‘ RUHRCHLMIE AKTIENGESELLSCHAEu :' Oberhause Holten, den 14 12 1942

Pat.-Abt. Ham/hm
"R-64T7 : e

P . —“ . .‘. l e
Verfahren zum Wasserdioht- bzw. Wasserabstossendmachen
‘ : .yon Faserstoffen aller Art .

PR

. Es 1st bekannt hbhermolekulare Fetteauren, wie sie im-
j_Nontanwachs vorliegen,'zum wasserdichtenden.bzw. wasserabetos—ﬂ,
' ‘senden Impragnieren von Textilien und anderen Faserstoffen z2u-
fverwenden. Derartlge Fettsauren, welche ‘noch mehr oder weniger
¢~ grosse Méngen von Estern oder: unverseifbaren Stoffen” enthalten,
©~benutzt man: ‘dabei ‘meist in verselfter oder: emulgierter Form,.t
;;zusammen mit loslichen Salzen mehrwertiger Metalle, insbesonde-
,;re mit Aluminiumsalzen. 3 A : EE o

i _w“‘Es wuxde gefunden, dass sich fﬁr derartige Iﬁpragnierungen

Oxydatmon hoherer allphatischer Kohlenwaaserstofie, insbeaonde-
re-durch. Oxydation: von Paraffin, mit sauerstoffabgebenden Mit-""
""teln gewonnen werden. ~Die Oxydatlon w1rd mit Hilfe von schwe~”_
-felsauren AlkaliblchrOmatlosungen zweokmassig derart vorgenom““
i-men,-dass-man-die-zu- behandelnden “hochsiedenden’ Kohlenwasser— T
f.atoffgemlsche mlndeetens viermal hintereinander mit Bichromat—,m
“schwefelsiure ‘behandelt. Die zur: _Verarbeitung kommenden Parafs ..
"flne konnen auch vorher chloriert. und dag aufgenommene chlor .
“wieder-’ abgeapalten werden. Hierbei ist es vorteilhaft,’ wenn man
—die chloraufnahme derart ‘bemiBt, dass je Mol Paraffin: 0,6 .= 0,7
. Mole Chlo: angelagert -werden.- Ausser durch- Blchromat-SQhwefel-:ﬁ
j¥saure ‘kann die Oxydation der zur- Verwendung ‘kommenden - Paraffine
“avch mit nitrosen Gasen in Gegenwart von konz.VSOhwefelsaure«ﬂl
‘{oder N:trosylachwefelsaure ‘erfolgen, o s

i Besonders gut geelgnete Ausgangsstoffe sznd diejenigen Pa—.
g rafflne, die bei der: katalytischen Kohlenoxydhydrlerung ent-;; B
*'stehen..Gegenuber natﬁrlich vorkommenden bzw,. aus Naturstoffen
'gewonnenen Montanwachsen beeitzen dlese ‘Paraffine den Vorteil,
- in prektisch unbegrenzter Menge zuganglich zZu ‘gsein, Thre Zusam-
lmensetzung und Digenschaften sind ‘stets gleich, sodass man in .~
“-der. Fabrikatlon keine unerwhnschten Schwankungen zu_ befiirchten:
" pat. Durch passende Auewahl der Ausgangsatoffe, d.h, durch ent=
“feprechende Binstellung der Synthesebedingungen bzw. Fraktionie-



rung und” durch zweckmassige Oxydationsbedingungen kann man die
~1genschaftun ‘der  erhalténen Carbonaauren auf den: jeweiligen
Verwendungszweck ‘abstellen, :

;
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pme 2 ST
Bs ist bereits bekannt, aus a:iphat1schen Kohlenwasserstof-
fen, 1nsbesondere aus ‘fésten | Paraffinen durch LufteinW1rkung
'Oxydationsprodukte herzustellen, welche weitgehend Carbonsauren
3enthaltéﬁz Diese- Oxydationeprodukte 8ind . fir Imprégnlerzwecke .
_bisher nur schlecht geeignof__Weil d1e erz1e1bare Wasserdlch-.ér
;tlgkelt und: der wasserabstossende Effekt mangelhaft sind. Be- 42-
‘gonders - der sogenannte " Abperleffekt" -leidet oft'schon sehr :
mcrklich, ‘wenn neben anderen, fiir. Impragnlerzwecke ublichen N
;Stoffen auch nur-kleine Mengen von .durch’ Paraffin-Luftoxydation
‘gewonnenen Carbonsauren Zur. Anwendungwkommenc—Diese°sch1echte
»;erkung scheint darauf zuruckzufuhren zZu sein, dass’ bei. der
'Luftoxydatlon von_Parafflnen neben_Cazbonsauren im-grosgen: Um-
wfang auch Deter,-Ketone,_Lstollde—und ahnllche Verbindunééh :
entstehen, ‘welche eine ‘hohe leferenz zwischen Sdurezahl ‘ung -

vOrselfungszahl zur Folge haben. el ¢WNﬁ~¢mmwwm~w~www~w~
‘-——ﬁ-«__—- < u

Dle mx% Hilfe der’ erwahnten sauerstoffabgebenden Mzttel
durch Paraffinoxydation gewonnenen hochmolekularen Carbonsauren
. welsen diese Nachteile nicht' auf: biese Oxydationaprodukte kbn—
nen. fiir -den: erflndungsgemassen Verwendungszweck gowohl ‘in Form
-*der*reinen bauren, dze ‘man’aus den rohen Oxydatlonsprodukten 1so¢
llert, als auch in Mlsehung mit unverandertem Paraffzn zuy An- ’
wendung kommen. Man: kann sie in verselfter oder" emulglerter )
Form, gegebenenialls zusammen mit Schutzkolloiden oder auch “in:
«,organlschen quunasmitteln zur Anwendung bringen. In.allen Fale
len laesen sich gleichzeitig auch andere fiir Impragnierzwecke
- ubllehelstoffe, wie z.B. Paraffln, Montanwachs u.,dergl. mit—-'
wjyerwenden. 0f%- genugt bereits-die: Anwendung kleiner Mengen der i
erwahnten hochmolekularen Carbonsauren, etwe als Emulgator fir
-die Paraffinkohlenwasserstoffe, um auaaerordentlich gute Imprag-
nlerw1rkungen zu er21elen. K i :

.a_'

Dle erflndungsgemass 1n Frage kommenden carbonsauren kbnnen

) auch 1n Form 1hrcr stlckstoffhaltigen Umsetzungeprodukte, bt
splelswelse als Fcttsaurcamide odcr Fettsaurelmide benutzt wer
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“denydie mit” dcr behandelten Fasér bei dcr TrOLunung ¢ine Wao—
serabstossendu Wirkung erzeugun.' e ce Cel e e "

, huch zum wasscrabatoesenden Impragnieren,von Pelzen, Ledcr,
Papier ungd- Faserstoffen ahnllchsr Art.sind die erwahnten Car—'3¥
: bonsauren besonders gut vprwendbar. . : : i

» Wultcre Einzelheiten sind- den nachiolgenden Ausfuhrunzs- o
= bn1sp1e1en zZu entnehmcn. '

_ﬁAusfuhrungabeispiel l. .

'_Als Auegangsm&terial diunte ein technisches Oxyuatzons-;ﬂ
;EEEQEEQJ ~dag-ausg. allphajlschen Monocarbonsauren ‘mit durch-L
~schnittlich 23 K&EIEﬁgzoffatomen und einer grosaoren Menge ' un-_
~Verandcrter*Kohlunwasserstoffe und - .einer _geringeren Menge ver--w
" seifbarer | stoffe bestand, vine Neutralisationszahl von. 102, e1ne
«vVersalfungszahl von“125 und - Eitien Erstarrungspunkt von etwa 45 C.
—aufwicss L5 war durch Chlorlerung von Tafalparaffln mlt einém" =
Lrstarrungspunkt ‘von=etwa 50 G, das aus der katalytlschen Koh- :
u—lenoxydhydrlerung stammte, Dntchlorung der’ erhaltencn Chloran
lagcrungsprodukte ungd: zweimallge Behandlung der entstandenen
’ Oleﬁne m:.t einer E isung’ gewonnen, welche ‘aus_konz.. . Schwefel-
saure und Natriumblohromat bcstand._In 100 kg dleses Oxydatlons—
Aproduktes ‘wurden nach der- Schmelzung 20 Ltr.: hclases Wassen, v
SoWie: 22 Itr. konzcntrlcrte :Kalilauge. (spez. Gew. -1 50) einge-“ y
riihrt, Unter standlgem Ruhren fligte ‘man weitere 40 Ltr. heisses
Wasser hlnzu, sodass “cine. pastenformlgc ‘Nassc entstands: Von die-
sexr Paste wurden 5 kg nach Antelgcn mlt hclssem Wasser “auf 100 -
Ltr. vcrdunnt Mit dcx cntstandencn Flotte bchandclte man einen

Zellwollgabardlne durch zwcimalige Passage auf cinem Foulard,
"‘quetschte ‘ab” und belzte mit essigsaurer Toncrde von. etwa 5 Bé._mA
chrauf wurde aui-dem” Spannrdﬁﬁ?ﬁ“getrocknet. Die’ behandelte'
Ware bevass einen SLhr guten- Abpcrleffekt, sowie eine stark
*vcrmindcrte Wasseraufnahme und- Wasserdurch1é581gkeit.

Anstelle von c551gsaurer Tonerde konnten. auch andere-fir

Impragnlerzweckeuublichu -Salze mehrwertiger Mctalle “verwendet "
3 _chq:schen Hartparaffln-Oxydatlonsproduktes

} I 1ée auch. eine . ‘gereinigte- Carbonsaure geeignet,

dle von den unvgrandcrten Kohlunwasserstoffen weltgehcnd befreit

und darauf: mlt dcr erfordurlichen Menge: Kalllauge verseift war..
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. Auéfﬁﬁiuﬁgsbeisgiél 23

"7 Von einem technlschen Hartparaffinoxydationsprodukt, ddsg
dureh Oxydation mit: nitrosen Gasen und Nztrosylschwefelsaure
gewonnun war, und’ vorwiugend allphatische CBrbonsﬂunen mit an-v-
nahernd 30 Kohlenstoffatomen neben” unverandertem Paraffin ent- "

‘ hlelt, und” elne Neutralzsationszahl von 79, -eine Verseifunge-‘_f
"-zehl-von 90 und einen Erstarrungspunkt wvon annahernd 80 C auf--
w1es, wurden 150 kg mit der gleichen Menge Tafelparaffzn ver—:“

' schmolzen. Darauf aurden Zur Verflﬂssigung noch 30 Ltr. Per

w“'chlora'tzn:,'len eingerﬁhrt. ‘Das. Gemisch" ‘behandelte man ‘in e1ner~
Homo;;genealermaachlne—mit—?GO—Ltrr—einor“14_%igen Lciml&aung

N*BEESEAMlﬁgngendung.elneB Emulgators,~w1e—z:B:—15~kg des“Natrium“
salzes éiner .alkylierten Naphthallnsulfoaaure. Nach Zugabe von
120 kg kr18t511151ertem Aluminlumtriformlat, dlc Jimc 500 Ltr. B
Wasser gelbst.waren,—erhielt manwelne'rmulsion, von- dcr man zur;f
Ausfﬁhrung der Impragnierung 3. kg mit. Waascr zu- 100 Ltr. Flotte;f
vgrdunnte. : e O

: ﬁin Mischgewebe aus Baumwolle und Zellwolle wurde mit- die-wJ
Taer Losungabei 40°C im Passageverfahren behandelt und getrock=
het. Die 1mpragn1erte ﬁare besass gute wasserabstossende Eigen-i;
schaften.'. oo

Ausfﬁhrungsbeisgiel 3z

Von. der im ersten nusf&hrungsbeispiel vcrwendetcn techni- =
‘;chen Monocarbonsaure wurden 10 kg mit 90 kg Tafelparaffzn ver-.
schmolzen. Dle_erhaltene Mischung loste man in 2 000 kg Tri-'b )
:chlorathylen auf. Diese Ldsung war zur wasserabstoasenden In~ R
pragnierung von Kleidungsstdcken in Anschluss an eine vorange- )
i gangene chemische Reinlgung gut verwendbar. '"i* e i

Anstelle der freien Carbonsauren kdnnen auch ihrv Aiﬁmini-
umsalze Verwendung flnden. - EJ : C

,,,,, Patentansprﬂche

LYY Verfahren ‘Zum Wasserdlcht- bzw._Waaserabstossendmachen“
*yon™ Faserstoffen aller Art ‘durch Impragniérung mlt hohermoleku-
laren«Fettsauren, ‘dad urece h geken nz.eiec h n et
dass .man’ hierzu diejenigen Fettsauren verwendet dle bei ﬂﬂ*‘*

._'5‘_



.~0xydat10n hoherer aliphatischcr Kohlenw sshrstoffe mlt Hilfe
sauerstoffabgubendcr Mittel entstehen; wobei man. gegebenen-_

_.falls glcichzeltig auch andere zZur. Gewebe-Impragnierung ﬂbliche
Stoffe Zur Anwendung bringen kann.—u;;_

. 2 ) Verfahren nach Anspruch 1, g e k ennzei c h n et,
" durch’ die_Verwendung ‘von Oxydationsprodukten, die durch Behand-;
‘?lung “nit. nltroscn Gasen in Gegenwart von- konzentrlerter Sohwe—ii
Tfelsaure oder Nltrosylschwefelsaure .0dér:durch - mehrmalige Be-15t

,-beltung kommenden Paraffine vorher chlorlerend und entchlorie-'
*réna‘behandeln"kann, gewonnen wurden.' SV . : »

i

Iy Ausfdhrung des Verfahrens nach’ Anspruch 1 und 2, . d ‘a -ﬂ
.durch gek ennzeic hnet , daas als Ausgangs-'ff
soffe. Paraffine der ‘katalytischen Kohlenoxydhydricrung ver-
wendet werden. '
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