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@  Weichmacheremulsion,  Verfahren  zu  ihrer  Herstellung  und  ihre  Anwendung. 

Eine  Weichmacheremulsion  zur  Hydrophobierung  und 
Griffverbesserung  von  Textilien  wird  dadurch  hergestellt, 
daß  ein  Gemisch,  bestehend  aus 

mit  einem  anionischen  Emulgator  verschmolzen  und  unter 
Zugabe  von  Wasser  und  Erdalkali-ionen  zu  einer  Emulsion 
emulgiert  wird. 



Die  E r , f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n e   w ä ß r i g e   r e a k t i v e ,   v i s k o s i -  

t ä t s -   und  l a g e r s t a b i l e   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   m i t   h y d r o p h o -  
b i e r e n d e r   W i r k u n g ,   V e r f a h r e n   zu  i h r e r   H e r s t e l l u n g   u n d  

i h r e   A n w e n d u n g .  

Es  h a t   n i c h t   an  v i e l f ä l t i g e n   V e r s u c h e n   g e f e h l t ,  g e f ä r b -  

t e s   wie   a u c h   u n g e f ä r b t e s   T e x t i l m a t e r i a l   g r i f f l i c h   z u  

v e r b e s s e r n   und  ihm  h y d r o p h o b e   E i g e n s c h a f t e n   zu  v e r l e i -  

h e n .   Aus  K o s t e n g r ü n d e n   i s t   man  b e s t r e b t ,   den  V e r e d e -  

l u n g s p r o z e ß   und  den   F ä r b e v o r g a n g   in  e i n e r   S t u f e   d u r c h z u -  

f ü h r e n   und  d i e   G r i f f v e r b e s s e r u n g   und  H y d r o p h o b i e r w i r k u n g  

d u r c h   A n w e n d u n g   e i n e r   V e r b i n d u n g s k l a s s e   zu  e r z i e l e n .  

Das  DE-C  1  231  663  b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l -  

l u n g   von  H y d r o p h o b i e r u n g e n   a u f   T e x t i l i e n ,   b e i   dem  d i e s e  

m i t   F l o t t e n   b e h a n d e l t   w e r d e n ,   d i e   h i t z e h ä r t b a r e   P o l y s i -  

l o x a n e ,   K o n d e n s a t i o n s m i t t e l   f ü r   d i e   P o l y s i l o x a n e ,   u n d  

K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t e   aus   a m i n o p l a s t b i l d e n d e n   N - V e r b i n -  

d u n g e n ,   F o r m a l d e h y d ,   a l i p h a t i s c h e n   M o n o c a r b o n s ä u r e n   m i t  

mehr   a l s   10  C - A t o m e n   und  bzw.   o d e r   H a r z s ä u r e n   und  A l k a -  

n o l a m i n e   e n t h a l t e n .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d   g e t r o c k n e t   u n d  

k o n d e n s i e r t .   D u r c h   M i t v e r w e n d u n g   ü b l i c h e r   K u n s t h a r z v o r -  

k o n d e n s a t e   k a n n   n e b e n   d e r   H y d r o p h o b i e r u n g   a u c h   e i n e  

G r i f f v e r b e s s e r u n g   e r f o l g e n .   Die  g l e i c h z e i t i g e   H y d r o p h o -  

b i e r u n g   und  G r i f f v e r b e s s e r u n g   l ä ß t   s i c h   nu r   d u r c h   A n w e n -  

dung  von  P r o d u k t e n   aus   v e r s c h i e d e n e n   S u b s t a n z k l a s s e n  

e r z i e l e n ,   was  zu  L a g e r s t a b i l i t ä t s p r o b l e m e n   f ü h r t   b z w .  

e i n e n   Z u s a t z   d e r   v e r s c h i e d e n e n   S u b s t a n z e n   zu  dem  A u s r ü -  

s t u n g s b a d   e r s t   k u r z   v o r   d e r   B e h a n d l u n g   e r f o r d e r l i c h  

m a c h t .   Die  K o n d e n s a t i o n   w i r d   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  1 3 0  

b i s   150  C  in  A n w e s e n h e i t   von  S e i f e n   o d e r   S a l z e n   m e h r w e r -  

t i g e r   M e t a l l e ,   wie  z . B .   d e s   Z i r k o n s ,   d u r c h g e f ü h r t ,   w o b e i  

d i e s e   K o n d e n s a t i o n s t e m p e r a t u r e n   s e h r   g e n a u   e i n g e h a l t e n  



w e r d e n   m ü s s e n ,   w e i l   s o n s t   e i n e   d r a s t i s c h e   G r i f f v e r -  

s c h l e c h t e r u n g   zu  b e o b a c h t e n   i s t .  

Aus  d e r   DE-A  22  211  66  s i n d   H y d r o p h o b i e r m i t t e l   b e k a n n t ,  

d i e   e i n e n   h y d r o p h i e r e n d   w i r k e n d e n   A m i n o p l a s t e n ,   e i n   P a -  
o  

r a f f i n   vom  S c h m e l z p u n k t   40  b i s   80  C  und  b e s t i m m t e   t h e r -  

m i s c h   s p a l t b a r e   E m u l g a t o r e n   e n t h a l t e n .   N a c h t e i l i g   i s t  

d a b e i ,   daß  m i t   K u n s t h a r z v o r k o n d e n s a t e n   g e a r b e i t e t   w e r d e n  

muß.  A u ß e r d e m   muß  d u r c h   d i e   A n w e n d u n g   s p a l t b a r e r   E m u l g a -  

t o r e n   m i t   e i n e r   d e u t l i c h e n   V e r s c h l e c h t e r u n g   d e r   R e i b -  

e c h t h e i t   d e s   a u s g e h ä r t e t e n   T e x t i l m a t e r i a l s   g e r e c h n e t  

w e r d e n .  

Aus  d e r   DE-B  19  34  177  s i n d   T e x t i l w e i c h m a c h u n g s m i t t e l   i n  

Form  w ä ß r i g e r   L ö s u n g e n   o d e r   D i s p e r s i o n e n   b e k a n n t ,   d i e  

a l s   W e i c h m a c h e r k o m p o n e n t e   U m s e t z u n g s p r o d u k t e   a u s   m i n d e -  

s t e n s   3  mol  F o r m a l d e h y d   und  1  mol  N - A l k y l h a r n s t o f f -   o d e r  

N - A l k y l b i u r e t - V e r b i n d u n g e n   m i t   e t w a   14  b i s   22  C - A t o m e n  

im  A l k y l r e s t   e n t h a l t e n .   Der  d u r c h   d i e s e   M i t t e l   e r z i e l t e  

G r i f f   i s t   in  e i n i g e n   F ä l l e n   noch   n i c h t   g l a t t   und  w e i c h  

g e n u g ,   und  d i e   H y d r o p h o b i e r w i r k u n g   i s t   n i c h t   a u s r e i -  

c h e n d .  

Aus  d e r   DE-B  23  20  302  s i n d   G e m i s c h e   aus   w e n i g s t e n s  

e i n e m   Mono-  u n d / o d e r   D i m e t h y l o l - a l k y l h a r n s t o f f   m i t   1 2  

b i s   22  C - A t o m e n   im  A l k y l r e s t   und  w e n i g s t e n s   e i n e m   B u t y l -  

e t h e r   e i n e s   Mono-  u n d / o d e r   D i m e t h y l o l - a l k y l h a r n s t o f f s  

m i t   12  b i s   22  C - A t o m e n   im  A l k y l r e s t   b e k a n n t ,   d i e   a l s  

W e i c h m a c h u n g s m i t t e l   f ü r   C e l l u l o s e f a s e r n   v e r w e n d e t   w e r -  

d e n .   Die   H y d r o p h o b i e r w i r k u n g   d i e s e r   G e m i s c h e   i s t   n i c h t  

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

n i c h t   d i e   g e w ü n s c h t e   a u s r e i c h e n d e   F ü l l e .   D u r c h   d i e   B u -  

t y l e t h e r   e n t s t e h e n   b e i   d e r   V e r a r b e i t u n g   G e r u c h s p r o b l e m e ,  

und  b e i   d e r   B e s e i t i g u n g   d e r   F l o t t e n   e n t s t e h e n   A b w a s s e r -  

p r o b l e m e .   A u ß e r d e m   b e s i t z e n   d i e   E m u l s i o n e n   d ' . e s e r   G e -  

m i s c h e   e i n e   s e h r   g e r i n g e   L a g e r s t a b i l i t ä t .  



Aus  d e r   US-C  24  77  346  s i n d   N - M e t h y l o l - b e h e n s ä u r e - a m i d  

und  N - M e t h y l o l - d o c o s y l - c a r b a m a t   a l s   H y d r o p h o b i e r u n g s m i t -  

t e l   b e k a n n t .   Wegen  i h r e r   h o h e n   S c h m e l z p u n k t e   l a s s e n   s i c h  

d i e s e  V e r b i n d u n g e n   j e d o c h   nu r   s c h w i e r i g   in  w ä ß r i g e   E m u l -  

s i o n e n   ü b e r f ü h r e n ,   d i e   d a n n   a u c h   nu r   e i n e   g e r i n g e   H a l t -  

b a r k e i t   und  L a g e r s t a b i l i t ä t   b e s i t z e n .   A u ß e r d e m   k ö n n e n  

d i e s e   V e r b i n d u n g e n   n i c h t   in  e i n e m   Bad  z u s a m m e n   m i t  

K u n s t h a r z v o r p r o d u k t e n   a n g e w a n d t   w e r d e n ,   w e i l   s o n s t   d a s  

A u s r ü s t u n g s b a d   i n s t a b i l   w i r d .  

Es  b e s t a n d   d a h e r   e i n   d r i n g e n d e s   B e d ü r f n i s   n a c h   e i n e m  

W e i c h m a c h u n g s m i t t e l   m i t   h y d r o p h o b i e r e n d e r   W i r k u n g ,   d a s  

d i e   N a c h t e i l e   d e r   b i s h e r   b e k a n n t e n   W e i c h m a c h u n g s m i t t e l  

n i c h t   b e s i t z t   und  d a s   i n s b e s o n d e r e   v i s k o s i t ä t s -   und  l a -  

g e r s t a b i l   und  b e i   d e r   V e r a r b e i t u n g   auch   in  B ä d e r n   m i t  

K u n s t h a r z v o r k o n d e n s a t e n   p r o b l e m l o s   i s t   und  a u f   C e l l u l o -  

s e - / S y n t h e s e f a s e r - K o m b i n a t i o n e n   e i n e n   v o l l e n   w o l l a r t i g e n  

G r i f f   in  V e r b i n d u n g   m i t   e i n e r   a u s g e z e i c h n e t e n   H y d r o p h o -  

b i e r u n g   l i e f e r t .   Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   W e i c h m a c h e r e m u l -  

s i o n   e r f ü l l t   d i e s e  A n f o r d e r u n g e n .  

Die   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   e n t h ä l t  

15  b i s   35  Gew%  e i n e s   G e m i s c h e s ,   e n t h a l t e n d  

0 ,5   b i s   6  Gew%  m i n d e s t e n s   e i n e s   a n i o n i s c h e n   E m u l g a t o r s  

0 , 2 5   b i s   3  Gew%  m i n d e s t e n s   e i n e s   E r d a l k a l i - i o n s   in  F o r m  

m i n d e s t e n s   e i n e r   l ö s l i c h e n   E r d a l k a l i v e r b i n d u n g  

0  b i s   10  Gew%  m i n d e s t e n s   e i n e s   m i t   W a s s e r   u n b e g r e n z t  

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

46  b i s   8 4 , 2 5   Gew%  W a s s e r ,  

w o b e i   f ü r   d i e   Z a h l e n   a,  b,  c  und  d  g i l t  



und  a u ß e r d e m   d i e   B e d i n g u n g e n  

e r f ü l l t   s e i n   m ü s s e n   u n d  

R  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   12  b i s   22  C - A t o m e n ,  
Rl  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   1  b i s   4  C - A t o m e n ,  
R2  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   12  b i s   30  C - A t o m e n  ,  

n  e i n e   Z a h l ' v o n   1  b i s   3 

b e d e u t e n .  

Die   R e s t e   R,  R1  und  R2  k ö n n e n   g e r a d k e t t i g   o d e r  

v e r z w e i g t   s e i n .   V o r z u g s w e i s e   b e d e u t e t   R2  e i n e n  

g e r a d k e t t i g e n   A l k y l r e s t   m i t   18  b i s   22  C - A t o m e n ,   R1 

M e t h y l   o d e r   E t h y l   und  R  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   18  b i s   2 2  

C - A t o m e n .   Das  V e r h ä l t n i s   (a  +  b )  :   (a  +  b  +  c  +  d)  b e -  

t r ä g t   v o r z u g s w e i s e   1  :   ( 1 , 4 3   b i s   3 , 3 ) .  

A l s   a n i o n i s c h e r   E m u l g a t o r   kommt  i n s b e s o n d e r e   e i n   V e r t r e -  

t e r   d e r   f o l g e n d e n   S u b s t a n z k l a s s e n   V  b i s   VII   in  B e t r a c h t .  

w o r i n   R3  e i n e n   g e r a d k e t t i g e n   o d e r   v e r z w e i g t e n   A l k y l -   o d e r   A l -  

k e n y l - R e s t   m i t   12  b i s   18  C - A t o m e n ,   R4  W a s s e r s t o f f   o d e r  

e i n e n   g e r a d k e t t i g e n   o d e r   v e r z w e i g t e n   A l k y l r e s t   m i t   1  b i s  

4  C - A t o m e n ,   X+  e i n   e i n w e r t i g e s   K a t i o n   o d e r   e i n   h a l -  

b e s   z w e i w e r t i g e s   K a t i o n   und  m  e i n e   Zah l   von  10  b i s   3 0 ,  

v o r z u g s w e i s e   von  20  b i s   30,   b e d e u t e n .   V o r z u g s w e i s e   b e -  

d e u t e t   X+  e i n   A l k a l i k a t i o n ,   i n s b e s o n d e r e   das   N a -  



t r i u m   o d e r   K a l i u m k a t i o n ,   o d e r   e i n   h a l b e s   E r d a l k a l i k a t i -  

on ,   i n s b e s o n d e r e  d e s   C a l c i u m - ,   M a g n e s i u m -   o d e r   S t r o n -  

t i u m k a t i o n ,   d a s   A m m o n i u m k a t i o n   o d e r   e i n   s u b s t i t u i e r t e s  

A m m o n i u m k a t i o n ,   wie  z . B .   das   T r i s - h y d r o x y e t h y l a m m o n i u m .  

Für   d i e   A l k y l r e s t e   R3  s i n d   i n n e r h a l b   d e s   B e r e i c h s  

von  12  b i s   18  C - A t o m e n   Z u s a m m e n s e t z u n g e n   b e v o r z u g t ,   w i e  

s i e   in  n a t ü r l i c h e n   F e t t s ä u r e n   v o r k o m m e n .   S o m i t   s i n d   f ü r  

R3  b e i s p i e l s w e i s e   b e v o r z u g t :  

C o c o s f e t t a l k y l   (51%  C - 1 2 ,   19%  C - 1 4 ,   8%  C - 1 6 ,   9%  C - 1 8 ) ,  

S t e a r y l   (1%  C - 1 2 ,   2%  C - 1 4 ,   12%  C - 1 6 ,   69%  C - 1 8 ) ,  

T a l g f e t t a l k y l   (1%  C - 1 2 ,   2%  C - 1 4 ,   30%  C - 1 6 ,   66 %  C - 1 8 ) .  

In  d e r   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   k a n n   e i n   e i n z i g e r   a n i o n i s c h e r  

E m u l g a t o r   o d e r   e i n   G e m i s c h   v e r s c h i e d e n e r   a n i o n i s c h e r  

E m u l g a t o r e n   v o r h a n d e n   s e i n .  

A l s   E r d a l k a l i - i o n e n   k ö n n e n   z . B .   das   M a g n e s i u m - ,   C a l c i u m -  

o d e r   S t r o n t i u m - i o n   o d e r   G e m i s c h e   d a v o n   z u r   A n w e n d u n g  

kommen.   Die   E r d a l k a l i - i o n e n   w e r d e n   in  Form  l ö s l i c h e r  

E r d a l k a l i v e r b i n d u n g e n ,   z . B .   in  Form  d e r   C h l o r i d e   o d e r  

N i t r a t e ,   in  d i e   E m u l s i o n   e i n g e b r a c h t .   Die   E r d a l k a l i -  

i o n e n   k ö n n e n   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   a u c h   a l s   E r d a l k a l i s a l z  

d e s   a n i o n i s c h e n   E m u l g a t o r s   e i n g e b r a c h t   w e r d e n ,   w o d u r c h  

s i c h   d i e   Z u g a b e   e i n e s   w e i t e r e n   E r d a l k a l i s a l z e s   e r ü b r i g e n  

k a n n .  

A l s   m i t   W a s s e r   u n b e g r e n z t   m i s c h b a r e   L ö s u n g s m i t t e l   s i n d  

z . B .   zu  n e n n e n :   n i e d e r e   A l k o h o l e ,   wie   z . B .   E t h a n o l ,  

E t h e r ,   wie   z . B .   D i o x a n ,   v e r e t h e r t e   G l y k o l e ,   wie   z . B .  

M e t h y l g l y k o l ,   E t h y l g l y k o l ,   E t h y l d i g l y k o l ,   M e t h y l d i -  

g l y k o l ,   n - P r o p y l g l y k o l ,   i - P r o p y l g l y k o l ,   n - B u t y l g l y k o l ,  

n - B u t y l d i g l y k o l ,   i - B u t y l d i g l y k o l .  

Die   H e r s t e l l u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W e i c h m a c h e r e m u l -  

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

e n t h a l t e n d e s   G e m i s c h   m i t   m i n d e s t e n s   e i n e m   a n i o n i s c h e n  



E m u l g a t o r ,   z . B .   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  70  b i s   1 0 0 ° C ,   v o r -  

z u g s w e i s e   75  b i s   9 5 ° C ,   v e r s c h m o l z e n   und  d i e   S c h m e l z e   m i t  

warmem  W a s s e r   u n t e r   V e r w e n d u n g   e i n e r   s c h n e l l a u f e n d e n  

M i s c h -   o d e r   H o m o g e n i s i e r v o r r i c h t u n g   in  e i n e   w ä ß r i g e  

E m u l s i o n   ü b e r f ü h r t   w i r d   und  daß  v o r ,   w ä h r e n d   o d e r   n a c h  

d e r   E m u l g i e r u n g   noch   E r d a l k a l i i o n e n   in  Form  l ö s l i c h e r  

E r d a l k a l i v e r b i n d u n g e n   z u g e s e t z t   w e r d e n ,   s o f e r n   n i c h t   d e r  

e r f o r d e r l i c h e   G e h a l t   an  E r d a l k a l i - i o n e n   b e r e i t s   d u r c h  

e i n e n   E r d a l k a l i - i o n e n   e n t h a l t e n d e n   a n i o n i s c h e n   E m u l g a t o r  

e i n g e b r a c h t   w o r d e n   i s t   und  daß  g e g e b e n e n f a l l s   v o r ,   w ä h -  

r e n d   o d e r   n a c h   d e r   E m u l g i e r u n g   m i n d e s t e n s   e i n   m i t   W a s s e r  

m i s c h b a r e s   L ö s u n g s m i t t e l   z u g e s e t z t   w i r d .   Bei   d e r   H e r -  

s t e l l u n g   d e r   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   w e r d e n   d i e   Mengen  d e r  

e i n z e l n e n   K o m p o n e n t e n   so  g e w ä h l t ,   daß  e i n e   W e i c h m a c h e r -  

e m u l s i o n   d e r   g e n a n n t e n   Z u s a m m e n s e t z u n g   e n t s t e h t .   B e s o n -  

d e r s   g ü n s t i g e   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n e n   w e r d e n   d a n n   e r h a l -  

t e n ,   wenn  v o r   d e r   E m u l g i e r u n g   d i e   d i e   V e r b i n d u n g e n   d e r  

F o r m e l   I  b i s   IV  e n t h a l t e n d e   S c h m e l z e   und  d e r   a n i o n i s c h e  

E m u l g a t o r   o d e r   d a s   G e m i s c h   v e r s c h i e d e n e r   a n i o n i s c h e r  

E m u l g a t o r e n   10  b i s   60 ,   v o r z u g s w e i s e   10  b i s   30  M i n u t e n  

l a n g   m i t e i n a n d e r   im  s c h m e l z f l ü s s i g e n   Z u s t a n d   b e i   T e m p e -  

r a t u r e n   von  70  b i s   1 0 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   von  75  b i s  

950C ,   g e h a l t e n   w e r d e n .   D u r c h   d i e   d a b e i   s t a t t f i n -  

d e n d e   K o n d e n s a t i o n   w e r d e n   d i e   a n w e n d u n g s t e c h n i s c h e n  

E i g e n s c h a f t e n ,   i n s b e s o n d e r e   d i e   L a g e r s t a b i l i t ä t ,   d e r  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n e n   noch   w e i t e r   e r -  

h e b l i c h   v e r b e s s e r t .  

E in   a  mol%  d e r   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l   I ,  

b  mol%  d e r   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l   I I ,  

c  mol%  d e r   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l   I I I ,  

d  mol%  d e r   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l   I V  

e n t h a l t e n d e s   G e m i s c h ,   w o b e i   d i e   Z a h l e n   a,  b,  c  und  d  d i e  

b e r e i t s   g e n a n n t e . n   W e r t e   b e s i t z e n ,   w i r d   z w e c k m ä ß i g e r w e i s e  

wie   f o l g t   h e r g e s t e l l t :  

Ein   H a r n s t o f f   d e r   F o r m e l   V I I I  



und  e i n   Amid  d e r   F o r m e l   IX  

w e r d e n   im  M o l v e r h ä l t n i s   1  :   (1  b i s   0 , 0 4 ) ,   w o b e i   R  u n d  

R2  d i e   b e r e i t s   g e n a n n t e n   B e d e u t u n g e n   b e s i t z e n ,   z u  

e i n e r   h o m o g e n e n   S c h m e l z e   v e r s c h m o l z e n ,   wozu  z . B .   T e m p e -  
r a t u r e n   von  120  b i s   140°C  e r f o r d e r l i c h   s i n d .   D i e  

g e s c h m o l z e n e n   V e r b i n d u n g e n   V I I I   und  IX  w e r d e n   d a n n   m e -  

t h y l o l i e r t   und  g l e i c h z e i t i g   w ä h r e n d   d e r   M e t h y l o l i e r u n g  

o d e r   n a c h   b e e n d e t e r   M e t h y l o l i e r u n g   in  e i n e r   g e t r e n n t e n  

S t u f e   m i t   e i n e m   G l y k o l e t h e r   d e r   F o r m e l   X 

w o r i n   Rl  und  n  d i e   b e r e i t s   g e n a n n t e n   B e d e u t u n g e n  

h a b e n ,   v e r e t h e r t .  

Für   d i e   M e t h y l o l i e r u n g   w i r d   d i e   S c h m e l z e   a u s   den   V e r b i n -  

d u n g e n   d e r   F o r m e l n   V I I I   und  IX  a u f   T e m p e r a t u r e n   von  9 0  

b i s   1 2 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   90  b i s   9 5 0 C  ,   a b g e k ü h l t   u n d  

m i t   d e r   2  b i s   4 f a c h   m o l a r e n   Menge  F o r m a l d e h y d   o d e r   F o r m -  '  

a l d e h y d   a b s p a l t e n d e n   S u b s t a n z e n   v e r s e t z t .   Der   F o r m a l d e -  

hyd  w i r d   v o r z u g s w e i s e   in  f e s t e r   F o r m  z . B .   in  Form  v o n  

P a r a f o r m a l d e h y d   o d e r   M e t a l d e h y d ,  i n   d i e   S c h m e l z e   e i n g e -  

b r a c h t .   F a l l s   d i e   M e t h y l o l i e r u n g   b e i   T e m p e r a t u r e n   u n t e r  

100°C   d u r c h g e f ü h r t   w i r d ,   k a n n   d e r   F o r m a l d e h y d   a u c h  

in  Form  e i n e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g ,   z . B .   d e r   h a n d e l s ü b l i c h e n  

3 9 % i g e n   w ä ß r i g e n   L ö s u n g ,   in  d i e   S c h m e l z e   e i n g e b r a c h t  

w e r d e n .   Z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   w i r d   d i e  V e r e t h e r u n g   m i t   d e r  

V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l   X  z u s a m m e n   m i t   d e r   M e t h y l o l i e r u n g  

in  e i n e r   S t u f e   in  A n w e s e n h e i t   e i n e s   b a s i s c h e n   K a t a l y s a -  

t o r s ,   wie  z . B .   e i n e s   t e r t i ä r e n   Amins   o d e r   A l k a n o l a m i n s ,  

b e i s p i e l s w e i s e   von  T r i e t h a n o l a m i n ,   N - M e t h y l c y c l o h e x y l -  



a m i n ,   N - M e t h y l m o r p h o l i n ,   in  e i n e r   Menge  von  z . B .   0 , 5   b i s  

2  Gew.%  d u r c h g e f ü h r t .   Der  F o r m a l d e h y d   w i r d   d a b e i   z w e c k -  

m ä ß i g e r w e i s e   in  Form  e i n e r   L ö s u n g   von  P a r a f o r m a l d e h y d   i n  

dem  G l y k o l e t h e r   d e r   F o r m e l   X  in  d i e   S c h m e l z e   e i n g e -  

b r a c h t .   Von  dem  G l y k o l e t h e r   w e r d e n   e t w a   2  b i s   3  mol  e i n -  

g e s e t z t .   Die   M e t h y l o l i e r u n g   und  V e r e t h e r u n g   s i n d   e t w a  

n a c h   1  b i s   4  S t u n d e n   b e e n d e t .   G e w ü n s c h t e n f a l l s   k a n n   d a n n  

n o c h   v o r h a n d e n e r   ü b e r s c h ü s s i g e r   G l y k o l e t h e r   d e r   F o r m e l   X 

u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   a b d e s t i l l i e r t   w e r d e n .   E i n e  

v o l l s t ä n d i g e   E n t f e r n u n g   d e s   ü b e r s c h ü s s i g e n   G l y k o l e t h e r s  

d e r   F o r m e l   X  i s t   j e d o c h   n i c h t   e r f o r d e r l i c h ,   w e i l   e r   a l s  

m i t   W a s s e r   u n b e g r e n z t   m i s c h b a r e s   L ö s u n g s m i t t e l   in  d e r  

e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   v e r b l e i b e n  k a n n .  

Es  k a n n   j e d o c h   a u c h   z u n ä c h s t   d i e   M e t h y l o l i e r u n g   d u r c h -  

g e f ü h r t   und  a n s c h l i e ß e n d   in  e i n e r   z w e i t e n   S t u f e   d i e   V e r -  

e t h e r u n g   m i t   dem  G l y k o l e t h e r   d e r   F o r m e l   X  d u r c h g e f ü h r t  

w e r d e n .   In  d i e s e m   F a l l   w i r d   d i e   V e r e t h e r u n g   in   A n w e s e n -  

h e i - t   von  k a t a l y t i s c h e n   Mengen  von  S ä u r e n ,   wie   z . B .   v o n  

S a l z - ,   S a l p e t e r - ,   S c h w e f e l - ,   A m e i s e n -   o d e r   p - T o l u o l s u l -  

f o n s ä u r e   b e i   T e m p e r a t u r e n   v o n - 6 0   b i s   1 5 0 ° C ,   v o r -  

z u g s w e i s e   von  80  b i s   1 2 0 o C ,   d u r c h g e f ü h r t .  

Be i   d e r   g e s c h i l d e r t e n   M e t h y l o l i e r u n g   und  V e r e t h e r u n g  

e i n e s   g e s c h m o l z e n e n   G e m i s c h e s   aus   den   V e r b i n d u n g e n   V I I I  

und  IX  w i r d   e i n   E n d p r o d u k t g e m i s c h   m i t   e i n e m   V e r e t h e -  

r u n g s g r a d   von  20  b i s   100%,  v o r z u g s w e i s e   von  30  b i s   7 0 % ,  

e r h a l t e n   o d e r   a n d e r s   a u s g e d r ü c k t ,   es  w e r d e n   G e m i s c h e   a u s  

den   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l n   I  b i s   IV  in  s o l c h e n   Z u s a m -  

m e n s e t z u n g e n   e r h a l t e n ,   daß  (a  +  b )  :   (a  +  b  +  c  +  d )  =   1 

:  (1  b i s   5 ) ,   v o r z u g s w e i s e   =  1  :   ( 1 , 4 3   b i s   3 , 3 ) ,   i s t .  

E n d p r o d u k t g e m i s c h e   m i t   V e r e t h e r u n g s g r a d e n   von  30  b i s   70% 

w e r d e n   i n s b e s o n d e r e   d a d u r c h   h e r g e s t e l l t ,   daß  e i n e  

S c h m e l z e   aus   e i n e r   V e r b i n d u n g   V I I I   und  e i n e r   V e r b i n d u n g  

IX  in  e i n e m   G l y k o l e t h e r   d e r   F o r m e l   X,  v o r z u g s w e i s e   M e -  

t h y l g l y k o l ,   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  90  b i s   1 3 0 ° C ,   v o r -  



z u g s w e i s e   95  b i s   1 1 0 ° C ,   g e l ö s t   w i r d   und  n a c h   E i n s t e l l u n g  

d e s   p H - W e r t s   a u f  7 , 5   b i s   9 , 5 ,   v o r z u g s w e i s e   8  b i s   8 , 5 ,  
b e i   den  g e n a n n t e n   T e m p e r a t u r e n   d u r c h   Z u g a b e   von  f e s t e m  

F o r m a l d e h y d   ( P a r a f o r m a l d e h y d   o d e r   M e t a l d e h y d )   m e t h y l o -  
l i e r t   w i r d ,   w o b e i   s i c h   an  d i e   M e t h y l o l i e r u n g   s o f o r t   e i n e  

V e r e t h e r u n g   a u s s c h l i e ß t .   Zur  E i n s t e l l u n g   d e s   p H - W e r t s  
w e r d e n   z . B .   d i e   b e r e i t s   g e n a n n t e n   t e r t i ä r e n   Amine  o d e r  

A l k a n o l a m i n e   b e n u t z t .  

Die  b e n ö t i g t e n   A u s g a n g s v e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   V I I I   k ö n -  

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

RNCO  m i t   A m m o n i a k   o d e r   v o r z u g s w e i s e   d u r c h   U m s e t z u n g  
e i n e s   A l k y l a m i n s   d e r   F o r m e l   RNH2  m i t   H a r n s t o f f  

h e r g e s t e l l t   w e r d e n .   Die  U m s e t z u n g   d e s   A l k y l i s o c y a n a t s  

d e r   F o r m e l   RNCO  m i t   Ammoniak   w i r d   in  d e r   R e g e l   in  e i n e m  

i n e r t e n   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   wie  z . B .   e i n e m   K o h -  

l e n w a s s e r s t o f f ,   E t h e r   o d e r   h a l o g e n i e r t e n   K o h l e n w a s s e r -  

s t o f f ,   wie   z . B .   B e n z o l ,   T o l u o l ,   X y l o l ,   D i o x a n ,   T e t r a -  

h y d r o f u r a n ,   C y c l o h e x a n ,   C h l o r o f o r m ,   T e t r a c h l o r k o h l e n -  

s t o f f   u n d / o d e r   E t h y l e n c h l o r i d   b e i   T e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n  

15  b i s   1 1 0 ° C ,   i n s b e s o n d e r e   b e i   20  b i s   70°C  d u r c h g e f ü h r t .  

Die  U m s e t z u n g   k a n n   a u c h   in  e i n e m   G e m i s c h   i n e r t e r   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 .  

Die   H e r s t e l l u n g   d e r   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   V I I I   d u r c h  

V e r s c h m e l z e n   e i n e s   Amins   d e r   F o r m e l   RNH2  m i t   H a r n -  

s t o f f   i s t   b e v o r z u g t ,   w e i l   d a b e i   d i e   V e r b i n d u n g e n   d e r  

F o r m e l   V I I I   f r e i   von  b i u r e t h a l t i g e n   N e b e n p r o d u k t e n   u n d  

f r e i   von  A u s g a n g s a m i n   RNH2  e r h a l t e n   w e r d e n .   D i e s  

i s t   d e s h a l b   w i c h t i g ,   w e i l   b i u r e t h a l t i g e   N e b e n p r o d u k t e   i n  

d e r   f e r t i g e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   den  G r i f f   n e g a t i v   b e -  

b e i n f l u s s e n   und  R e s t e   von  A u s g a n g s a m i n   V e r g i l b u n g e n   b e -  

w i r k e n .  

Die   U m s e t z u n g   d e s   A l k y l a m i n s   RNH2  m i t   H a r n s t o f f  

w i r d   n o r m a l e r w e i s e   so  d u r c h g e f ü h r t ,   daß  e i n   h ö h e r k e t -  

t i g e s   A l k y l a m i n   R N H 2 ,  w i e   z . B .   H e x a d e c y l a m i n ,  



O c t a d e c y l a m i n ,   D o c o s y l a m i n ,   E i c o s y l a m i n   o d e r   b e s o n d e r s  

d i e   t e c h n i s c h e n   F e t t a l k y l a m i n e   m i t   e i n e r   n a t ü r l i c h e n  

K e t t e n l ä n g e n v e r t e i l u n g ,   wie   z . B .   S t e a r y l a m i n ,   T a l g f e t t -  

a m i n ,   B e h e n y l a m i n   u n t e r   S c h u t z g a s a t m o s p h ä r e ,   wie  z . B .  

S t i c k s t o f f   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  120  b i s   1 3 5 ° C ,   v o r -  

z u g s w e i s e   von  1 3 0 ° C ,   d u r c h   k o n t i n u i e r l i c h e ,   d o s i e r t e   Z u -  

g a b e   von  H a r n s t o f f   u n t e r   A m m o n i a k e n t w i c k l u n g   z u r   R e a k -  

t i o n   g e b r a c h t   w i r d .   G l e i c h e r w e i s e   i s t   es  auch   m ö g l i c h ,  

e i n   G e m i s c h   d e r   b e i d e n   A u s g a n g s p r o d u k t e   RNH2  u n d  

H a r n s t o f f   in  e i n e r   d e f i n i e r t e n   Z e i t   von  10  b i s   20  M i n u -  

t e n   r a s c h   a u f   e i n e   T e m p e r a t u r   von  120  b i s   1 3 5 ° C   zu  b r i n -  

g e n .   D u r c h   d i e   g e n a u e   E i n h a l t u n g   d e r   a n g e g e b e n e n   R e a k -  

t i o n s b e d i n g u n g e n   i s t   es  m ö g l i c h ,   P r o d u k t e   zu  e r h a l t e n ,  

d i e   w e n i g e r   a l s   1  %  R e s t f e t t a l k y l a m i n   RNH2  und  w e -  

n i g e r   a l s   0,5%  B i u r e t   a u f w e i s e n .  

E in   G e h a l t   an  f r e i e m   F e t t a l k y l a m i n   ü b e r   1%  w ü r d e   z u r  

V e r g i l b u n g   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   f ü h r e n ,   u n d  

e i n   G e h a l t   ü b e r   0,5%  B i u r e t   w ü r d e   den   G r i f f   des   T e x t i l -  

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

Die   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n e n   z e i g e n   e i n e  

h e r v o r r a g e n d e   S t a b i l i t ä t   und  W ä r m e - L a g e r - S t a b i l i t ä t   ü b e r  

e i n e n   Z e i t r a u m   von  6  M o n a t e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   s o w i e  

ü b e r   3  M o n a t e   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  5 0 ° C ,   o h n e  

daß  es   zu  t h i x o t r o p e n   E f f e k t e n   kommt.   A u ß e r d e m   e r z e u g e n  
s i e   a u f   den   b e h a n d e l t e n   T e x t i l m a t e r i a l i e n   aus   B a u m w o l l e  

und  Z e l l w o l l e   e i n e n   G r i f f   m i t   e x t r e m   h o h e r   F ü l l e ,   d e r  

v o r   a l l e m   b e i   M i s c h u n g e n   aus   S y n t h e s e -   und  C e l l u l o s e f a -  

s e r n   zu  e i n e m   w o l l a r t i g e n   G r i f f v e r h a l t e n   f ü h r t .   S i e   s i n d  

m i t   a n d e r e n   N a c h b e h a n d l u n g s m i t t e l n   und  o p t i s c h e n   A u f h e l -  

l e r n   in  e i n e m   Bad  v e r t r ä g l i c h .   ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   h e b e n  

d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n e n   in  K o m b i n a -  

t i o n   m i t   b e k a n n t e n   G l y o x a l / H a r n s t o f f - H a r z s y s t e m e n   d i e  

K n i t t e r w i n k e l   naß  und  t r o c k e n   d e r   d a m i t   a u s g e r ü s t e t e n  

T e x t i l m a t e r i a l i e n   d e u t l i c h   an ,   was  f ü r   d a s   T r a g e v e r h a l -  

t e n   d e r   a u s g e r ü s t e t e n   T e x t i l i e n   von  e r h e b l i c h e r   B e d e u -  

t u n g   i s t .  



Die  A n w e n d u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o -  

nen  e r f o l g t   wie   ü b l i c h ,   d . h .   d i e   a u s z u r ü s t e n d e n   T e x t i -  

l i e n   w e r d e n   b e i   T e m p e r a t u r e n   von  80  b i s   1 3 0 ° C ,   v o r z u g s -  
w e i s e   von  100  b i s   1 2 0 ° C ,   m i t   F l o t t e n   b e h a n d e l t ,   d i e   5 

b i s   30  g / l ,   v o r z u g s w e i s e   10  b i s   25  g / 1 ,   e i n e r   e r f i n -  

d u n g s g e m ä ß e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   e n t h a l t e n .   Die  B e h a n d -  

l u n g   m i t   d e r   F l o t t e   k a n n   in  j e d e r   g e w ü n s c h t e n   W e i s e ,  

z . B .   d u r c h   S p r ü h e n ,   P f l a t s c h e n ,   T a u c h e n ,   K l o t z e n   e t c .  

e r f o l g e n .   In  d e r   R e g e l   w i r d   d i e   B e h a n d l u n g ,   g e g e b e n e n -  

f a l l s   m i t   a n s c h l i e ß e n d e m   A b q u e t s c h e n ,   so  d u r c h g e f ü h r t ,  

daß  e i n e   F l o t t e n a u f n a h m e   von  80  b i s   60  Gew%  e r f o l g t .  

A n s c h l i e ß e n d   w i r d   g e t r o c k n e t ,   v o r z u g s w e i s e   b e i   100  b i s  

1 2 5 ° C .   Wie  b e r e i t s   e r w ä h n t ,   k ö n n e n   z u s a m m e n   m i t   d e r   e r -  

f i n d u n g s g e m ä ß e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   a u c h   a n d e r e   A u s r ü -  

s t u n g e n ,   o p t i s c h e   A u f h e l l e r   e t c .   a u f g e b r a c h t   w e r d e n .  

B e i s p i e l   1 

180g  ( 0 , 5 7 7   mol)   N - O c t a d e c y l h a r n s t o f f   w e r d e n   m i t   2 0 g  

( 0 , 0 5 9   mol )   B e h e n s ä u r e a m i d   b e i   120  b i s   130°C  z u  
e i n e r   k l a r e n   h o m o g e n e n   S c h m e l z e   v e r s c h m o l z e n   und  m i t  

1 , 5 g   T r i e t h a n o l a m i n   v e r s e t z t .   Be i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   w i r d  

e i n e   L ö s u n g   von  6 6 , 4 g   ( 2 , 2   mo l )   P a r a f o r m a l d e h y d   i n  

1 5 2 , 6 g   ( 1 , 2 7 2   mol)   M e t h y l g l y k o l   in  75  M i n u t e n   z u g e -  

t r o p f t .   Dann  w i r d   3  S t u n d e n   b e i   115  b i s   1 2 0 ° C   g e -  

r ü h r t   und  a n s c h l i e ß e n d   d a s   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   im  

Vakuum  a b d e s t i l l i e r t .   Es  w e r d e n   so  243g  e i n e s   P r o d u k t -  

g e m i s c h e s   vom  S c h m e l z p u n k t   48  b i s   49°C  und  e i n e m  

a n a l y t i s c h   b e s t i m m t e n   V e r e t h e r u n g s g r a d   von  30%  e r h a l t e n .  

60g  d e s   h e r g e s t e l l t e n   P r o d u k t s   w e r d e n   m i t   15g  d e s   Ammo- 

n i u m s a l z e s   des   S c h w e f e l s ä u r e h a l b e s t e r s   des   U m s e t z u n g s -  

p r o d u k t s   aus   O l e y l a l k o h o l   m i t   23  mol  E t h y l e n o x y d   b e i  

e i n e r   T e m p e r a t u r   von  80  b i s   90°C  zu  e i n e r   h o m o g e n e n  

S c h m e l z e   v e r s c h m o l z e n   und  30  M i n u t e n   b e i   80  b i s   9 0 ° C  

k o n d e n s i e r t .   Dann  w i r d   m i t   T r i e t h a n o l a m i n   a u f   e i n e n  

p H - W e r t   z w i s c h e n   6  b i s   7  e i n g e s t e l l t   und  u n t e r   A n w e n d u n g  

e i n e s   H o m o g e n i s a t o r s   U l t r a - T u r r a x   Typ  T  45  d e r   F i r m a  



J a n k e   und  K u n k e l   KG,  D-7813   S t a u f e n   im  B r e i s g a u ,   und  Z u -  

g a b e   von  225ml   W a s s e r   und  0 , 7 5 g   C a l c i u m c h l o r i d  

( C a C l 2 · 6 H 2 O )   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  60  b i s   7 0 0 C  

e i n e   d ü n n f l ü s s i g e   E m u l s i o n   h e r g e s t e l l t .   Die  h e r g e s t e l l -  
t e   E m u l s i o n   i s t   b e i   50°C  ohne   V e r ä n d e r u n g   d e r   V i s -  

k o s i t ä t   m i n d e s t e n s   6  Wochen  l a g e r f ä h i g .  

A n s t e l l e   d e s   i m  v o r s t e h e n d e n   B e i s p i e l   b e n u t z t e n   E m u l g a -  
t o r s   k ö n n e n   a u c h   f o l g e n d e   V e r b i n d u n g e n   m i t   g l e i c h   g u t e m  

E r f o l g   a l s   E m u l g a t o r e n   e i n g e s e t z t   w e r d e n :  

d i e   N a t r i u m - ,   K a l i u m - ,   A m m o n i u m - ,   T r i s - ( h y d r o x y - e t h y l a m -  

m o n i u m ) - ,   C a l c i u m - ,   M a g n e s i u m -   o d e r   S t r o n t i u m - S a l z e   d e r  

U m s e t z u n g s p r o d u k t e   a u s   S t e a r i n s ä u r e   m i t   N - M e t h y l a m i n o e s -  

s i g s ä u r e ,   ö l s ä u r e   m i t   N - M e t h y l a m i n o e s s i g s ä u r e ,   S p e r m ö l -  
f e t t s ä u r e   m i t   N - M e t h y l a m i n o e s s i g s ä u r e ,   aus   S t e a r i n s ä u r e  

m i t   ß - H y d r o x y e t h a n s u l f o n s ä u r e ,   ö l s ä u r e   m i t   ß - H y d r o x y -  

e t h a n s u l f o n s ä u r e ,   P a l m k e r n f e t t s ä u r e   m i t   ß - H y d r o x y e t h a n -  

s u l f o n s ä u r e ,   S t e a r i n s ä u r e   m i t   ß - M e t h y l a m i n o p r o p i o n s ä u r e  

und  S t e a r i n s ä u r e   m i t   ß - M e t h y l a m i n o e t h a n s u l f o n s ä u r e .  

B e i s p i e l   2 

E i n   B a u m w o l l e / P o l y e s t e r - M i s c h g e w e b e   a u s   65  T e i l e n   B a u m -  

w o l l e   und  35  T e i l e n   P o l y e s t e r   m i t   e i n e m   G e w i c h t   v o n  
1 0 0 g / m 2   w i r d   m i t   e i n e r   A u s r ü s t u n g s f l o t t e   g e t r ä n k t ,  

d i e   2 5 g / 1   d e r   gemäß  B e i s p i e l   1  h e r g e s t e l l t e n   W e i c h m a -  

c h e r e m u l s i o n   e n t h ä l t .   Das  g e t r ä n k t e   Gewebe   w i r d   a u f   e i n e  

F l o t t e n a u f n a h m e   von  60%  a b g e q u e t s c h t   und  8  M i n u t e n   b e i  

1 0 0 ° C   g e t r o c k n e t .   Es  w i r d   e i n   Gewebe   m i t   e i n e m   a u s -  

g e r ü s t e t e n   w o l l a r t i g e n ,   v o l l e n   und  v o l u m i n ö s e n   G r i f f  

e r h a l t e n .  

Be i   d e r   P r ü f u n g   a u f   H y d r o p h o b i e r u n g   n a c h   dem  P f e r s e e -  

T e s t   ( d a b e i   w i r d   e i n e   g e n o r m t e   F l ä c h e   d e s   a u s g e r ü s t e t e n  

G e w e b e s   m i t   W a s s e r   b e s p r ü h t   und  b e u r t e i l t ,   w e l c h e r   A n -  

t e i l   vom  W a s s e r   n i c h t   b e n e t z t   w i r d )   w i r d   d e r   W e r t   70  e r -  

h a l t e n .   D i e s   b e d e u t e t ,   daß  70%  d e r   dem  W a s s e r   a u s g e s e t z -  

t e n   F l ä c h e   n i c h t   b e n e t z t   w e r d e n .  



B e i s p i e l   3 

An  e i n e m   Z e l l w o l l g e w e b e   m i t   u n t e r s c h i e d l i c h e r   A u s r ü s t u n g  
w i r d   d e r   K n i t t e r w i n k e l   t r o c k e n   (gemäß   DIN  53  830)   n a c h  

3 0 s e c   E n t l a s t u n g   und  d e r   K n i t t e r w i n k e l   naß  n a c h   3 m i n  

E n t l a s t u n g   b e s t i m m t .  

A u s r ü s t u n g   d e s   Z e l l w o l l g e w e b e s :  

a)  k e i n e  

b)  Auf  d a s   Z e l l w o l l g e w e b e   w i r d   e i n e   F l o t t e   m i t   e i n e m   A b -  

q u e t s c h e f f e k t   von  60%  a u f g e b r a c h t ,   d i e   1 2 0 g / l   e i n e s   G l y -  

o x a l / H a r n s t o f f - A u s r ü s t u n g s h a r z e s   ( 4 5 % i g e   w ä ß r i g e   L ö s u n g  
e i n e s   K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t s   aus   1  mol  G l y o x a l ,   2  m o l  

H a r n s t o f f   und  4  mol  F o r m a l d e h y d )   und  1 5 g / 1  

MgC12  e n t h ä l t .   A n s c h l i e ß e n d   w i r d   b e i   e i n e r   T e m p e r a -  
t u r   von  1 5 5 ° C   1 8 0 s e c   l a n g   f i x i e r t .  

c)  A u s r ü s t u n g   wie   v o r s t e h e n d   u n t e r   b ) ,   n u r   e n t h ä l t   d i e  

F l o t t e  n o c h   z u s ä t z l i c h   2 5 g / 1   d e r   n a c h   B e i s p i e l   1  h e r g e -  
s t e l l t e n   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n .  

Be i   d e r   B e s t i m m u n g   d e r   K n i t t e r w i n k e l   w e r d e n   f o l g e n d e  

W e r t e   e r h a l t e n :  

B e i s p i e l   4 

136g  ( 0 , 5   mol )   N - O c t a d e c y l h a r n s t o f f   w e r d e n   m i t   1 7 , 3 g  

( 0 , 0 5 1   mol)   B e h e n s ä u r e a m i d   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  1 2 0  

b i s   130°C   zu  e i n e r   k l a r e m ,   h o m o g e n e n   S c h m e l z e   v e r s c h m o l -  

zen   und  m i t   l , l g   T r i e t h a n o l a m i n   v e r s e t z t .  

In  d i e s e r   S c h m e l z e   w i r d   e i n e   L ö s u n g   aus   3 1 , 3 g   P a r a f o r m -  

a l d e h y d   in  1 2 9 , 1 5 g   ( 1 , 0 9   mol)   n - B u t y l g l y k o l   z u g e t r o p f t .  

Dann  w i r d   4  S t u n d e n   b e i   130  b i s   140°C  g e r ü h r t   und  d a n n  

im  Vakuum  das   ü b e r s c h ü s s i g e   n - B u t 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   so  178g  e i n e s   P r o d u k t g e m i s c h e s   vom  S c h m e l z -  

p u n k t   56  b i s   58°C  und  e i n e m   a n a l y t i s c h   b e s t i m m t e n   V e r -  

e t h e r u n g s g r a d   von  36,8%  e r h a l t e n .   120g  d e r   so  h e r g e -  
s t e l l t e n   S c h m e l z e   w e r d e n   m i t   30g  d e s   N a t r i u m s a l z e s   d e s  

U m s e t z u n g s p r o d u k t e s   aus   ö l s ä u r e   und  N - M e t h y l a m i n o e t h a n -  
s u l f o n s ä u r e   b e i   80  b i s   90°C  zu  e i n e r   h o m o g e n e n   S c h m e l z e  

a u f g e s c h m o l z e n   m i t   T r i e t h a n o l a m i n   a u f   e i n e m   p H - W e r t   v o n  

6 ,7   e i n g e s t e l l t .   Dann  w i r d   u n t e r   A n w e n d u n g   e i n e s   H o m o g e -  
n i s a t o r s   m i t   d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r ,   d e m  

1%  C a C l 2 . 6 H 2 O   z u g e f ü g t   w o r d e n   s i n d ,   e i n e   w ä ß r i g e  

d ü n n f l ü s s i g e   E m u l s i o n   h e r g e s t e l l t .  

Die   L a g e r s t a b i l i t ä t e n   d e r   E m u l s i o n   b e t r a g e n   b e i   5 0 ° C  

18  T a g e .  

In  a n a l o g e r   W e i s e   l a s s e n   s i c h   P r o d u k t e   h e r s t e l l e n ,   b e i  

d e n e n  a n s t e l l e   von  n - B u t y l g l y k o l ,   E t h y l g l y k o l   o d e r   n -  

P r o p y l g l y k o l   e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

B e i s p i e l   5 

9 6 , 8 6 g   S t e a r y l a m i n   w e r d e n   i n  e i n e m   500ml   K o l b e n   m i t   R ü h -  

r e r ,   T h e r m o m e t e r ,   R ü c k f l u ß k ü h l e r   v o r g e l e g t   und  u n t e r   D a -  

r ü b e r l e i t e n   von  S t i c k s t o f f   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n  

1 3 0 ° C   a u f g e s c h m o l z e n   und  a n s c h l i e ß e n d   27g  H a r n s t o f f  

l a n g s a m   e i n g e t r a g e n .   D a b e i   s e t z t   b e i   130  b i s   135°C   d i e  

R e a k t i o n   u n t e r   A m m o n i a k - E n t w i c k l u n g   e i n .   Es  w i r d   n o c h   2 

S t u n d e n   b e i   1 4 0 ° C   n a c h g e h e i z t .  

Nach   dem  A b k ü h l e n   a u f   130°C  e r h ä l t   man  e i n e   k l a r e   R o h -  

s c h m e l z e ,   in  d i e   b e i   130°C  1 2 , 3 8 g   B e h e n s ä u r e a m i d   e i n g e -  

t r a g e n   w e r d e n .   Dann  w e r d e n   5 5 , 8 8 g   M e t h y l g l y k o l   z u g e f ü g t  

und  in   e i n e m   p H - W e r t - B e r e i c h   vor.  8  b i s   8 , 5   1 8 , 7 g   P a r a -  

f o r m a l d e h y d   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  110  b i s   1 1 5 ° C   z u g e -  

f ü g t .   I n n e r h a l b   von  2  b i s   3  S t u n d e n   w i r d   d a s   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   und  das   R o h p r o d u k t   e r -  

h a l t e n .  

1 3 8 , 4 g   d i e s e s   e r h a l t e n e n   R o h p r o d u k t s   w e r d e n   b e i   90°C  m i t  

3 4 , 6 g   T r i e t h a n o l a m i n s a l z   d e s   S c h w e f e l s ä u r e h a l b e s t e r s   d e s  

)  U m s e t z u n g s p r o d u k t s   aus   O l e y l a l k o h o l   m i t   23mol   E t h y l e n -  

oxyd   b e i   e i n e m   p H - W e r t   von  8 ,0   v e r s c h m o l z e n ,   20  M i n u t e n  

b e i   90  b i s   100°C  g e h a l t e n ,   m i t   517ml   d e s t i l l i e r t e m  

H20  und  1 , 7 g   C a C l 2 - 6 H 2 O   v e r s e t z t ,   h o m o g e n i s i e r t ,  

w o b e i   e i n e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   v i s k o s i t ä t s s t a b i l e   E m u l s i o n  

5  e r h a l t e n   w i r d .  



1.  W e i c h m a c h e r e m u l s i o n ,   e n t h a l t e n d  

15  b i s   35  Gew%  e i n e s   G e m i s c h e s ,   e n t h a l t e n d  

0 , 5   b i s   6  Gew%  m i n d e s t e n s   e i n e s   a n i o n i s c h e n   E m u l g a t o r s  

0 , 2 5   b i s   3  Gew%  m i n d e s t e n s   e i n e s   E r d a l k a l i - i o n s   in   F o r m  

m i n d e s t e n s   e i n e r   l ö s l i c h e n   E r d a l k a l i v e r b i n d u n g  

0  b i s   10  Gew%  m i n d e s t e n s   e i n e s   m i t   W a s s e r   u n b e g r e n z t  

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

46  b i s   8 4 , 2 5   Gew%  W a s s e r ,  

..  w o b e i   f ü r   d i e   Z a h l e n   a,   b,  c  und  d  g i l t  

und  a u ß e r d e m   d i e   B e d i n g u n g e n  

e r f ü l l t   s e i n   m ü s s e n . u n d   R  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   12  b i s   2 2  

C - A t o m e n ,  
Rl  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   1  b i s   4  C - A t o m e n ,  

R2  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   12  b i s   30  C - A t o m e n  

n  e i n e   Z a h l   von  1  b i s   3 

b e d e u t e n .  

2.  W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   gemäß  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  R2  e i n e n   u n v e r z w e i g t e n   A l k y l r e s t   m i t  

18  b i s   22  C - A t o m e n   b e d e u t e t .  

3.  W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   n a c h   A n s p r u c h   1  o d e r   2,  d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  Rl  M e t h y l   o d e r   E t h y l   b e d e u t e t .  



4.  W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   A n -  

s p r ü c h e   1  b i s   3,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  R  e i n e n  

A l k y l r e s t   m i t   18  b i s   22  C - A t o m e n   b e d e u t e t .  

5.  W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   A n -  

s p r ü c h e   1  b i s   4,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d a s   V e r -  

h ä l t n i s   (a  +  b )  :   (a  +  b  +  c  +  d )  =   1  :   ( 1 , 4 3   b i s   3 , 3 )  

b e t r ä g t .  

6.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   e i n e r   W e i c h m a c h e r e m u l s i o n ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

15  b i s   35  Gew.%  e i n e s   G e m i s c h s ,   b e s t e h e n d   a u s  

g e s c h m o l z e n   und  m i t  

0 , 5   b i s   6  Gew%  m i n d e s t e n s   e i n e s   a n i o n i s c h e n   E m u l g a t o r s  

v e r s c h m o l z e n   und  b e i   T e m p e r a t u r e n   von  70  b i s   100°C  u n t e r  

Z u g a b e   von  W a s s e r   u n d  

0 , 2 5   b i s   3  Gew%  E r d a l k a l i - i o n e n   in  Form  m i n d e s t e n s   e i n e r  

l ö s l i c h e n   E r d a l k a l i v e r b i n d u n g   zu  e i n e r   E m u l s i o n   e m u l -  

g i e r t   w i r d ,  

w o b e i   f ü r   d i e   Z a h l e n   a,  b,  c  und  d  g i l t  

und  a u ß e r d e m   d i e   B e d i n g u n g e n  

e r f ü l l t   s e i n   m ü s s e n   und  R  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   12  b i s   2 2  

C - A t o m e n ,  
Rl  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   1  b i s   4  C - A t o m e n ,  

R2  e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   12  b i s   30  C - A t o m e n  

n  e i n e   Z a h l   von  1  b i s   3 



b e d e u t e n .  

7.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   6,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  b e i   E m u l g i e r u n g   0  b i s   10  Gew%  e i n e s   m i t   W a s s e r   u n b e -  

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

8.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   6  u n d / o d e r   7,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   daß  d a s   d i e   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l n   I  b i s   I V  

e n t h a l t e n d e   G e m i s c h   d a d u r c h   h e r g e s t e l l t   w i r d ,   daß  e i n  

H a r n s t o f f   d e r   F o r m e l   V I I I  

und  e i n   Amid  d e r   F o r m e l   I X  

w o b e i  R  u n d   R2  d i e   in  A n s p r u c h   6  g e n a n n t e n   B e d e u -  

t u n g e n   b e s i t z e n ,   im  M o l v e r h ä l t n i s   l  :   (1  b i s   0 , 0 4 )   m i t -  

e i n a n d e r   v e r s c h m o l z e n   w e r d e n   und  d i e   S c h m e l z e   b e i   T e m p e -  

r a t u r e n   von  90  b i s   120°C  d u r c h   E i n w i r k u n g   von  F o r m a l d e -  

hyd  o d e r   F o r m a l d e h y d   a b s p a l t e n d e n   S u b s t a n z e n   m e t h y l o -  

l i e r t   und  g l e i c h z e i t i g   o d e r   a n s c h l i e ß e n d   m i t   e i n e m   G l y -  

k o l e t h e r   d e r   F o r m e l   X 

w o r i n   Rl  und  n  d i e   in  A n s p r u c h   6  a n g e g e b e n e n   B e d e u -  

t u n g e n   b e s i t z e n ,   v e r e t h e r t   w i r d .  

9.  V e r f a h r e n   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   A n s p r ü c h e   6 

b i s   8,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   S c h m e l z e   v o r   d e r  

E m u l g i e r u n g   10  b i s   60  M i n u t e n   l a n g   b e i   T e m p e r a t u r e n   v o n  

70  b i s   1 0 0 ° C   g e h a l t e n   w i r d .  

10 .   V e r f a h r e n   z u r   H y d r o p h o b i e r u n g   und  g l e i c h z e i t i g e n  

G r i f f v e r b e s s e r u n g   von  T e x t i l m a t e r i a l i e n ,   d a d u r c h   g e k e n n -  



z e i c h n e t ,   daß  d a s   T e x t i l m a t e r i a l   b e i   80  b i s   1 3 0 ° C   m i t  

e i n e r   F l o t t e   b e h a n d e l t   w i r d ,   d i e   5  b i s   3 0 g / 1   e i n e r  

W e i c h m a c h e r e m u l s i o n   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   A n s p r ü -  

che  l  b i s   5  e n t h ä l t   und  daß  d a s   T e x t i l m a t e r i a l   a n s c h l i e -  

ßend   g e t r o c k n e t   w i r d .  
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