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Ry einen gesittigten oder ungeséttigien Alkylrest oder Alkoxyalkylrest mit 1 - 22 Kohlenstoffatomen,
bevorzugt 12 - 18 Kohlenstoffatomen,
Rz sinen Alkylrest mit 1 - 18 Kohlenstoffatomen, den Oleoylrest, einen gesittigten oder ungesittigten
65 Carboxyalkylrest mit 3 - 4 Kohlenstoffatomen, einen Carboxyphenylrest, einen Carboxylrest oder
einen Toluylrest .
Rs Wasserstoff oder CHz und
X Wasserstoff, Alkalimetall, Erdalkalimetall, Ammonium, Alkylammonium bzw. Alkanolammonium
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trile din the product is also a disadvantage. A residual content of 0.1%
acrylic ester can clearly be perggb\égg dh I's the object of the present

i nvention to provide a process t BB RL: have the di sadvant ages set out
above, in particular allows the production of the process products in
substance W t Bgydliepndesi rabl y  hi gh additional salt contents and w thout the
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Ni NG, aBH ARHER FhitlefholBidaBdunktfte) ddnCsodnbrihten Hagktbrid@npbritGroh G4 ik Unisetzung
\N/al k| BBICRARNURIRH BIIEKS 2.8 GinChtoREvan,dBRRdeRMrt M t h car boxyﬂ c acid anhydri des,
car boxyl i cpi@Cmeet£uig Gonl AkGRminShit (MathjabryBRiirdlerolat BHrERSIn ohFROXHINMERSn.
hal ogenat eals arylinming/ der For@l BSNHOlassériTEiEh z.B. AR lenderttintdten AntheddirSetkdhe Methyla-
opt i onalnity, Miepylamia| Batgamin,aiexieraint Nonglamin, Decylamin, Dodecylamin, Tridecylamin, Isotridecyla-
min, Hexadecylamin, Octadecylamin, Propoxypropylamin, Octyloxypropylamin, Oleylamin, Oleyloxypropyla-
25 min, Laurylamin, Kokosfettamin, Stearylamin, Taigfettamin oder Gemische der o.g. Amine. Laurylamin,
Kokosfettamin, Talgfettamin und Oleylamin sind bevorzugte Amine.
Die weitere Umsetzung der N-Alkyl-N{2-carboxyethyl)-amine wird in Substanz mit Anhydriden, Isocy-
anaten, CarbonsZurechloriden oder Sulfons8urechloriden durchgeflihrt, wenn es sich um eine Acylierung
o handelt. Bei Temperaturen von 50° - 100°*C wird das Acylierungsmittel in equimolaren Mengen bis zu
\_ @ einem geringem UberschuB (ca. 5 %) eingesetzt.

Die Reaktion mit Anhydriden oder Isocyanaten ist nach 1 - 2 Stunden beendet und liefert die
gewlinschten N-Alkyl-N(2-carboxyethyl)amide in 100 %iger Form. Bei der Verwendung von Monocarbon-
sBureanhydriden,z.B. Essigséureanhydrid, wird die in Hquivalenter Menge anfallende Monocarbons3ure
durch Destillation oder Auswaschen mit Wasser abgeirennt.

85 Als Anhydride k&nnen beispielhaft genannt werden:
. Essigsdureanhydrid, Propions&ureanhydrid, Buttersdureanhydrid, Maleinsdureanhydrid, Bernsteinsgureanh-
\ ydrid, Phthalséureanhydrid.
Als Isocyanate kommen beispielsweise infrage:
Butylisocyanat, Toluylisocyanat, Isopropylisocyanat.
40 Auch die zweite Stufe, d.h die Acylierungsreaktion wird bevorzugt mit equimolaren Mengen der
Roeaktionsteilnehmer durchgefiihrt.

Wird die Acylierungsreaktion mit Carbonséurechloriden oder Sulfonsdurechloriden durchgeilihrt, werden
als Saurebinder pulverférmige Soda oder tertiire Amine verwendet. Das wihrend der Reaktion entstandene
Salz kann abfiltriert oder mit Wasser ausgewaschen werden. '

45 Als Beispiele flir Carbons&urechloride knnen genannt werden:
Essigsiurechlorid, Propionsiurechlorid, Olsiurechlorid und gesignete Sulfonsiurechloride z.B. Methansul-
fonsdurechlorid, Ethansulfonséurechlorid, p-Toluolsulfons&urechlorid.

Die weitere Umsetzung der entstandenen N-Alkylaminopropionséiure kann auch mit Halogencarbonséu-
ren, bevorzugt Chlorcarbons8uren, (z.B. Chiorameisensiure, Chloressigsdure, Chlorpropionsiure und Chlor-

50 buttersiure), oder (Meth-)acrylsiure vorgenommen werden.

Durch das neue Verfahren gelingt es, die erfindungsgeméiBen N,N-disubstituierten g-Aminopropionséu-
rederivate, in sinem Eintopfverfahren in zwei Syntheseschritten ohne Nebenproduktbildung herzustellen. Die
Produkte werden in 100 %iger Form ohne L&sungsmittel erhalten.

Zur Neutralisation werden die N,N-disubstituierten s-Aminopropionséurederivate mit w&Briger Alkalime-

s5 tallhydroxid-, Erdalkalimetatlhydroxid- oder Ammoniakiésung vermischt. Je nach Konzentration und Neutrali-
sationsmittel werden viskose bis pastdse wéBrige Lésungen erhalten.
In einer bevorzugten Ausfiihrung wird die Neutralisation mit organischen Basen durchgefiihrt. Als organi-
sche Basen kommen besonders primére, sekundédre und tertiire Amine in Frage. Bsispiel hierflir sind die



part. Surprisingly, it has been shown that al kylam nes at 40 to [err]
preferably 70 to [err] can be addggd]?ss(d;{gg)‘) acrylic acid. Even though the
conponents of the reaction are pr ganic salt after mxing, the
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washe d d"% Coo- C aus, die zu erhebllchen MaBverlusten filhrt. AuBerdem stellt der hohe Anteil an
35 orgamschen Lésemitteln, der héufig in die Umwelt entlassen wird, ein Problem dar.
. Besonders unerwiinscht im Sinne einer rationellen Fertigung ist die Tatsache, daB eine Nachbehandlung mit
\/ einem zus&tzlichen, unerwilinschten Arbeitsschritt verbunden ist.
Es war deshalb auch Aufgabe der Erfindung, ein Verfahren zum Hydrophobieren von Leder und Pelzen
bereitzustellen, welches einstufig arbeitet, in wissriger Flotte und im FaB durchgeflihrt werden kann und mit
40 dem gleichzeitig Fettung und eine massive Hydrophobisrung erreicht werden kSnnen. Darliberhinaus sollten
die verwendeten Hilfsmittel mdglichst einfach hergestelit werden klinnen und preiswert sein und ausrei-
chende Fettung und Hydrophobierung nicht nur in sinem Behandlungsschritt, sondern auch mit einem
einzigen Produkt erreicht werden.
Gelbst wird diese Aufgabe durch ein Verfahren zum Hydrophobieren von Leder und Pelzen, dadurch
45 gekennzeichnet, daB man Verbindungen der aligemeinen Formel |
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6. The follow ng are exanpl es of carboxylic acid chlorides: acetic acid
chloride, propionic acid chlorid %ﬁ*’f“ ﬁfl d chloride, and suitable sul-
fonic acid chlorides, e.g., neth ng onic acid chloride, ethane sul-
fonic acid chloride, and p-toluene sulfonic acid chloride. The further
reaction, @ the resulting N-al kyl am nopropionic acid may al so be effected
wi th hal ogenabifsh geastionyddeCungédatigon Rikfe&tioast Alofalifest-mi€ ¥ BEDKAhlehstofRlMES
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to the presenCODHyalet ¢ien Tolnylastsi ngl e- vessel process in two synthesis stages
wi t hout t Re f Wesserstoffioder Gb ubd/- pr oducts. The products are obtained in 1 00-%
f or m wi t hX ouWasssrstoipAlialimetali Edalkalimetall, Ammpriym, Alkplammonipnbay, Alsgnplammenium
[err]-am noprb?ﬂebtﬁ"c acid de- rivatives are m xed with aqueous sol utions of
al kal 1 et al OXI de, al kaline-earth netal édrom de, or ammoni a. Viscous
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e Lmdg)? basfiuiy '.'°H 48**' ok Mo, () b'P gl s b Gelge o
and wat 3; er des aBgewn er Pelze el pH en zwischen 4 un
emgese wora ansc ie end pH-Wert auf 3,5 bis 5,0 abgesenkt wird und gegebenenfalls mit einem

2-,3- oder 4-wert|gen Metallsalz fixiort wird.

Das erfindungsgem#Be zur Hydrophobierung eingesetzte Produkt enth#lt vorteilhaft 5 bis 80 Gew.-%,

35 bevorzugt 10 - 70 Gew.-% der erfindungsgem&Ben Verbindungen der allgemeinen Formel I, gegebenenfalis

C 20 bis 70 Gew.-%, bevorzugt 30 - 60 Gew.-% an Kohlenwasserstoffen oder/und Chlorkohlenwasserstoffen,
\__) gegebenenfalls mit Lésungsvermittiern wie h8hersiedenden Produkien aus der Oxosynthese und Rest auf
100 % Wasser.

Obwohl bereits mit den erfindungsgem&Ben Verbindungen allein eine ausgezsichnete Fettung und

40 Hydrophobierung erreicht wird, kénnen die erfindungsgem#Ben Hydrophobiermittel zusammen mit bekann-
ten Fettungs-und/oder Hydrophobiermitteln wie Phosphors8ureteilestern, Silikondlen, Olsiuresarkosid
und/oder (Chlor-)Paraffinen eingesetzt werden.

Sofern Phosphors#ureteilester mit verwendst werden, werden bevorzugt Tellester von Alkoholen einer
Ketteniinge Ca bis Cz0, bevorzugt Cis-Cis, die ggfs. oxalkyliert sind, in Mengen von 0,5 bis 30 Gew.-%,

45 bevorzugt 1-20 Gew.-%, (bezogen auf 100 g Hydrophobierungsmittel) eingesetzt.

Die Mitverwendung saurer Phosphorsduresster kann derart erfolgen, daB sie zusammen mit den
erfindungsgeméiBen Verbindungen vorgelegt, verdlinnt und dann gemeinsam mit diesen neutralisiert wer-
den. Die Phosphorsdureester k&nnen auch in bereits neutralisierier Form zum Einsatz gelangen. Der
Einsatz von Phosphorsédureestern bietet sich beispielsweise zur Reduzierung des extrahierbaren Fettgehal-

50 tes an; dies stellt insbesondere bei Bekleidungsledern wegen der dadurch verbesserten Chemisch-
Reinigungs-Bestéindigkeit einen Vorteil dar.

Sofern zusatzlich zu den erfindungsgem&iBen Verbindungen Silikondle mit verwendet werden, so
kommen diese in Mengen von 0,5 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 1 -20 Gew.-% (bezogen auf 100 g
Hydrophobiermittelformulierung) zur Anwendung.

85 Als Silikondle kbnnen handelsiibliche Polysiloxane wie Dimethyl- oder Methylphenylpolysiloxan singe-
sotzt werden. Bevorzugt sind Viskositétsbereiche von 100 bis 500 mPa.s. Dabei wird das Silikondl mit der
erfindungsgeméBen Verbindung ggf. gemeinsam mit Kohlenwasserstoffen und/oder Chlorkohlenwasserstof-
fen oder L&sungsvermittlern vorgelegt. Der Einsatz von Silikonen dient bevorzugt der Erzielung bestimmter
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which js inmportant with regard to wearing confort. Conpounds that swell
when t hey absorb water and thereb gé% épe natural swel- ling and
sealing effect of the |eather fi bres ave In a nore favour- able nanner.
The products that are used in this nmethod belong to the water-in-oil (WO
class of gRihsehibr GediichéneriBils wis 2B0der Narbbriglie bundl es wi th wat er proof i ng
subst ances. Zgubifelehi V@FbBssefiAg déraWeidhAdiiing QDAimdY &shrvdizigeremElritf izv atzlleh, istetuetl die ons
(cations) Mawiwdntungtvdy DisgurSarikdsBOomBgiterUrh vestirinie Effekte ew lotzietpen kano ngengréle jedeind
then caus&omibifatipva ey Plioejihetsh@erytialedisr. Biikohleund @$5utesariosid ypie den erficdvegsgernifiey
bonded 4 o vebiadunbencaingeseizt ®erdedl umi ni um t anned | eat her fi- bres, and reduce

t he wett abi |@i¢8yresanibsivikbrer zugiialic pt devreriindynaedomjiBeanVerttiridungasy ify M?ﬂﬁelbl’%‘ 0.5 bis 50
encasenenGewThedorazigtd-200@ewote (bérogeniai 109 é derpingpreteien Fprepuligang) Yepvepdat werdetmat i on
of spheri calDiglEripsueg wird durph disdelgandep Refspig 195'5‘“9“ 8 The requirements with
respect to waterproof |eather, which have risen dramatically during recent
years, ’eaBeispiglicel y be SatISerd u5| ng known wat er proofing nmethods, or can

be net only by dovvn radJ ortrg} ro er&hes Rdviain v% % Bt d
| yla egt un

lr ggfjrregrr:a%? tsgﬂt;‘( erir vo nu e§n ggver 918 g ﬁg@&fﬁﬁe z Obl?';:'ﬁ %ﬁ

for unifop ﬁ’ %g va"Fler | ?%ﬁ\@ *egtbé}%maﬂys %ﬁfohéﬁ KD Wird bt

hlt u Ion 5 K& Mo%'gﬂlralei"n un%aﬁh?@rﬁ%rsetﬁr G RRABIsEndGNE

f

f ashi ongbl e 'm
resorted, Pﬁe ! éﬁ%stﬁpc%t%mmp fMah SBrial Ue§ M0y Rt Ao ethIRL
have been ek nq,;,éaﬁ@hgghéﬂlgrgﬁ,ae i:an be treated with silicones dissolved
rgani ¢ sol vents. A di sadvant age in this respect i's the drying
Mper%ure of between [ ‘ that—Ts Te—qurT ey aor J-5] | eads to
g ol

consi derabl e | osses of s di.t] ion of organic
solvents that is rel ease RPW:EZ’“’? 23i% qmﬁt;gkstcﬁge es a problem

Particularly undesirable in the sense of rational finishing is the fact
that a subsezyéadtralisaicntwielan béi 89S wndes Riimenat28igt(2 Mk Monpatianglanigrrugaorft age i n
the prosessing cycle. For this reason, it was an object of the present
i nvent i on Beispig?ovi de a process for waterproofing |eathers and furs, \/\hi ch

is conpleted in a single stage, can be carrled out |n an usddjl 1o and
in a vat, an@W%W"W@P‘é‘P\e' |1t""°l"’§ %Eﬁ?s % ﬁ&}r@%a jort as

-1 Wepigonspradyich St 98 oyt M a3 xygthy')'
g?%celsg"%? &a%ﬁ%‘?'?ﬂ"m"f W&a’fté’ﬁ't frtempgye 'Lﬁ”?'";aﬁﬁ’é Pa $8d in that (E:)bgrrpounds

of the general fornula I
Sdurezahl: 251 mg KOH/g
Restgehalt an basischem Stickstoff: 0,32 mmol/g

35 :
Es wurden bei 100 ° C mit 37,5 g (0,5 Mol) Isopropanolamin neutralisiert.

Beispiel 3:

40 Entsprechend Beispiel 1 werden 486 g (2,0 Mol) Lauryloxypropylamin an 144 g Acrylséure (2,0 Mol)
addiert und das Reaktionsprodukt mit 196 g (2 Mol) Maleinséureanhydrid umgesetzt. Das N-Lauryloxypro-
pyl-N(2-carboxyethyl)maleinsduremonoamid erstarrt bei Raumtemperatur zu einer dunkelbraunen, leicht
triiben Paste.

S#urezahl 265 mg KOH/g
Restgehalt an basischem Stickstoff: 0,3 mmol/g

s0 Beispiel 4:

Entsprechend Beispiel 1 werden 785 g Cocosfettamin (3,72 Mol; Gehalt an basischem Stickstoff: 4,74
mmol/g) an 268 g Acrylsiure (3,72 Mol) addiert und das Reaktionsprodukt mit 364.8 g (3,72 Mol)
Malsins#iureanhydrid umgesetzt. Man erhiit ein rotbraunes, hochviskoses Ol

55 .



[err] wherein [err]
al kyl radical,

is an al kyl radical wt

or unsaturated carboxyal kyl

with 1-22 carbon

h 1-18 car Fgél@?ﬁ ons,

A

Is a saturated or unsaturated al kyl
éwﬁgprably 12 -18 carbon atonms, R2
t he ol eoyl
radi- cal with 3-4 carbon atons, a

radi cal or al koxy-

radi cal, a saturated

car boxyphenyl radical,
I s hydrogen or CH3, an

! L e L o
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]
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ol uyl radical, R3
al i ne-earth netal,
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cannot bBeigpiet Bt -
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amount ofBPEtYIBeingiurerprogpid el

to the shaved wei ght of
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oy B

radi cal ,

radi ca
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plbyesines;

the | eat hnr_ or the we

10 2)

with 0-3 Catons, with the proviso that 1)
for ars al kydueNeutraligsalios brden beh8WQ)-Canter Biihoaneb54 R18,22Mnfli Jriethanglamin zugeirbpft
with 1-18 C atons or the ol eoyl
rated or unsaturated carboxyal kyl
or the carboxyl

if A
r ad

weli aht

|, radical, 3
101 & (- Mel) Heyrlamin an J6,0{1.0 Yop Agryisause addietynd
';?5 'gﬁé?ﬁ"s%i S SGRRet, n ERA N o

bly 1 to 1 5% by wei ght,

ds for [err] or
i f A stands
radi cal
stands for [err]
ical with 3-4 C

i f A stands

relative
the furs, at a pH

of 4to 9, that the pH

| Siupedhkequent |y set to

and that after the treas

t Restgehaft i besischami Sicksiot:

t4n@mg X0

pnaf.15mmélig

from 3.5 to 5.0,
cted with a 2-,

e 3-

or 4-valent netallic salt,
according to the present

preferably I n agueous sol ution.
i nvention are used for water-

The products
proofing either

direct| yBbigpigibei r at least partially neutralized form as a product that

ﬁ oft ai NS~ Sone wat er ,

nostly of a paste-like consistency,

or the

- newlt r alsBZ § @ MoIPOIBYIyMID asrtién ih bili@n FolGsRldk it Fikrerdl TiRandmets uhd KinletlaeGatisid NS
and/ or clst auf BOralt eeirimy dinerbals lam80, Miytenivwardah 132 dotg Mok Mathad¥isiam| 2udEtroptz eotwj diand
t hen at Teemeraty aot ¢aads(C ansleigh Jn wlisEindijéreRéniiive svirdwlie- Mischomgedl h £Bi0\08 ; C gerlhrt.
parti cul Burcly Bestiganuig: dgs roriménery Basop anird binr vplistémdider t Umsatz desjgestelit. Amschiiednd wird auf

al kanol af Yfeabgeldibit yrd hei

3e-

8 et @ Mol tBsigrgurednhysidaygetionitintiach | weitdren 2 h wird

hydr 0% déig, entsiapdene, iEssigshre fogir einer) Yakuorp vo A9, mbprf gkdpglliert: fMapterkdit dap &N-Oleyl-N(2-
neut r al i SBePROwiREEYZceNid Al Brnes.leep OF nul ati on of water-contain- ing

products.

S#urezanl:
Restgehalt an basischem Stickstoff:

U

30

139 mg KOH/g
0.1 mmol/g

Es wurden bei 80°C mit 112,2 g (2 Mol) KOH, gelSst in 2492 g Wasser, neutralisiert. Man erhéit eine
wiBrige Losung mit 25 % Feststoffanteil.

35 Beispiel 7:

Analog Beispiel 1 werden 267 g (1,0 Mol) Oleylamin an 72 g (1,0 Mol) Acrylséure addiert. AnschiieBend

werden bei 90°C 148 g (1,0 Mol) Phthalsiiureanhydrid portionsweise eingetragen und flir 3 h bei 100°C
gerlhrt. Das N-Oleyl-N-(2-carboxyethyl)phthalsduremonoamid ist eine gelbbraune Paste.

S#urezahl:
Restgehalt an basischem Stickstoff:

225 mg KOH/g
0,5 mmol/g

Beispiel 8:

Analog Beispiel 1 werden 267 g Oleylamin an 72 g Acrylséure addiert. Das Additionsprodukt wird mit
55 g wasserfreiem Natriumcarbonat vermischt, und bei 100 °C werden 301 g (1,0 Mol) Ols&urechlorid in ca.

50
Wasser ausgewaschen.

&5

2 h zugetropft. Nach 2 weiteren Stunden ist die Acylierung beendet. Das gebildete Kochsalz wird mit

Sdurezahl:
Restgehalt an basischem Stickstoff:

94 mg KOH/g
0,1 mmol/g




The products according to the present invention are used in a quan- tity of
0.1 to 25, preferably 1 to 1 5% Wgp Eé'éffs' £ to t he shaved wei ght of the
| eather or to the wet weight of the ?urs, at pHval ues between 4 and 9;
subsequently, the pHvalue is reduced to 3.5 to 5.0. An optional
fixation eespidre: ef fected by neans of a 2-, 3-, or 4- valent netal salt. The
product according to the present invention used for waterproof- ing
advant ageoudinglogBeigpiel & werddn 260 g $00/Mol) Oleylgmie dreseegoft P Mol) Methd@i9lsiuret addied. t he -
conpounds Naghcder &dditign gibt manczup Resktionsmischungriol gif1,0 M6l) Triethylgrein -und:iligl poftionsweibeabei
[err], Sp#? oHIC 190,50 (1.0 MaippiTolualsuliqnsbufeghlerig] zy-0h Abl@iibh vsr exaliferrhgncheskdian iinh2
and/ or chhdel siCegpryiamd @aschishend dsp tSelp mil Wessol ausgeveschen. [Bias NQleyeNCsarbbxyRs
t he hi gheMelypthyDantolseisyifensiiresmicwing alsrdupkelbragiessvjskesee 8l ashalthe 1 emmi nder to
100%is water. Even though excellent fat-liquoring and waterproofing can be
achi eved with the conpoungsuragsior di ng to the prlegand koHygntion al one, the
wat er proofi ng agents accloRekiganalitad badiehant SREsRdH: || NV eivineig Tay be used
toget her with known fat-TTquortng and greastng and/or water proofi ng agents,
such as phosphoric acid partial esters, silicone oils, oleic acid sarcoside
and/ or (chloro)paraffins. } } rtial esters are
used, i,j is preferred that t 28 cwT! al cohols With a chain length
of C4 to C20, preferably G utf2g emi'Haremathei ng |opt i onal | y
oxal kyl ated, in quantities 0133popwtund 17PEeMEY gbly 1 - 20% wt .
(Kelative to 100 g wa- terproofing agent). The co-application of acidic
ggosphori H-NMR: 6l 7 e 8 pprh aromaniPl@nénuch that they are prepared together with the
Mpouad s ZardNzoiraisatioh gild niah ©ei[30 €G emdr RUNvee 105 g0 Mdi) Disthesblamangh. t hen neutral i zed
together with these. The phosphoric acid esters can also be used in already
neut ral i zBelspieb#In The phosphoric acid esters are used, for exanple, to
reduce 12 the extractable content of fat; this is a particul ar advantage
for gar- mednalecRaispiel Swesdan8% g (1 Melheylanin an/22d (1.8 Mo Aenwedure asidigrty - c| eani ng
t hat i #8 bNegHgler Adsiign werdan 53;g (08 HeB pyyeri§rmiges Natsiumcarhonal @etlogebgm undobel H®°C 114,
conpounds9 StE¥ellMethansiifosdyrechiorid ugetronfi, gur Naphsppktion yird waitese 2,8 bef 119, * §@arHbnt Ores
of from O?'E?ta[‘??"ﬁQ. 2 | pird HE'F epé?sgbll ?s%w?sc%‘% Men  erpaly des \ N-Qleyl-N@gargoxygtiyiin e
wat er pr ooPPHESUIREAUrRpmId B fyrkelorautp Paste ier ci al |y avai | abl e pol ysi | oxanes,

@Ch ag di met hyl - or nethyl- phenylpolysiloxane may he used as silicone
oil's. Wi scosi ty ranges | SHurezahl: 129 mg KOH/g
: : Restgehalt an basischem Stickstoff: 0 mmol/g

i R: | ¢ =0 | 1730 cm—

U S0z-N 1320 cm™! und 1160 cm™!

40 Beispiel 11:

Analog Beispiel 1 werden 267 g (1,0 Mol) Oleylamin an 72 g (1,0 Mol) Acrylsiure addiert.
Nach der Addition werden 115 g (1,0 Mol) N-Ethylmorpholin zugegeben und bei 40 - 50 *C 133 g (1,0
Mol) Toluylisocyanat zugetropft. Man I8t 1 h nachreagieren und erhdlt N-Oleyl-N(2-carboxyethyl)-N’'-
45 toluylharnstoff als braunes 3.

SHurezahl: | 89 mg KOH/g

50

IR: | C = O (S&ure) 1720 cm™!
N-C=0 1660 cm™" und 1560 cm™"
C = C (Aromat) | 1520 cm™ und 1610 cm™!
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from 100 to 500 nPa.s are preferred. The silicone oil is prepared to-
gether with the conpound accordi Bf (ﬁ#stéqgaqresent I nvention, op- tionally

t oget her with hydrocarbons and/ or chlorinated hydrocarbons, or

sol ubilizers. The use of silicones preferably assists in achieving specific
desi r abl gispler foace effects such as snoot hness of grain. It is also possible
to use oleic acid sarcoside in order to obtain im proved softness and a
nor e cont onhaidgl Beispielell werden 267 @ 10aMal) ClsyiaminceniT2 g (N@MblipAcrdi$duplaadigrhor i ¢ aci d
parti al MNehder, Additibri waden 105 b (1.&1Mdl) BiEdylmoepbolid zegagebes 0sd Ikt 4850 1E99g b Mal) h

t he conpeBuidisocyanebrudétogit.tMantidse1 p macheagiersmundieghiitt INeDleyil-N2aationyethy)-Mi dhiyibare-
speci f i csteffdflschsiitmaungd @i ¢ aci d sarcoside nay also be used in addition to the
conpounds according to the present -invention, in quantities of 0.5 to
S0%wt., preferably 2 - 20% W sudrs2hial i 96@ hPxdi¥® |9 of the fornulation
USEd). The invention wll be tesert+et—rmrnore—et ai | by t he exarrpl es that
fol | ol 13 Exanple 1: 534 g (2 nol) oleylamne is prepared in a flask
having a stirrer, a thermngeter and a condenser, and heated to [err]
Wthin 30 mn- utes, 144Rg |(@ =nd(Skurac| vii7eacenaerti d 1 s addef by drops,

wher eupon the tenperatyre niN6s0t 0 apprié2d emat ehd/15p@emd Stirring is then
contipnued for a further Z.5 hours at [err] Conplete conversion is

ascertai ned by determning the prinmary bases. The reaction product is

cool ed tgydpRifat and 196 g (2 nol) naleic anhydride is added by portions. In
ofder to conmplrete the reaction, stirring is continued for 2 hours at 70 -

{ éff] The Anhddgesslspibl( Pwaddn @0y g 1OMylaminBmbidnsaunL(08 MY TG edsgsaaR- (NbtAdnalE; as a
Wg ht 2dor mevom &3t geWadder hdVi@B gQsopropanol vorgelegt und auf 80 °C @a@rmitDankdbtiisendIRGi eheal
cont ent lkidre bishihg-voni Aurdisgendsung .wardetmde6g 42 %igg Naflonlange (1/2INl)drinamalb verdsigini S
added drawmpatiopfe wabei fie Miskosiit der Regktionsmiisabun @nstetgt.LBsrwird i4zShind@vbei 82X slrpdcgeRihrtAS | N
Exanpl e dapn (8 Sorgeririerter8alzsitecmntydiisiort ung in @bemchilesiges GVagsdr gegodsel) wobdi asaRyoduki C

aci d, arrysfilidDas Erodukit (MOlpyldkatboxyimsthylaminoprdpiquisiiune) 98d gbgsttenniinyl getrocknet

anhydfs de. The N-stearyl -N(2-carboxyethyl) naleic acid nonoam de solidifies

at roomtenperature to form a|lgsGiian® |08 RA&IHg |ACi d val ue:
251 ng KOH g Resi dual cont ent "of—bastc—nttrogemr— 0. 32 nmmol / g

o Das als Ausgangsprodukte eingesetzte Additionsprodukt wird analog Beispiel 1 aus der Umsetzung von
N\ 30 Oleylamin mit Acrylséiure in equimolaren Mengen erhalten.

Beispiel 14:

267.,5 g Oleylamin (1,0 Mol) und 0,2 g HQME (Hydroquinonmonomethylether) werden vorgslegt. Hierzu
35 werden unter Kilhlen bis zu siner Temperatur von maximal 70 °C 144 g Acrylséure (2,0 Mol) zugetropft,
. worauf anschlieBend auf 140 °C erwArmt wird. Ab 80 °C verliuft die Reaktion exotherm und die Viskositét
U/ steigt stark an. Nach ca. 10 Min. bei 120 °C wird die Mischung pastds. Es wird dann noch 3 Std. bei 140
*C gerlihrt. Das Produkt (N-Oleyl-N(2-carboxyethylaminopropionséure) weist eine S&urezahl von 253 mg

KOH/g auf.

40
Beispiel 15:

a) In einem RUhrgeféB werden 13,6 g Wasser und 22,7 g Natronlauge -45 %ig vorgelegt und auf ca. 50
°C orwlirmt. Unter Rlhren werden anschiieBend 63,7 g N-Oleyl-N (2-carboxyethyl)-
45 maleinsduremonoamid von Beispiel 1 zugesetzt, danach homogen verrlihrt
b) Das Produkt aus a) wurde in die nachfolgende Rezeptur zur Herstellung von Waterproof-Leder
eingesetzt und die wasserabweisende Wirkung untersucht:
' Rindleder:
Typ: Waterproof
50 Material:
Rindh&ute, wet blue
Falzstdrke: 2,0 mm
Prozentagaben bezogen auf Falzgewicht
Waschen:
] 300 % Wasser 35 °C
+ 0,5 % Essigséure 1:5" 15 Min.
*1 Vol.-Teil konz.Essigséure und 5 Vol.-Teile Wasser
Flotte ablassen

10



14 Neutralization is effected at [err] with 37.5 g (0.5 nol) i sopropanol
am ne. Exanple 3: As in Exanple 1, 48?6;%# 0 m)l) | auryl oxypropyl amne is
added to 144 g acrylic acid (2.0 e reaction product is reacted
with 196 g (2 nol) naleic anhydride. The N-lauryl oxypropyl-N(2-car-
boxyet hyl) fine acid nonoanmide solidifies at roomtenperature to forma
dar k- br own, iha¥ser B Yo RSt €. Aci d val ue: 265 ng
KOH g Resi dysd apigabent of basic nitrogen: 0.3 mmol/g Exanple 4: As in
Exanpl e 1, NRPaligatieweeblini/Nsdhberiuig:ne (3. 72 nol; content of basic nitrogen:
4.74 mol / g) 180 RS B9 g acrylic acid (3.72 nol), and the reaction
product is reaect R&Foiniahung@dst8 Bin( 3. 72 nol ) mal ei ¢ anhy- dride. A
reddy- brown, R gt Barbeios angalstaisIMin. s obt ai ned. Aci d val ue:
290 ng KOH g Res tdlsaigarc@ffugeldstdd Minasi ¢ nitrogen: 0.25 mml /g 554 g (3.72
mol ) tri et hand ¥ rkestanie M debedstBMgr ops at [err] during stirring for
neut r al zat i okel SitimdeblirgegMinAdbef NacBanpl e 1, 101 g (1.0 nol) hexylamine is
added to 72 g+(15°G’°M(§F9PV%{br(§/Fq Mingcid, and the reaction product is reacted
with 98 g ("1°f!93b'assﬁ'bl) mal ei ¢ anhydrl de. The N-hexyl -N(2-carboxyet hyl)
mal ei c aC| ned as a light-brown oil. Acid val ue:
418 ny é%?‘d’i’ﬂiferéingéhﬁ'bf basic nitrogen: 0.15 mmml/g Exanple 6:
534 g ("2 m)jq? Bnine is heated to [err] in a flask equipped with a
stirrer, a 't".. 0aed a condenser. Wthin 30 mnutes, 172 g (2 nol)
hacryl iC ac 615 A'Frq %q RY> fi0PS, Wwhereupon the tenperature rises to
m{pfom mat el y. %, |anch ialt ghgcONpl ete the reaction, the mxture is
Mrreqafor 3 5Noitfreil Qldsder A CONPl ete reaction is ascer- tained by
det ermini ng t hegBrd §RHindlRGRSmaHR Aldrobislurlgerhitidls deinsB IBeiBpi@fib act ed, and 204 ¢
(2 nol) acethsagm.drlde is added 1n drops at 70 - [err] After a further 2
hour st he resukivoRUeildeaiukiGnds Vél.-Telle Wassbi | | ed of f at a vacuum of 20 nbar. The
N- ol eyl - N( 2- car b,6%y AreiseRdNe! 165t 15)Nip. phicks afid de i s obtai ned as a brown, clear
oi I'. Ackd VHEbttecablassen 139 ng KOH g Resi dual content of
basi c nitrog¥Wasct®n:l nmol /g This is neutralized at [err] wth 112.2 g (2
nmol ) KCH, di sseo %e\Massw4Q4929@M)a{ er. An aqueous solution with 25%solids is
obt ai ned. Flotte ablassen

\/ Fixierung:
30 150 % Wasser 40 °C
3 % Baychrom A*ungeldst 60 Min.
pH: 42 -48
Flotte ablassen
3 X Waschen:
35 300 % Wasser 20 °C je 10 Min.
i Flotte ablassen
k/ Leder Uber Nacht auf Bock, abwelken, ausrecken, vakuumtrocknen (80 °C/ 2 Min.), abliiften, klimatisie-
ren, stollen, bigeln (80 ° C/0,5 Min.)
Bally-Penetrometer:
40 {10 % Stauchung)
Wasserdurchtrittszeit:
> 7/ > 7 Std.
Wasseraufnahme in %
nach 7 Std: 9,9 /10,4
45 Maeser
Knickungen: 21924/19207
Wasseraufnahme in %
nach Knickungen: 8,0/7,1

s0 Beispiel 16:

Es wurde das gem#B Beispiel 1 hergestelite Amid verwendet. In einem Rilhrgefd8 werden 30 g Wasser
und 7 g Diisopropanolamin bei ca. 50 *C vorgelegt, bevor unter Rilhren die organische Phase bestehend
aus 14 g des erfindungsgem#Ben Amids, 3,5 g Phosphorsiuresester-Aminsalz {hergestelt durch Umsetzung

55 von Alfol 16-18, einem Gemisch von Fettalkoholen aus der Ziegler-Synthese, mit P20s, Molverhéltnis 3:1,
Diisopropanolamin zur Neutralisation) und 45,5 g Chlorparaffin mit 40 % Kettenchlor eingetragen und

*+) Produkte der Fa. BAYER AG, Leverkusen
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Exanple 7: As in Exanple 1, 267 g (1.0 nol) oleylamne is added to 72 g
(1.0 nol) acrylic acid. Next, 14E gréésg B?I ) phthalic acid anhydride is
added in portions at [err] and s P % 3 hours at [err] The N 16
ol eyl - N-(2-carboxyethyl) phthalic acid nonoam de is a yell ow sh- brown
paste. Afpindgehdbitfrt wird. 225 mg KOH g Residual content of
basi ¢ ni t r BE& Formilerang Wikde/ if) ndekRIgEHA6, Fbzeph? ziirHefstofiHg lvéh Militirdér dingbde®y! am ne i s
added t Rirfdeagr acrylic acid. The addition product is mxed with 55 g of
anhydr ouspSaitidsgercar bonat e, and 301 g (1.0 nol) oleic acid chloride is
addedsbymaisriaps at [err] w thin approximately 2 hours. After a further 2
hours t he Ringtaat watiblues ended. The conmon salt that is forned is washed out
wi t h wat er Falzgirg: 2Qinme: 94 ny KOH g Resi dual content of
basi c niRrezegtengaben®ezogemayf Falzgb¥iehtpl e 9: As in Exanple 6, 267 g (1.0 nol)
ol eyl amiMesches: added to 86 g (1.0 nol) nethacrylic acid. After the addition,
101 g’°(1.03%9|"%"r‘l’3a§?eréﬁ Ayl amine is added to the re- action nmixture and 190.5
g (1.0 nol ?5gf° PispBsANe I BWMB- acid chloride is added by portions at [err]
After terny h5rgHops-SaupditS¥eele- nic reaction, stirring is carried out for
2 hours at I'F% and then the salt is washed out with water. The
N-ol eyl - rélisa%js Jbxy- 2-nethyl - ethyl) p-tol uenesul fonic acid anide is
obt ai fed— % 'SQ 5 oM, vis- cous oil. Acid value: 99 ng KOH g Resi dual
content of 3?9@ﬁ£-ﬁonﬂi Jnggg 1 8, mmol / g 17 1R C=0 [err] C= C 1620
[err] (aropgtdc conpo nd‘ﬁq % . N 1330 [err] and 1 1 70 [err] H-NMR [err]
7 T8 ppm ar it idleibtehalSo Ring (1.0 nol) di ethanol amine is added whil st
irrgng apufsgrr] for neutralization. Exanple 10: As in Exanple 1, 267 g
(1.0 nolpiouelatiydsadm ne- i s added to 72 g (1.0 nol) acrylic acid.
Waschen:
300 % Wasser 30 °C 10 Min.
Flotte ablassen
25 Nachgerbung:
200 % Wasser 30 °C
1 % Farbstoff 1:20 20 Min.
+ 4 % Tanigan™QF ungeldst 30 Min.
L + 12 % Quebracho ungeldst 60 Min.
—/ 30 Automatik {iber Nacht
Ruhen/Laufen 15 Min./1 Min.
+ 200 % Wasser 60 °C 20 Min.
Floite ablassen
Waschen:
35 300 % Wasser 60 °C 10 Min.
. Flotte ablassen
U Hydrophobierung:
_ 200 % Wasser 60 °C
10 % Hydrophobierungsmittel gem&Bs
40 Bsp. 16 .
verdiinnt mit Wasser im Verhiltnis 1:5 (Vol/Vol) 60 Min.
+ 1 % Ameisensdure 1:5" 15 Min.
+1Vol.Teil konz.Séure und 5 Vol.Teile
Wasser
45 + 3 % Baychrom™F ungel8st 60 Min.
pH:36-37
Flotte ablassen
3 X Waschen:
300 % Wasser 25 *C je 10 Min.
s0 Flotte ablassen
Splilen:
Wasser 20°C 10 Min. '
Leder Uber Nacht auf Bock, abwelken, ausrecken, vakuumtrocknen (80 °C/3 Min.), ablliiften, stollen,
biigeln (80 °G/0,5 Min.). :
s5 Bally-Penetrometer
' (10 % Stauchung)

** Produkte der Fa. BAYER AG, Leverkusen
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Af.ter the addition, 53 g (0.5 nol) powdery sodi um carbonate is added and
114.5 g (1.0 nol) nethane sul foni ' | oride is added by drops at [err]
Stirring is continued for a furthmbﬁ%ﬁ}g{at [err] for post reaction. The
resulting salt is washed out with water. The

N- ol eyl - N(wsseriuleaediry! ) met hane sul fonic acid am de is obtained as

dar k- br own pagioss 420wiRl val ue: 129 ng KOH g Resi dual

cont ent ofwabRfkmatmetii &gen: 0 Mol /g IR C =0 [err] S02-N 1320 cm
1 and 1 le&h|[7esid[12ktanple 1 1: As in Exanple 1, 267 g (1.0 nol) ol eyl am ne
I's addedd MassB?2 g (1.0 nol) acrylic acid. After the addition, 115 g (1.0

nol ) N- et KpitkongepiR9V8R8911s added, and 133 g (1.0 nol) toluylisocyanate is
added by Wassgraufaghmb(n % [err ] This is al lowed to react for 1 hour ;

N- ol eyl - Npzzh&aickwosapetdh?l ) - N - tol uyl urea is obtained as a brown oil . Acid
val ue: 89 ng KOHHg IR C = O (acid) 1720 [err]
N-C=0 1 Ee_'imﬂll%o [err] and 1560 [err] C = C (aromatic) 1 590 [err] and
1610 [err] Exarrp am ne |s g,e

Ws 55 r:lll })
to 729(1'1‘3"Fﬂﬂl ?,s d’i"%X '%"’é’P? d°89§‘ s&ﬂt‘s‘,fl%%% gg?o

n Bei ersiade!
Bt,eg?g:ogo;fﬁgﬁ , und g methylPo ysul? it ginir rsk%sﬁgg; ?vor:? S, Wir r%'en lgng%g@ ed
lie

N-oIeI-N(29m L L.

reid s E)rgebmssen ur é’-‘n¥r ﬁé&é‘pﬁu bég%béf%hgﬁ% g]@ s@[zkﬁngh%rtp %)M(agﬂe ehy
1ZZQ [err] Bl Q,etromete, 1620 [err] Exanple 13: As in Exanple 1, 204 ¢
ol Byl ami nop gl (0.6 nol), 70 g chloroacetic acid (sodiumsalt;
\3/6 nolz) , Magemawtgszeand 108 g iso- propanol are prepared and heated to

[err] this Tesul2t/s 420 Mm.cl ear so- lution. 106.6 g 45% sodi um hydr oxi de
sol uti on ( lwassamlfjahing irsdded t.0 19 this solution by drops within 45
m nut es, wheckBpwn78he vi scosity of the reaction mxture increases. This is

stirred forMdeserours at [err]
25 Knickungen: > 48123/ >48316
Wasseraufnahme in %
nach Knickungen: 9/8

Beispiel 18:

Es wurde das erfindungsgeméBe Amid aus Beispiel 1 verwendet.
In einem RihrgefaB legt man 39 g Wasser mit 3 g Natronlauge 45 %ig bei ca. 50 °C vor. Danach wird
die organische Phase aus 6 g des Amids von Beispiel 1, 8 g Olsiuresarkosid, 40 g eines h&hersiedenden
Mineralbles und 5 g Dimethylpolysiloxan einer Viskositét von 350 mPa.s langsam unter Rilhren eingeiragen
35 und homogenisiert.
: Das so erhaltene Produkt wird in die Rezeptur flir Waterproof geméB Beispiel 16 b) eingesetzt, wobei
\/ folgende Werte erhalten wurden:
Bally-Penstrometer
(10 % Stauchung)
40 Wasserdurchtritiszeit:
> 420/ > 420
Wasseraufnahme in %
nach 7 Std. 9110
Maeser:
45 Knickungen: 29885/30147
Wasseraufnahme in %:
nach Knickungen: 14/11,6

Beispiel 19:
50
a) In einem RiihrgeféB werden 39 g Wasser und 4 g Natronlauge 45 %ig bei ca. 50 °C vorgelegt. Unter
Ruhren wird die organische Phase, bestehend aus 12 g Amid gem#B Beispiel 4, 35 g héhersiedendem
Kohienwasserstoff, 5 g Dimethylpolysiloxan der Viskositdt 100 mPa.s und 5 g Phosphorsdurepartialester
(Alfol 12-18, umgesetzt mit P.Os, Molverhéltnis 3:1), eingetragen und homogen gerlihrt.
55 b) In die Rezeptur gem#4B Beispiel 16 eingesetzt, wurden folgende Werte erzielt:
Bally-Penetrometer
(10 % Stauchung)
Wasserdurchtrittszeit:

13



then :neutralized with concentrated hydrochloric acid and poured into an
excess anount of water, whereup &5 &Y ct precipitates. The product
(N-ol eyl - N- car boxynet hyl - am nopropr oni ¢ acid) is separated and dried. Acid
val ue: 245 ng KOH g The addition product used as the starting product is
obt ai ned, as #n7lkanple 1, fromthe reaction of oleylamne with acrylic
acid i n ewuddseratitlhmb ingant i ties. Exanple 14: 267.5 g oleyl amne (1.0 nol)
and 0.2 gndck¥Bid(:hg,8hzaui none nonomet hyl ether) are prepared. 144 g acrylic
acid (2.0Massbr) is added to this by drops during cooling to a tenperature of
at nost [ EnickingemdSe4ener1vs fol | oned by heating to [err] From[err] the re-
acti on prWesserdyinabeinfér m cally and the viscosity increases sharply. After
appr oxi nmemash nickgngen:dBes at [err] the mi xture becones paste-like. It is
then stirred for another 3 hours at [err] The prod- uct

(N-ol ey&'ﬁﬂﬂ%ar boxyet hyI am nopr op| on| c aC| d) has an aci d val ue of 253 ny

KOH d° / sod ! yd OXI e soj ution
are pre; %ﬂ;’qe m'tggﬁ t |e|_n lof3 vy EZF 2

Next, a m rt] Nac SEkuh uf  €a. uB lsc?é@{g/e (L;g iiso) {olpfn a mazcl:id

nonoa |sa%ﬁ , nd subseq uen y St

hom)gg g 20 b) The product froma) was used in the follow ng

CONPOSI t 1 Gijeg %rrﬁuhﬁunﬂ rvﬂﬂfd(fr’? hagmol dgﬁa%pﬂﬂ' Qd?fHerFeﬁJnB%n WagtgroBh@ed\éﬁéu’?gresetzt

repel | epid A€idife Wik Mieruinped: ttle hides: Typel waterproof Mteri al

Gatitl e Mafdgg, wet blue Shaved substance: 2.0 mm Percentages relative to

ishaved Welrgkihaldd vei-one: 300% wat er 350C + 0.5% acetic
Ci d 20 1: 5*Falzstirkd cani2o.mmi 1 part/vol. conc. acetic acid and 5 part/vol. water

Dr ai n oPfozdnteintjab¥ifiisdzbgeg -auf Falzgewicht 300% wat er [err] 10

m n. Dr Nasched:f bath Neutralization/ 150% wat er 350C Dyei ng/

2% Na- f or ri0@ teWesseh 35301 ved 90 m n.
0,5 % Essigsédure 1:5 15 Min.
25 Flotte ablassen
Neutralisation:
100 % Wasser 35°C
2 % Na-Formiat ungel8st 15 Min.
: + 0,5 % Na-Bicarbonat 1:10 90 Min.
—/ 80 Flotten-pH: 5,3
Lederquerschnitt gegen Bromkresolgriin:blau
Flotte ablassen
Waschen:
300 % Wasser 30°C 10 Min.
35 Flotte ablassen
. Férbung/Nachgerbung:
W, 100 % Wasser 30°C
1 % Chromlederechtschwarz TU 141 %
1:20 20 Min.
40 + 4 % Tanigan QF* ungeldst 30 Min.
+ 12 % Quebracho ungelSst
bei 6 Umdrehungen/Min. Uiber Nacht
durchgegerbt
+ 200 % Wasser 60°C 20 Min.
45 Flotte ablassen
Waschen:
300 % Wasser 60°C 10 Min.
Flotte ablassen

Hydrophobierung:
50 100 % Wasser 60°C

Fixierung:
8 % Hydrophobiermittel 1:4 60 Min.
+ 1 % Ameisensiure 1:5 15 Min.
+ 3 % Baychrom F 60 Min.

&5 Flotten-pH: 3,6 - 3,7

Flotte ablassen

3 X Waschen:
300 % Wasser 25 *C je 10 Min.
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Ret anni'ng + 2% dye undi ssol ved 15 mn. + 4%
Tani gan QF** undi ssol ved 30 nin. FPO288BEB]anie N undissol ved 60

mn. at 8 rpm overni ght + 250% wat er [err]
10 mn. FIZ% i of f bath Washi'ng: ' 300% wat er

[err] ﬂd imelnNac ﬂg} o&f va}ai&h am&cg DI}ARQJ.:? nen (80 - 85°C, 2 M}nqoaédﬁ@ﬁ Ghteuch-
600C + 0. 5 in (%0 brid 95 NaBen AUFEE Vofhe BDEbribwhnl-
part/vol . ﬁg Loc tu E/g chi he vvaterproofl ng agent according to the present
i nventi@n ﬁ Foth&er: 1:5 * 60 mn. *1 part/vol. product and 5
parts/vol . Stubhungio form c acid 1:5 15 min. pH 3.6 - 4.0 Drain off
bat h 2 x Wyadtbra@chtrittszeit: 300% wat er [err] each 10 m n. Drain off
bat h Fi xatToB:7/> 7 Std. 150% wat er 400C 3% Baychrom A** undi ss.
60 m n. pH~vasberdufnahdheth ¥ ai n of f bath 3 x Washi ng: 300% wat er

[err] eachnat®7Sidn13, 82 n of f bath 22 Horse up overni ght, sanmm ng,
setting oumMagessracuum drying [err] mn.), air-off, acclimtizing, staking,
i roni ng [ eKnidkuriged 1940011388 s of BAYER AG Leverkusen Bally penetroneter:

(10% anpl |X‘_’e§£?u_fm:ilﬁenet ration time: >71>7 hours Water absorption in
% after 7h: 7.750 ' 9.9/10.4 Mamesertest:
15 nach Knickungen .

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung von Verbindungen der allgemeinen Formel |

20
R3
I

Ry -N - CHaCH - COOX

25 . l
A
in der _
Ry einen gesitiigten oder ungesattigten Alkylrest oder Alkoxyalkylrest mit 1 - 22 Kohlenstoffato-
a5 men, bevorzugt 12 - 18 Kohlenstoffatomen,

R einen Alkylrest mit 1 - 18 Kohlenstoffatomen, den Oleoylrest, sinen geséttlgten oder ungesét-
tigten Carboxyalkylrest mit 3 - 4 Kohlenstoffatomen, einen Carboxyphenylrest, einen Carbox-
ylrest oder einen Toluylrest
Wasserstoff oder CHs und
Wasserstoff, Alkalimetall, Erdalkalimetall, Ammonium, Alkylammonium bzw. Alkanolammoni-
» um
bedeuten
und .
A fir 2C=0, > SO0.,-CONH- oder einen Alkylenrest mit O-3 C-Atomen
45 steht, mit der MaBgabe, daB,
1) wenn A flir einen Alkylenrest mit 0 - 3 C-Atomen steht, Rz nicht einen Alkylrest mit 1 - 18 C-
Atomen oder den Oleoylrest bedeuten kann,
2) wenn A fiir > SO oder -CONH- steht, R. nicht ein geséttigter oder ungeséttigter Carboxyalkyl-
restmit3 -4 C—Atomen oder ein Carboxyphenylrest oder ein Carboxylrest sein kann,
50 3) wenn A flir ~ 7 C=0 steht, R nicht ein Carboxylrest sein kann,
dadurch gekennzeichnet, da8 Alkylamine der Formel R;-NH2, worin R: die oben beschnebene
Bedeutung hat, bei Temperaturen von 40 - 130 *C an (Meth)-acrylsiure angelagert werden und die
entstandenen N-Alkylaminopropionséuren mit CarbonsZureanhydriden, Carbonsdurechloriden, Sulfon-
sdurechloriden, Isocyanaten, Halogencarbons#uren oder (Meth)-Acrylsﬁuren umgesetzt und anschlie-
55 Bend gegebenenfalls wenigstens teilweise neutralisiert werden.

xP

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8 die Anlagerung von Alkylammen an (Meth)-
acrylséure bei Temperaturen von 70°* - 100 * C, durchgefiihrt wird.
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Fl exes: 21924/ 19207 Water absorption | FHES
8.0/ 7.1 Exanple 16: The am de proglyg%s'bpa gxanple 1 is umﬂmmmmﬂwuﬂmnd
7 g diiso- propanol amne are placed 1n a stirring flask at ferrx efsor @
the or- ganic phase, consisting of 14 g of the am de according to the
present ippueabiasesh, 3.5 g phosphoric acid ester amine salt (produced by
reac- ti asdediibéhNacit alfBotk} ,abwelkah, dustécker) vakuiarhttogknah (801 @5 SC,f2 M), tablefted| arddueh-
syn- t hegeérs stolldn} vakjudtbligelnsb e 85i1 G130 1Sekt.). WaBredd detl iNaSzpipitanpeundsin kaine awBefgewdhnieu -
tral i zat ichen) Beochuhgertgeacht.chl or oparaf fi n contai ni ng 40% chlorine in the

chai n, si Pallyafanetchreted during stirring, and m xed honbgeneously. This
fornul ati on(1P & $taushungh t he fol |l owi ng recipe to produce military |eather:
Catt| e hiWesserdurshisitiszellii | j t ary | eat her 23 Material : Cattle
hi des, wet bFie? SWaved substance: 2.0 mm Percentage rel ative to shaved
wei ght nahme in %: 300% wat er 350C 0.5% formc acid 1:5* -
15 mi n’ 290 L3 3682 conc. acid with 5 part/vol. Water Drain off bath
Neutral i AmeAi 0% wat er [err] 3% Na-form ate undi ssolved 15
mn. pH: a.sserifnaﬁ:gé‘}o - bi carbonate 1:10 90 min. pH 4.8 Drain off
bat h \asht gz 300% wat er [err] 10 min. Drain off
bath Ret g8 ',(}&"kungen 200% wat er [err] 1 %dye 1: 20
20 mn. + 4% Tani gan**QF undi ssol ved 30 mn. + 12% Quebr acho
undi ssol ighntan8prubld). Automatic run overnight Rest/run 15
Mn. /1 mn + 200% wat er [err] _ 20 m n.
U 1. Verfahren zur Herstellung von Verbindungen der allgemeinen Formel |

20

R3

Ry -N - CHCH - COOX

25 ‘
A
N\ a0 Ry
in der
Ry einen gesétligten oder ungeséttigten Alkylrest oder Alkoxyalkylrest mit 1 - 22 Kohlenstoffato-
35 men, bevorzugt 12 - 18 Kohlenstoffatomen,

Rz einen Alkylrest mit 1 - 18 Kohlenstoffatomen, den Oleoylrest, sinen gesittigten oder ungesit-
K__/’ tigten Carboxyalkylrest mit 3 - 4 Kohlenstoffatomen, sinen Carboxyphenylrest, einen Carbox-

yirest oder einen Toluylrest -
Rs Wasserstoff oder CHs und

40 X Wasserstoff, Alkalimetall, Erdalkalimetall, Ammonium, Alkylammonium bzw. Alkanolammoni-
um '
bedeuten
und
A fir >C=0, 2SO0 ,-CONH- oder einen Alkylenrest mit O-3 C-Atomen
45 steht, mit der MaBgabe, daB,

1) wenn A flir einen Alkylenrest mit 0 - 3 C-Atomen steht, Rz nicht einen Alkylrest mit 1 - 18 C-
Atomen oder den QOleoylrest bedeuten kann,
2) wenn A flir 7 SOz oder -CONH- steht, Rz nicht ein gesittigter oder ungeséttigter Carboxyalkyl-
rest mit 3 - 4 C-Atomen oder ein Carboxyphenylrest oder ein Carboxylrest sein kann,
50 3) wenn A flir > C=0 steht, R nicht sin Carboxylrest sein kann,
dadurch gekennzeichnet, da8 Alkylamine der Formel R:-NH2, worin Ry die oben beschriebene
Bedeutung hat, bei Temperaturen von 40 - 130 °C an (Meth}-acrylséiure angelagert werden und die
entstandenen N-Alkylaminopropionsduren mit Carbonsdureanhydriden, Carbonsfurechloriden, Sulfon-
sHurechloriden, Isocyanaten, Halogencarbonsfuren oder (Meth)-Acrylsduren umgesetzt und anschlie-
55 8end gegebenentfalls wenigstens teilweise neutralisiert werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Anlagerung von Alkylaminen an (Meth)-
acrylséure bei Temperaturen von 70° - 100 ° C, durchgefilhrt wird.
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24 Drain off bath Washing: 300% wat er
mn. Drain off bath Waterproofin Yo wat er , M,H!

vv;at 'erpro;)fi ng agent according toE;E_)?aq%lsés %80d| luted with water mm”) ,l””m

proportion of 1:5 (vol/vol) 60 mn. + 1 %formc acid 1:5*

+ 1 part4 VQbanfeR Rach deh iAfspRItRe P utPS, ldaduvcl gekendeRinet: d@)/mﬁﬂﬁ(rﬁﬂ%hmmeﬁacrylsaure
undi ssol veg gquifidiaidh mendéh'uméesﬁtzrwe%eﬁ Drai n off bath 3 x Washi ng:
300% wat er [err] each 10 mn. Drain off bath Rinsing:

Wa t e 4 Verfahren[rAEH binem der AnspriicheO1 misn3, daldurchegekinngeichneti drst bei Yerwmndagg von

set ti Bg- OUtAkylrainah, tis dnityrhalig) ddr Reaktionsiempraturan siedsh.fdie heekaumggynter Poik diaehpediir] / 0. 5
mn.) ** pweducts of BAYER AG Leverkusen. Bally penetroneter: (10%
anplitude) Water penetration timne: >420/ >420 min. Water absorption in %
after 7 % Verfahren nach einem derApgpyUrhe 1 biss4,\gdsdureh gekennzqighpet dal die in der ersten Stufe
29785/ 2597 eniginderendiiAlsylasminapropionstorm pel ctemperaiyreg von S0 bis 100°C mit Cogyprsiureapyy,

17: a)o 30. Fdriglenagiongiyechioriden, Swlinsaumghieridem JRAcYRRpten HalopRERBaNsanre, ofsy (Mot ed
in a sti rrl)q?@"s?'ég"s'é?'eseéftwa'ﬁﬂP‘OX| rrat eI y [err] The organic phase consi stl ng

g:]dlg g OL ; he@?m de Of%‘% h ﬁa_g] % g%? %chﬁb b(!laB rbons Sr%%' K
g 1 bonsiu d
added Whl l (Hne fhél nis %Iesr :ﬁ?é rg {ir{:l nat[}& Iv rz 9\931)33 ) ??%, iué AI ﬁunopro-

f or nuf atlo |° §u orrm ron a provi ded
the fol l owng resu af ly penet rorret er: (10% arrpl i tude)
Mt er Peﬂe%ﬁéhl'egr\wakﬂ 'gﬁam der Anspriche™$38Y &4Burtl GokerhBdichnet? BEEOBER Meiandufly Yen
k/ Carbons#urechloriden, Sulfonsdurechloriden oder Halogencarbons#uren flir die zweite Stufe der Reak-
20 tion Sdure bindende Mittel, bevorzugt pulverférmiges Natriumcarbonat oder tertidre Amine, zugesetzt
werden.

8. Verfahren nach einem der Ansprilche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, da8 die Neutralisation mit
organischen Basen, bevorzugt Alkylaminen und -Alkanolaminen, insbesondere Ethanolaminen oder
25 Propanolaminen durchgeflihrt wird.

9. N-Alkyl-N(2-carboxyethyl)sulfonamide oder Harnstoffe der allgemeinen Formel 1

Y 30 R3
-
Ry - N - CHpCH - COOX
'.

35
o : A
R2
40
worin Ry, Rz, Rs und X die in Anspruch 1 genannte Bedeutung haben, dadurch gekennzeichnet, daB A
flir SO2 = oder -CONH- steht, mit der MaBgabe, daB
Rz nicht sinen Alkylrest mit 1 - 18 C-Atomen, einen geséttigten oder ungeséttigten Carboxyalkyl-
45 rest mit 3 - 4 C-Atomen, ein Carboxyphenylrest, ein Carboxylrest oder sin Toluylrest sein kann.

10. Verfahren zum Hydrophobieren von Leder und Pelzen, dadurch gekennzeichnet, da8 man Verbindun-
gen der allgemeinen Formel |

50

55

16



Sf4t8(1ar23/7248316 Wat er absorption i nz;gﬁfl\z/ggzgigigs i exes: I"llll”"l""I""I!"j!l'

Exanpl e 18: The ani de according to the present invention of
used. 26 39 g water with 3 g 45% sodi um hydroxi de solution are placed in
a stirring vessel at approximtely [err] Theﬁ t he organi ¢ phase, con-
sisting of 6 g of the am de of Exanple 1, 6 Boleic acid sarcosi de, 40 g of
a higher-boiling mneral oil, and 5 g di net hyl pol ysil oxane having a
viscosity of 350 nPa.s, is slowky |nlnodugﬁgcﬁULlegogtlrrlng and then
honogen$ zed. The product so obt al ned s uséd in the fornulation for

wat er proof - ing according to Exanpl e 6b); the following results were

obt ai ned: Bally penetroneter: A (10% anpl i tude) Water penetration
time: >420/ >420 Wat er absorpt,on in %after 7 h:

9/ 10 Maesertest: Flexes: 29885/ 30147 \\at er
absorpt’on in % after flexes: R2 14/11. 6 Exanple 19: a) 39

g water and 4 g 45% sodi um hydroxi de solution are placed in a stirring
vessel at ap ﬁ'xl mately [err] Wilst stirring, the organic phase,

consi sting 0 irdh i}éﬁfﬁ&t@ﬁb &&ﬂf th 'Aﬂ(yll'egt %ﬁ%x@alk@l’ms{gént 9. Ifab %ggénrsr@%é i ng

hydr ocagbon, VI S
and 5 g phosph:erl Cem%ﬁlA lB&rntui Sﬁst 94 dér?OleJyﬁ’est eﬁ@r%é%ﬂh&évjﬂilen[ ‘%iik'
nolar ratio 3:1), gfen i Msikwfe{d mitad 4%husﬁsﬁﬂatmnl LindA GERGRRRMNfost yl-N
‘the,fornul ati on aGesbdbr Bigerd TOIHRNP! € 16, the fol | ow ng results were
bf ai ned: X, Baldsyerfiti&fer CHRING! : (10% anpl i tude) Water

Se“net rabi on tiXre: Wasserstoff, Akdlimsiall,ErddiiGlinVédiic Amabon, DlikyRMmblurfytba. t Aianolantiioni-
13.3/12.0 um

bedeuten

und

A fir 2C=0 J S0,, -CONH- oder einen Alkylenrest mit O-3 C-Atomen
25 steht, mit der MaBgabe, daB,

1) wenn A fiir einen Alkylenrest mit 0 - 3 C-Atomen steht, Rz nicht einen Alkylrest mit 1 - 18 C-
Atomen oder den Oleoylrest bedeuten kann,
2) wenn A fiir 7 S02 oder -CONH- steht, Rz nicht sin goséttigter oder ungesittigter Carboxyalkyl-
. rest mit3 - 4 C-Atomen oder ein Carboxyphenylrest oder ein Garboxylrest sein kann,
-/ 30 3) wenn A fir > C=0 steht, Rz nicht ein Carboxylrest sein kann,
in einer Menge von 0,1 - 25 Gew.-% vorzugsweise 1 bis 15 Gew.-% bezogen auf das Falzgewicht des
Leders oder des NaBgewichts der Pelze, bei pH-Werten von 4 bis 9 auf die zu behandelnden Leder
oder Pelze wéhrend oder nach der Nachgerbung einwirken I4Bt, anschlieBend auf pH-Werte im Bereich
von 3,5 bis 5,0 sinstellt und nach der Behandlung ggfs. mit einem 2-, 3- oder 4-wertigen Metallsalz,
35 vorzugsweise in wiBriger L8sung, fixiert.

U/ 11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, da8 man zur Hydrophobierung ein Produkt
einsetzt, welches 5-80, bevorzugt 10 -70 Gew.-% an Verbindungen der allgemeinen Formel I, bevorzugt
in wenigstens teilneutralisierter Form, gifs.20-70, bevorzugt 30 - 60 Gew.-% an Kohlenwasserstoffen,

40 ggfs. Ldsungsvermittler, sowie Rest auf 100 % Wasser enthilt.

12. Verfahren nach einem der Ansprliche 10 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB das eingesetzte
Hydrophobiermittel Phosphors#ureteilester von Alkoholen der Kettenlnge Cs bis Czo, bevorzugt Cqs-
Cis, die gffs. oxalkyliert sind, in Mengen von 0,5 bis 30, bevorzugt 1 bis 20 Gew-% bezogen auf 100 g

45 eingesetztes Hydrophobierungsmittel enthélt.

13. Verfahren nach einem der Ansprliche 10 bis 12, dadurch gekennzeichnet, da8 das Hydrophobiermittel
Silikondle; bevorzugt Dimethyl- oder Methylphenylpolysiloxane in Mengen von 0,5 bis 80, bevorzugt 1
bis 10 Gew.-%, bezogen auf 100 g singesetztes Hydrophobiermittel enthilt.

50
14. Verfahren nach einem der Ansprliche 10 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB das Hydrophobiermittel
0.5 bis 50 bevorzugt 2 bis 20 Gew.-% bezogen auf 100 g Hydrophobiermittel, Olsiuresarkosid enthilt.

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 10 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB das Hydrophobiermittel
55 Paraffine undfoder Chlorparaffine enthilt.
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Maeser t.est Fl exes: 15849/ 16717~

Vm?r—a’b*sm—pt—rcm—rn
Z?(Z];T;)Fre flgecvgz used. To this end, P;%é&’ :g ggbsggﬁcﬂlmﬂﬂmnﬂﬂﬂuﬂim

68.4 g of a chloroparaffin with 40%cha| n-chlorine in a %ti%ritng"vedsel and
stirred @laiMd0 to [err] until honbgeneous. After cooling to approxi mately
[err] 11.6 g diisopro- panol am ne was added to the m xture for

neut r al i 3atA grocessTior the productidnaof copipourials ol iseegbneral formelad ol | owi ng conposition to
produce wat erproof |eather, and examned with regard to its effect:

Mat erial : Cattle hides, wet blue Shaved substance: app. 2.0 mMm
Percentages rel ative to shaved wei ght ARy ng: 300% wat er

[err] 0.5% acetic acid 1:5 15 Min. Drain off bath 28

Neutral i zati on: 100% wat er Rq -N - [GHsQH2CQ0X or ni at e undi ssol ved 15

mn. + 0.5%Na-bicarbonate 1:10 1 90 min. pH of liquor: 5.3 Leather
cross-"8ection agai nst bronmpcresol gpeen: blue Drain off bath Washing:

300% wat er [err] 10 frin. Drain off bath Dyeing/

100% wat er 300C Ret anni ng: 2 1 % Chrone | eat her fast black
TU 141 % 1: 20 20 mn. + 4% Tani gan QF** undi ssol ved 30 mn.
+ 12% Quefrmho undi ssol ved at 6 rpm overni ght tanned thoroughly
+ 200% vat elg, s als@finaled or unsaturated A FHdidal cpraﬁcbﬂa frac‘ﬂﬁi Nit i bﬁ?ﬁbn atoms,
300% wat er drdbly 12-18 carbon atohts, M N. Drain of ath Wat er proofi ng:

100% water R, B alky1 ¥adidaPWith 1-18 carbon atoms, the%d#ﬁk&&dpr@ﬁtdrﬂéh a0@H3kturkted
+ 1% feaboryaikyR fadidal with 3-4:darbon atoms), 2 cdibBxypHeny! radiddh, Baarbdiyiasdidal, or a

“mM o toluyl radical,
Rs  is hydrogen or CHa, and _
X is hydrogen, alkali metal, alkaline-earth metal, ammonium, alkylammonium or alkanolam-
monium,
and
25 A stands for > C=0, 7SOz, -CONH-, or an alkylene radical with 0-3 C-atoms,

with the proviso that

1) if A stands for an alkylene radical with 0-3 C-atoms, Rz cannot mean an alky! radical with 1-18 C-

atoms or the oleoyl radical,

2) if A stands for > SOz or ~CONH-, Rz cannot be a saturated or unsaturated carboxyalkyl radical

N\ 30 with 3-4 C-atoms, or a carboxyphenyl radical, or a carboxyl radical,

3) if A stands for > C=0, Rz cannot be a carboxyl radical,
which process is characterized in that alkyl amines of the formula Ri-NHz, wherein R has the above
meaning, are added to (meth)-acrylic acid at temperatures of 40 - 130°C, and that the resultant N-
alkylaminopropionic acids are reacted with carboxylic acid anhydrides, carboxylic acid chlorides,

35 sulfonic acid chlorides, isocyanates, halogenated carboxylic acids, or (meth)-acrylic acids and are then

optionally neutralized, at least in part.

2. The process according to claim 1 characterized in that the addition of alkylamines to (meth)acrylic acid
is carried out at temperatures of 70 - 100°C.

3. The process according to claims 1 and 2 characterized in that alkylamines and methacrylic acid are
reacted in equimolar quantities.

4. The process according to any one of claims 1 to 3 characterized in that the reaction is carried out
45 ~ under pressure, if alkylamines which boil below the reaction temperatures are used.

6. The process according to any one of claims 1 to 4 characterized in that the N-alkylaminopropionic
acids produced in the first step are reacted with carboxylic acid anhydrides, carboxylic acid chlorides,
sulfonic acid chlorides, isocyanates, haloacid, or (meth-)acrylic acids at temperatures of 50 fo 100°C.

50 :

6. The process according to any one of claims 1 to 5 characterized in that carboxylic acid anhydrids,
carboxylic acid chloride, sulfonic acid chloride, isocyanate, halogenated carboxylic acid, or (meth-
)acrylic acids are used in an equimolar ratlo or in slight excess, preferably up to 5%, relative to the N-
alkylaminopropionic acid.

55
7. The process according to any one of claims 1 10 6 characterized in that acid-binding agents, preferably

powdery sodium carbonate or tertiary amines, are added, if carboxylic acid chlorides, sulfonic acid
chiorides, or haloacids are used for the second stage of the reaction.
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pH of bath: 3.6 - 3.7 29 Drain off bath 3 x Washi ng: ”"ﬂ!uw;lm"m Hm
[err] each 10 min. Drain Offglbcﬁ?g ?? up overni ght' E
setting out, vacuum drying, (80- air-off, noi'sten, staki ng,
vacuumironing [err] sec.). No unusual observatlons were made durr ng the
wet processi Ty pedcasyaccdtiigl ty afyesheof @difad o 7 characterized th@f4 MERbtrkilzER) i8S out
penet rati on wihnerganic bases; Pisferabiiyo elkylamikes eihd alkar@iapines) Nin ipartiéilar atHafdlamined or pro-
13. 1/ 8. 2 NMnekapelareings: F| exes 15407/ 14320 Wt er
absorption in %after flexes 7.7/5.0 CLAI MS 1. A
process® f 8 NAkYHEZrateretn)suionatidss ouwrees obthe gbrerallermedadll fornula | [err]
wherein [err] is a saturated or unsaturated alkyl radical or al koxy- alkyl
radical with 1-22 carbon atons, preferably 12 -1 8 carbon atons, R2 is an
al kyl radical with 1-18 carbon atons, thhe Bfgeoylb radi cal, a sat grat eﬂ orI
unsat urat ed carboxyal kyl radi- cal w th 3-% carbon atoms, a carboxypheny
radi cal, g a car boxyly radical, or &t ONuﬁHzﬁhﬁ'cﬁlo X3 is hydrogen or CHS,
and X is hydrogen, alkali met al, al Raline-earth nmetal, anmo- nium

al kyl amoni um or al kanol anmoni um an@* A stands for [err] or an al kyl ene
radical with 0-3 C atons, withthepgvisothat 31

15

wherein Ri, Rz, Rs, and X have the meaning as stated in claim 1, characterized in that A stands for

\_ SO, = or -CONH-, with the proviso that
U Rz cannot be an alkyl radical with 1 - 18 C-atoms, a saturated or unsaturated carboxyaikyl radical
20 with 3 - 4 C-atoms, a carboxyphenyl radical, a carboxyl radical, or a toluyl radical.

10. A process for waterproofing leather and furs charactetized in that compounds of the general formula |

25 R 3

|
Ry -N - CH,CH - COOX
|

N 4
. Rz
wherein
35 Ry is a saturated or unsaturated alkyl radical or alkoxyalkyl radical with 1-22 carbon atoms,

. preferably 12-18 carbon atoms,

‘\/’ Rz is an alkyl radical with 1-18 carbon atoms, the oleoyl radical, a saturated or unsaturated
carboxyalkyl radical with 3-4 carbon atoms, a carboxypheny! radical, a carboxyl radical, or a
toluyl radical,

40 Rs is hydrogen or CHs, and
X is hydrogen, alkali metal, alkaline-earth metal, ammonium, alkylammonium or alkanolam-
monium,
and
A standsfor >C = O, > 302, -CONH-, or an alkylene radical with 0-3 C-atoms,
45 with the proviso that

1) if A stands for an alkylens radical with 0-3 C-atoms, Rz cannot mean an alkyl radical with 1-18 C-
atoms or the cleoyl radlcal
2) if A stands for > SOz or -CONH-, R2 cannot be a saturated or unsaturated carboxyalky!| radical
with 3-4 C-atoms, or a carboxyphenyl radical, or a carboxyl radical,
50 3) if A stands for J C=0, Re cannot be a carboxyl radical,
are allowed to react with the leather or furs to be treated, either during or after retanning, in an amount
of 0.1 - 25% by weight, preferably 1 to 15% by weight, relative to the shaved weight of the leather or
the wet weight of the furs, at a pH of 4 to 9, that the pH is subsequently set to the range from 3.5 to
5.0, and that after the treatment fixation is optionally effected with a bivalent, trivalent or tetravalent
55 metallic salt, preferably in aqueous solution.

11. The process according to claim 10 characterized in that a product is used for the waterproofing that
comprises 5-80, preferably 10-70%-wt. of compounds of the general formula |, preferably in at least
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1)«if A stands for an al kyl ene radi cal with 0-3 C—at an an
al kyl radical with 1-18 C atons iﬁes quyI radi ca mw I! r Hm for
[err] cannot be a satu- rated or unsaturated carboxya |ncas h 3-4
C- atons, or a carboxyphenyl radical, or a carboxyl rad| cal i f A stands
for [er r] Pafiagt ndukalided adrinD Xoplionsigd E@-ﬂi, . proforasly) RLHORERS of Shy&Bé%Fb%ﬁg esphighafly 1 N

t hat al kyl selnbillzers, =0 whtbreasfremisindérao flameg.] has t he above neani ng, are added to
(meth)- acrylic acid at tenperatures of 40 - [err] and that the resul tant

N al ky| triThe proesss esvoding & ag oae of dairaciOael 1 iHatacterizod byt the employbdavatdyprootiig des,
car boxyl i c agent eompkisespheRphoric acidl pavtial estexs ofdptidnkily roxaliated ialbahols h b elin length C,

hal ogenat ed €ar BeiRiEPly Eralisdi ,ameynty ofekhip-Sgcnrefbrially 4dd 8%e-ahdelative td Oy of the
opti onal | ywﬁ'@@f@mglaﬂgﬂma’dﬁ"ﬁeﬂast in part. 2. The process according to claim
1 charac erlzed |n t hat the addltlon of al kyl am nes to grreth)acryllc acid

is carri ° o342 °'I'1’T Eescia dhat thecwstemrening agegl ai ns
1 and™® chﬁ? ?{?( Egd’é rT't‘-PéhVEEH‘?!‘Vh??EVﬁ $iiR ameynts 4 0& teSict ed
in equi nol gr /é gt @%ga‘%{E@mﬂamﬂt‘ﬂ' one of claims 1 to

3 char ac‘hetl'h géj'?g att.cg an Cd[flc |ms ed eoUt iR Suorﬁe |t

al kyl am ne Mflﬂs E‘Sgge bg 3 l(f %%tht iggqgos rela \g yofgrﬂte
process acGek gage,@ aracterize

N-al kyl am noprop| onrc aci ds produced in the f| rst step are react ed W th

car boxy!l {8 TR pidced® Rdcdiding 88 anyCéret elinisCr096 119 cﬁQLdRJnEédqﬁ thab te Wbkt %ent
chl ori des, cofyies3artinsanddrémadpadiin®d’ (Meth-)acrylic acids at tenperatures
f 50 to 1 00 [err] 6. The process according to any one of clains 1 to 5
ar ast cRavanticationd hat car boxylic aci d anhydri de, carboxylic acid chloride,
sulfonlc acid chloride, isocyanate, hal ogenated carboxylic acid, or
(et h-)abrj?tOi:éﬂéaieiptﬁsardioedele@tboéés da ke fequiergédéaaie rati o or in slight excess,
preferably up to 5% relative to the N-al kyl am nopropionic acid. 7. The
process according to any one of clains 1 Rg 6 characterized in that
aci d-#i ndi ng agents, preferably powdery sgdluntcarbonate or tertiary
am nes, are added, if carboxylic acid chloérides, sulfonic acid chlorides,
or haloaC|ds are used for the BecoNd-s€HpgEHot €@@Xreacti on. 8. The process
according to any one of claims 1 tp 7 characterized in that the
Qeutrglization is carried out with organic bases, preferably alkyl anmi nes
and al'kanol am nes, in particul ar Ahanol ani nes or pro- panol am nes. 9.
N-al kyl - N( 2- carboxyethyl)sulfonantbes or ureas of the general for- nula |

Rz

85
dans laquelle Ry représente un radical alcoxyalkyle ou un radical alkyle, saturé ou insaturé, comportant
/ de 1 & 22 atomes de carbone, de préférence 12 & 18 atomes de carbone,

Rz représente un radical alkyle comportant de 1 & 18 atomes de carbone, le radical oléoyle, un radical
carboxyalkyle, saturé ou insaturé, comportant de 3 & 4 atomes de carbone, un radical carboxyphényle,

40 un radical carboxyle ou un radical toluyle,

Rs représente un atome d'hydrogéne ou le radical CHs et X représente un atome d'hydrogéne, un
métal alcali, un métal alcallno-terreux, un radical ammonium, alkylammonium ou alcanolammonium et
A représente JC = O, SOz, -CONH- ou un radical alkyléne comportant de 0 & 3 atomes de
carbone

45 avec les conditions que

1) lorsque A représente un reste alkylene & 0-3 atomes de carbone, Rz ne représente ni un radical
alkyle & 1-18 atomes de carbone, ni le radical oléyle,

2) lorsque A représente SOz ou -CONH-, Rz ne représente ni un radical carboxyalkyle saturé ou
insaturé, ni un radical carboxyphényle. ni un radical carboxyls,

50 3) lorsque A représente >C=0, Rz ne représente pas de radical carboxyle,

: caractérisé en ce que I'on fixe par addition des alkylamines de la formule R;-NH. dans laquelle Ry
posséde les significations qui Iui ont été attribuées ci-dessus, sur de I'acide (méth)acrylique, & des
températures de 40 & 130°C et on fait réagir les acides N-alkylaminopropioniques ainsi formés sur des
anhydrides d'acides carboxyliques, des chlorures d'acides carboxyliques, des chlorures d'acides

85 sulfoniques, des isocyanates, des acides halogénocarboxyliques ou des acides (méth)acryliques et on

neutralise éventusllement ensuite au moins partiellement les produits obtenus.
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[err\] - 33 wherein [err] have the neaning as stated i u m
characterized in that A stands fo(rﬁésg‘,ég ﬁép the provi 2”" HMIH MH' MI be
an alkyl radical with 1 - 18 C at , 8B yrated or ursatturated s
car boxyal kyl radical with 3 - 4 C atons, a carboxyphenyl radical, a

car boxyl padig@ks sania r@bitidatidndd 'cﬁ’?t!ténsélgn céo‘q&r 196 Jaﬂ&lamgseglp r'%ﬂ:fe (HPI

| eat her and écWiI?Je(‘s éi%@%@mbé?at&r&?&eﬁ%%@%‘ s of the general
[err] wherein is a saturated or unsaturated al kyl radical or al koxy-

al kyl radiscakroosié Builan®ids Gavehviiations Qrei .2, Bar&iensa bl Yo dubr FoB 18075BEINIes bRYIEMIndSZet | S
an al kys r adiacigé méthickylidueled pﬁ:ﬁérhﬁaéq\ﬁmes.the ol eoyl radical, a saturated or
unsat urated carboxyal kyl radi- cal -with 3-4 carbon atons, a carboxyphenyl
radi cal , @ cRrpdédé plivantddnecdsds revendicatidnoht @yd, carautiriofén, ceRide i'en dnjreprangaaréadtiorCdas
and X 1 sprépgidn rpede I'utilibdtion d'alkpisimirle 2 mintsaldbuliision mfétibursiaix &dmpémtares réactioonglles.

al kyl amoni um or al kanol anmonium and A stands for [err] or an al kyl ene
radi cal?® wiSt hPrerédé euivepioliuge def tevendipationsr b s caredifisisd an cq flue'ontiailrdagirf leg acides N-

al kyl ene r aoq"@!;m'"ammongwss formée gyrgoursde I aremibre diepard den tempkiatures 4658 41100 G $ur

1- 18 C- at ons QP"HVH@’% daeiges Garhgpvigyes, c'i"?rurAs d'acidng cabopliquas dps ehigryies d'grideg
satu- rated ¥ W?a?ﬁr’%??@ﬂatﬁsap??&'ﬁeaﬁ P "P%?éq%‘ﬂﬂueﬁﬂ fespcidesimetifagiyliguesyr o

car boxy h%nyl!’roc 9suwiant I'un d r&tg‘r °¥'f|f rl 69’ Ccie A St a dS f o &ﬂe [{#Id
cannot e a ﬁao l'l'am b¢ ue, un chio re cnde sul %u yang aflde
tzgo/bgyt \fl\g?;mxlog b §<yl||r %ﬂn @ A é&ﬂ l.O frﬁh ltgf%ibb
9 llant d
F/ght of thecesgat he‘rase e vve vvel ght o po oft of 4 to 9,

tHat the PH Precsasd BmRAUSAS hé/s R@nditdodsNEa %Wtéf@oéﬁ' & életl&s 59 Pompid e (chigtres

after the treaide®dbdxigads] 88 cHidruredd" brﬂ!a@lsijlfém@feﬁ 36 4R d HaldgdhoktrbR}i§Es pour Ia

trival ent orseconde étape de la réaction, on ajoute des agents qui fixent les acides, de préférence le carbonate de
sodium pulvérulent ou des amines tertiaires.

25 8. Procédé suivant I'une des revendications 1 & 7, caractérisé en ce que I'on entreprend la neutralisation
- avec des bases organiques, de préférence des alkylamines et des alcanolamines, plus particuliérement
des éthanolamines ou des propanolamines.

L/' 9. Nouveaux N-alkyl-N-(2-carboxyéthyl)suifonamides ou urées de la formule générale |
30

R3
|
Ry - N - CHaCH - COOX
!
A

l

35

dans laquelle Ri, Rz, Rs et X possédent les significations qui leur ont ét6 attribuées dans la
revendication 1, caractérisé en ce que A représente SO2 = ou -CONH-, avec la condition que

45 Rz ne représente ni radical alkyle & 1-18 atomes de carbone, ni radical carboxyalkyle & 3-4 atomes de
carbone, ni radical carboxyptiényle, ni radical carboxyle et ni radical toluyle.

10. Procédé pour I'hydrophobisation du cuir et de fourrures, caractérisé en ce qu'on laisse agir des
composés de la formule générale
50

55
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tetravalent netallic salt, preferably in aqueous solution T I The process

according to claim 10 characte t a product\“’ Em

wat er proofing that conprises 5- ,&grée erélgl y 10- 70% mmm wlr m,Of
the general formula |, preferably in at |east partially*nefitrali®zed form
optionally 20-70, pref erably 30-60% w . ofg hydr ocar bons, optionally

sol ubilizers, and water as remai nder to 10 % 12. The process according to
any one of clainms 10 to 11 character- ized'in that the enpl oyed

wat er proof i ng agent conpri seszphos-pho-rrcugnd. peadx al esters of optionally
oxal kel ated al cohols of the chain length to C20, preferably [err] in
anounts of 0.5 to 30, preferably 1 to 20% wt ., relative to 100 g of the
wat er proofing agent that is used. . The process according to any one of
clainms 10 to 12 character- ized inthat the waterproofing agent conprises
silicone oils, pref- erably dinmethyl or nethyl phenyl polysiloxanes, in
amourifs of 0. 5 to 80, preferably 132) 10% wt., relative to 100 g of the
wat er pr oof i ng agent that is used 14 The process accordi ng to any one of

Cl al s 10 Jans ﬁ;ehﬁl l'g I Cal apco Ou un r ca?r Ee gaftl} n‘t CO Ses
0.5 to 50, rﬁgzgo%' r% ch 7' r COSI |ve o 100
g of 4he VSHGl 2GS s1ea rasrcar Qe Pl
clai s 10 dfbedn a@toa sat mbshar.t Go bsm eroqrb% G Ellbo b R, S €5

paraffr NS 'k dﬂfcanG &Rﬁr tblﬁy?e

L Rs représente un atome d'hydrogéne ou le radical CHs et X représente un atome d'hydrogéne, un
b métal alcali, un métal alcalrno-terreux, un radical ammonium, alkylammonium ou alcanoclammonium et
20 A représente 2C = O, 2SOz, -CONH- ou un radical alkyldne comportant de 0 3 3 atomes de
carbone ' '

avec les conditions que
1) lorsque A représente un reste alkyléne & 0-3 atomes de carbone, R2 ne représents ni un radical
- alkyle & 1-18 atomes de carbone, ni le radical oléyle,
25 2) lorsque A représente > S0z ou -CONH-, Rz ne représente ni un radical carboxyalkyle saturé ou
insaturé, ni un radical carboxyphényle, ni un radical carboxyle,
3) lorsque A représente > C=0, R ne représents pas de radical carboxyle,
en une proportion de 0,1 & 25% en poids, de préférence 1 & 15% en poids, par rapport au poids du
P cuir dérayé ou du poids des peaux humides, 2 des valeurs de pH de 4 & 9, sur le cuire ou les peaux &
-/ 30 traiter, pendant ou aprds le retannage, puis on en régle la valeur du pH dans la plage des 3,5 & 5,0 et,
aprés le traitement, on les fixe éventuellement avec un sel de métal bi, tri ou quadrivalent, de
préférence en solution aqueuse.

11. Procédé suivant la revendication 10, caractérisé en ce qu'en vue de I'hydrophobisation, on met en

35 oeuvre un produit qui contient de 5 & 80% en poids, de préférence 10 & 70% en poids, de composés

.. de la formule générale 1, de préférence sous une forme au moins partiellement neuiralisée, éventuselie-

N\ ment 20 & 70% en poids, de préférence 30 4 60% en poids, d'hydrocarbures, éventusllement des
agents solubilisants, le reste étant constitué d'eau jusqu'a atteindre la proportion de 100%.

40 12. Procédé suivant I'une des revendications 10 et 11, caractérisé en ce que I'agsnt d'hydrophobisation
mis en osuvre contient des esters partiels de I'acide phosphorique d'alcools d'une longueur de chaihe
de Cs & Czo, de préférence de Cis & Cis, qui sont éventuellement oxalkylés, en proportions de 0,5 &
30, de préférence 1 & 20, % en poids, par rapport 3 100 g de I'agent d'hydrophobisation utilisé.

45 13. Procédé suivant I'une des revendications 10 & 12, caractérisé en ce que I'agent d'hydrophobisation
contient des huiles siliconées, de prétérence du diméthyl- ou du méthylphénylpolysiloxanne, en
proportions qui varient de 0,5 2 80% en poids, de préférence 1 2 10% en poids, par rapport & 100 g
de I'agent d'hydrophobisation utilisé.

s0 14. Procédé suivant I'une des revendications 10 3 13, caractérisé en ¢ que l'agent d'hydrophobisation
contient de 0,5 & 50% en poids, de préférence de 2 & 20% en poids, de sarcoside de I'acide oléique,
par rapport & 100 g d"agent d'hydrophobisation.

15. Procédé suivant I'une des revendications 10 & 14, caractérisé en ce que I'agent d*hydrophobisation
56 contient des paraffines et/ou des chloroparaffines.
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