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@ Zusammensetzung zum Ausriisten von Fasern.

@& Mittel zum Austisten von Fasern oder Faserprodukten in form einer 0,1 bis 10 gew.-%igen wéBrigen Lsung

eines Gemisches, bestehend aus

a) 34 bis 99 Gew.-% eines Polymerisates der allgemeinen Formel

1 .

|

2
CHCl 0

R! = z-wertiger aliphatischer Alkohol, z = 2 bis 3, m = 20 bis 75, n = 0 bis 10, p = 0 bis 3,
b) 0 bis 55 Gew.-% eines Copolymerisates, erhditlich durch Copolymerisation von
b1y einem Mol eines Makromonomeren der aligemeinen Formel

g = 5bis 75, r = 0 bis 10, s = 0 bis 3, mit

CH,C1 0

ba) 2 bis 12 Mol eines Vinylesters der aligemeinen Formel CHz = CHOCOR?, R? = Alkylrest mit 1 bis 43

Kohlenstoffatomen,
bs) 1 bis 6 Mol N-Vinylpyrrolidon,

be O bis 6 Mol eines Acryl- oder Methacryisiureesters der allgemeinen Formel CHz = CR®-COOR*, R?® =
oder CHs, R* = Alkyirest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen,

wobei der Quotient aus dem durchschnittlichen Molekulargewicht des Monomeren by, und der Molzahi der

Monomeren by, by und bsy 20 bis 500 ist,

¢) 1 bis 35 Gew.-% einer an sich bekannten, in bezug auf Oxirangruppen reaktiven, die Vernetzung

bewirkenden Verbindung,

wobei die Summe der Komponenten a), b) und ¢) 100 Gew.-% ergibt.
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Das erfindungsgemégBe Mittel verbessert den Griff, die Hydrophilie und die AbiGsung von Schmutz von dem
behandelten Textilgut. Gleichzeitig wird die Anschmutzbarkeit, die Vergrauung und die elekirostatische Aufla-
dung vermindert.
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Mittet zum Ausriisten von Fasern oder Faserprodukten

Die Erfindung betrifft sin Mittel zum Ausrlisten von Fasern oder Faserprodukten. Die Erfindung betrifft
insbesondere ein Mittel, welches den Fasern oder Faserprodukten einen verbesserten Griff bei gleichzeiti-
ger guter Permanenz der Ausristung verleiht.

Es ist bekannt, auf die Oberflichen von Fasern oder Faserprodukten Polymerisate aufzubringen, um die
Eigenschaften der Fasern oder Faserprodukte in gewilinschter Weise zu verdndern. Durch eine derartige
Behandiung k&nnen Eigenschaften, wie Griff des Textilgutes, dessen Hydrophilie, antistatische Eigen-
schaften, Anschmutzbarkeit oder die Wiederentfernung von auf dem Textilgut vorhandenem Schmutz, in
gewliinschter Weise verbessert werden. Diese Eigenschaftsénderungen stehen in einer gewissen Abhéngig-
keit zusinander. Es ist deshalb hdufig zu beobachten, daB die Verbesserung siner Eigenschaft mit der Ver-
schlechterung einer anderen Eigenshaft in Kauf genommen werden muB. So wird beispielsweise die
Erhéhung der Knitterfestigkeit hdufig mit einer Verschlechterung der Griffeigenschaften des Textilgutes
erkauft. Ahnlich verhilt es sich mit Hydrophilisrungsmitteln, die auf der Faser vernetzt werden, um sine
ausreichende Permanenz der Ausriistung sicherzustellen. infoige der Vernetzung der Polymerisate ver-
schiechtert sich in der Regel der Griff der Textilmaterialien.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, den Griff der Fasern oder Faserprodukie aus
Cellulose oder synthstischen polymeren Verbindungen, wie Polyestern, Polyamiden oder Polyacrylnitril, zu
verbessern. Die Erfindung liegt insbesondere die Aufgabe zugrunde, die Permanenz siner solchen Ausri-
stung zu erhdhen. Hierdurch soll sichergestellt werden, da der verbesserte Griff des Textilmaterials'und
weitere verbesserte Gebrauchseigenschaften auch nach mehreren Waschvorgéingen erhalten bleibsn sollen.
Ein weiteres Ziel der Erfindung ist es, diese Verbesserung des Griffs mit einer Verbesserung der
Hydrophilie der Faserprodukte zu verbinden. Durch die verbesserte Hydrophilie wird der Tragekomfort der
textilen Materialien erhéht, da die Kérperfauchtigkeit besser durch das Gewebe nach auBen abgeflhrt wird.

Ein weiteres Ziel der Erfindung ist die Verminderung der Anschmutzbarkeit und der Vergrauung des
Textilgutes. Gleichzeitig soil die Neigung des Textilgutes zu elekirostatischer Aufladung herabgesetzt
werden.

Aus der DE-PS 26 43 5637 ist ein Verfahren zur Kunstharzausriistung von Cellulosefasern enthaltenden
Faserprodukten bekannt, bei dem man die betreffenden Faserprodukte mit einer Losung oder Dispersion,
die ein glycidylhaitiges Mischpolymerisat enthdit, behandelt, trocknet und dann in Gegenwart eines
SHurekatalysators bei einer zur Spaltung der Oxiranbindung des Glycidylrestes ausrsichenden Temperatur
hitzebshandelt, wobsi der Katalysator der L3sung oder Dispersion des Mischpolymerisats einverieibt ist
oder vor oder nach dem Trocknen in Form einer gefrennten L&sung oder Dispersion appliziert wierd. Das
Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, da8 man ein Mischpolymerisat verwendet, das besteht aus:

a) 1 bis 55 Mol-% mindestens siner Struktureinheit der Formel:

b

—

— CH2

— = — O

0 —CH,—— CH —CH
2 2
N/

worin bedeuten:
R1 ein Wasserstoffatom oder einen Methylrest und
Q CO oder CHz,
b) 0,5 bis 25 Mol-% mindestens siner Strukiureinheit der Formei:
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?2
A
C0——(0R) ——0R,

CH

worin bedeuten:
R ein Wasserstoffatom oder einen Methyirest;
R; einen gerad- oder verzweigtkettigen Alkylenrest mit nicht mehr als 3 C-Atomen:
Re sin Wasserstoffatom, sinen gerad- oder verzweigtkettigen Alkylrest, einen Acryloyirest oder sinen
Methacryloylrest und
m eine ganze Zahl von 5 bis 25
und
c) 98,5 bis 20 Mol-% mindestens einer Struktureinheit der Formel:

Ts
]
COORg |

worin bedeuten:
Rs sin Wasserstoffatom oder einen Methylrest und
R sinen gerad- oder verzweigtkettigen Alkylrest oder einen Hydroxyalkyirest,
sowie ggf.
d) bis zu 10 Moi-% sonstiger vinylartiger Struktureinheiten.
In der DE-OS 32 44 011 ist ein in Wasser dispergierbarer Polyester beschrieben, der aus Baugruppen
der Formel , )
-CO-A-CO-G-0-
aufgebaut ist, wobei
A im statistischen Mittel zu 80 bis 100 Mol-% p-Phenylen
und zu 0 bis 20 Mol-% zweiwertige Reste der Formel

R

|
~CH-~CH,-

und

G im statistischen Mittel zu

30 bis 90 Mol-% geradiinige oder verzweigte zweiwertige Alkanreste mit 3 bis 6 C-Atomen, die auch durch
1 oder 2 Sauerstoffatome unterbrochen sein k8nnen, zu 10 bis 30 Mol-% zweiwertige Polyetherreste mit
einem durchschnittlichen Molgewicht von 1000 bis 3000 und zu 0 bis 50 Mol-% Ethylenreste bedeuten und
R fiir einen geradkettigen oder verzweigten Alkylrest oder Alkenyirest mit 6 bis 18 C-Atomen stent.

Der dispergierbare Polyester soll zur Hydrophilierung, zur Antistatikausrlistung und zur Soil-Release-
Ausrlstung von Fasermaterialien, die vollstdndig oder zu einem erhebiichen Anteil aus hydrophoben Fasern
bestehen, verwendet werden.

Die bei dem Verfahren der DE-PS 26 43 637 verwendeten Produkte haben jedoch den Nachteil, dai
der Griff des mit ihnen behandelten Textilgutes unerwiinscht hart ist. AuBerdem wird das auf den Fasern
befindliche Polymerisat bei Einwirkung von Alkalien verseift, so daB die Permanenz, d.h. die Wa-
schbesténdigkeit, des ausgeriisteten Textilgutes ungeniigend ist.

Mangeinde Permanenz ist auch ein Nachteil der auf der Grundlage eines dispergierbaren Polyesters
gemis der DE-OS 32 44 011 hergesteliten Ausrlstung. Dies rlihrt daher, dag die Polyester nicht vernetzt
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sind und deshalb durch Waschen leicht von der Faser abgeldst werden kdnnen.

Uberraschenderwsise wurde nun gefunden, daB das Eigenschaftsprofil: Verbesserung des Griffs bei
gleichzeitiger guter Permanenz der Ausrlstung; Verbesserung der Hydrophilie; Verminderung der An-
schmutzbarkeit; Verminderung der Vergrauung; Verbesserung der AbiSsung von Schmutz; Verminderung
der elektrostatischen Aufladung; durch ein in bestimmter Weise zusammengesetztes Mittel geldst werden
kann. Erfindungsgemas liegt das Mittel in Form einer 0,1 bis 10 gew.-%igen wéBrigen L3sung vor und
besteht aus

a) 34 bis 99 Gew.-% eines Polymerisates der allgemsinen Formel

1

CHZCI 0

R! = z-wertiger aliphatischer Alkohol, z = 2 bis 8, m = 20 bis 75, n = 0 bis 10, p = 0 bis 3,
b) 0 bis 55 Gew.-% eines Copolymerisates, erhiltlich durch Copolymerisation von
by, einem Mol eines Makromonomeren der allgemeinen Formel

CHZCI 0

q = 5bis 75, r = 0 bis 10, s = 0 bis 3, mit
ba 2 bis 12 Mol eines Vinylesters der allgemeinen Formel CHz =CHOCOR2 , R2 = Alkyirest mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen,
bg) 1 bis 6 Mol N-Vinylpyrrolidon,
bay 0 bis 6 Mol eines Acryl- oder Methacrylsaureesters der allgemeinen Formel CH, = CR3-COOR*, R® = H
oder CHs, R* = Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen,
wobei der Quotient aus dem durchschnittlichen Molekulargewicht des Monomeren by, und der Molzahi der
Monomeren by, B3y und by 20 bis 500 ist,
und '
¢) 1 bis 35 Gew.-% siner an sich bekannten, in bezug auf Oxirangruppen reaktiven, die Vernetzung

bewirkendsn Verbindung,
wobei die Summe der Komponenten a), b) und ¢) 100 Gew.-% ergibt.

Besonders bevorzugt ist ein Mittel, welches ein Gemisch aus
34 bis 73 Gew.-% der Komponente a)
24 bis 55 Gew.-% der Komponenis b) und
2 bis 30 Gew.-% der Komponente c) -
wabei die Summe dar Komponenten a), b) und ¢) 100 Gew.-% ergibt,
enthilt.

Das Gemisch enthdlt in der wiaBrigen L&sung die Komponenten a), b) und c) als wesentliche
Bestandteile.

Die Komponente a) ist ein Polymerisat der aligemeinen Formel

1 .
CHC1 0 z

In dieser Formel bedeutet R' einen z-wertigen aliphatischen Alkoholrest, wobei z eine Zahi von 2 bis 9,
vorzugsweise die Zahl 4 bedeutet. Beispiele derartiger Alkoholreste R' sind: Ethylenglykol, Propylenglykol,
Butandiol, Hexandiol, Glycerin, Trimethylolpropan, Pentaerythrit, Sorbit, Di-, Tri-, Tetra- oder Qligomere des
Glycerins, des Glycidols, Trimethylolpropans und Pentaerythrits. Dabei ist jewsils das Wasserstoffatomn der
Hydroxylgruppen abgespaiten. Der Index m bezeichnet die Anzahl der Oxyethyleneinheiten und ist eine
Zahl von 20 bis 75, vorzugsweise 25 bis 45. n bezeichnet die Anzahi der Oxypropyleneinheiten und ist eine
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Zahl von Q bis 10, vorzugsweise 3 bis 6. Die Oxypropyieneinheiten haben die Funktion, die Kristallisation
der Oxyethylenanteile zu verhindern und sicherzustellen, daB das Polymerisat a) in fliissiger Form vorliegt.
Bei niedrigen Oxyethylengehalten kann deshalb auf einen Gehalt von Oxypropyleneinheiten verzichtet
werden. p hat einen Wert von O bis 3. Die Herstellung dieses Polymerisats arfoigt in an sich bekannter
Weise.

Die Komponente b} ist ein Copolymerisat, welches durch Copolymerisation der Monomeren by, by, by
und bg, erhilitlich ist.

Das Monomere by wird durch Anlagerung von Ethylenoxid und gegebenenfalls Propylenoxid und an-
schiieBende Umsetzung mit Epichiorhydrin in Gegenwart eines kationischen Katalysators, anschliefiende
Chiorwasserstoffabspaitung unter Bildung des Oxiranringes in an sich bekannter Weise hergesteiit.

Falls Ethylenoxid und Propylenoxid an Allylalkohol angelagert werden, kann die Aniagerung statistisch
oder blockweise erfoigen.

Der Index q gibt die Zahi der hydrophilierenden Oxyethylensinheiten an. Der Index g ist eine Zahi von 5
bis 75, vorzugsweise 20 bis 50. Der Index r bezeichnet den Gehalt an Oxypropyleneinheiten und ist sine
Zahl von 0 bis 10, vorzugsweise 0 bis 6. Die Aufgabe der gegebenenfails anwesenden Oxypropyleneinhei-
ten besteht in der Verhinderung der Ausbiidung kristalliner Bereiche im Monomeren und stelit sicher, dag
das Makromonomers by in fliissiger Form vorliegt. Dies ist insbesondere dann von Bedeutung, wenn
gréBere Anteile von Oxyethyleneinheiten im Monomeren enthalten sind. Bei einem relativ niedrigen Gehalt
an Oxyethyleneinheiten bis zu etwa einem Gehalt von 18 Oxyethyleneinheiten kann auf Oxypropyleneinhei-
ten verzichtet werden. :

Der Index s hat einen Wert von 0 bis 3. ]

Das Monomere by ist ein Vinylester der aligemeinen Formel CHz = CHOCOR?, wobei R? ein Aklylrest
mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise der Methylrast ist.

Das Monomere by, ist N-Vinylpyrrolidon.

Das Monomere by, welches im Copolymerisat gegebenenfalls enthaiten ist, ist ein Acryl- oder
Methacryisdureester der allgemeinen Formel CH, =CR3-COOR*. R3 ist sin Wasserstoff- oder Methyirest,
vorzugsweise ein Wasserstoffrost. R* ist ein Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise ein
Methylrest.

Das Copolymerisat enthilt, bezogen auf 1 Mol des Monomeren by, 2 bis 12 Mol des Monomeren by,
vorzugsweise 3 bis 6 Mol des Monomeren b, sowie 1 bis 6 Mol, vorzugsweise 1,5 bis 3 Mol, des
Monomeren bg, und gegebenenfalls bis zu 6 Mol des Monomeren by, vorzugsweise jedoch 1,5 bis 3 Mol

.des Monomeren by, Dabei soll die zusitzliche Bedingung erflilit sein, da8 der Quotient aus dem durch-

schnittlichen Molekulargewicht des Monomeren by,und der Moizahi der Summe der Monomeren by, bsy und
bay 20 bis 500, vorzugsweise 40 bis 200 ist. Betrégt beispielsweise das durchschnittliche Molekulargewicht
des Monomeren by, 1000 und werden fir die Copolymerisation 6 Mol des Monomeren by, 3 Mol des
Monomeren bgy und 3 Mol des Monomeren by, verwendst, betrdgt der Quotient

1000
6 +3+3

83,3

Die Komponente ¢) ist eine Verbindung, welche in bezug auf die Oxirangruppen der Komponenten a)
und b) reaktiv ist und deren Vernetzung bewirkt. Es signen sich hierflr die an sich bekannten Vernetzungs-
mittel (H&rter). Besonders geeignet sind dabei mehrwertige Amine, mehrwertige Amide, mehrwertige
Thioalkchole oder anorganische, organische Sduren oder deren Anhydride. Beispiele soicher Verbindungen
sind Polyamine, wie Ethylendiamin, Diethylentriamin, Triethylentetramin und deren Umsetzungsprodukten
mit Diglycidylethern von Bisphenol A; Polyaikylenoxide mit endsténdigen Aminogruppen; Dicyandiamid;
Mercaptogruppen enthaltende Verbindungen; Polyamincimidazoline; Perfluoralkyicarbonsduren; Perfluorai-
kyisulfonsduren; anorganische Sduren; Phthalsdure-, Trimellitsdure-, Pyromellitsdureanhydrid.

Besonders bervorzugte Vernetzer sind Amine der allgemeinen Formel

RS [(CaHs 0)aNH2]p oder RS{(C2H.0)aNH: ],

In dieser Formel ist R® ein b-wertiger Alkoholrest, wobei b 2 oder 3 bedeutet. Beispiele solcher
Alkoholreste sind Ethylenglykol, Propylenglykol, Butandiol, Glycerin oder Pentaerythrit, wobei jewsils das
Wasserstoffatom der Hydroxylgruppe abgespaiten ist. a ist eine Zahi von 4 bis 40. Der Verarbeitungszei-
traum der erfindungsgemifen Mittel kann wesentlich verlingert werden, wenn man statt der freien Amine
deren Ammoniumverbindungen, vorzugsweise deren Acetate, verwendet.

Das erfindungsgemiBe Mittel enthdlt in Form einer wiaBrigen L&sung die Komponenten a), b) und ¢),
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und zwar in einer Menge von 34 bis 99 Gew.-% a), 0 bis 55 Gew.-% b) und 1 bis 35 Gew.-% c).

Das erfindungsgeméfe Mittel enthélt vorzugsweise 34 bis 73 Gew.-% der Komponente a), 24 bis 55
Gew.~% der Komponsente b) und 2 bis 30 Gew.-% der Komponente c).

Es kann angenommen werden, daB die Komponente a) insbesondere den Griff der ausgerlisteten
Textilprodukte verbessert. Die Komponents b) bewirkt vermutlich die Verbesserung der Hydrophilie und der
Soil-Release-Eigenschaften des ausgerlsteten Textilgutes und trégt wesentlich zur Erhdhung der Perma-
nenz der Ausristung bei. Dies ist vermutlich auch darauf zurlckzufiihren, daB die Komponente b) ein
Pfropfcopolymerisat mit einer kammartigen Struktur ist, wobei jeweils am Ende der durch das Monomere
by, gebildeten Seitenketten Oxirangruppen vorliegen. Bei der Aushdrtung des Copolymerisats b) entstshen
deshalb Produkte mit einer relativ hohen, vom Molekulargewicht unabhidngigen Vernetzungsdichte. Im
Gegensatz dazu ist die Vernetzungsdichte des Copolymerisats a) von dessen Molekulargewicht abhédngig,
da die Vernetzungsdichte mit steigendem Gehait an Oxyalkylengruppen abnimmt. Die Polymerisate a) und
b) ergéinzen sich somit in ihren Eigenschaften, indem sie insbesondere die Eigenschaftsparameter Griffver-
besserung, Hydrophilie und Permanenz in ein abgewogenes Verhéitnis zueinander bringen.

Mit den erfindungsgeméBen Mittein gelingt es somit, die singangs gesteliten Anforderungen an eine
grifiverbessernde, hydrophilierende und permanente Ausristung von Fasern oder Faserprodukten zu
erfiillen. Dabei werden gleichzeitig die Eigenschaften der verminderten Anschmutzbarkeit, der verminderten
Vergrauung, der verbesserten Schmutzabldsung und der Vemngerung der siektrostatischen Aufladung in
gewlinschter Weise besinfluBt,

Die erfindungsgemifen Mittel kénnen zum Ausrlisten von Fasern oder Faserprodukien aus Cellulose
(Baumwolle) oder zum Ausriisten von Kunstfasern, wie z.B. soichen aus Polyestern, Polyamiden oder
Polyacrylnitril, und aus diesen Fasern hergesteliten textilen Fasermaterialien verwendet werden. Die
Anwendbarkeit der Mittei ist jedoch nicht auf diese vergenannten Fasern beschrinkt.

Die erfindungsgeméfen Mittel werden in Form einer 0,1 bis 10 gew.-%igen wéBrigen Lsung in an sich
bekannter Weise auf die Fasern aufgebracht. Hierzu werden die Fasern oder die Faserprodukte in die
L&sung getaucht oder mit der L&sung getrénkt, anschiiefend getrocknet und auf Temperaturen von 100 bis
180° C, vorzugsweise 120 bis 150" C 1 bis 10 Minuten erhitzt. Dabei hérten die auf der Faser befindlichen
Polymerisate aus.

In den folgenden -Beispielen wird die Herstellung der erfindungsgeméBen Mittel beschrieben. Es werden
auBerdem die anwendungstechnischen Eigenschaften unterschiedlich zusammengesetzter erfindungsgemé-
fer Mittel gezeigt.

1. Herstellung der Komponente a)

136 g (ca. 1 Mol) fein gepulvertes Pentaerythrit, das in 150 g Verfahrensprodukt angetsigt worden ist,
und 11,2 g (ca. 0.2 Mol) Kaliumhydroxid werden sorgfaltlg vermischt in einen Reakior gegeben. Nach
ausgiebiger Splilung mit Reinstickstoff wird auf 110" C erhitzt und dazu werden 2500 g (ca. 57 Mol)
Ethylenoxid so schnell zugegeben, dag die Reakiorinnentemperatur 120" C und der Druck 6 bar nicht uber-
schreiten. Nach vollstindiger Einleitung des Ethylenoxids wird die Temperatur so lange auf 115°C
gehalten, bis ein gleichbleibender Druck das Ende der Nachreaktion anzeigt. Danach werden bei 80 bis
80° C die Restmonomere durch Evakuieren entfernt.

Das erhaltene Produkt wird mit Hilfe von verdiinnter Phosphorsdure neutralisiert und das Wasser durch
Destillation, das entstandene Natriumphosphat durch Filtration zusammen mit einem Filterhilfsmittel entfernt.
Die Hydroxylzahl des Verfahrensproduktes betrdgt 102,5, was bei einer angenommenen Funktionalitit von
vier einem Molekulargewicht von 2190 entspricht.

2190 g (ca. 1 Mol) des erhaltenen Polyethers werden zusammen mit 82 g einer 10,5 %igen Ldsung von
Bortrifluorid-Etherat in Diethylether auf 60" C erwidrmt. Dazu werden 740 g (ca. 8 Mol) Epichiorhydrin Uber
ginen Zeitraum von 1/2 h unter Einhaltung der Temperatiur getropft. Anschliefend wird noch flr 2 h
Gelegenheit zur Nachreaktion gegeben. In siner zweiten Reaktionsstufe werden tropfenwe:se 216 g (ca. 4
Mol) Natriummethyiat, gelést in 510 g Methanol, zugegeben und das Gemisch fir 2 h bei 25 C gehalten.

Nach Entfernung der filichtigen Bestandteile durch Destillation wird das angefallene Natriumchlorid
durch Filtration entfernt. Die Epoxidzahl des erhaitenen Produktes wird zu 2,92 in Gew.-% aktiver Sauerstoff
errechnet (Polysther 1-A).

In analoger Weise werden die Polyether 2-A bis 8-A hergestellt. Deren Zusammensetzung ergibt sich
aus Tabelle 1.
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2. Herstellung der Komponente b)

2.1 Herstellung des Makromonomeren by,

116 g (ca. 2 Mol) Allylaikohol und 21 g (ca. 0.3 Mol) Kallummethylat werden in sinen Reaktor gegeben.
Nach sorgféltiger Splilung mit Reinstickstoff wird auf 110°C geheizt und 1333 g (ca. 30,3 Mol) Ethylenoxid
so schnell zugegeben, daB die Reaktorinnentemperatur 120" C und der Druck 6 bar nicht Uberschreiten.
Nach vollstindiger Einleitung des Ethylenoxids wird die Temperatur so lange auf 115°C gehalten bis daB
gleichbleibender Druck das Ende der Nachreaktion anzeigt. Danach werden bei 80 bis 90" C unter Vakuum
die nicht umgesetzten Monomeren entfernt.

Das erhaitene Produkt wird mit Hilfe von verdiinnter Phosphorsdure neutralisiert und das Wasser durch
Destillation, das entstandene Kaliumphosphat durch Filtration zusammen mit einem Filterhilfsmittel entfernt.
Die Hydroxyizahl des Verfahrensproduktes betrdgt 89,9, was bei siner angenommenen Funktionalitdt von
gins einem Molekulargewicht von 625 entspricht. Aus der Jodzahl 148t sich ein Gehalt an Doppelbindungen
von 96% der Theorie errechnen.

625 g (ca. 1 Mol) des erhaitenen Polyethers werden mit 18 g einer 10 5 %igen L&sung von
Bortrifluorid-Etherat in Disthylether versetzt und die erhaltene Mischung auf 60° C erwdrmt. Dazu werden
185 g (ca. 2 Mol) Epichlorhydrin Uber einen Zeitraum von 1/2 h getropft und anschiiefend zur Nachreaktion
flir weitere 2 h bei 60 C erwidrmt. Danach werden 54 g (ca. 1 Mol) Natriummethylat, geldst in 110 g
Methanol, bei etwa 25" C zugegeben und bei dieser Temperatur fir 2 h zur Reaktion gebracht.

Nach Entfernung der filichtigen Bestandteile der Reaktionsmischung durch Destiliation wird das angefai-
lene Natriumchiorid abfilriert. Die Epoxidzahi des erhaitenen Produktes in Gew.-% Sauerstoff betrdgt 2,61
(Polyether 1-8).

In analoger Weise werden die Polysther 2-B bis 10-B hergestellt. Deren Zusammensetzung ergibt sich
aus Tabelle 2.

Tabelle 2
Polyether | Ethylenoxid Propylenoxid Molekuiargegewicht Epoxidzahi
Nr. Mol Mol OHZ Gew.-%

Sauerstoff
1-B 15,2 - 625 2,61
2-8 ' 8.8 - 440 3,76
3-8 20,5 - 935 1,67
4-B 24,0 - 1110 1,39
5-8 28,9 - 1310 1,20
6-8 478 - 2090 0,76
7-B 12,9 1.8 720 1,87
8-8 245 33 1305 1,09
9:8 72,3 7.2 3320 - 0,46
10-B 58 - 310 5,30

2.2 Copolymerisation der Komponenten by, bz, bs) und by

600 g (ca. 1 Mol) des Polyethers 1-B, gelSst in 1700 g Ethanol, werden in einem Dreihalskolben unter
einem Stickstoffstrom auf 80° C erhitzt. Dazu wird (iber einen Zeitraum von 3,0 h ein Gemisch von 516 g
(ca~6 Mol) Vinylacetat, 258 g (ca. 3 Mol) Methylacrylat und 333 g (ca. 3 Mol) N-Vinylpyrrolidon und parallel
dazu 53,8 g Azodiisobuttersduredinitril in 6 gleichen Gewmhtste:len {iber einen Zeitraum von 5 h zugege-
ben. Die Temperatur wird flir weitere 8 h auf 80" C gehalten. Anschliefend werden die noch nicht
umgesetzten Monomere im Vakuumn abdestilliert. Aus der Menge an in einer Kihifalle aufgefangenen
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Monomeren ergibt sich eine auf die Monomerenmischung bezogene Polymerisationsausbeute von 99 °% der
Theorie. Aus der Bestimmung der Jodzahi 133t sich errechnen, daB ca. 75 % des Polyethers 1-B bei der
Cepoiymerisation verbraucht worden sind. Aus der gelchromatographischen Untersuchung ergibt sich fur
das Copolymerisat | sin numerisches Molekulargewicht von ca. 4 000.

In analoger Weise werden die Copolymerisate Il - Xil hergestellt. Deren Zusammensetzung ergibt sich
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aus Tabeslle 3.

Tabelle 3
Copolymerisat | Polyether | Vinylacetat | N-Vinylpyrrolidon | Methylacrytat | Quotient
Nr. Nr. Mol Mol Mol
1 1-B 6 3 3 50.0
il 1-B 3 1.5 1,5 100.0
] 1-B 5 2 2 66,7
v 2-B 6 3 3 345
\ 3-8 6 3 3 75.8
Vi 4-8 6 3 3 90.4
Vil 5-B 6 3 3 107.0
vill 6-8 6 3 3 172,0
X 7-8 6 3 3 579
X 8-8 6 3 3 107.7
Xl 9-8 4 3 - 4743
Xil 10-B 8 4 3 21,6
3. Vernetzer

Als die Vernetzung bewirkende Verbindungen werden verwendet:

Tabelle 4

1-C Triethylentetramin

2-C Umsetzungsprodukt aus 2 Mol Ethylendiamin und dem
Diglycidylether des Bisphenol A

3-C a,w-Diaminopolypropylenoxid (MG = 400)

4-C a,w~Triaminopoiypropylenoxid (MG = 400)

5-C a,w-Diaminopolypropylenoxid (MG = 400) im Molverhiitnis
1 : 2 mit Essigsdure umgesetzt

6-C Dicyandiamid + 1 % Triethylendiamin

7-C Polyfunktionelle Suifhydrylverbindung, im Handel von der
Firma Schering unter der Bezeichnung XE 90 erhiltlich

8-C Polyaminoimidazolin, im Handel von der Firma Schering
unter der Bezeichnung Versamid 140 erhiltlich

9-C Trifluoressigsdure

10-C | Trifluormethansuifonsdure

11-C | Phosphorsiure

ErfindungsgeméBe Mittel

Die erfindungsgemiBen Mittel werden durch Vermischen der Bestandtsile a), b) und ¢) und Ldsen in

Wasser hergestellt. Die

Zusammensetzung ergibt sich aus Tabslle 5.
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Tabelle 5

Mittel Komponente a)* Komponente b)™ Vernetzer ¢)™
Nr. Gew.-% Nr. Gew.-% | Nr. | Gew.-%
1 1 94,1 - - 1 59
2 1 70,5 - . 2 29,5
3 1 73,3 - - 3 26,7
4 1 80,5 - - 4 19,5
5 1 67.8 - - 5 32,2
6 4 91,5 - - 6 8.5
7 4 69.3 - - 7 30,7
8 4 82,6 - - 8 17,4
9 1 43,1 ! 43,1 4 13,8
10 4 421 ] 42,1 4 15,8
11 1 40,3 i 40,3 3 19,4
12 7 34,3 | 34,3 5 31,4
13 3 43,6 I 43,6 4 12,8
14 2 45,1 I 4511 4 9.9
15 1 49,5 | 49,5 11 10,0
16 1 49,7 \'% 49,7 9 0.6
17 1 49,7 Vi 49,7 10 0.6
18 8 35,1 fl 445 4 20,4
19 8 39,1 i 45,7 8 15,2
20 3 41,8 Vil 54,5 6 3.7
21 5 46,2 X 50,5 1 3.3
22 5 26.3 X1 52,7 4 21,0
23 6 447 Xi 44,7 4 10,6
24 7 45,9 Vil 49,3 1 48
25 2 55,4 X 30,8 3 13,8

* siehe Tabelle 2
= siehe Tabeile 3
~* Siehe Tabelle 4

11
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" nach der ersten Minute

2) Bewertung: 1 = sehr gut, vollstdndige Entfernung
2 = gut, geringe Reste
3 = befriedigend, schwacher Fleck
4 = ausreichend, deutlicher Fleck
5 = kaum Reinigungseffekt
6 = unverdndert
3) 1 = sehr weich
2 = weich
3 = mittel
4 = hart
Anspriiche

1. Mittel zum Ausriisten von Fasern oder Faserprodukten in Form einer 0,1 bis 10 gew.-%igen waBrigen
L&sung sines Gemisches, bestehend aus
a) 34 bis 99 Gew.-% eines Polymerisates der allgemeinen Formel

1
CH2C1 0

R! = z-wertiger aliphatischer Alkohol, z = 2 bis 9, m = 20 bis 75, n = Q0 bis 10, p = Q bis 3,
b) 0 bis 55 Gew.-% eines Copolymerisates, erhiltlich durch Copolymerisation von
by einem Mol eines Makromonomeren der allgemeinen Formel

CH2=CH-CHZO(C2H40)q-(C3H60)r—(CHat":H-O)S-CHZCQ-;:H2
CHZCI 0

g = 5bis 75, r = 0 bis 10, s = 0 bis 3, mit

by 2 bis 12 Moi eines melesters der allgemseinen Formel CH, =CHOCOR2, R2 = Alkyirest mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen,

bg, 1 bis 6 Mol N-Vinylpyrroiidon,

b O bis 6 Mol eines Acryl- oder Methacrylsdureesters der allgemsinen Formei CHz = CR3-COOR*, R3 = H
oder CH3, R* = Alkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen,

wobsei der Quotient aus dem durchschnittlichen Molekulargewicht des Monomeren b,y und der Molzahl der
Monomeren ba), bsy und bgy 20 bis 500 ist,

c) 1 bis 35 Gew.% siner an sich bekannten, in bezug auf Oxirangruppen reaktiven, die Vernetzung
bewirkenden Verbindung,

wobei die Summe der Komponenten a), b) und ¢) 100 Gew -% ergibt.

13
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2. Mittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet. daf es ein Gemisch aus

34 bis 73 Gew.-% der Komponente a)

24 bis 55 Gew.-% der Komponente b) und

2 bis 30 Gew.-% der Komponents c¢)
wobei die Summe der Komponenten a), b) und ¢) 100 Gew.-% srgibt,
enthalt.

3. Mittel nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daf bei dem Polymerisat a) m = 25 bis 45,
n = 3 bis 6, z = 4 und R' der von Pentaerythrit abgeleitete Rest ist.

4. Mittel nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, das das
Copolymerisat b) durch Copolymerisation von einem Mol by, 3 bis 6 Mol by, 1.5 bis 3 Mol bs, und 1,5 bis 3
Mol bgy erhiltlich ist, wobei der Quotient aus dem durchschnittlichen Molskulargewicht des Monomeren by,
und der Molzahl der Monomeren by, bay und by 40 bis 200 ist.

5. Mittel nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB bei
dem Monomeren bsy g = 20 bis 50 und r = 0 bis 6 ist.

8. Mittel nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, das bei
dem Monomeren by R? sin Methylrest ist.

7. Mittel nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB bei
dem Monomeren by R? sin Wasserstoffrest, R* ein Methyirest ist.

8. Mittel nach einem oder mehreren der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB die
die Vernetzung bewirkende Verbindung ein mehrwertiges Amin, ein mehrwertiges Amid, sin mehrwertiger
Thicalkohol oder eine Sdurse ist. )

9. Mittel nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, da8 die die Vernetzung bewirkende Verbindung ein
Amin der allgemeinen Formel

RS [(CaHs 0)aNH2], oder R [(CzH.0),NHz2],

R® = b-wertiger Alkoholrest, a = 4 bis 40, b = 2 oder 3, ist.

14



	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche

