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Zubereitung  zum  Schrumpffestmachen  von  Wolle. 

Die  Erfindung  betrifft  eine  Zubereitung  zum  Schrumpf- 
festmachen  von  Wolle.  Die  Zubereitung  enthält 
a)  1  bis  50  Gew.-%  Organopolysiloxane,  welche  aus 

90  bis  99,8  Mol-%  Einheiten  der  Formel 
und 

0,2 bis 10  Mol-%  Einheiten  der  Formel 

aufgebaut  sind, 
wobei  Rl  und  R2  einerseits  aus 
0,1  bis  10  Mol-%  Polyoxyalkylenresten  und  andererseits 
aus 
0,03  bis  3  Mol-%  Mercaptoalkyl-  oder  Mercaptoarylresten 
und/oder 
0,06  bis  6  Mol-%  Aminoalkylresten  und/oder 
0,1  bis  10  Mol-%  über  C-Atome  an  Si-Atome  gebundene 
anionische  Gruppen  gebildet  sind,  und  der  verbleibende 
Anteil  an  R1-  und  R2-Gruppen  Methylgruppen  sind,  von  de- 
nen  jedoch  bis  zu  10  Mol-%  durch  längerkettige  Alkyl-,  Aryl- 
oder  Wasserstoffreste  ersetzt  sein  können  und  bis  zu  5 
Mol-%  der  an  Si  gebundenen  Sauerstoffatome  durch  je- 
weils  zwei  niedere  Alkoxy-  oder  Hydroxygruppen  ersetzt 
sein  können, 

und 

b)  50  bis  99  Gew.-%  Wasser  und/oder  organische  Lösungs- 
mittel. 

Die  mit  dieser  Zubereitung  behandelte  Wolle  behält  die 
Schrumpffestigkeit  auch  nach  mehrmaliger  Wäsche.  Der  Griff 
der  Wolle  und  der  Griff  der  aus  der  Wolle  hergestellten  Gewir- 
ke  und  Gewebe  wird  nicht  beeinftußt. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n e   Z u b e r e i t u n g   zum  S c h r u m p f f e s t -  

m a c h e n   von  W o l l e .  

Es  i s t   b e k a n n t ,   daß  W o l l e   in   u n b e h a n d e l t e m   Z u s t a n d   b e i m  

W a s c h e n   in   w ä ß r i g e r   F l o t t e   s c h r u m p f t   und  v e r f i l z t .   Um 

d i e s e r   V e r s c h r u m p f u n g   und  V e r f i l z u n g   e n t g e g e n z u w i r k e n ,  

h a t   man  b e r e i t s   c h e m i s c h e   B e h a n d l u n g e n   e m p f o h l e n ,   b e i  

d e n e n   d i e   S t r u k t u r   d e r   W o l l e   v e r ä n d e r t   w i r d   o d e r   A u s -  

r ü s t u n g e n   v e r w e n d e t   w e r d e n ,   w e l c h e   H a r z   e n t h a l t e n ,   d a s  

s i c h   a u f   d e r   O b e r f l ä c h e   d e r   W o l l f a s e r   n i e d e r s c h l ä g t   u n d  

d i e s e   u m h ü l l t .   D u r c h   b e i d e   V e r f a h r e n   w e r d e n   a b e r   P r o d u k -  

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

u n a n g e n e h m   e m p f u n d e n   w i r d .  

Es  i s t   a u c h   b e r e i t s   e m p f o h l e n   w o r d e n ,   das   S c h r u m p f e n   v o n  

W o l l e   b e i m   W a s c h e n  d u r c h   B e h a n d e l n   m i t   O r g a n o s i l i c i u m -  

v e r b i n d u n g e n   zu  v e r m i n d e r n .   D e r a r t i g e   V e r f a h r e n   s i n d   i n  

den  b r i t i s c h e n   P a t e n t s c h r i f t e n   594  9 0 1 ,   613  267  u n d  

629  329  b e s c h r i e b e n .   E n t s p r e c h e n d   d i e s e n   V e r f a h r e n   w i r d  

d i e   W o l l e   m i t   b e s t i m m t e n   S i l a n e n   b e h a n d e l t .  

In  d e r   GB-PS  746  307  i s t   e i n   V e r f a h r e n   z u r   V e r h i n d e r u n g  

d e r   S c h r u m p f u n g   d e r   W o l l e   b e s c h r i e b e n ,   w o b e i   d i e   W o l l -  

f a s e r n   m i t   b e s t i m m t e n   O r g a n o p o l y s i l o x a n e n   a u s g e r ü s t e t  

w e r d e n .   Man  e r r e i c h t   h i e r d u r c h   zwar   e i n e n   g e w i s s e n   G r a d  



an  S c h r u m p f f e s t i g k e i t , . j e d o c h   i s t   d i e s e r   E f f e k t   n i c h t  

w a s c h f e s t .  

In   e i n e r   R e i h e   w e i t e r e r   V e r ö f f e n t l i c h u n g e n ,   z . B . .  d e n  

d e u t s c h e n   O f f e n l e g u n g s s c h r i f t e n   2 2  4 2   2 9 7 ,  2 3   35  751  u n d  

25  23  270  s i n d   V e r f a h r e n   zum  S c h r u m p f f e s t m a c h e n   von  K e -  

r a t i n f a s e r n   d u r c h   A u f b r i n g e n   von   O r g a n o p o l y s i l o x a n   a n g e -  

g e b e n ,   w o b e i   e i n   w e s e n t l i c h e s   M e r k m a l   e i n   G e h a l t   d i e s e r  

V e r b i n d u n g e n   an  A m i n o g r u p p e n   i s t .  

So  i s t   b e i s p i e l s w e i s e   das   V e r f a h r e n  g e m ä ß   DE-OS  22  42  2 9 7  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  a l s   O r g a n o p o l y s i l o x a n e  

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

v e r w e n d e t e  w o r i n   b e d e u t e n :  

n  e i n e n   D u r c h s c h n i t t s w e r t   von  1 ,9  b i s   2,1.  u n d  

R  e i n e n   ü b e r   e i n e   S i l i c i u m - K o h l e n s t o f f - B i n d u n g   an  S i l i -  

c i u m   g e b u n d e n e n   o r g a n i s c h e n  R e s t ,   w o b e i   0 , 2 5   b i s   5 0  %  

d e r   S u b s t i t u e n t e n   R  e i n w e r t i g e   R e s t e   m i t   w e n i g e r   a l s   3 0  

K o h l e n s t o f f a t o m e   s i n d ,   d i e   im  A b s t a n d   von  w e n i g s t e n s   3 

K o h l e n s t o f f a t o m e n   von  dem  S i l i c i u m a t o m   w e n i g s t e n s   e i n e  

I m i n o g r u p p e   und  w e n i g s t e n s   e i n e   p r i m ä r e   o d e r   s e k u n d ä r e  

A m i n o g r u p p e   - N X 2  e n t h a l t e n ,   w o r i n   X  e i n   W a s s e r s t o f f a t o m ,  

e i n e   A l k y l g r u p p e   m i t   1  b i s   30  K o h l e n s t o f f a t o m e n   o d e r   e i n e  

A r y l g r u p p e  i s t ,   und   w o b e i   d i e   ü b r i g e n   S u b s t i t u e n t e n  R   e i n -  

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

s t o f f r e s t e ,   C a r b o x y a l k y l r e s t e   o d e r   C y a n a l k y l r e s t e   m i t   1 

b i s   30  K o h l e n s t o f f a t o m e n   s i n d ,   von  d e n e n   m i n d e s t e n s   7 0  %  

aus   e i n w e r t i g e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t e n   m i t   1  b i s   18  K o h -  

l e n s t o f f a t o m e n   b e s t e h e n .  

Aus  d e r   DE-OS  23  3 5  7 5 1   i s t   e i n   V e r f a h r e n   z u r   B e h a n d l u n g  

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



i s t ,   daß  d i e   O r g a n o p o l y s i l o x a n z u s a m m e n s e t z u n g   das   d u r c h  

V e r m i s c h e n   von  A)  und  B)  e r h a l t e n e   P r o d u k t   e n t h ä l t ,   w o -  
b e i  

A)  e i n   P o l y d i o r g a n o s i l o x a n   m i t   e n d s t ä n d i g e n ,   an  S i l i c i -  

u m a t o m e  g e b u n d e n e n   H y d r o x y g r u p p e n  u n d   e i n e m   M o l e k u -  

l a r g e w i c h t   von  m i n d e s t e n s   750 ,   w o b e i   m i n d e s t e n s   5 0  %  

d e r   o r g a n i s c h e n   S u b s t i t u e n t e n   des   P o l y d i o r g a n o s i l o -  

x a n s   M e t h y l g r u p p e n   s i n d   und   w o b e i   d i e   w e i t e r e n   S u b -  

s t i t u e n t e n   e i n w e r t i g e   K o h l e n w a s s e r s t o f f g r u p p e n   m i t   2 

b i s   30  K o h l e n s t o f f a t o m e n   d a r s t e l l e n ,   i s t   u n d  

B)  e i n   O r g a n o s i l a n   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

in   d e r   R  e i n e  e i n w e r t i g e ,   aus   K o h l e n s t o f f ,   W a s s e r s t o f f ,  

S t i c k s t o f f   und  g g f .   S a u e r s t o f f   a u f g e b a u t e   G r u p p e ,   d i e  

m i n d e s t e n s   2  A m i n o g r u p p e n   e n t h ä l t   und  ü b e r   e i n e   S i l i -  

c i u m - K o h l e n s t o f f - B i n d u n g   an  S i l i c i u m  g e b u n d e n   i s t ,   R '  

e i n e   A l k y l g r u p p e   o d e r   e i n e   A r y l g r u p p e ,  X   A l k o x y g r u p p e n  

m i t   1  b i s   4  K o h l e n s t o f f a t o m e n   e i n s c h l i e ß l i c h   und   n  N u l l  

o d e r   1  b e d e u t e n ,   u n d / o d e r   e i n   T e i l h y d r o l y s a t   und   K o n -  

d e n s a t   des   O r g a n o s i l a n s   i s t .  

In   d i e s e r   DE-OS  i s t   a n g e g e b e n ,   daß  man  d i e   b e i d e n   M i s c h u n g s -  

p a r t n e r   u m s e t z e n   s o l l ,   wenn  e i n e . A u f t r a g u n g   aus   e i n e m   w ä ß -  

r i g e n   Medium  a n g e s t r e b t   w i r d .   Es  i s t   j e d o c h   n i c h t   m ö g l i c h ,  

w i e   p r a k t i s c h e   V e r s u c h e   g e z e i g t   h a b e n ,   aus  d e r a r t i g e n   Um- 

s e t z u n g s p r o d u k t e n   s t a b i l e   w ä ß r i g e   E m u l s i o n e n   h e r z u s t e l l e n .  

Es  e n t s t e h e n   g e l a r t i g e   R e a k t i o n s p r o d u k t e ,   d i e   n i c h t   in   E m u l -  

s i o n s f o r m   ü b e r f ü h r t   w e r d e n   k ö n n e n .   S i e   s i n d   d e s h a l b   z u m  

S c h r u m p f f e s t m a c h e n   von  W o l l e   u n g e e i g n e t .  

V e r w e n d e t   man  d i e s e   U m s e t z u n g s p r o d u k t e   in   Form  o r g a n i s c h e r  

L ö s u n g e n ,   z e i g t   s i c h ,   daß  d e r   e r z i e l b a r e   E f f e k t   f ü r   e i n e n  

e r f o l g r e i c h e n   E i n s a t z   in   d e r   P r a x i s   z u  g e r i n g   i s t .   A u ß e r -  

dem  s c h e i d e t   s i c h   auch   aus   den  L ö s u n g s m i t t e l   e n t h a l t e n d e n  



F l o t t e n   d u r c h   d i e   E i n w i r k u n g   von  L u f t f e u c h t i g k e i t   n a c h   e i -  

n i g e r   Z e i t   S i l o x a n g e l   ab ,   w e l c h e s   d i e   V o r r i c h t u n g e n   zum  B e -  

h a n d e l n   d e r   W o l l e   v e r s t o p f t .  

In   d e r   Z e i t s c h r i f t   " J o u r n a l   of   t h e   T e x t i l e   I n s t i t u t e "   6 8  

( 1 9 7 7 ) ,   163  f f . ,   s i n d   Z u b e r e i t u n g e n   z u r   S c h r u m p f f e s t a u s -  

r ü s t u n g   von  W o l l e   b e s c h r i e b e n ,   w e l c h e   P o l y s i l o x a n e   e n t h a l -  

t e n ,   b e i   d e n e n   P o l y ä t h e r k e t t e n   an  das   M o l e k ü l   g e b u n d e n   s i n d .  

Der   b e o b a c h t e t e   E f f e k t   i s t   a b e r   u n z u r e i c h e n d .   A u ß e r d e m   s i n d  

d i e   f ü r   e i n e   F i x i e r u n g   d i e s e r   V e r b i n d u n g e n   a u f   d e r   W o l l f a -  

s e r   e r f o r d e r l i c h e n   T e m p e r a t u r e n   von  120  °C  und  E i n w i r k u n g s -  

z e i t e n   von  60  min  so  g r o ß ,   daß  b e r e i t s   e i n e   e r h e b l i c h e  

S c h ä d i g u n g   und  V e r f ä r b u n g   d e r   W o l l e   v e r u r s a c h t   w e r d e n   k a n n .  

Aus  d e r   DE-OS  17  69  249  i s t   w e i t e r h i n   e i n   V e r f a h r e n   z u r  B e -  

h a n d l u n g   von  F a s e r m a t e r i a l ,   z . B .   W o l l e ,   b e k a n n t ,   b e i   d e m  

man  in   E m u l s i o n s f o r m   O r g a n o s i l o x a n e   v e r w e n d e t ,   w e l c h e   M e r -  

c a p t o p r o p y l g r u p p e n   e n t h a l t e n .   M i t   d i e s e n   V e r b i n d u n g e n   g e -  

l i n g t   es  j e d o c h   l e d i g l i c h ,   d i e   A n s c h m u t z b a r k e i t   h e r a b z u -  

s e t z e n .   Die   V e r b i n d u n g e n   s i n d   n i c h t   g e e i g n e t ,   W o l l e   s c h r u m p f -  

f e s t   zu  m a c h e n .  

M i t   den  Z u b e r e i t u n g e n   des   S t a n d e s   d e r   T e c h n i k   war   es  s o -  

m i t . n i c h t   m ö g l i c h ,   e i n e   e i n w a n d f r e i e   und   v o l l   b e f r i e d i g e n -  

de  S c h r u m p f f e s t a u s r ü s t u n g   von  W o l l e   d u r c h z u f ü h r e n .  

Der   E r f i n d u n g . l i e g t   s o m i t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   e i n e   Z u b e -  

r e i t u n g   zum  S c h r u m p f f e s t m a c h e n   von  W o l l e   a u f z u f i n d e n ,   w e l -  

che   s o w o h l   i n   E m u l s i o n s f o r m   a l s   a u c h   in   Fo rm  e i n e r   o r g a n i -  

s c h e n   L ö s u n g   V e r b i n d u n g e n   e n t h ä l t ,   w e l c h e   g e e i g n e t   s i n d ,  

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

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

m a s c h i n e n   e r h a l t e n   b l e i b e n   s o l l e n .   Es  i s t   i n s b e s o n d e r e   e i n e  

A u f g a b e   d e r   E r f i n d u n g ,   e i n e   Z u b e r e i t u n g   a u f z u f i n d e n ,   w e l c h e  

d u r c h   v e r s c h i e d e n e   A p p l i k a t i o n s a r t e n   w a h l w e i s e   i n   den  v e r -  

s c h i e d e n e n   S t u f e n   d e r   W o l l v e r a r b e i t u n g   e i n g e s e t z t   w e r d e n  

k a n n .   D a b e i   s o l l   a n g e s t r e b t   w e r d e n ,   daß  d i e   B e h a n d l u n g   d e r  

W o l l e   a u c h   n a c h   dem  F ä r b e n   d e r   W o l l e   e r f o l g e n   k a n n   und  d a ß  

d i e   b e k a n n t e n   B e h a n d l u n g s v e r f a h r e n ,   w ie   das   A u s z i e h -   a l s  



a u c h   das   K l o t z v e r f a h r e n ,   a n g e w e n d e t   w e r d e n   k ö n n e n .   Der   i n  

d e r   Z u b e r e i t u n g   e n t h a l t e n e   W i r k s t o f f   d a r f   d a b e i   den  s o g e -  
n a n n t e n   G r i f f   d e r   W o l l e   bzw.   d i e  a u s   d e r   W o l l e   h e r g e s t e l l -  

t e n   G e w i r k e  u n d   Gewebe   n i c h t   n a c h t e i l i g   b e e i n f l u s s e n .  

D i e s e   E i g e n s c h a f t e n   s i n d   b e i   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   Z u b e -  

r e i t u n g   zu  f i n d e n ,   d i e   a u s  

a)  1  b i s   50  Gew.-%  O r g a n o p o l y s i l o x a n e n ,   w e l c h e   a u s  

a l )   90  b i s   9 9 , 8   Mol-%  E i n h e i t e n   d e r   F o r m e l  

u n d  

a2)  0 , 2   b i s   10  Mol-%  E i n h e i t e n   d e r   F o r m e l  

a u f g e b a u t   s i n d ,  

w o b e i   R1  und   R2  e i n e r s e i t s   a u s  

O,1  b i s   10  Mol-%  P o l y o x y a l k y l e n r e s t e n  

und   a n d e r e r s e i t s   a u s  

0 , 0 3   b i s   3  Mol-%  M e r c a p t o a l k y l -   o d e r   M e r c a p t o a r y l r e s t e n  

u n d / o d e r  

0 , 0 6   b i s   6  Mol-%  A m i n o a l k y l r e s t e n   u n d / o d e r  

0 , 1   b i s   10  Mol-%  ü b e r   C - A t o m e   an  S i - A t o m e   g e b u n d e n e  

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

und  d e r   v e r b l e i b e n d e   A n t e i l   an  R1-  und  R 2 - G r u p p e n   M e t h y l -  

g r u p p e n   s i n d ,   von  d e n e n   j e d o c h   b i s   zu  10  Mol-%  d u r c h   l ä n -  

g e r k e t t i g e   A l k y l - ,  A r y l -   o d e r   W a s s e r s t o f f r e s t e   e r s e t z t  

s e i n   k ö n n e n   und  b i s   zu  5  Mol-%  d e r   an  Si  g e b u n d e n e n   S a u e r -  

s t o f f a t o m e   d u r c h   j e w e i l s   zwe i   n i e d e r e   A l k o x y -   o d e r   H y d r o x y -  

g r u p p e n   e r s e t z t   s e i n   k ö n n e n ,  

u n d  

b)  50  b i s   99  Gew.-%  W a s s e r ,   g e g e b e n e n f a l l s   E m u l g a t o r e n   u n d /  

o d e r   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l n   und  g e -  

g e b e n e n f a l l s   ü b l i c h e n   Z u s a t z s t o f f e n ,  

b e s t e h t .  



Ü b l i c h e   Z u s a t z s t o f f e   s i n d  z . B .   F l a m m s c h u t z m i t t e l .  

Das  O r g a n o p o l y s i l o x a n g e r ü s t ,   w e l c h e s  a u s   den   E i n h e i t e n   a 1 )  
und   a 2 )  g e b i l d e t   i s t ,   s t e l l t   e i n   g e r i n g   b i s   m ä ß i g   v e r z w e i g -  

t e s   S i l o x a n   d a r .   Die   E i n h e i t e n   a1).  und   a2)  s i n d   d a b e i   i m  

S i l o x a n m o l e k ü l   b e v o r z u g t   s t a t i s t i s c h  v e r t e i l t .  

E r f i n d u n g s w e s e n t l i c h   i s t   n u h ,   daß  d i e s e   O r g a n o p o l y s i l o x a n e  

O,1  b i s   10  Mol-%  P o l y o x y a l k y l e n r e s t e   a u f w e i s e n   k ö n n e n .   A u -  

ß e r d e m   s i n d   an  das   O r g a n o p o l y s i l o x a n g e r ü s t   z u s ä t z l i c h   w o l l -  

a f f i n e   G r u p p e n  g e b u n d e n .   D i e s e   w o l l a f f i n e n   G r u p p e n   s i n d  

M e r c a p t o a l k y l -   o d e r   M e r c a p t o a r y l r e s t e ,   A m i n o a l k y l r e s t e   o d e r  

ü b e r   C - A t o m e   an  S i - A t o m e   g e b u n d e n e   a n i o n i s c h e   G r u p p e n .   E s  

g e n ü g t ,   wenn   n e b e n   den  P o l y o x y a l k y l e n r e s t e n   n u r   e i n e   d e r  

d r e i   g e z e i g t e n   A r t e n   w o l l a f f i n e r   G r u p p e n ,   z . B .   0 , 0 3   b i s   3 

Mol-%  M e r c a p t o a l k y l -   o d e r   M e r c a p t o a r y l r e s t e ,   e n t h a l t e n   s i n d .  

Es  i s t   d e s h a l b   auch   a u s r e i c h e n d ,   wenn   n e b e n   den  P o l y o x y -  

a l k y l e n r e s t e n   A m i n o a l k y l r e s t e   i n   Mengen   von  0 , 0 6   b i s   6 

Mol-%  im  M o l e k ü l   v o r h a n d e n   s i n d .   E i n e   w e i t e r e   M ö g l i c h k e i t  

b e s t e h t   d a r i n ,   daß  n e b e n   den  P o l y o x y a l k y l e n r e s t e n   O,1  b i s  

10  Mol-%  ü b e r   C - A t o m e   an  S i - A t o m e  g e b u n d e n e   a n i o n i s c h e  

G r u p p e n   v o r h a n d e n   s i n d .   J e d o c h   k ö n n e n   d i e s e   d r e i   u n t e r -  

s c h i e d l i c h e n   G r u p p i e r u n g e n   a u c h   n e b e n e i n a n d e r   v o r l i e g e n ,  

z . B .   M e r c a p t o a l k y l r e s t e   z u s a m m e n   m i t   A m i n o a l k y l r e s t e n   o d e r  

M e r c a p t o a l k y l r e s t e   m i t   a n i o n i s c h e n   G r u p p e n .   Es  k ö n n e n   a u c h  

a l l e   d r e i   u n t e r s c h i e d l i c h e n   G r u p p i e r u n g e n   g l e i c h z e i t i g   i m  

M o l e k ü l   e i n g e b a u t   s e i n .  

D ie   r e s t l i c h e n   R1-  und  R 2 - G r u p p e n   s i n d   M e t h y l g r u p p e n ,   v o n  

d e n e n   j e d o c h   b i s   zu  10  Mol-%  d u r c h   l ä n g e r k e t t i g e   A l k y l -  .  

o d e r   A r y l r e s t e   e r s e t z t   s e i n   k ö n n e n .   B e i s p i e l e   s o l c h e r   A l -  

k y l -   o d e r   A r y l r e s t e   s i n d   d e r   Ä t h y l - ,   P r o p y l - ,   D o d e c y l -   o d e r  

P h e n y l r e s t .  

D u r c h   d i e   K o m b i n a t i o n   d e r   an  das   P o l y s i l o x a n g e r ü s t   g e b u n -  

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

a f f i n e n   G r u p p e n  g e l i n g t   e s ,   d i e   an  d i e   Z u b e r e i t u n g   g e s t e l l -  

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



.  V o r z u g s w e i s e   e n t s p r e c h e n   d i e   P o l y o x y a l k y l e n r e s t e   d e r   F o r m e l  

w e l c h e   d i r e k t   d u r c h   e i n e   S i O C - B r ü c k e   o d e r   ü b e r  e i n e n  z w e i -  

w e r t i g e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t   d u r c h   e i n e   S i C - B r ü c k e a n  

das   P o l y s i l o x a n  g e b u n d e n   s i n d   u n d  w o b e i  

Z  e i n   W a s s e r s t o f f r e s t ,   e i n   e i n w e r t i g e r   A l k y l -   o d e r   A r y l -  

r e s t ,   e i n   A c y l r e s t   o d e r   e i n   T r i m e t h y l s i l y l r e s t   i s t ,  

n  e i n e n   W e r t   von  2  b i s   3  u n d  

x  e i n e n   W e r t   v o n  2   b i s   80  h a t .  

V o r z u g s w e i s e   e n t s p r i c h t   d e r   P o l y o x y a l k y l e n r e s t   d e r   F o r m e l  

w o b e i   Y  d e r  o d e r   d e r   T r i m e t h y l s i l y l r e s t   i s t   u n d  

y  e i n e n   W e r t   von  4  b i s   20  h a t .  

E n t h ä l t   d e r   P o l y o x y a l k y l e n b l o c k   n e b e n   O x y ä t h y l e n e i n h e i t e n  

a u c h   O x y p r o p y l e n e i n h e i t e n ,   s i n d   P o l y o x y a l k y l e n r e s t e   m i t  

m i n d e s t e n s   40  Mol-%  P o l y o x y ä t h y l e n e i n h e i t e n   b e v o r z u g t .  

I n n e r h a l b   des   a n g e g e b e n e n   B e r e i c h e s ,   daß  R1  und  R2  zu  0 , 1  

b i s   10  Mol-%  aus   P o l y o x y a l k y l e n r e s t e n   b e s t e h e n   s o l l e n ,   i s t  

e i n   B e r e i c h   von  0 , 3   b i s   5  Mol-%  b e s o n d e r s   b e v o r z u g t .  

B e i s p i e l e   f ü r   an  das  P o l y s i l o x a n g e r ü s t  g e b u n d e n e   M e r c a p t o -  

a l k y l -   o d e r   M e r c a p t o a r y l r e s t e   s i n d   d e r   M e r c a p t o m e t h y l - ,  

2 - M e r c a p t o ä t h y l - ,   3 - M e r c a p t o p r o p y l - ,   3 - M e r c a p t o i s o b u t y l -  

o d e r   M e r c a p t o p h e n y l r e s t .   B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   i s t   d a b e i   d e r  

3 - M e r c a p t o p r o p y l r e s t .  

0 , 0 3   b i s   3  Mol-%  d i e s e r   M e r c a p t o a l k y l -   o d e r   M e r c a p t o a r y l -  

r e s t e   s i n d   an  das   O r g a n o p o l y s i l o x a n m o l e k ü l   g e b u n d e n ,   v o r -  

z u g s w e i s e   0 , 1   b i s   1  M o l - % .  



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

v e r w e n d e t   w e r d e n ,   s i n d   d e r   3 - ( 2 - A m i n o ä t h y l - ) a m i n o p r o p y l -  

o d e r   der.   3 - A m i n o p r o p y l r e s t .  

W e i t e r e   B e i s p i e l e   f ü r   g e e i g n e t e   A m i n o a l k y l r e s t e  s i n d   d e r  

4 - ( 2 - A m i n o ä t h y l - ) a m i n o b u t y l r e s t   o d e r   d e r   3 - ( 2 - A m i n o ä t h y l - ) -  

a m i n o i s o b u t y l r e s t .  

D i e s e   A m i n o a l k y l r e s t e   b i l d e n   0 , 0 6   b i s   6  Mol-%  d e r   R e s t e  
R1  und  R2.  Der  b e v o r z u g t e   B e r e i c h   b e t r ä g t   0 , 2   b i s   2  M o l - % .  

An  das   O r g a n o p o l y s i l o x a n m o l e k ü l   k ö n n e n   f e r n e r   a n i o n i s c h e  

G r u p p e n   g e b u n d e n   s e i n .   D i e s e   a n i o n i s c h e n   G r u p p e n   s i n d   d u r c h  

e i n e n   z w e i w e r t i g e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t   an  das   S i l i c i u m -  

a t o m   g e b u n d e n .   Die   K o h l e n s t o f f k e t t e   des   z w e i w e r t i g e n   K o h -  

l e n w a s s e r s t o f f r e s t e s   k a n n   d u r c h   S a u e r s t o f f - ,   S t i c k s t o f f -  

o d e r   S c h w e f e l a t o m e   u n t e r b r o c h e n   s e i n .   A l s   a n i o n i s c h e   G r u p -  

p e n   kommen  i n s b e s o n d e r e   in   F r a g e   d i e   G r u p p e n  

w o b e i   m  0  o d e r   1  i s t   und   X  e i n   - Ö - - R e s t   o d e r   d i e   G r u p p e  
-OR4  i s t .   R4  i s t   d a b e i   e i n   W a s s e r s t o f f r e s t   o d e r   e i n   A l k y l -  

r e s t   m i t   1  b i s   4  C - A t o m e n .   D i e s e   a n i o n i s c h e n   R e s t e   k ö n n e n  

in   Form  d e r   f r e i e n   S ä u r e   v o r l i e g e n   o d e r   ganz   o d e r   t e i l -  

w e i s e   n e u t r a l i s i e r t   s e i n .  

B e i s p i e l e   d e r a r t i g e r   G r u p p e n   s i n d  



O,1  b i s   10  Mol-%  d e r   G r u p p e n   R1  u n d  R 2   s i n d   d u r c h   d e r a r -  

t i g e   a n i o n i s c h e   G r u p p e n   g e b i l d e t ,   v o r z u g s w e i s e   j e d o c h   0 , 3  
b i s   6  M o l - % .  

Die   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   Z u b e r e i t u n g e n   k ö n n e n   p r i n z i p i e l l   a u f  

zwe i   v e r s c h i e d e n e n   Wegen  h e r g e s t e l l t   w e r d e n .   Zum  e i n e n   b e -  

s t e h t   d i e   M ö g l i c h k e i t ,   das   O r g a n o p o l y s i l o x a n   d u r c h   e i n e  

E m u l s i o n s c o p o l y m e r i s a t i o n   d e r   e i n z e l n e n   R e a k t i o n s p a r t n e r  

in   w ä ß r i g e r   P h a s e   h e r z u s t e l l e n ,   zum  a n d e r e n   k a n n   d i e   Um- 

s e t z u n g   a u c h   in   Form  e i n e r   C o k o n d e n s a t i o n   in   e i n e m   w a s s e r -  

f r e i e n   Medium  e r f o l g e n .  

W ä h l t   man  den  Weg  d e r   E m u l s i o n s c o p o l y m e r i s a t i o n ,   k ö n n e n   i n  

b e k a n n t e r   W e i s e   (US-PS  2  891  920)  aus   c y c l i s c h e n   S i l o x a n e n ,  

g e g e b e n e n f a l l s   aus   d e r e n   M i s c h u n g   m i t   o r g a n o m o d i f i z i e r t e n  

D i - ( T r i ) a l k o x y s i l a n e n ,   w ie   z. .B.  3 - M e r c a p t o p r o p y l - m e t h y l -  

d i ä t h o x y s i l a n ,   3 - A m i n o p r o p y l - m e t h y l - d i ä t h o x y s i l a n   o d e r  

S i l a n e n   d e r   F o r m e l  

in   G e g e n w a r t   a n i o n i s c h e r   o d e r   k a t i o n i s c h e r   P o l y m e r i s a t i o n s -  

k a t a l y s a t o r e n   d i e   e n t s p r e c h e n d e n   o r g a n o m o d i f i z i e r t e n   a , w - P o -  

l y d i m e t h y l s i l o x a n d i o l e   h e r g e s t e l l t   w e r d e n .   D i e s e   S i l o x a n -  



d i o l e   l a s s e n   s i c h   dann   w e i t e r   m i t   P o l y a l k y l e n g l y k o l ä t h e r -  

m o d i f i z i e r t e n   o d e r   -SH  o d e r  A m i n o g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   T r i -  

a l k o x y s i l a n e n   u m s e t z e n  u n d  a u c h   m i t   S i l a n e n   b e i s p i e l s w e i s e  

d e r   F o r m e l  

ü b e r   w e l c h e   e i n e   a n i o n i s c h e   G r u p p e   i n  d a s   O r g a n o p o l y s i l o x a n  

e i n g e f ü h r t   w e r d e n   k a n n .   Die   S y n t h e s e   d e r   o r g a n o m o d i f i z i e r -  

t e n   A l k o x y s i l a n e   i s t   dem  F a c h m a n n   b e k a n n t .  

B e i   d e r   H e r s t e l l u n g   d e r   O r g a n o p o l y s i l o x a n e   in   n i c h t w ä ß r i g e r  

P h a s e   g e h t   man  z w e c k m ä ß i g e r w e i s e   von   e i n e m   S c h w e f e l s ä u r e -  

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

a u s .  

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

a n i o n i s c h e   G r u p p e   v e r f ü g t ,   k a n n   in   G e g e n w a r t   e i n e s   S ä u r e a k -  

z e p t o r s ,   w ie   z . B .   e i n e s   A m i n s ,   m i t   @ , ω - P o l y d i m e t h y l s i l o x a n -  

d i o l e n ,   z . B .   d e r   F o r m e l  

u m g e s e t z t   w e r d e n .  



D a s .  U m s e t z u n g s p r o d u k t   e n t h ä l t   n e b e n   .den  a n i o n i s c h e n   G r u p -  

p e n   n o c h   e n d s t ä n d i g e   r e a k t i v e   S i O H - G r u p p e n ,   d i e   z u r   C o k o n -  

d e n s a t i o n   m i t   den  A l k o x y g r u p p e n  d e r   m i t   P o l y a l k y l e n g l y k o l -  

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

S i l a n e   b e f ä h i g t   s i n d .   N a c h   d e r   C o k o n d e n s a t i o n ,   w e l c h e   b e -  

v o r z u g t   b e i   h ö h e r e r   T e m p e r a t u r   i n  G e g e n w a r t  t e r t i ä r e r   A m i n e  

d u r c h g e f ü h r t   w i r d ,  e n t f e r n t   man  d i e   L ö s u n g s m i t t e l   d u r c h  

e i n e   e i n f a c h e   D e s t i l l a t i o n .  

N e b e n   d i e s e m   V e r f a h r e n ,   w e l c h e m   d i e   U m s e t z u n g   des   b e s c h r i e -  

b e n e n   S c h w e f e l s ä u r e e s t e r s . m i t   S i l o x a n d i o l e n   z u g r u n d e   l i e g t ,  

k a n n   a u c h   f o l g e n d e r m a ß e n   v e r f a h r e n   w e r d e n :  

Man  m i s c h t   a , w - P o l y d i m e t h y l s i l o x a n d i o l   m i t   D i - ( T r i ) a l k o x y -  

s i l a n e n ,   w e l c h e   d i e   a n s p r u c h s g e m ä ß e n   f u n k t i o n e l l e n   G r u p p e n  

e n t h a l t e n   und  k o n d e n s i e r t   in   ü b l i c h e r   W e i s e   z . B .   d u r c h  

H i t z e e i n w i r k u n g   u n t e r   S t i c k s t o f f a t m o s p h ä r e ,   g e g e b e n e n f a l l s  

n a c h   Z u s a t z   ü b l i c h e r   K a t a l y s a t o r e n   w ie   W a s s e r ,   O r g a n o z i n n -  

v e r b i n d u n g e n   u n d / o d e r   s t a r k e   S ä u r e n .   E r s e t z t   man  e i n e n   T e i l  

d e r   o r g a n o f u n k t i o n e l l e n   D i - ( T r i ) a l k o x y s i l a n e   d u r c h   D i - ( T r i ) -  

c h l o r s i l a n e ,   e r ü b r i g t   s i c h   im  a l l g e m e i n e n   e i n   K a t a l y s a t o r -  

z u s a t z   e b e n s o   w i e   b e i   V e r w e n d u n g   des   z u e r s t   b e s c h r i e b e n e n  

s a u r e n   S c h w e f e l s ä u r e e s t e r s .  

Die   so  h e r g e s t e l l t e n   O r g a n o p o l y s i l o x a n e   l a s s e n   s i c h   d u r c h  

E i n a r b e i t e n   von  W a s s e r ,   u n t e r   U m s t ä n d e n   i n   G e g e n w a r t   g e -  

e i g n e t e r   E m u l g i e r m i t t e l ,   a u c h   i n   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   w ä ß r i g e  

Z u b e r e i t u n g e n   ü b e r f ü h r e n .  

B e i s p i e l e   von  in   den  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   Z u b e r e i t u n g e n   e n t -  

h a l t e n e n   O r g a n o p o l y s i l o x a n e n   s i n d   V e r b i n d u n g e n   f o l g e n d e r  

S t r u k t u r  



R 5  =   M e r c a p t o a l k y l r e s t   u n d / o d e r   A m i n o a l k y l r e s t   und   P o l y o x y -  

a l k y l e r i r e s t  

R6  =  M e r c a p t o a l k y l r e s t   u n d / o d e r   A m i n o a l k y l r e s t  u n / o d e r  

ü b e r   C - A t o m e   an  S i - A t o m e  g e b u n d e n e   a n i o n i s c h e   G r u p p e  

R 2  =   M e r c a p t o a l k y l r e s t   u n d / o d e r   A m i n o a l k y l r e s t   u n d / o d e r  

ü b e r   C - A t o m e   an  S i - A t o m e  g e b u n d e n e   a n i o n i s c h e   G r u p p e  

und  e i n   R e s t   d e r   F o r m e l  -  ( C H 2 ) 3 - ( O C 2 H 4 ) x O Z  



R7  =  P o l y o x y a l k y l e n r e s t ,   g e g e b e n e n f a l l s   ü b e r   C - A t o m e   a n  

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

p  i s t   e i n e   g a n z e   Z a h l  v o n   5  -  1 0 0 0  

q  i s t   e i n e   g a n z e   Z a h l  v o n   1 -   2 0  

r  i s t   e i n e   g a n z e   Z a h l   v o n   1  -   1 5  

B e i s p i e l   1 

In  200  ml  e i n e s  g e e i g n e t e n   L ö s u n g s m i t t e l s ,   w ie   M e t h y l e n -  

c h l o r i d ,   w e l c h e   in   e i n e m   R e a k t i o n s g e f ä ß   v o r g e l e g t   w e r d e n ,  

t r o p f t   man  u n t e r   R ü h r e n   aus  zwe i   T r o p f t r i c h t e r n   g l e i c h -  

z e i t i g   2 9 , 2  g   ( 0 , 1 3 5   Mol)  e i n e s   S c h w e f e l s ä u r e e s t e r s   e i n e s  

s i l i c i u m o r g a n i s c h e n   A l k o h o l s   d e r   F o r m e l  

und  e i n e   M i s c h u n g   a u s  3 7 0 , 8   g  ( 0 , 2 7   Mol)  @ , ω - P o l y d i m e t h y l -  

s i l o x a n d i o l   (p  =  1 8 , 1 )   und   3 0 , 4 5   g  ( 0 , 3   Mol)  T r i ä t h y l a m i n  

b e i   R a u m t e m p e r a t u r   zu.   Zur  b e s s e r e n   S t e u e r u n g   d e r   U m s e t z u n g  

v e r d ü n n t   man  d i e   R e a k t i o n s p a r t n e r   m i t   M e t h y l e n c h l o r i d   a u f  

e i n   V o l u m e n   von  500  m l .  

Nach   e i n e r   z w e i s t ü n d i g e n   N a c h r ü h r p h a s e   w i r d   das   R e a k t i o n s -  

p r o d u k t   m i t   6 4 , 8   g  ( 0 , 0 7 1   Mol)  e i n e s   S i l a n s   d e r   F o r m e l  

( C l ) 3 - S i - ( C H 2 ) 3 - O - [ C 2 H 4 O - ] 1 6 . 3   H  u n d   7 , 9 7   g  ( 0 , 0 3 3   Mol  H S - )  



e i n e s   g e r i n g   k o n d e n s i e r t e n   p a r t i e l l e n   H y d r o l y s a t s   v o n  

3 - M e r c a p t o p r o p y l t r i ä t h o x y s i l a n   m i t   15  Gew. -%  O H  v e r s e t z t ,  

a u f  6 0   °C  e r h i t z t  u n d   w e i t e r e   2  h  g e r ü h r t .  

Das  t e i l w e i s e   k o n d e n s i e r t e   p a r t i e l l e   H y d r o l y s a t   w u r d e  d u r c h  

d i e   R e a k t i o n   von  3 - M e r c a p t o p r o p y l t r i ä t h o x y s i l a n   m i t  2   % i g e r  

S a l z s ä u r e   in   M e t h y l e n c h l o r i d  e r h a l t e n .  

A n s c h l i e ß e n d   e n t f e r n t   man  das   L ö s u n g s m i t t e l   d u r c h   e i n e   e i n -  

f a c h e   D e s t i l l a t i o n .   Das  U m s e t z u n g s p r o d u k t ,   w e l c h e s   d u r c h  

e i n e   D r u c k f i l t r a t i o n   vom  T r i ä t h y l a m m o n i u m c h l o r i d   b e f r e i t  

w i r d ,   i s t   e i n   n i e d r i g v i s k o s e s ,   l e i c h t   g e l b l i c h e s   O r g a n o -  

p o l y s i l o x a n ,   d e s s e n   R e s t e   R1  und  R2  M e t h y l r e s t e   s i n d ,   v o n  

d e n e n   j e d o c h  

1 , 3 5   Mol-%  d u r c h  R e s t e ,  

0 , 7 1   Mol-%  d u r c h   - ( C H 2 ) 3 - [ O C 2 H 4 ]   1 6 , 3 H - R e s t e   
u n d  

0 , 3 2   Mol-%  d u r c h  - ( C H 2 ) 3 - S H - R e s t e  

e r s e t z t   s i n d .   D u r c h   e i n f a c h e s   E i n r ü h r e n   von  W a s s e r   l a s s e n  

s i c h   aus   dem  O r g a n o p o l y s i l o x a n   w ä ß r i g e   Z u b e r e i t u n g e n   m i t  

W i r k s t o f f g e h a l t e n   von  1  b i s   50  Gew.-%  h e r s t e l l e n .  

B e i s p i e l   2 

In  e i n e m   g e e i g n e t e n   R e a k t i o n s g e f ä ß   w e r d e n   400  ml  M e t h y l e n -  

c h l o r i d ,   2 2 3 , 3   g  ( 0 , 3   Mol)  @ , ω - P o l y d i m e t h y l s i l o x a n d i o l  

(p  =  9 , 6 )   s o w i e   6 1 , 1  g   ( 0 , 6   Mol)  T r i ä t h y l a m i n   v o r g e l e g t  

und  u n t e r   R ü h r e n   ü b e r   e i n e n   T r o p f t r i c h t e r   m i t   4 3 , 3  g   ( 0 , 2   M o l )  

e i n e s   S c h w e f e l s ä u r e e s t e r s   e i n e s   s i l i c i u m o r g a n i s c h e n   A l k o h o l s  

d e r   F o r m e l  



.  v e r s e t z t ,   w e l c h e   in   2QQ  ml  M e t h y l e n c h l o r i d  g e l ö s t   w u r d e n .  

A n s c h l i e ß e n d   r ü h r t   man  2  h  b e i   R a u m t e m p e r a t u r   n a c h ,   f ü g t  

3 9 , 7 g   ( Q , 0 7 5   Mol)  e i n e s   S i l a n s  d e r   F o r m e l  

h i n z u   und   e r h i t z t   a u f   60  °C.  Nach  e i n e r   w e i t e r e n   z w e i s t ü n -  

d i g e n   N a c h r ü h r p h a s e   w e r d e n   4 , 1 2  g   ( 0 , 0 2 1   Mol)  3 - M e r c a p t o -  

p r o p y l t r i m e t h o x y s i l a n   z u g e t r o p f t   und  w i e d e r u m   60  min  b e i  

60  °C  g e r ü h r t .  

J e t z t   w i r d   das   L ö s u n g s m i t t e l   s c h o n e n d   a b d e s t i l l i e r t   und  d a s  

U m s e t z u n g s p r o d u k t   d u r c h   e i n e   D r u c k f i l t r a t i o n   vom  T r i ä t h y l -  

a m m o n i u m c h l o r i d   b e f r e i t  A u s   dem  O r g a n o p o l y s i l o x a n ,   d e s s e n  

R e s t e   R1  und  R2  z u  

3 , 1 3   Mol-%  a u s  R e s t e n ,   z u  

1 , 1 7   Mol-%  a u s  R e s t e n   und  z u  

0 , 3 2   Mol-%  aus   - ( C H 2 ) 3 - S H - R e s t e n  

b e s t e h e n  -   d i e   v e r b l e i b e n d e n   R e s t e   s i n d   M e t h y l r e s t e   - ,   l a s -  

s e n   s i c h   d u r c h   e i n f a c h e s   E i n r ü h r e n   von  W a s s e r   s t a b i l e   Z u b e -  

r e i t u n g e n   m i t   S i l o x a n g e h a l t e n   von  1 , 0   b i s   50 %  h e r s t e l l e n .  



B e i s p i e l   3 

I n   e i n e m   R e a k t i o n s g e f ä ß   w e r d e n   4 8 0  g   W a s s e r ,   3 , 3   g  D i d e c y l -  

d i m e t h y l a m m o n i u m c h l o r i d ,   1 , 7   g  D i o c t a d e c y l d i m e t h y l a m m o n i u m -  

c h l o r i d ,   3 , 5   g  e i n e s   B e t a i n s   d e r   F o r m e l  

und  1 0  g   e i n e r   1 - m o l a r e n   K a l i l a u g e   v o r g e l e g t   und  u n t e r   R ü h -  

r e n   a u f   95  °C  e r w ä r m t .  

Übe r   e i n e n   T r o p f t r i c h t e r   f ü g t   man  i n n e r h a l b   von  45  min  136  g  

( 0 , 4 5 9   Mol)  O c t a m e t h y l c y c l o t e t r a s i l o x a n   und  3 4 , 4   g  ( 0 , 0 4 8 8   M o l )  

h i n z u   und  l ä ß t   1  h  l a n g   k r ä f t i g   n a c h r ü h r e n .   A n s c h l i e ß e n d  

t r o p f t   man  d e r   E m u l s i o n   2 , 4   g  ( 0 , 0 1 2 2   Mol)  3 - M e r c a p t o p r o p y l -  

t r i m e t h o x y s i l a n   zu  und  r ü h r t   w e i t e r e   30  min  n a c h .   D a n a c h  

k ü h l t   man  d i e   E m u l s i o n   a u f   40  °C  ab  und  n e u t r a l i s i e r t   d i e  

e r h a l t e n e   L a u g e   d u r c h   Z u s a t z   von  1 2 , 0   g  e i n e r   10  % i g e n  

E s s i g s ä u r e .  

Die   so  h e r g e s t e l l t e   f e i n t e i l i g e   Z u b e r e i t u n g   e n t h ä l t   e i n  

O r g a n o p o l y s i l o x a n ,   b e i   w e l c h e m   d i e   R e s t e   R1  und  R2  z u  

1 , 2 9   Mol-%  a u s  und  z u  



0 , 3 2 2   Mol-%  aus   - ( C H 2 ) 3 - S H - R e s t e n  

b e s t e h e r i ;   d i e   v e r b l e i b e n d e n   R e s t e  s i n d   M e t h y l r e s t e .  

B e i s p i e l   4 

In   e i n e   dem  B e i s p i e l   3  e n t s p r e c h e n d e   95  °C  h e i ß e   E m u l g a t o r -  

l ö s u n g   t r o p f t   m a n  u n t e r   k r ä f t i g e m   R ü h r e n   167  g  ( 0 , 5 6   M o l )  

O c t a m e t h y l c y c l o t e t r a s i l o x a n .   Nach  e i n e r   e i n s t ü n d i g e n   N a c h -  

r ü h r p h a s e   f ü g t   man  m i t   3 0 m i n ü t i g e r   U n t e r b r e c h u n g   1 4 , 0   g  
( 0 , 0 1 5   M o l )  

und   2 , 9 5  g   ( 0 , 0 1 5   Mol)  3 - M e r c a p t o p r o p y l t r i m e t h o x y s i l a n  

t r o p f e n w e i s e   h i n z u   und   r ü h r t   w e i t e r e   30  min  k r ä f t i g   n a c h .  

Nach   dem  A b k ü h l e n   a u f   40  °C  w i r d   d i e   K a l i l a u g e ,   d i e   in   d e r  

E m u l s i o n   e n t h a l t e n   i s t ,   d u r c h   d i e   Z u g a b e   von  12  g  e i n e r  

1 0   %igen   E s s i g s ä u r e   n e u t r a l i s i e r t .  

Die   f e i n t e i l i g e   w ä ß r i g e   Z u b e r e i t u n g   e n t h ä l t   e i n   O r g a n o p o l y -  

s i l o x a n ,   d e s s e n   R e s t e   R1  und  R 2  M e t h y l r e s t e   s i n d ,   von  d e -  

nen   j e d o c h  

0 , 3 3   Mol-%  d u r c h  - R e s t e   u n d  

0 , 3 3   Mol-%  d u r c h  - ( C H 2 ) 3 - S H - R e s t e  

e r s e t z t   s i n d .  



B e i s p i e l  5  

E i n e   dem  B e i s p i e l   3  e n t s p r e c h e n d e   95  °C  h e i ß e   E m u l g a t o r -  

l ö s u n g   w i r d   u n t e r   k r ä f t i g e m   R ü h r e n   t r o p f e n w e i s e   m i t   167  g  
( 0 , 5 6   Mol)  O c t a m e t h y l c y c l o t e t r a s i l o x a n   und  1 5 , 9 5   g  ( 0 , 0 3  M o l )  

v e r s e t z t .   Nach   dem  Z u t r o p f e n   r ü h r t   man  1  h  n a c h   und  f ü g t  

6 , 0 5   g  ( 0 , 0 2 7   Mol)  3 - ( A m i n o ä t h y l - ) a m i n o p r o p y l t r i m e t h o x y -  
s i l a n   h i n z u .   Im  A n s c h l u ß   an  e i n e   w e i t e r e   3 0 m i n ü t i g e   N a c h -  

r ü h r p h a s e   k ü h l t   man  a u f   40  ° C  a b   und  n e u t r a l i s i e r t   d i e  

E m u l s i o n   d u r c h   d i e   Z u g a b e   von  16  g  10  % i g e r   E s s i g s ä u r e .  

Die   f e i n t e i l i g e   w ä ß r i g e   Z u b e r e i t u n g   e n t h ä l t   e i n   O r g a n o p o l y -  

s i l o x a n ,   b e i   w e l c h e m   d i e   R e s t e   R 1  u n d   R2  z u  

0 , 6 5   Mol-%  a u s  R e s t e n   und  z u  

0 , 5 9   Mol-%  a u s  - ( C H 2 ) 3 - N H - ( C H 2 ) 2 - N H 2 - R e s t e n  

b e s t e h e n ;   d i e   v e r b l e i b e n d e n   R e s t e   s i n d   M e t h y l r e s t e .  

B e i s p i e l   6 

( n i c h t   e r f i n d u n g s g e m ä ß )  

A n a l o g   zu  B e i s p i e l   3  w i r d   e i n e   E m u l g a t o r l ö s u n g   z u b e r e i t e t ,  

w e l c h e r   man  n a c h   dem  E r h i t z e n   a u f   95  °C  u n t e r   k r ä f t i g e m  

R ü h r e n   ü b e r   e i n e n   T r o p f t r i c h t e r   167  g  ( 0 , 5 6   Mol)  O c t a m e t h y l -  



c y c l o t e t r a s i o l x a n   h i n z u f ü g t .   N a c h d e m   w e i t e r e   60  min   g e r ü h r t  

w u r d e ,   t r o p f t   man  2 7 , 9 8   g  ( 0 , 0 3   M o l )  

zu  und  r ü h r t   w i e d e r u m   30  min  n a c h .   D a n a c h   w i r d   d i e   E m u l s i o n  

a u f   40  °C  a b g e k ü h l t   und  d u r c h   d i e   Z u g a b e   von  12  g  10  % i g e r  

E s s i g s ä u r e   n e u t r a l i s i e r t .  

D ie   f e i n t e i l i g e   w ä ß r i g e   Z u b e r e i t u n g   e n t h ä l t   e i n   O r g a n o p o l y -  

s i l o x a n ,   d e s s e n   R e s t e   R1  und  R2  M e t h y l r e s t e   s i n d ,   von  d e -  

nen   j e d o c h   0 , 6 6   Mol-%  d u r c h  

R e s t e  

e r s e t z t   s i n d .  

B e i s p i e l   7 

In  e i n e m   R e a k t i o n s g e f ä ß   w e r d e n   380  g  W a s s e r   und   3  g  D o d e c y l -  

b e n z o l s u l f o n s ä u r e   v o r g e l e g t   und  u n t e r   R ü h r e n   a u f . 9 5   °C  e r -  

w ä r m t .  

Zur  H e r s t e l l u n g   d e r   O r g a n o p o l y s i l o x a n e   a ) ,   b e s t e h e n d   a u s  

den  E i n h e i t e n   a1)  und  a 2 ) ,   w e r d e n  

1 6 7 , 0 0   g  ( 0 , 5 6   Mol)  O c t a m e t h y l c y c l o t e t r a s i l o x a n ,  

5 , 6 1   g  (O,O15  M o l )  

2 7 , 9 8   g  ( 0 , 0 3   M o l )  



u n d  

2 , 9 5   g  ( 0 , 0 1 5  M o l )   3 - M e r c a p t o p r o p y l t r i m e t h o x y s i l a n  

ü b e r   e i n e n   T r o p f t r i c h t e r   d e r   E m u l g a t o r l ö s u n g   z u g e f ü g t .   N a c h  

e r f o l g t e r   Z u g a b e   d e r   v e r s c h i e d e n e n   K o m p o n e n t e n   w i r d   j e w e i l s  

6 0   min  l a n g   k r ä f t i g   g e r ü h r t .   D a n a c h   k ü h l t   man  d i e   E m u l s i o n  

a u f   40  °C  ab  und  n e u t r a l i s i e r t   d i e   e r h a l t e n e   S ä u r e   d u r c h  

den  Z u s a t z   von  11  g  e i n e r   1 - m o l a r e n   K a l i l a u g e .  

D i e   f e i n t e i l i g e   w ä ß r i g e   Z u b e r e i t u n g   e n t h ä l t   e i n   O r g a n o p o l y -  

s i l o x a n ,   b e i   w e l c h e m   d i e   R e s t e   R1  und   R2  z u  

0 , 3 3   Mol-%  a u s  R e s t e n ,   z u  

0 , 6 6   Mol-%  a u s  - R e s t e n   und   z u  

0 , 3 3   Mol-%  a u s  - ( C H 2 ) 3 - S H - R e s t e n  

b e s t e h e n ;   d i e   v e r b l e i b e n d e n   R e s t e   s i n d   M e t h y l r e s t e .  

B e i s p i e l   8 

( V e r g l e i c h s b e i s p i e l   e n t s p r e c h e n d   DE-OS  2 3  6 5   9 7 7 )  

Es  w u r d e n   f o l g e n d e   V e r b i n d u n g e n   g e m i s c h t :  



Von  d i e s e r   M i s c h u n g   w i r d   z u r   H e r s t e l l u n g   d e r   I m p r ä g n i e r -  

l ö s u n g   d i e   b e n ö t i g t e   Menge  i n   T o l u o l   g e l ö s t   und  a u f   d i e  

g e w ü n s c h t e   A n w e n d u n g s k o n z e n t r a t i o n   v e r d ü n n t .  

A n w e n d u n g s b e i s p i e l  

G e w i r k t e s   F e i n w o l l m a t e r i a l   w i r d   m i t   den  in   den  B e i s p i e l e n  

1  b i s   8  g e n a n n t e n   Z u b e r e i t u n g e n   so  b e h a n d e l t ,   daß  n a c h  

e i n f a c h e r   T r o c k n u n g   des   i m p r ä g n i e r t e n   G e w e b e s   b e i   90  ° C  

e i n e   F e s t k ö r p e r a u f l a g e   von  1  %  r e s u l t i e r t .   Die   T r o c k n u n g  

k a n n   a b e r   b e i   den  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   B e i s p i e l e n   1  b i s   5  u n d  

7  a u c h   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   e r f o l g e n ,   da  d i e   in   d i e s e n   B e i -  

s p i e l e n   b e s c h r i e b e n e n   Z u b e r e i t u n g e n   O r g a n o p o l y s i l o x a n e   e n t -  

h a l t e n ,   w e l c h e   s c h o n   b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   v o l l s t ä n d i g   a u s -  
h ä r t e n .  N a c h   e i n e r   2 4 - s t ü n d i g e n   L a g e r u n g   b e i   20  °C  w u r d e n  

d a s   a u s g e r ü s t e t e   s o w i e   u n b e h a n d e l t e s   M a t e r i a l   in   e i n e r   H a u s -  

h a l t s w a s c h m a s c h i n e   b e i   40  °C  u n t e r   Z u s a t z   von  5  g / 1   P e r o x -  

N a d e l s e i f e   und  2  g / 1   Soda   g e w a s c h e n   und  z w i s c h e n   den   W ä -  

s c h e n   im  T u m b l e r   g e t r o c k n e t .   Nach   z w a n z i g   W a s c h g ä n g e n   v o n  

j e   20  min  w u r d e   d e r   F l ä c h e n f i l z s c h r u m p f   e r m i t t e l t .   Die   B e -  

r e c h n u n g   des   F l ä c h e n f i l z s c h r u m p f e s   e r f o l g t e   n a c h   d e r   f o l -  

g e n d e n   F o r m e l  

%L  =  p r o z e n t u a l e r   L ä n g e n s c h r u m p f  

%B  =  p r o z e n t u a l e r   B r e i t e n s c h r u m p f  

Es  w u r d e n   f o l g e n d e   W e r t e   b e s t i m m t :  



Im  G e g e n s a t z   zu  den  b e h a n d e l t e n   M a t e r i a l i e n   z e i g t e   d i e  

n i c h t   a u s g e r ü s t e t e   P r o b e   e i n e   s t a r k   v e r f i l z t e   O b e r f l ä c h e .  

Der   G r i f f   d e r   b e h a n d e l t e n   P r o b e n   war   a u ß e r d e m   n a c h   d e r  

W ä s c h e   w e s e n t l i c h   w e i c h e r   a l s   d e r   G r i f f   des  u n b e h a n d e l t e n  

M a t e r i a l s   n a c h   d e r   W ä s c h e   und   e n t s p r a c h   dem  G r i f f   v o r   d e r  

W ä s c h e .  



1.  Z u b e r e i t u n g   zum  S c h r u m p f f e s t m a c h e n   von  W o l l e ,   b e s t e h e n d  

a u s  

a)   1  b i s   50  Gew.-%  O r g a n o p o l y s i l o x a n e n ,   w e l c h e   a u s  

a1)  90  b i s   9 9 , 8   Mol-%  E i n h e i t e n   d e r   F o r m e l  

u n d  

a2)  0 , 2   b i s   10  Mol-%  E i n h e i t e n   d e r   F o r m e l  

a u f g e b a u t   s i n d ,  

w o b e i   R1  und   R2  e i n e r s e i t s   a u s  

O,1  b i s   10  Mol-%  P o l y o x y a l k y l e n r e s t e n  

und   a n d e r e r s e i t s   a u s  

0 , 0 3   b i s   3  Mol-%  M e r c a p t o a l k y l -   o d e r   M e r c a p t o a r y l -  

r e s t e n   u n d / o d e r  

0 , 0 6   b i s   6  Mol-%  A m i n o a l k y l r e s t e n   u n d / o d e r  

O,1  b i s   10  Mol-%  ü b e r   C - A t o m e   an  S i - A t o m e   g e b u n d e n e  

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

und  d e r   v e r b l e i b e n d e   A n t e i l   an  R 1 - u n d   R 2 - G r u p p e n  

M e t h y l g r u p p e n   s i n d ,   von  d e n e n   j e d o c h   b i s   zu  10  M o l - %  

d u r c h   l ä n g e r k e t t i g e   A l k y l - ,   A r y l -   o d e r   W a s s e r s t o f f -  

r e s t e   e r s e t z t   s e i n   k ö n n e n   und  b i s   zu  5  Mol-%  d e r   a n  

Si   g e b u n d e n e n   S a u e r s t o f f a t o m e   d u r c h   j e w e i l s   zwe i   n i e -  

d e r e   A l k o x y -   o d e r . H y d r o x y g r u p p e n   e r s e t z t   s e i n   k ö n n e n ,  

u n d  

b)  50  b i s   99  Gew.-%  W a s s e r ,   g e g e b e n e n f a l l s   E m u l g a t o r e n ,  

u n d / o d e r   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l n  

und  g e g e b e n e n f a l l s   ü b l i c h e n   Z u s a t z -  

s t o f f e n .  



2.  Z u b e r e i t u n g   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d i e   P o l y o x y a l k y l e n r e s t e   d e r   F o r m e l  

e n t s p r e c h e n ,   w e l c h e   d i r e k t   d u r c h   e i n e   S i O C - B r ü c k e   o d e r  

ü b e r   e i n e n   z w e i w e r t i g e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t   d u r c h   e i n e  

S i C - B r ü c k e   an  das   P o l y s i l o x a n   g e b u n d e n   s i n d   und   w o b e i  

Z  e i n   W a s s e r s t o f f r e s t ,   e i n   e i n w e r t i g e r   A l k y l -   o d e r   A r y l -  

r e s t ,   e i n   A c y l r e s t   o d e r   e i n   T r i m e t h y l s i l y l r e s t   i s t ,  

n  e i n e n   W e r t   von  2  b i s   3  u n d  

x  e i n e n   W e r t   von  2  b i s   80  h a t .  

3.  Z u b e r e i t u n g   n a c h   A n s p r u c h   2,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d i e   P o l y o x y a l k y l e n r e s t e   d e r   F o r m e l  

e n t s p r e c h e n ,   w o b e i   Y  d e r  o d e r   d e r   T r i m e t h y l s i l y l -  

r e s t   i s t   und   y  e i n e n   W e r t   von  4  b i s   20  h a t .  

4.  Z u b e r e i t u n g   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   v o r h e r g e h e n d e n  

A n s p r ü c h e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   M e r c a p t o a l k y l -  

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

m i t   1  b i s   4  C - A t o m e n   e n t h a l t e n .  

5 .  Z u b e r e i t u n g   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   v o r h e r g e h e n d e n  

A n s p r ü c h e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   A m i n o a l k y l -  

r e s t e   3 - ( 2 - A m i n o ä t h y l - ) a m i n o p r o p y l -   o d e r   3 - A m i n o p r o p y l -  

r e s t e   s i n d .  

6.  Z u b e r e i t u n g   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   v o r h e r g e h e n d e n  

A n s p r ü c h e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e   a n i o n i s c h e n  

G r u p p e n   d e r   F o r m e l  



e n t s p r e c h e n ,   w e l c h e   in   Form  d e r   S ä u r e   v o r l i e g e n   o d e r  

g a n z   o d e r   t e i l w e i s e   n e u t r a l i s i e r t   s i n d ,   w o b e i  
R3  e i n   z w e i w e r t i g e r   K o h l e n w a s s e r s t o f f r e s t   i s t ,   d e r   d u r c h  

S a u e r s t o f f - ,   S t i c k s t o f f -   o d e r   S c h w e f e l a t o m e   u n t e r -  

b r o c h e n   s e i n   k a n n ,  

X  d e r   - O - - R e s t   o d e r   d i e   G r u p p e   - O R 4  i s t ,   w o b e i   R4  e i n  

W a s s e r s t o f f r e s t   o d e r   e i n   A l k y l r e s t   m i t   1  b i s   4  K o h -  

l e n s t o f f a t o m e n   i s t   u n d  

m  0  o d e r  1  i s t .  

7.  Z u b e r e i t u n g   n a c h   e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   d e r   v o r h e r g e h e n d e n  

A n s p r ü c h e ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  R1  und  R2  e i n e r -  

s e i t s   a u s  

0 , 3   b i s   5  Mol-%  P o l y o x y a l k y l e n r e s t e n  

und   a n d e r e r s e i t s   a u s  

0 , 1   b i s   1  Mol-%  M e r c a p t o a l k y l -   o d e r   M e r c a p t o a r y l r e s t e n  

u n d / o d e r  

0 , 2   b i s   2  Mol-%  A m i n o a l k y l r e s t e n   u n d / o d e r  

0 , 3   b i s   6  Mol-%  ü b e r   C - A t o m e   an  S i - A t o m e   g e b u n d e n e  

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

und  d e r   v e r b l e i b e n d e   A n t e i l   an  R1-  und  R 2 - G r u p p e n   M e t h y l -  

g r u p p e n   s i n d ,   von  d e n e n   j e d o c h   b i s   zu  10  Mol-%  d u r c h  

l ä n g e r k e t t i g e   A l k y l r e s t e   o d e r   A r y l r e s t e   e r s e t z t   s e i n  

k ö n n e n .  
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