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Ziehfahige Textilhiifsmittel fiir polyesterhaitige Fasermaterialien

Die Erfindung betrifft Mischungen, die anoxidierte Polyethyiene und ausgewdhite quartdre Ammonium-
phosphate enthalten, sowie die Verwendung dieser Mischungen als ziehfdhige Textilhiifsmittel zum
Antistatisch-, Glatt- und/oder Weichmachen polyesterhaltiger Fasermaterialien.

Die Aviverung ist ein Teil der Textilveredlung und soll der Flocke, dem Kammzug, Gewebe, Gewirke
oder Nonwovens insbesondere solche Eigenschaften wie Griff, Glétte, Antistatik und Flille verleihen, durch
die Aussehen, Verkaufsfihigkeit, Gebrauchstlichtigkeit und Verarbeitungseigenschaften erhdht werden. Die
zur Avivierung verwendeten Textilhilfsmittel kdnnen beispielsweise auf Textilfasermaterialien im Vollbad
(Ausziehverfahren) appliziert werden. Bei der Vollbadbehandiung werden die Textilien im groBen Flottenver-
hditnis eine ldngere Zeit benetzt und anschlieBend durch Abquetschen, Absaugen oder Zentrifugieren
entwissert. Im Vergleich zu anderen Behandlungsverfahren wie Foulardieren, Pflatschen, Rakein, Bespri-
hen, hat die Voilbadbehandlung den Vorteil, daB die Behandlungszeiten und -temperaturen beliebig gewéhit

_und variiert werden k&nnen (siehe beispielsweise W. Bernard: "Appretur der Textilien”, 2. Auflage, Seite

257-258, Springer-Verlag 1967).

Das Ausziehverfahren ist jedoch nur dann wirtschaitlich, wenn Textilhilfsmittel zum Einsatz gelangen,
die eine geniigend hohe Substantivitdt zu Fasermaterialien aufweisen und damit eine gute Erschdpfung der
Behandlungsflotten ermd&glichen. Kationische Textilhilfsmittel, die Fasermaterialien antistatische und/oder
weichmachende Eigenschaften verieihen, zeigen gegeniiber natlirlichen Fasern, beispielsweise Cellulose,
Baumwolie und/oder Wolle eine hohe Substantivitdt, wihrend die Affinitdt zu den meisten synthetischen
Fasermaterialien, insbesondere Polyesterfasern, deutlich geringer ist (Chwala/Anger: "Handbuch der Textil-
hilfsmittel", Seiten 689-692, Verlag Chemie Weinheim 1967).

Ublicherweise werden Fett-Polyamin-Kondensationsprodukte, Fettsdureamidderivate, Paraffinemulsionsn
sowie Silikonderivate als Antistatika, Gldttemittel und/oder Weichmacher im Ausziehverfahren verwendet.
Nachteilig ist jedoch, daB diese Substanzen nur eine ungeniigende Substantivitdt gegeniber polyesterhalti-
gen Fasermaterialien besitzen. Ferner weisen polyesterhaitige Fasermaterialien nach der Avivierung mit
diesen bekannten Substanzen keine oder nur unbefriedigende Antistatik, Gldtte und/oder Weichheit auf.

Die der Erfindung zugrunde liegende Aufgabe bestand daher in der Entwicklung von Textilhilfsmittein,
die eine hohe Substantivitdt zu polyesterhaltigen Fasermaterialien besitzen und die diesen Fasermaterialien
ausgezeichnete aniistatische glatt- und/oder weichmachende Eigenschaften verleihen.

Es wurde gefunden, daB Mischungen, die anoxidierte Polyethylene und bestimmie quartdre Ammoni-
umphosphate enthalten, eine hohe Affinitdt zu polyesterhaltigen Fasermaterialien haben.

Erfindungsgegenstand sind demgemiB Mischungen, enthaltend:

(A) anoxidierte Polyethylene mit mittleren Molekulargewichten zwischen 3000 und 8000, mit Sdure-
zahlen zwischen 25 und 60, Verseifungszahlen zwischen 40 und 80 und Dichten zwischen 0,94 und 1,09
g/em® und

(B) mindestens ein quartdres Ammoniumphosphat aus mindestens einer der folgenden Gruppen:

1.)

R2 o 0
1= _ "
R "'1:4 -(AO)WH : On"P (OA)-O—_—_-l—O-OR
R3
m
nand -l

worin -

R' eine geséftigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte

Alkylgruppe mit 6 bis 22 C-Atomen oder R*- C"3 - I}l - (CHy) 7
O RS

Rz (AQ) 7=5-H. Methyl oder Ethyl

R2 (AQ) iTE'H’ Methyl oder Ethyl oder R? und R® zusammen -CH;CH2-0-CH,>CHz-,
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R* eine gesittigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder -unsubstituierte
Alkylgruppe mit 5 bis 21 C-Atomen,

RS H oder eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 C-Atomen,

R eine gesittigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkyl-
gruppe mit 6 bis 22 C-Atomen und

A eine Alkylenkette mit 2 bis 4 C-Atomen bedeutet,

p 2 oder 3 und

n=1m=2o0dern =2 m = 1ist,

2)
AO H
(' )'T—'_—lo
R ‘@ o
' ] On-P (OA)E:TEOR
' CH,CH,R m
L < n

worn
R* eine gesittigte oder ungeséttigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstuierte Alkyl-
gruppe mit 5 bis 21 C-Atomen,
R® OH oder -NH- G -R*,
(0]

R eine geséttigte oder ungesditigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkyl-
gruppe mit 6 bis 22 C-Atomen und
A eine Alkylenkette mit 2 bis 4 C-Atomen bedeutet undn = 1, m = 2o0dern = 2, m = 1 ist,

3.) quartire Ammoniumphospate auf Basis aminofunktioneller Polyester, hergestellt durch Umset-
zung von Dicarbonsduren der allgemeinen Formel
HOOQC-R7-COOH
in der
R7 einen aliphatischen, alicyclischen oder aromatischen, substituierten oder unsubstituierten Rest mit 1 bis
10 C-Atomen bedeutet,
mit alkoxylierten tertidren Aminen der allgemeinen Formel

H=(OA) ,-N- (AO)gH
L8

in der

R® einen gesittigten oder ungesittigten, gerad- oder verzweigtkettigen, substituierten oder unsubstituierten
Alkyirest mit 1 bis 20 C-Atomen und

A eine Alkylenkette mit 2 bis 3 C-Atomen bedeutet,

a und b Zahlen swischen 1 und 20 sind mit der MaBfgabe, daB die Summe a + b 2 bis 30 ist und der
Polymerisationsgrad der Polyester 2 bis 50 betrégt und

anschlieBendes Mischen der erhaitenen aminofunktionellen Polyester in Gegenwart von Wasser bei 50 bis
80" C mit Mono-und/oder Dialkylphosphorsiureestern der aligemeinen Formein

o]
(HO)- P-(OA)  =———ORund
0 0-10
HO- P -{(OA) 'Bfrc"‘OR]z
in welchen

R eine gesittigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkyl-

3
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gruppe mit 6 bis 22 C-Atomen und

A sine Alkylenkette mit 2 bis 4 C-Atomen bedeutet, und Umsetzung mit Alkylenoxiden mit 2 bis 4 C-
Atomen bei Drucken zwischen 1 und 5 bar und Temperaturen zwischen 80 und 100 * C mit der MaBgabe,
daf die Polyalkyletherkette der quaternierten Aminfunktionen aus 1 bis 10 Alkylenoxideinheiten besteht.

In den erfindungsgeméBen Mischungen liegt das Gewichisverhilinis der Komponenten A : B vorzugs-
weise zwischen 10 : 1 und 1 : 5, besonders bevorzugt zwischen 10 : 3und 1: 2,

Aus der japanischen Patentanmeldung JP 59/47478 ist bereits bekannt, quartdre Ammoniumphosphate
der aligemeinen Formel

in weicher
R: eine Alkyl- ader Alkenylgruppe mit 8 bis 22 C-Atomen, Rs- ‘.? -NH-(CH2) =~
o]

oder 3-Hydroxyalkyl bedeutet, R, und Rs unabhéngig voneinander eine Alkyl- oder Alkenylgruppe mit 1 bis
22 C-Atomen, eine Benzylgruppe oder -(AQ) = H bedeutet oder Rz und Rs -CH,CH,-0-CH,CH;- bedeuten,
Ras (OCH(Rs)CHa2)-OH,

Rs eine Alkyl- oder Alkenylgruppe mit 7 bis 21 C-Atomen,

Rs H oder eine Alkylgruppe mit 1 bis 18 C-Atomen,

X~ das Anion eines organischen Phosphorsdureesters der allgemsinen Formel

o]

- ! %"' OH)-\ .
E7 o—(a'0lgrg P 5o

R; eine Alkyl- oder Alkenylgruppe mit 8 bis 22 C-Atomen,

Aund A’ eine Alkylengruppe mit 2 bis 4 C-Atomen bedeutet,

m 1 bis 3,

n 1 bis 20,

It bis 5,

p 0 bis 20 und

q 1 oder 2 ist,

als Antistatika flir synthetische Textilfasern, beispielsweise Polyesterfasern zu verwenden.

Durch Kombination bestimmter quartdrer Ammoniumphosphate (Komponente (B) 1 - 3) mit anoxidierten
Polyethylenen (Komponente A) wird nun Uberraschenderweise sowohl die antistatische Wirkung als auch
die Glitte polyesterhaltiger Fasermaterialien deutlich verbessert. Des weiteren verleihen die erfindungsge-
méBen Mischungen polyesterhaltigen Fasermaterialien ein gutes Griffgeflhl.

Die Verwendung von Mischungen, enthaltend anoxidierte Polysthylene mit mittleren Molekulargewichten
zwischen 3000 und 8000, Sdurezahlen zwischen 25 und 60, Verseifungszahlen zwischen 40 und 80 und
Dichten zwischen 0,94 und 1,09 g/cm? und mindestens ein quartdres Ammoniumphosphat aus mindestens
einer der Gruppen (B) 1 -3, als Textilhiffsmittel zum Antistatisch-, Glatt- und/oder Weichmachen polyester-
haltiger Fasermaterialien ist daher ebenfalls Erfindungsgegenstand.

Anoxidierte Polyethylene mit mittieren Molekulargewichiten zwischen 3500 und 5000 und Dichten
zwischen 0,98 und 1,00 g/cm3 werden in den erfindungsgem#Ben Mischungen bevorzugt.

Als Komponente B gelangen vorzugsweise solche quartdren Ammoniumphosphate der allgemeinen
Formeln zu (B) 1 - 3 zum Einsatz, in denen die Reste folgende Bedeutung haben:

R' eine gesdtiigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgruppe mit 8 bis 18
C-Atomen, eine ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkyigruppe
mit 18 bis 22 C-Atomen oder

4
R -g-E«CHz) 5
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R* eine gesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgruppe mit 7 bis 17
C-Atomen oder eine ungeséttigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgrup-
pe mit 17 bis 21 C-Atomen, ’
RS OH,

Rs eine gesittigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte
Alkylgruppe mit 6 bis 20 C-Atomen,

R eine gesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgruppe mit 8 bis 18
C-Atomen oder eine ungesittigte gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgrup-
pe mit 18 bis 22 C-Atomen und

A Ethylen- und/oder Isopropylengruppen.

Die erfindungsgemdfen Mischungen, die vorzugsweise in Form von Dispersionen oder L&sungen,
besonders bevorzugt in Form wigriger Emuisionen vorliegen, enthalten vorzugsweise zwischen 5 und 50
Gew.-%, besonders bevorzugt zwischen 10 und 30 Gew.-% der Komponenten A und B. Die Dispersionen
oder L&sungen, vorzugsweise wiBrigen Emulsionen, werden in an sich bekannter Weise in Spll-, Wasch-
oder Tauchbidern oder durch Sprilhprozesse auf polyesterhaitige Fasermaterialien appliziert und mittels
Schieudern, Abquetschen und Temperaturbehandiung zwischen 80 und 160 ° C getrocknet. Vorzugsweise
erfoigt die Applikation der erfindungsgem&Ben Mischungen im Ausziehverfahren aus wéBrigen Flotten bei
Flottenverhiltnissen zwischen 1 : 5 und 1 : 25 bei Flotten-pH-Werten zwischen 4,0 und 7,0 und Temperatu-
ren zwischen 40 und 80 °C. Da Textilhilfsmittel, enthaltend erfindungsgem&8 Komponente A und Kompo-
nente B, eine hohe Affinitdt zu polyesterhaltigen Fasermaterialien haben, wird eine hohe Auszehrung der
Behandlungsflotten erreicht. '

Unter "polyesterhaltige Fasermaterialien" werden reine Polyesterfasern sowie Mischungen aus Polyest-
erfasern und Natur-und/oder Synthesefasern, beispielsweise Mischungen aus Polyesterfasern und Baum-
wolle; Polyesterfasern und Polyamidfasern; Polyesterfasern, Baumwolle und Polyamidfasern; Polyesterfa-
sern und Polyacrylfasern verstanden. Die Textilfasermaterialien liegen als Flocke, Kammzug, Garn, Wirkwa-
re, Gewebe oder Nonwovens, vorzugsweise als Flocke oder Kammzug vor. Das Material kann rohweis,
gebleicht oder gefirbt sein.

Die in den erfindungsgeméfen Mischungen enthaltenen anoxidierten Polyethylene sind handelsiibliche
Produkte, die beispielsweise von Allied Corp., USA unter dem Namen A-C® Polysthylene angeboten
werden.

Die Herstellung der in den erfindungsgem&Ben Mischungen enthaltenen quartdren Ammoniumphospha-
te erfolgt nach dem in JP 58/47478 beschriebenen Verfahren, indem man Amine, imidazolin und/oder
aminofunktionelle Polyester, erhalten gemi8 DE-OS 30 32 216 durch Kondensation alkoxylierter tertidrer
Amine mit Dicarbonsduren, mit Phosphorsdureestern der allgemeinen Formeln

o)
]
(HO)2- P -(OA) -6-:T6'OR und
0
1]
HO- P -[(OA) —O-_'TEOR]Z

wortn

R eine gesittigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkyi-
gruppe mit 6 bis 22 C-Atomen und

A eine Alkylenkette mit 2 bis 4 C-Atomen bedeutet,

bei 50 bis 80 ~C mischt und anschliefend diese Mischungen im Autoklaven bei 80 bis 100 *C mit
Alkylenoxiden mit 2 bis 4 C-Atomen umsetzt, mit der MaBgabe, daf die Polyalkyletherkette der quaternier-
ten Aminfunktionen aus 1 bis 10 Alkylenoxideinheiten besteht.

Die als Edukte zur Herstellung quartdrer Ammoniumphosphate bendtigten Amine, Imidazoline und
aminofunktionellen Polyester sowie Phosphorsdurepartialester sind nach literaturbekannten Verfahren zu-
génglich: '

Amine, die beispielsweise durch Hydrierung von Fettsdurenitrilen (Ullmann's Encyclopédie der techni-
schen Chemie, Band 11, Seite 448 - 449, Verlag Chemie, Weinheim 1976) oder direkt aus Fettalkoholen
und Ammoniak gem3B GB 1 074 603 hergestelit werden kdnnen, werden gewlnschtenfalls vorzugsweise
mit Ethylenoxid und/oder Propylenoxid bei Temperaturen zwischen 130 und 180 °~C umgesetzt mit der
MaBgabe, daB die Polyalkyletherketten der gebildeten tertidren Amine aus 1 bis 5 Ethylenoxid- und/oder
Propylenoxideinheiten bestehen. Kokosamin, Oleylamin, Talgamin, Kokosalkyl-di-2-hydroxyethyl-amin,
Dimethyl-laurylamin und N-Ci2-14-Alkylmorpholin sind Beispiele flir Amine, die sich zur Herstellung
quartirer Ammoniumphosphate eignen. Als Beispiel flr acylierte Amine ist Kokoylamidopropyi-dimethyl-
amin zu nennen.

Die als Ausgangsstoffe zur Herstellung quartdrer Imidazoliniumphosphate benétigten Imidazoline k&n-
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nen durch Kondensation von Carbonsduren, Carbonséureestern oder Carbons8urechloriden mit Diaminver-
bindungen hergestelit werden (G. Gawalek: "Tenside", S. 305 - 308, Akademie Verlag, Berlin 1975).
Vorzugsweise erfolgt die Herstellung der Imidazoline gem#8 der deutschen Offenlegungsschrift DE-OS 36
18 944 durch Kon densation von Carbonsduren der allgemsinen Formel R*-COOH, in der R* eine gerad-
oder verzweigtkettige, geséttigte oder ungeséttigte, substituierte oder unsubstituierte Alkylgruppe mit 5 bis
21 C-Atomen bedeutet, mit Diaminen der allgemeinen Formel H,N-CH» CH2-NH-CH;CH2R8, in der

R® OH oder -NH-% -R*

bedeutet.

Die Kondensation wird bei Temperaturen zwischen 150 und 240 " C, vorzugsweise zwischen 150 und
200 * C durchgefiihrt. Das Molverhltnis Carbonsiure : Diamin liegt vorzugsweise zwischen 1 : 1 und 1: 2.

Zur Herstellung der Imidazoline k&nnen die Carbonsduren sowohl einzeln als auch im Gemisch
eingesetzt werden. Von besonderer Bedsutung ist der Einsaiz von Fettsduregemischen, wie sie bei der
Spaltung natlirlich vorkommender Fette und/oder Ole anfallen. Einzeine Fraktionen soicher Fettsduregemi-
sche eignen sich ebenfalls zur Herstellung der Imidazoline. Als Carbons8uren werden vorzugsweise solche
der allgemeinen Formel R* - COOH eingessizt, in der der Rest R* flir eine gerad- oder verzweigtkettige,
substituierte oder unsubstituierte, gesittigte Alkylgruppe mit 7 bis 17 C-Atomen oder fiir eine gerad- oder
verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte, ungeséttigte Alkylgruppe mit 17 bis 21 C-Atomen steht,
beispielsweise Caprylsdure, Caprinsdure, Laurinsdure, Paimitinsdure, Stearinsiure, Olsdure, Linolsiure,
Linolinsdure, Gadolsins&dure und/oder Rizinolsdure.

1-Hydroxyethyl-2-undecylimidazolin, 1-Hydroxyethyl-2-heptadecenylimidazolin und 1-Hydroxyethyl-2-
heptylimidazolin sind geeignete Imidazoline.

Aminofunktionelle Polyester werden gemi DE-OS 30 32 216 durch Kondensation alkoxylierter tertidrer
Amine der allgemeinen Formel

i i
H- (OA) a-I:I- (RO) gH
R8

in der

R einen geséttigten oder ungesittigten, gerad- oder verzweigtkettigen, substituierten oder unsubstituierten
Alkylrest mit 1 bis 20 C-Atomen und

A eine Alkylenkette mit 2 bis 3 C-Atomen bedeutet,

a und b Zahlen zwischen 1 und 20 sind mit der MaBgabe, daB die Summe von a und b 2 bis 30 ist,

mit Dicarbonsduren der allgemseinen Formel HOOC-R7-COOH, in welcher der Rest

R’ einen aliphatischen, alicyclischen oder aromatischen, substituierten oder unsubstituierten Rest mit 1 bis
10 C-Atomen bedeutet,

bei Temperaturen zwischen 180 und 260 °C, gegebenenfalls in Gegenwart von mit Wasser nicht
mischbaren organischen L&sungsmitteln, beispielsweise Xylol oder Toluol, zur azeotropen Entfernung von
Reaktionsnebenprodukien unter Ausschiuf von Luftsauerstoff erhalten. Die aminofunktionellen Polyester
besitzen Polymerisationsgrade zwischen 2 und 50, wenn pro Mol alkoxyliertem, tertiirem Amin 0.8 bis 1,1
Mol Dicarbonsdure singesetzt werden. Als aliphatische, alicyclische und/oder aromatische, gegebenfalls
substituierte DicarbonsZuren kommen beispieisweise Malonsdure, Maleinsdure, Fumarsiure, Bernsteinsdu-
re, Hydroxymalonsdure, Apfelsdure, Chiorethandicarbonsiurs, Oxalsiure und/oder Terephthalsdure in Fra-
ge. Im Faile der Oxalsdure verschwindet R’ in der allgemeinen Formel. Besonders geeignete aliphatische
Dicarbonsduren sind Sduren mit 6 bis 10 C-Atomen, wie Adipinsdure, Pimelinsdure, Korksdure, Azelainsdu-
re und/oder Sebazinsdure.

Anstelle der freien Sduren k&nnen mit gleichem Ergebnis auch Derivate dieser S3uren, beispielsweise
Anhydride, Halogenide, Dimethylester in dquimolaren Mengen eingesetzt werden. Vorzugsweise werden
jedoch die freien Dicarbonsduren verwendei. Die zur Hersteilung aminofunktioneller Polyester bend&tigten
alkoxylierten tertiiren Amine lsiten sich von priméren Alkyl-undioder Alkenylaminen ab, beispielsweise von
Methyiamin, Ethylamin, Butylamin, Octylamin, Decylamin, Dodecylamin, Cetylamin, Oleylamin, Linoleyla-
min, Kokosamin und/oder Talgamin. Alkylamine, die aus Kokosél oder Talg hergestellt werden, werden
bevorzugt. Alkyl- und/oder Alkenylamine werden in an sich bekannter Weise bei Temperaturen zwischen
130 und 180 " C mit Ethylenoxid und/oder Propylenoxid alkoxyliert mit der MaBgabe, daB der Alkoxylie-
rungsgrad (Summe von a und b) zwischen 2 und 30 liegt.

Polyester aus Talgamin . 5 Ethylenoxideinheiten (EQ) und Adipinsdure, Polyester aus Kokosamin . 2 EO
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und Adipinsdure, Polyester aus Kokosamin . 5 EO und Bernsteinsdure und/oder Polyester aus Talgamin .
10 EO und Sebazinsiure sind Beispiele flir gesignete aminofunktionelle Polyester.

Die Herstellung der Phosphorsiurepartialester geht aus von gerad- oder verzweigtkettigen, gesattigten
oder ungesittigten, substituierten oder unsubstituierten, gegebenenfalls alkoxylierten Alkoholen mit 6 bis 22
C-Atomen. Vorzugsweise werden gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierts, geséttigte,
gegebenenfalls alkoxylierte Alkohole mit 8 bis 18 C-Atomen und/oder gerad- oder verzweigtkettige,
substituierte oder unsubstituierte, ungesittigte, gegebenenfalls alkoxylierte Alkohole mit 18 bis 22 C-Atomen
ein gesetzt, beispielsweise 2-Ethylhexanol, n-Octanol, Isononylalkohol, Decyialkohol, Dodecylalkohol, Isotri-
decylalkohol, Tetradecylalkohol, Hexadecylalkohol, Octadecylalkohol, QOctadecenylalkohol, Eicosenylalkohol,
Docosenylalkohol. Diese Alkohole werden gegebenenfails mit 1 bis 10 Mol Ethylenoxid, Propylenoxid
und/oder Butylenoxid umgesetzt. Die Phosphat:erung der gegebenenfalls alkoxylierten Alkohole erfolgt in an
sich bekannter Weise, indem bei 50 bis 80 ~C 3 Mol Alkohol mit 1 Mol Phosphorpentoxid umgesetzt
werden. Zur Hydrolyse von Polyphosphorsdureverbindungen wird mehrere Stunden bei 80 bis 100 C mit
Wasser behandelt.

Werden die erfindungsgemdBen Mischungen als Textilhilfsmittel zum Antistatisch-, Glatt- und/oder
Waeichmachen von polyesterhaltigen Fasermaterialien verwendet, liegen diese Mischungen vorzugsweise in
Form von Dispersionen oder L&sungen, besonders bevorzugt in Form widBriger Emulsionen, vor. Diese
Emulsionen enthalten 2 bis 20 Gew.-% an nichtionischen, kationischen und/oder amphoteren Dispergatoren.
Geeignete nichtionische Dispergatoren sind alkoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte und/oder propoxylierte
Fette, Ole, Fettalkohole mit 8 bis 24 C-Atomen im Fettrest, Fettamine mit 8 bis 24 C-Atomen im Fettrest
und/oder Cs-13-Alkylphenole, beispielsweise ethoxyliertes Rizinusl, Oleylalkehol . 5 EO, Oleylacstylalkohol
. 5 EO, Talgalkohol . 14 EO, Stearylamin . 2 EO, Talgamin . 2 EO, Stearylamin . 10 EO und/oder
Nonylphenol . 10 EO. Als kationische Dispergatoren kommen alkoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte
und/oder propoxylierte Alkylamine mit 10 bis 20 C-Atomen in Form ihrer Ammioniumsalze in Frage,
beispielsweise Stearylamin . 10 EO. Als amphotere Dispergatoren eignen sich beispielsweise Cg-z2-
Alkyldimethylbetaine, N-Cg -22-Alkylamidobetaine und/oder von Aminosduren abzuleitende Amphotenside.

Als fakultative Bestandteile kdnnen die L&sungen oder Dispersionen weitere Gldttemittel, beispielsweise
Paraffine mit Erweichungspunkten zwischen 35 und 80 ° C, Fettsdureester mit 12 bis 24 C-Atomen sowohl
im Fettsdurerest, als auch im gerad- und/oder verzweigtkettigen, gesattigten und/oder ungeséttigten
Alkoholrest wie Isotridecylstearat, Stearylstearat und/oder Behenylbehenat und/oder Silicone wie Dimethyl-
polysiloxan, Weichmacher wie Fettsdureamidopolyamine und/oder quartdre Ammoniumsalze, beispielsweise
Dimethyldistearylammoniumchiorid, Antioxidantien, beispielsweise Sauerstoffsduren des Phosphors
und/oder Alkalidisulfite und pH-Wert-Regulantien, beispielsweise Ci-.-Carbonsiuren und/oder Ci-q-Hy-
droxycarbonsduren wie Essigsdure und/oder Glykolsdure enthalten. Der Anteil der fakultativen Bestandteile
liegt in wiBrigen Dispersionen und Emuisionen zwischen 2 und 20 Gew.-%. Die Herstellung der Dispersio-
nen und Ldsungen, vorzugsweise der wifrigen Emulsionen, die die erfindungsgemiBen Mischungen
enthalten, erfolgt in an sich bekannter Weise, indem anoxidierte Polyethylene, Dlspergatoren und fakultative
Bestandteile mit Wasser gemischt und in einer druckfesten Apparatur bei 130 bis 170 * C gerlihrt werden.
Nach dem Abkiihlen werden feinteilige, lagerstabile Emulsionen erhalten, in die quartdre Ammoniumphos-
phate und gegebenenfalls weitere Dispergatoren eingerlihrt werden.

Es entstehen lagerstabile, flissige, milchig-weiBe Emulsionen mit Feststoffgehaiten von 5 bis 50 Gew.-
%. Durch Zusatz von S#uren, vorzugsweise Essigsiure, Glykolsdure oder Milchs8ure, wird ein pH-Wert von
3,0 - 6,0 eingestellt.

Die erfindungsgeméBen Mischungen sind hitzebesténdig und bewirken keine Verfdrbungen der Faser-
materialien. Die mit den erfindungsgem#Ben Mischungen ausgeriisteten polyesterhaltigen Fasermaterialien
zeigen im Vergleich zu unbehandelten, nur mit anoxidierten Polyethylenen oder nur mit quartdren Ammoni-
umphosphaten behandelten polyesterhaltigen Fasermaterialien deutlich reduzierte antislektrostatische Aufla-
dungen, niedrige statische und dynamische Faser/Faser-und Faser/Metall-Reibungen, gine hervorragende
Glétte sowie einen guten Weichgriff.

Beispiele:

1. Herstellung stabiler, wiBriger Emulsionen, die anoxidierte Polyethylene (Komponente A) enthalten.
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1.1
5,0 g Oleylcetylalkohol . 5 EO
8,1 g anoxidiertes Polyethylen (mittleres Molekulargewicht = 4000, Sdurezahl (8Z) = 28, Verseifungszahl
(VZ) = 45, Dichte = 0,99 g/cm?)
2,6 g Paraffin (Schmelzpunkt = 52 bis 54 )
1,7 g Stearinsdure-isoiridecylester
2,4 g Stearylamin . 2 EO
0,2 g Natriumbisulfit
11,9 g Essigséure, 60 gewichts-%ig
63,1 g Wasser
Die aufgefiihrien Einsatzstoffe wurden bei 155 bis 165 * C unter Riihren in einer Druckapparatur gemischt.
Es wurden 95 g einer feinteiligen Emulsionen mit einem pH-Wert von 4,1 erhalten.
1.2
5,0 g Oleylcetylalkohol . 5 EO
10,9 g anoxidiertes Polyethylen (mittleres Molekulargewicht = 4500, SZ = 30, VZ = 45, Dichte = 1,00
g/cm3) -
3,1 g Stearylamin . 10 EO
0,3 g Natriumbisulfit
11,9 g Essigsdure, 60 gewichts-%ig
58,8 g Wasser
Aus den Einsatzstoffen wurden analog 1.1 90 g einer feinteiligen Emulsion hergestelit, deren pH-Wert 3,9
betrug.
1.3
5,0 g Oleylalkohol . 5 EO
6,5 g anoxidiertes Polyethylen analog 1.1
1,7 g Fettsdureamidopolyamin aus 2 Mol Behens&ure und 1 Mol Tetraethylenpentamin
0,7 g Talgalkohol . 14 EO
0,8 g Dimsthylpolysiloxan (Viskositdt = 12 500 cSt)
12,0 g Essigsiure, 60 gewichts-%ig
1,5 g Stearylamin . 5 EO
0,2 g Natriumbisulfit
51,6 g Wasser
Aus den Einsatzstoffen wurden analog 1.1 80 g einer feinteiligen Emulsion hergestellt, deren pH-Wert 4,1
betrug.

2. Herstellung quartdrer Ammoniumphosphate (Komponente B)

2.1
1274 g (0,47 Mol) Kokosalkyi-di-2-hydroxyethyl-amin wurden zusammen mit 80,0 g Wasser und 88,4 g
(0,47 SAuredquivalente) eines Gemisches aus Mono- und Di-2-Ethylhexyiphosphorsdureester im Gewichts-
verhiltnis 4 : 3 in einem Aufoklaven vorgelegt und innerhalb von 4 h mit 104,0 g (2,35 Mol) Ethylenoxid bei
80 “Ci3 bar zur Reaktion gebracht. Es wurden 392 g einer niedrigviskosen, ohne Gelbildung mit Wasser
verdiinnbaren Fliissigkeit erhalten.

2.2
126 g (0,47 Mol) 1-Hydroxyethyl-2-undecylimidazolin wurden zusammen mit 80.0 g Wasser und 88,4 g
(0,47 Siuredquivalente) eines Gemisches aus Mono- und Di-2-Ethylhexylphosphorsdureester im Gewichts-
verhiltnis 4 : 3 in einem Autoklaven vorgelegt und innerhalb von 4 h mit 103.4 g (2,35 Mol) Ethylenoxid bei
80 " C/3 bar zur Reaktion gebracht. Es wurden 395 g einer gelben, niedrigviskosen, ohne Gelbildung mit
Wasser verdlinnbaren Fliissigkeit erhalien.

2.3
125,1 g (0,44 Mol) Kokosalky!-di-2-hydroxyethyl-amin, 80,0 g Wasser und 97,3 g (0,44 S&uredquivalente)
eines Gemisches aus Mono- und Didodecylphosphat (molares Verhidlinis 1,5 : 1) wurden analog 2.1 mit
97,6 g (2,22 Mol) Ethylenoxid umgesetzt. Es wurden 395 ¢ einer mittelviskosen, hellbraunen FlUssigkeit
erhalten, die leicht mit Wasser zu einer wenig geirlibten L&sung verdiinnbar war.
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3. Herstellung w#Briger Emulsionen, die die erfindungsgeméfen Mischungen (Komponente A und B)
enthalten

3.1
11,9 g quartdres Ammoniumphosphat 2.1 wurden mit 25.6 g Wasser verdlnnt und anschliefend mit 5,4 g
eines mit 5 Mol Ethylenoxid alkoxyliertem Oleyl/Cetylalkoholgemisches versetzt. Durch Zugabe von 9,5 g
40 gewichts-%iger Essigsiure wurde ein pH-Wert von 5,2 eingestellt und mit 47,6 g der wéBrigen Emulsion
1.1 gemischt. Es entstand eine lagerstabile fliissige, milchig-weiBe Emuision mit einem Feststoffgehalt von
25 Gew.-% und einem pH-Wert von 4,5.

3.2
11,9 g quartdres Ammoniumphosphat 2.2 wurden mit 25,6 g Wasser verdinnt und mit 5,4 g eines mit 5 Mol
Ethylenoxid alkoxylierten Oleyl/Cetylalkoholgemisches versetzt. Durch Zugabe von 9,5 g 40 gewichts-%iger
Essigsdure wurde ein pH-Wert von 5,2 eingestellt und mit 47,6 g der wéBrigen Emulsion 1.2 gemischt. Es
entstand sine lagerstabile flissige, milchig-weie Emulsion mit einem Feststoffgehalt von 25 Gew.-% und
einem pH-Wert von 4,5.

3.3 11,9 g quartires Ammoniumphosphat 2.3 wurden mit 25,6 g Wasser verdinnt und mit 5.4 g
eines mit 5 Mol Ethylenoxid alkoxylierten Oleyl/Cetylalkoholgemisches versetzt. Durch Zugabe von 9,5 g 40
gewichts-%iger Essigsdure wurde ein pH-Wert von 5,2 eingestellt und mit 47,6 g der wifrigen Emulsion
1.1 gemischt. Es entstand eine lagerstabile flissige, milchig-weiBe Emuision mit einem Feststoffgehalt von
25 Gew.-% und einem pH-Wert von 4,5.

4. Vergleichsprodukt

Fettalkylamidoamin auf Basis von gehdrtetem Rindertalg und Aminoethylethanolamin (Belfasin® 44, Henkel
KGaA)

5. Applikation im Ziehverfahren

5.1 Polyesterstapelfaser

Gefirbtes und reduktiv nachbehandeltes Polyesterstapelfaser-Material (1.7 dtex/40 mm) wurde bei einem
Flottenverhltnis von 1 : 10 20 Minuten bei einer Temperatur von 60 bis 70 " C mit einer essigsauren
wiprigen Ldsung behandelt, die, berechnet auf das Warengewicht, jeweils 2 Gew.-% der unter 1., 2., 3.
oder 4. genannten Mischungen enthielt. Im AnschiuB an die Applikation wurde das Material geschleudert
und bei 80 ~C 2 h getrocknet. ‘

Die Messung des elekirostatischen Effektes wurde auf einer Laborkarde nach einer 24 h Klimatisierung (22
°C, 62 bis 65 % relative Luftfeuchte) des Fasermaterials mit einem Eltex-Gerdt nach der Induktionsstrom-
methode (MeBabstand 100 mm) durchgefiihrt.
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Tabelle
Polyester-Stapelfaser elektrostatische Aufladung
-1
KVm

pehandelt mit

-60 bis -80*

1.1 -60

2.1 -8,0

3.1 _ -4,5

3.2 er findungsgemaB -3.,5

3.3 -2 bis =3*
4 -60

* £¢ |38t sich nur ein Wertebereich far die elektrostatische

Aufladung angeben.

5.2 Polysster-Kammzug

Ein gefdrbter und reduktiv nachbehandsiter Polyester-Kammzug (20 g/m; 6.7 dtex/80 mm) wurde bei einem
Flottenverhiltnis von 1 : 15 20 minuten bei einer Temperatur von 60 bis 70 ~C mit einer essigsauren
wiéBrigen LOsung behandelt, die, berechnet auf das Warengewicht, jeweils 2 Gew.-% der unter 1., 2., 3.
oder 4. beschriebenen Mischungen enthielt. Nach Beendigung der Avivierung wurde der Kammzug
geschleudert und 2 h bei 80 * C getrocknet.

Die Messung der elekirostatischen Aufladung wurde auf einer Doppelnadelistabstrecke wdhrend der Ver-
streckung (Liefergeschwindigkeit V = 150 m/min) nach der Induktionsstrommefmethode zwischen Streck-
werkausgang und Coilereinlauf im Abstand von 100 mm durchgefiihrt.

10
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Tabelle
Polyester-Kammzug : elektrostatiss?e Aufladung
behandelt mit Kvm
- £ -200%
1.1 : ca. =180
2.1 -9,0
3.1 -2
3.2 er findungsgemaB -3
3.3 -0,5/-1
4 { -200%

* Das Zeichen{ bedeutet, dafl der absolute Zahlenwert grdfer

als 200 ist, beispielsweise -300.

Die auf der Nadelstabstrecke hergestellten Streckenbinder wurden nach der Cohesionmetermemetho-
dik beurteilt. Die MeBwerte cN . tex —' représentieren die bei einem Verzug von 1,25fach auftretenden
Krifte, die bendtigt werden, um eine Lingeninderung des Vorlagematerials herbeizufihren. Die ermittelten
MeBwerte wurden (ber ein Rothschild F-Meter unter Zuhilfenahme eines angeschlossenen Kleincomputers
statistisch aufbersitet.

11
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Tabelle

Polyester-Kammzug Verzugskraft

behandelt mit F S cv Fmax 1 Fmin
(cNtex 1) (%) (cNtex ')

- . 19,02 7.6 39,95 49,4 2.4
1.1 14,9 5 36,9 47,0 8,8
2.1 19,0 8,7 45,79 55,0 - 10.8
3.1 15,0 5,1 34,0 31,2 2,0
3.2 erfindungs- 11,49 3,5 30,46 29,0 3,7
3.3 gemaB 15,8 5,5 34,8 33,0 1,5

4 19,00 7.3 38,42 50,0 2,7
F = Verzugskraft
S = Standardabweichung
CVv = Variationskoeffizient

Anspriiche

1. Mischungen, enthaltend
(A) anoxidierte Polysethylene mit mittleren Molekulargewichten zwischen 3 000 und 8 000, mit
S4urezahlen zwischen 25 und 60, Verseifungszahien zwischen 40 und 80 und Dichten zwischen 0,94 und
1,09 g/cm?d und
{B) mindestens ein quartdres Ammoniumphosphat aus mindsstens einer der folgenden Gruppen:
1)

-
R2 o 0]
l ‘{9 . . —"
R —1:« -(AO)WH On P (OA)_——O-IOOR
R3 m
b ~n

worn
R' eine geséitigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte
Alkylgruppe mit 6 bis 22 C-Atomen oder R*- %3 - I;I - (CHz)B— .
O R5
R2 (AQ) 1—_—-5—-H, Methyl oder Ethyl
R3 (AQ) 7o5-H, Methyl oder Ethyl oder R2 und R3 zusammen -CH; CH2-Q-CH;CH;-,
R* eine gesdttigte oder ungesiftigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstiiuierte
Alkylgruppe mit 5 bis 21 C-Atomen,

R® H oder eine Alkylgruppse mit 1 bis 4 C-Atomen,

12
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R eine gesditigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkyl-
gruppe mit 6 bis 22 C-Atomen und
A eine Alkylenkette mit 2 bis 4 C-Atomen bedeutet,
p 2 oder 3 und
=1, m=2o0dern =2, m = 1ist,

2.)
7
(Z’\O)mH
/-
rd &9\\\1 o ©
‘/ . on-P (0A) 5—75OR
CHZCHZR m
L 4n
worin

R* eine gesittigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstuierte Alkyl-
gruppe mit 5 bis 21 C-Atomen,
R® OH oder -NH- C -R‘*,

5

R eine gesittigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkyl-
gruppe mit 8 bis 22 C-Atomen und

A eine Alkylenkette mit 2 bis 4 C-Atomen bedeutetundn = 1, m = 2odern = 2, m = 1 ist,

3.) quartire Ammoniumphospate auf Basis aminofunktioneller Polyester mit Polymerisationsgraden zwi-
schen 2 und 50, hergestellt durch Kondensation von Dicarbons&uren der aligemeinen Formel
HOOC-R7-COOH '

in der

R? einen aliphatischen, alicyclischen oder aromatischen, substituierten oder unsubstituierten Rest mit 1 bis
10 C-Atomen bedeutet, mit alkoxylierten tertidren Aminen der allgemeinen Formel

H-(oA) -N- (AO)BH

I
RB

in der

R® eine gesiftigte oder ungesditigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte
Alkylgruppe mit 1 bis 20 C-Atomen und

A’ eine Ethylen- und/oder Isopropylengruppe bedeutet und

a und b Zahlen zwischen 1 und 20 sind mit der MaBgabe, daB die Summe a + b 2 bis 30 betrégt,
Umsetzung mit Mono- und/oder Dialkylphosphorsdureestern der aligemeinen Formein

(o]
!
(HO)2- Ié -(OA) m‘OR und
(o]
[i]
HO- P -[{OA) S-759Rk
in welchen

R eine gesittigte oder ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkyl-
gruppe mit 8 bis 22 C-Atomen und

A sine Alkylenkette mit 2 bis 4 G-Atomen bedeutet, in Gegenwart von Wasser bei 50 - 80 'C,

und anschlieBende Umsetzung mit Alkylenoxiden mit 2 bis 4 C-Atomen bei Drucken zwischen 1 und 5 bar
und Temperaturen zwischen 80 und 100 * C mit der MaBgabe, das die Polyalkyletherkette der quarternier-
ten Aminfunktionen aus 1 bis 10 Alkylenoxideinheiten zusammengesetzt ist.

13
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2. Mischungen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Gewichtsverhilinis der Komponen-
ten A : B zwischen 10 : 1 und 1 : 5, vorzugsweise zwischen 10 : 3 und 1 : 2 liegt.

3. Mischungen nach einem oder beiden der Anspriiche 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, daB die
anoxidierten Polyethylene mittlere Molekulargewichte zwischen 3 500 und § 000 und Dichten zwischen 0,98
und 1,00 g/cm? besitzen.

4. Mischungsen nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, da8 in den
aligemeinen Formeln zu Komponente B.1.) bis 3.)

R' eine gesdttigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgruppe mit 8 bis 18
C-Atomen, eine ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgruppe
mit 18 bis 22 C-Atomen oder R*- ("3 -NH-(CH3) 5

o
R* eine gesdttigte, gerad- oder verzwsigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgruppe mit 7 bis 17
C-Atomen oder eine ungesittigte, gerad- oder verzweigtkettige substituierte oder unsubstituierte Alkylgrup-
pe mit 17 bis 21 C-Atomen,
A Ethylen- und/oder Isopropylengruppen, -
R® OH,
R® eine gesittigle oder ungesditigte, gerad- oder verzweigtkettige, substituierte oder unsubstituierte
Alkyigruppe mit 6 bis 20 C-Atomen und
R eine gesitligte, gerad- oder verzweigikeitige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgruppe mit 8 bis 18
C-Atomen oder sine ungesdttigte gerad- oder verzwsigtkettige, substituierte oder unsubstituierte Alkylgrup-
pe mit 18 bis 22 C-Atomen bedeutet.

5. Mischungen nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da diese
in Form von L&sungen oder Dispersionen, vorzugsweise in Form wifriger Emulsionen, vorliegen.

6. Mischungen nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB der Gehait der Komponenten A und B in
wiBrigen Emulsionen zwischen 5 und 50 Gew.-%, vorzugsweise zwischen 10 und 30 Gew.-% liegt.

7. Mischungen nach einem oder beiden der Ansprliche 5 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die
Emuisionen 2 bis 20 Gew.-% nichtionische, kationische und/oder amphotere Dispergatoren enthalten.

8. Mischungen nach einem oder mehreren der Anspriche 5 bis 7, dadurch gekennzsichnet, da8 die
Mischungen alkoxylierte Fette, Ole, Fettalkohole mit 8 bis 24 C-Atomen im Fettrest, Fettamine mit 8 bis 24
C-Atomen im Fettrest und/oder Cs-1g-Alkylphenole enthalten.

9. Verwendung von Mischungen enthaltend Komponente A und Komponente B nach einem oder
mehreren der Anspriiche 1 bis 8 als Textilhilfsmittel zum Antistatisch-, Glatt- und/oder Weichmachen von
polyesterhaltigen Fasermaterialien.

14
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