
unterschiedlichen Bearbeitungsstadien vorliegen, wie z.B.
als Garn, Tops (spezielle Schnitte des Garns), Tows (spe-
zeille Schnitte des Gewebes), Stoff oder Wirkgewebe. Die
wdBrige Fédrbeflotte enthdlt die notwendige Menge an Farb-
stoff, Elektrolyten, eventuellen Zusatzstoffen (Netz-
mittel, Schdumungshemmer und &hnliche) und eine Menge an
Retardern und/oder Egalisiermitteln der Formel 1. Die je-
weiligen Mengen hdngen ab vom Sdttigungsfaktor ‘der Faser,
des Farbstoffs oder der Farbstoffe, der Substantivitidt des
Farbstoffs oder der Farbstoffe und der Charakteristik der
beniitzten Fédrbeanlagen. Das Flottenverhdltnis liegt fiir
gewbhnlich zwischen 1:1 und 1:200, vorzugsweise zwischen
1:2 und 1:40.

Dank ihrere guten L®slichkeit konnen die Retarder und/oder
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Egalisiermittel der Erfindung direkt der Férbeflotte zu-
gegeben werden. Die Fdrbeflotte wird unter Bewegung auf
eine Temperatur zwischen 80 und 110°C erhitzt und zwar
solange, daB eine vollkommene Erschopfung des Farbstoffs
garantiert ist. Dieser Zeitraum liegt filir gewShnlich
zwischen 20 und 120 Minuten. Die Menge an Retardern und/
oder Egalisiermitteln betr&gt in der Regel zwischen 0,1 und
4 Gew.-%, bezogen auf das zu fdrbende Material. Der pH-
Wert der Fédrbeflotte wird auf Werte zwischen 1 und 7,

vorzugsweise zwischen 3 und 6 eingestellt.

Mit dem Verfahren der vorliegenden Erfindung erh&lt man
vollkommen gleichmé&Bige Farbungen bei optimaler Exr-
schopfung der Fdrbeflotte. Es ist auBerdem mbglich, Uber-
farbungen durchzufithren oder eine vollst&ndige Exr-
schopfung der Farbeflotte zu erreichen, auch in Fdllen
von zufdlligen Uberdosierungen des Retarders und/oder
Egalisiermittels. Diese Uberdosierung darf jedoch nicht
die zur vollkommenen Sdttigung der Faser notwendige Menge
um mehr als 30 - 50 % Uberschreiten. Es ist noch hervor-
zuheben, daB, wenn man Farbstoffe beniitzt, die nur in
geringem Ausmall substantiv sind, die Konzentration des
Retarders und/oder Egalisiermittels in der Farbeflotte

vermindert werden kann, um zu lange Fdrbezeiten zu ver-

" meiden.

Die DE-0S 2 633 138 beschreibt ein Verfahren zur Her-
stellung egaler Fédrbungen auf Polyacrylnitril- oder sauer-
modifizierten Polyesterfasern, indem man dieses Material
mit basischen Farbstoffen behandelt unter Verwendung von
Egalisiermitteln der Formel (2),

1 [ Al n+ 1@
R' R
R~ (0~CH,CH,CH,) -N - | (CH,) ;=N-{ - R'| e (2)
21 2
_n
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worin

R einen aliphatischen ges#ttigten oder ungesittigten Rest
mit 10 - 20 Kohlenstoffatomen,

R1 im statistischen Mittel 0 - 20 % Wasserstoff und

100 - 80 % Methyl oder ZAthyl,

fa ein ZAguivalent eines Anions,

n die Zahlen 1 oder 2 und m die Zahlen 0 oder 1 darstellen.
Diese Produkte sind aber tempordre Retarder mit den dieser
Klasse von Retardern eigenen Nachteilen. In den folgenden
Beispielen 9, 10 und 11 werden einige typische Vertreter
dieser Retarder den Retardern und/oder Egalisiermitteln

dieser Erfindung gegeniilbergestellt.

Die Retarder und/oder Egalisiermittel der vorliegenden
Erfindung konnen hergestellt werden wie in "Cationic Sur-
factants", edited by Eric Jungermann, Marcel Dekker Inc.,
New York (1970), S. 29 beschrieben. Zu diesem Zweck werden
Verbindungen der Formel (3)

R"1 R!
t 1
2—CH2—CH2)m—N - (CHz)n—N - R | (3)

P

R- (OCH

mit Alkylierungsmitteln umgesetzt. Die Umetzung erfolgt

in einem wdBrigen Mittel oder in einem organischen Lésungs-‘
mittel in Gegenwart von Alkali. Beispiele von zweckmaBigen
organischen Ldsungsmitteln sind niedere aliphatische
Alkohole, Ather, vor allem zyklische Ather, wie Tetra-
hydrofuran oder Dioxan und Benzolderivate, wie Benzol,
Toluol, Xylol und chlorierte Benzole. Als Alkalien kann

man vor allem Alkalihydroxyde und Alkalicarbonate nennen.
Vorzugsweise arbeitet man in einem wédBrigen Medium in
Gegenwart von Natriumhydroxyd.

. Bevorzugte Alkylierungsmittel sind Methyl- bzw. Athyl-

halogenide, vorzugsweise Chlorid, Dimethyl- bzw. Didthyl-
sulfat oder Trimethyl- oder Trid&thylphosphat. Die Alkylierungs-
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reaktion wird im allgemeinen bei Temperaturen zwischen 55
und 100°C durchgefihrt, vorzugsweise zwischen 80 und 95°C.
Wenn man eine vollst&ndige Quaternierung wilinscht, ist es
zweckmdBig, einen Uberschuf an Alkylierungsmitteln einzu-
setzen. Nach der Alkylierung kann man aus dem Reaktions-
gemisch durch Abdampfen—den tUberschuB an Alkylierungsmitteln
entfernen, z.B. wenn man Alkylhalogenide einsetzt. Es ist
auch méglich, bei der Alkylierung, z.B. mit Alkylhaloge-
niden, unter Druck solange Alkylierungsmittel zuzusetzen,
bis sich im ReaktionsgefdB bei der Reaktionstemperatur der
Dampfdruck des Alkylierungsmittels einstellt. Wenn man
dagegen keine vollstédndige Quaternierung wilinscht, kann man
auch mit einem UnterschuB an Alkylierungsmitteln arbeiten.
In diesem Fall erhdlt man Verbindungen der Formel (1),
wobei entweder a oder b = 0 ist. Die bei der Alkylierung
eingesetzte Alkalimenge ist der Menge des ver-
brauchten Alkylierungsmittels zumindest &quivalent und im
allgemeinen arbeitet man mit einem geringen Alkaliiliber-
schuB. Nach Beendigung der Alkylierungsreaktion neutrali-
siert man den AlkaliiliberschuB durch eine Sdurezugabe. Die
folgenden Beispiele dienen dazu, die Erfindung besser zu
veranschaulichen. Wenn nichts Gegenteiliges angegeben ist,
handelt es sich bei den Teilen um Gewichtsteile.

Beispiel 1

N'-Alkyl-N',N"-trihydroxy&thyl-N'~-N"-dibenzylpropylen-
diammoniumchlorid

448 Teile (Mole) N'-Alkyl-N'-N"-trihydroxydthylpropylen-
diamin ("Alkyl" ist eine vom hydrierten Talg.abgeleitete
lineare aliphatische Kette, die eine Mischung von Octa-
decyl-, Hexadecyl-, Tetradecylresten darstellt) werden
bei 85°C mit 100 Teilen Wasser und 65 Teilen 30 %igem
Natriumhydroxyd versetzt, um so eine homogene Paste zu
bilden. Zwischen 60 - 95°C, vorzugsweise zwischen 80 -

85°C werden langsam 252 Teile Benzylchlorid zugegeben.
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Die Reaktion ist exothermisch und die Zugabe des Benzyl-
chlorids muB daher so eingestellt werden, da8 die Tem-
peratur nicht 95 - 98°C iibersteigt, um eine durch das
Kochen des Wassers bei 100°C verursachte Schaumbildung

zu vermeiden. Man arbeitet am besten in einem Reaktions-
gefdBf mit einem RilickfluBkiihler. Es ist auch mdglich, in
einer geschlossenen Apparatur unter leichtem Druck zu ar-
beiten. Der pH-Wert muB zwischen 2 und 7, vorzugsweise
zwischen 4 und 7 gehalten wercden. Die Reaktion wird be-
endet durch Erhitzen auf 80 - 100°C, besser zwischen 90 -
98°C, bis zum gdnzlichen Verschwinden des Benzylchlorids.
Man erhdlt so 680 -~ 6390 Teile des gewlinschten Produkts bei
einer Konzentration von 100 Gew.-%, das Produkt weist
einen Schmelzpunkt von 80 - 95°C auf.

Beispiel 2

N'—Dodecyl—N'—N"-trihydroxyéthyl—N'—N“—di—benzYlpropylen—
diammoniumchlorid

Wie in Beispiel 1 beschrieben werden zu 374 Teilen (1 Mol)
N'-Dodecyl-N'-N"~trihydroxydthylpropylendiamin bei 80°C
1200 Teile Wasser und 65 Teile 30 %iges Natriumhydroxyd
zugegeben, um eine homogene Paste zu bilden. 252 Teile
Benzylchlorid (2 Mole) werden zwischen 60 - 95°C, vorzugs-

weise zwischen 80 - 90°C zugegeben und bei einer Tempera-

tur von 95 - 98°C (exotherm) wird der pH-Wert der Reaktions-

mischung zwischen 1 und 7, vorzugsweise zwischen 4 und 7
gehalten. Zur Vervollstdndigung der Reaktion destilliert
man 250 Teile Wasser ab, wodurch ca. 10 Teile von Benzyl-
alkohol, das sich im Verlauf der Reaktion gebildet hatte ,.
entfgrnt werden.

Man erhdlt ca. 1640 Teile fliissiges Produkt mit einem Fest-
stoffgehalt von 38 %.
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Beispiel 3

Gemisch aus N'-Octadecenyl-N'-N"-trihydroxydthyl-N'-N"-di-
benzvlpropylendiammoniumchlorid, N'-Octadecenyl-N'-N"-
trihydroxy&dthyl-N'-monobenzylpropylenammoniumchlorid

und N'-Octadecenyl-N'-N"-trihydroxydthyl-N"-monobenzyl-
propylenammoniumchlorid.

Wie in Beispiél 2 beschrieben werden zu 456 Teilen (1 Mol)
N'-Octadecenyl~N'~N"~trihydroxydthyl-propylendiamin bei
60 - 90°C, vorzugsweise bei 70 - 80°C 1200 Teile Wasser
und 60 Teile 30 %iges Natriumhydroxyd zugegeben, um so.
eine homogene Paste zu bilden. Zwischen 50 - 95°C, vor-
zugsweise zwischen 80 - 90°C werden dann 189 Teile (1,5
Mole) Benzylchlorid zugegeben (exothermische Reaktion).
Zur Vervollstdndigung der Reaktion werden 200 Teile Was-
ser abdestilliert, die 8 - 10 Teile Benzylalkohol ent-
halten, der sich im Verlauf der Reaktion gebildet hat.
Man erhdlt ca. 1697 Teile einer wdssrigen LOsung mit
einem Gehalt des Reaktionsproduktes von 38 %.

Beispiel 4

10 g Polyacrylnitrilgarn werden fiir 60 Minuten in 400 cc
Wasser gekocht, das in L&sung 0,25 g/l des Handelsfarb-
stoffes Basic Red 18 C.J. Nr. 11085, 0,25 g/1 des Re-

tarders aus Beispiel 1 und 1 g/l Essigsdure enthilt.

Man erh&lt eine vollkommen gleichmdBige F&drbung und die
Erschdpfung des im Bad vorhandenen Farbstoffes ist langsam
und graduell, wdhrend die gleiche Behandlung in Abwesen-
heit des Retarders zu einer ungleichmi@Bigen Fdrbung und

zu einer schnellen Erschdpfung des Fdrbebades fiihrt.

Beispiel 5

Man wiederholt das in Beispiel 4 beschriebene Verfahren,
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indem man die Kochzeit auf 90 Minuten verldngert und die
Konzentration des Retarders auf 0,35 g/l erhdht. .

Man erhdlt eine vollkommen gleichm&Bige Fadrbung von

gleicher Intensitdt wie die in Beispiel 4 erzielte.

Wenn man anstelle des erfindungsgemdBen Retarders und/oder
Egalisiermittels &quivalente Mengen eines kationischen
Retarders vom bekannten Typ, bestehend aus Dodecyl-N-
dimethyl-benzylammoniumchlorid, einsetzt,fihrt dies zu
einer Fdrbung in helleren Tonen und zu einer ungeniligenden

Erschépfung des in der Fdrbeflotte vorhandenen Farbstoffs.

Beispiel 6

100 kg Polyacrylnitrilfasern mit einem S&ttigungsfaktor von
2,1 werden in einer kastenfdrmigen Anlage in 2000
Liter Farbeflotte gefdrbt, die 2 kg Essigsdure, 1 kg
Farbstoff C.I. Basic Blue 69 von sehr hoher Substantivitdt
und 3,27 kg des Retarders der vorliegenden Erfindung in

38 %iger L&sung, zubereitet nach Beispiel 2, gemd&B der
folgenden Kalkulation enth&lt:

- Faktor des Farbstoffs = 0,3
- Faktor der Faser o= 2,1
- Freier zu sdttigender Faktor = 2,1-0,3 = 1,8
- Faktor des Retarders = 0,55
- einzusetzende Quantitdat des
Retarders = 1,8:0,55 = 3,27 kg

Die bei einer Kochzeit von 45 Minuten durchgefiihrte Farbung
fiihrt zu einer graduellen und vollstandigen Erschdpfung

der Férbeflotte und zu einer vollkommen gleichmd@figen
Blaufdrbung der Faser.
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Beispiel 7

10 g Polyacrylnitrilfasern werden fir 30 Minuten in 400 cc
kochendem Wasser behandelt, die in L&sung 0,5 g/l des
Farbstoffes C.I. Basic Yellow 11, Nr. 48055, 0,25 g/1

des Retarders der vorliegenden Erfindung, zubereitet ge-

maB Beispiel 1 und 1 g/l Essigsdure enthalten.

Auf analoge Weise, aber mit dem &dquivalenten Gewicht an
Lauryldimethylbenzylammoniumchlorid behandelt man 10 g
der gleichen Faser.

Nach Trocknung und Konditionierung sind die Fasern gleich
gefédrbt, wie die mit dem Retarder und/oder Egalisier-
mittel der vorliegenden Erfindung gefdrbten Fasern, zeigen
jedoch einen hoheren Antistatikwert als jene, die mit den
konventionellen Retardern gefdrbt wurden. .

Beispiel 8

10 g Polyacrylnitrilfasern mit dem S&ttigungsfaktor 2,1
werden fliir 4 - 5 Minuten in einer Fdrbeflotte gekocht, die
aus 400 cc Wasser, 0,1 g des Farbstoffs C.I. Basic Red 18
Nr. 11085, 0,25 g Retarder, hergestellt nach Beispiel 2,
und 0,5 g Essigsdure besteht.

Andere 10 g dieser Faser werden auf die gleiche Weise in
Gegenwart der gleichen Menge des gemdB Beispiel 3 zube-
reiteten Retarders gefé&rbt.

Bei dem Verfahren erhdlt man eine glcichmdBige Fdrbung der
Faser, aber die Aufziehgeschwindigkeit des Farbstoffs ist
in beiden Fdllen unterschiedlich, wie die nachstehende
Tabelle zeigt:
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30

— 12 -

Produkt des Produkt des

Beispiels 2 Beispiels 3
Farbebeginn 100 100
bei 90°C 93 95
bei 98°C 82 87
nach 5 Minuten bei 98°C 68 76
nach 10 Min. bei 98°C 51 63
nach 15 Min. bei 98°C 41 54
nach 25 Min. bei 98°C 23 37
nach 35 Min. bei 98°C 7 18
nach 45 Min. bei 98°C 1 1

Die ZahTen der Tabelle stellen den Farbstoffgehalt in der
Firbeflotte dar zu den verschiedenen Zeiten, in Prozenten

ausgedriickt, bezogen auf die Anfangsmenge (100 %).

Aus der Tabelle geht hervor, daB die Quaternierung von
allen beiden Stickstoffatomen im Molekiil des Retarders und/
oder Egalisiermittels der Formel (1) eine stdrkere Ver-

zOgerungswirkung mit sich bringt.

Beispiel 9

100 kg Polyacrylnitrilfasern werden in einer Fdrbeflotte

gefarbt, die folgendermaBen zusammengesetzt ist:

Wasser 2 000 Liter

Basic Yellow 28 Nr. 48054 0,7 % (auf das Gew. der Faser)
Basic Red 81 0,18 % (auf das Gew. der Faser)
Basic Blue 41 Nr. 11154 0,12 & (auf das Gew. der Faser)

Retarder gemdB Beispiel 2 2,6 3 (auf das Gew. der Faser)
Essigsdure bis zu pH 5

Das Verfahren wird durchgefiihrt durch Erwdrmung der Fadrbe-

flotte auf 98°C, wobei man die Temperatur um 1°C/Minute
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steigen 188t und die Fédrbeflotte fiir eine Stunde bei Koch-
temperatur h&dlt. (Kurve 1 in Figur 1)

Auf die gleiche Weise werden ebenfalls 100 kg Polyacryl-
nitril-fasern mit Hilfe der gleichen Menge eines her-
kommlichen Retarders ( Dimethyl-Xokos-benzylammonium-
chlorid) gefdrbt. (Kurve 2 in Figqur 2)/

In beiden Fdllen erhdlt man vollkommen egale Farbungen.
Die Aufziehgeschwindigkeit des Farbstoffs erweist sich
dagegen sehr verschieden, wie aus der graphischen Dar-
stellung der Figur 1 hervorgeht.

Aus dieser graphischen Darstellung kann man sehen, daB
die Aufziehgeschwindigkeit des Farbstoffs bei Koch-
temperatur um sehr vieles niedriger ist, wenn man den
Retarder gemdfB der vorliegenden Erfindung beniitzt. Dies
ist gegeniiber den konventionellen permanenten.Retardern
ein Vorteil, da man die vollst&ndige Erschdpfung des
Farbstoffes mit gréBerer Konstanz in der Aufziehge-
schwindigkeit erhilt. '

Beispiel 10

10 g Polyacrylnitrilfasern werden fiir 75 Minuten unter
Xochen in 400 cc Wasser behandelt, die 0,2 Farbstoff
Basic Red 46 enthalten, 0,4 g Retarder gemdf Beispiel 2
und 0,4 cc Essigsdure.

Andere 10 g der gleichen Faser werden parallel in einer
Firbeflotte behandelt, die wie die erste zubereitet ist,
aber als Retarder 0,4 g eines mit Dimethylsulfat

qguaternierten Talgfettpropylendimains enth&dlt.

Weitere Muster derselben Faser werden auf gleiche Weise

behandelt, indem man die Menge der beiden Retarder auf
0,6 g bringt.
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Die Aufziehgeschwindigkeit des Farbstoffes ist in der

graphischen Darstellung der Figur 2 wiedergegeben. (Kurven

1a und 1b erfindungsgem#f, Kurven 2a und 2b mit Produkt
ggméB Stand_ der Technik) .
ie Unterschiede in der Aufziehgeschwindigkeit des Farb-

stoffs zeigen fiir das erfindungsgemé&Be Produkt eine
grbfere Retarderwirksamkeit im Vergleich zu einem analogen
Produkt, jedoch mit anderen R -Resten und mit Quaternie-

1 .
rung durch Dimethylsulfat anstelle von Benzylchlorid.

Beispiel 11

Man arbeitet wie in Beispiel 10 angegeben unter Ver-
wendung eines Umsetzungsprodukts aus 2,5 Mol Ethylen-
oxid und 1 Mol Stearylamin als Retarder. Dieses Produkt
ist ein handelsiiblicher tempordrer Retarder.

Die Aufziehgeschwindigkeit des Farbstoffs auf die Faser

ist in der graphischen Darstellung der Figur 3 wicder-
geachen. (Rurven 1a und 1b mit dem erfindungsgemdBen Produkt,
Kurven 2a und 2b mit dem Produkt nach dem Stand der Technik)
Die Unterschiede in der Aufziehgeschwindigkeit des
Farbstoffs auf der Faser zeigen, daB der Retarder und/oder
das Egalisiermittel der vorliegenden Erfindung dem Ver-

lauf der Farbung eine grdBere Regelm#Bigkeit verleiht.
Bei hoherer Konzentration beweist der Retarder und/oder
das Egalisiermittel der vorliegenden Erfindung, daB er

beachtliche temporire Charakteristiken besitzt.

Beispiel 12

10 g Polyacrylnitrilfasern werden in einer F&rbeflotte’
von 400 cc Wasser, die 0,50 g Retarder - gemdB Beispiel 2
- enthalten, fiir 30 Minuten gekocht. Nach dieser Behand-
lung werden die Fasern in Wasser von 40°C fiir 10 Minuten
gewaschen und anschlieBend 45 Minuten lang in einer Fadrbe-

flotte gekocht, die 0,25 g Basic Red 18 und 0,5 cc Essig-
sdure enthdlt.
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Parallel dazu behandelt man andere 10 g Faser ebenfalls
fiir 45 Minuten bei Kochtemperatur in einer F&rbeflotte
von 400 cc Wasser, die 0,50 g Retarder gemdB Beispiel 2,
0,25 g Basic Red 18 und 0,5 cc Essigsdure enthdlt.

Die Aufziehgeschwindigkeit des Farbstoffs auf der Faser

ist bei beiden Behandlungsarten praktisch die gleiche.

Das beweist die Permanenz der erfindungsgemdfien Ver=- _
bindungen, da ein tempordrer Retarder wdhrend der Zwischen-
waschung eliminiert wilirde, w&hrend aus den parallelen
Aufziehgeschwindigkeiten klar hervorgeht, daB der Retarder

sich fest und vollkommen auf der Faser festsetzt.
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PATENTANSPRUCHE:

1. Neue quartdre Alkoxyalkylammoniumverbindungen der

Fornel 1
$¥ HT% (-)
R-(ocx&zcr~12c1412)ﬁ#‘)llx1 — (CHz)n._.( T — (R2)b (p+1>A
(RB‘)a R1
— Jp

worin R CE;CZO-’ vorzugswelise C12—C18~Alkyl oder
C8-C20—, vorzugsweise C12—C18—Alkenyl,

R1, Ri und ?' die gleich oder verschieden sein k&nnen,
Methyl, Ethyl oder Benzyl und mindestens einer der
Reste R1, R% und Rq eine Gruppe der Formel _(Csyzép)xH'
R2 und R3 die gleich oder verschieden sein k&nnen,
Methyl, Ethyl oder Benzyl, ‘

a 0 oder 1, b 0 oder 1, wobei entweder a oder b = 1
sein muB, m 0 oder 1, n 2 oder 3™ und A ein Halogen-—,

Methosulfat-, Ethosulfat- oder Methophosphat-Ion

bedeuten. *p 1,2 oder 3,8 3 oder 3, X 1,2,3 oder 4

2. Verfahren zur Herstellung der Verbindungen nach An-

spruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man eine Ver-
bindung der Formel

"
?1 R,

{
R—(OCHZCHZCHZ)ﬁ__ N___(CHz)ﬁ—' N-—- R

- -p

mit einem Alkylierungsmittel quaterniert.

3. Verwendung der Verbindungen nach Anspruch 1 als
Retarder und Egalisiermittel beim F&rben von Fasern
aus Polyacrylnitril und anionisch modifiziertem

-

Polyester.
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PATENTANSPRUCHE OSTERREICH: HOE 82/35 009

1. Verfahren zur Herstellung von quartdren Alkoxyalkyl-

ammoniumverbindungen dexr Formel 1

5 X3 R}

|
R- (OCH_.CH CHZ)Héth——w(CH

2772 2 (®y), (p41) 2

|
|
(®3a R

10
worin R C5;C20—' vorzugsweise C12—C18—Alkyl oder

C8-Czo-, vorzugsweise C12-C18—Alkenyl,
R1, Ri und ?, die gleich oder verschieden sein k&nnen,
Methyl, Ethyl oder Benzyl und mindestens einer der

15 Reste R1, R% und R? eine Gruppe der Formel —(Csyzsp)xﬁ,
R2 und R3 die gleich oder verschieden sein kOnnen,
Methyl, Ethyl oder Benzyl,

a 0 oder 1, b 0 oder 1, wobei entweder a oder b = 1
sein muB, m 0 oder 1, n 2 ocer 34D 1,2 oder 3,8 3 ddéf'5-

~r

20 X 1,2,3 oder 4 ynd A ein Haloqen-:yethosulfat—, Ethosuifac-—

oder Methophosphat-lon bedeuten, dadurch gekennzeich-

net, daB man eine Verbindung der Formel

R" R
25 n O
: R~ (OCH,CH,CH, ) — N~ (CH)) = N - R

. P
mit einem Alkylierungsmittel quaterniert.
30
2. Verwendung der Verbindungen hergestellt nach Anspruch
. 1t als Retarder und Egalisiermittel beim Fidrben von

Fasern aus'Polyacrylnitril und anionisch modifiziertem
Polyester,
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