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@ Zubereitung zum Schrumpfiestmachen von Wolle.

@ Die Erfindung betrifft eine waBrige Zubereitung zum
Schrumpffestmachen von Wolle, welche als wirksame Sub-
stanz Organopolysiloxane bestimmter Struktur mit Mercap-
toalkyl- oder Mercaptoarylresten-und Wasserstoffresten ent-
halt. o N

Die Zubereitung ist lagers%a?bﬁ'; verursacht bei naturfar-
bener oder weiler Wolle keine Vergilbung. Der Griff der
Wolle wird nicht nachteilig béeinfitist: "
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Th. Goldschmidt AG, Essen

Zubereitung zum Schrumpffestmachen von Wolle

Die Erfindung betrifft eine Zubereitung zum Schrumpffest-
machen von Wolle.

Es ist bekannt, daB Wolle in unbehandeltem Zustand beim
Waschen in wdS8riger Flotte schrumpft und verfilzt. Um die-
ser Verschrumpfung und Verfilzung entgegeﬁzuwirken, hat
man bereits chemische Behandlungen empfohlen, bei denen
die Struktur der Wolle verdndert wird oder Ausrilistuncen
verwendet werden, welche Harz enthalten, das sich auf der
Oberfliche der Wollfaser niederschligt und diese umhiill:.
Durch beide Verfahren werden aber Produkte erhalten, deren

sogenannter Griff vom Verbraucher als unangenehm empfunden
wird.

Es ist auch bereits empfohlen worden, das Schrumpfen von

Wolle beim Waschen dﬁ&ch_Behandeln mit Organosiliciumver-
bindungen zu vermindern,fﬁéyartige Verfahren sind in den

britischen Patentschriften 594 901, 613 267 und 629 329

beschrieben. Entsprechend diesen Verfahren wird die Wolle
mit bestimmten Silanen behandelt.

In der GB-PS 746 307 ist ein Verfahren zur Verhinderung der
Schrumpfung der Wolle beschrieben, wobei die Wollfasern mit
bestimmten Organopolysiloxanen ausgeriistet wefden. Man er-
reicht hierdurch zwar einen gewissen Grad an Schrumpffestig-
keit jedoch ist dieser Effekt nicht waschiest.
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Aus der DE-0S 17 69 249 ist weiterhin ein Verfahren zur
Behandlung von Fasermaterial, z.B. Wolle, bekannt, bei dem
man in Emulsionsform Organosiloxane verwendet, welche Mer-
captopropylgruppen enthalten. Mit diesen Verbindungen ge-
lingt es jedoch lediglich, die Anschmutzbarkeit herabzu-
setzen. Die Verbindungen sind nicht geeignet, Wolle schrumpf—'

fest zu machen.

Aus der DE-0OS 29 12 431 ist ein Organopolysiloxanlatex
bekannt, der aus dem Produkt der Polymerisation eines

cyclischen Organopolysiloxans der allgemeinen Formel

worin

R™ und R™, die untereinander ‘'gleich oder voneinander
verschieden sein k&nnen, substituierte oder
unsubstituierte einwertige Kohlenwasserstoff-
reste mit 1 bis 10 Kohlenstoffatomen bedeuten
und

-

n einen Durchschnittswert von 3 bis 6 hat,
in Gegenwart von

(A) einem organofunktionellen Trialkoxysilan.der allgemei-
nen Formel

(R'0) ;SiRX,

worin

R' einen einwertigen Kohlenwasserstoffrest mit weniger
als 7 Kohlenstoffatomen oder eine Gruppe der For-

mel ..cﬂzoczhS oder -CHZCHZOCHB,
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R eine zweiwertige Kohlenwasserstoffgruppe mit nicht
mehr als 12 Kohlenstoffatomen und
X einen organofunktionellen Rest der Formel

-NH,, -CH,CH)NH, oder ~-(CH,),NH

2 72 72 2

oder mit der Bezeichnung N-Cyclohexylamino, N-Phe-
nylamino, N-Aminodthylamino, N,N-Dimethylamino,

Glycidyl, 3,4-Epoxycyclohexyl, Mercapto oder Meth-
acrylo

bedeuten,

(B) einem oberfldchenaktiven Mittel und
(C) Wasser,

besteht.

Mit derartigen Zubereitungen ist es zwar mdglich, den Griff
und - innerhalb gewisser Grenzen - die Benetzbarkeit und
das Wasserabweisungsvermdgen von Wolle zu beeinflussen. Es
gelingt jedoch nicht, mit diesen Latices Wolle filzfrei

auszurilisten, wie dies auch in einem Vergleichsbeispiel ge-
zeigt werden wird.

Aus der DE-0S 27 25 714 ist ferner eine Siloxan-in-Wasser-
Emulsion bekannt; enthaltend (A) ein Polydiorganosiloxan,
(B) ein Organosiloxan mit wenigstens 3 siliciumgebundenen
Wasserstoffatomen und Alkylresten wmit weniger als 19 Kohlen-
stoffatorwmen als organischen Sﬁbstituenten und (C) eines
oder mehrere kationische una;oder nichtionische Emulgier-
mittel, dadurch gekennzeichnet, daB8 das Polydiorganosil-
oxan (A) ein Molekulargewicht von wenigstens 2500 und end-
stdndige OX-Reste aufweist, wobel X ein Wassgrstoffatom,
einen Alkylrest mit 1 bis 15 Kohlenstoffatomén oder einen
Alkoxyalkylrest mit 3 bis 15 Kohlenstoffatomen bedeutet,
wenigstens zwei der siliciumgebundenen Subtituenten des

Polydiorganosiloxans einwertige Reste aus Kohlenstoff,
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Wasserstoff, Stickstoff und gegebenenfalls Sauerstoff sind,
die wenigstens zwei Aminogruppen enthalten und iiber eine
Silicium—Kohienstoffbindung an Silicium gebunden sind und
wenigstens 50 % aller Substituenten des Polydiorganosiloxans
Methylgruppen und die ansonsten vorhandenen Substituenten
einwertige Kohlenwasserstoffreste mit 2 bis 20 Kohlenstoff-
atomen sind, und da8 die Emulsion auBerdem (D) Magnesium-
sulfat und/oder Natriumsulfat enthidlt.

Diese Emulsion soll zur Behandlung von Waren aus Keratin-
fasern, z.B. von Pullovern, verwendbar sein. Ein Nachteil
diesexr Emulsionen und ebenfalls der hieraus hergestellten
verdiinnten Flotten besteht darin, daB durch die Aminogrup-
pen der aminoalkylmodifizierten Siloxandiole die Wasser-
stoffabspaltung aus den Wasserstoffsiloxanen beschleunigt
wird. Dies beeintridchtigt und verkiirzt die Stabilit#t der
Emulsionen und der verdinnten Flotten. Gleichzeitig sinkt
damit die Wirksamkeit der Flotten, wie dies ebenfalls in
einem Vergleichsbeispiel weiter unten gezeigﬁ werden wird.
Darilber hinaus zeigt sich, da8 insbesondere helle und na-
turfarbene Wolle bei der Behandlung mit diesen Produkten
vergilbt. ;

Mit den Zubereitungen des Standes der Technik war es somit
nicht mdglich,eine einwandfreie und voll befriedigende
Schrumpffestausriisbung von Wolle durchzufiihren.

Der Erfindung liegt somit dié Aufgabe zugrunde, eine 2Zu-
bereitung zum Schrumpffestmaéhen von Wolle zu finden, welche
lagerstabil ist, bei naturfafbeﬁéi oder weiBer Wolle keine
Vergilbung verursacht und dié behandelte Wolle auch nach
mehrfacher Wédsche im Ursprunés;ustand beldst. Gleichzeitig
soll der Griff der behandelten Wolle bzw. der aus der Wolle
hergestellten Gewirke und Gewebe nicht nachte%lig beein-

fluBt werden.

Diese Eigenschaften sind bei der erfindungsgemidBen Zube-

reitung zu finden, welche dadurch gekennzeichnet ist,

L I
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daB sie aus

a) 1 bis 50 Gew.-% Organopolysiloxanen, welche entweder
im mittleren Molekiil aus

aa) 80 bis 99,8 Gew.-% Einheiten der Formel

1
RnSiO4_n und

2
ab) 0,2 bis 20 Gew.-% Einheiten der Formel

stio
m 4-m

2

in Form von Copolymerisaten aufgebaut sind oder wobei
die Siloxane in Form von Gemischen jeweils aus Siloxanen
mit Einheiten der Formel aa) und Siloxanen mit Einheiten
der Formel ab) vorliegen, wobel die Reste R1 zu 0,03 bis
3 Mol-% aus Mercaptoalkyl- oder Mercaptoarylresten und
die Reste R2 zu 5 bis 50 Mol-% aus Wasserstoffresten be-
stehen und der verbleibende Anteil an R1- und Rz—Resten
Methylreste sind, von denen jedoch bis zu 10 Mol-% durch
ldngerkettige Alkyl-, Aryl- oder Wasserstoffreste ersetzt
sein kénnen, n einen Wert von 1,8 bis 2,0, m einen Wert
von 2,0 bis 2,5 hat, )

und

b) 50 bis 99 Gew.-% Wasser, gegebenenfalls Emulgatoren, und/

oder organischen LSsungsmitteln und gegebenenfalls {ibli-
chen Zusatzstoffen,

besteht.

Ein wesentliches Merkmal des erfindungsgemdBen Yérfahrens

ist somit die gleichzeitige Anwesenheit von Siloxanen mit

Mercaptokohlenwasserstoffresten und an Silicium gebundenen
Wasserstoffresten. Dabei ist es mdglich, entweder Copoly-

——
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merisate einzusetzen, bei denen die Einheiten aa) und ab)
nebeneirznder im mittleren Molekill vorliegen, oder Gemische
von Silcxanen zu verwenden, bhei denen der eine Siloxan-
mischuncszpartner Einheiten aa) enth&lt und wobei der zweite

Siloxanrischungspartner Einheiten ab) aufweist.

Besonders bevorzugt sind Zubereitungen, welche Organopoly-
siloxane enthalten, bei denen die Reste R1 zu 0,1 bis ,
0,5 Mol-% aus Mercaptoalkyl- oder Mercaptoarylresten be- ‘

stehen vnd der verbleibende Anteil R1—Reste Methylreste

sind. C .

Beispiele filir an das Polysiloxangerlist gebundene Mercapto- :

alkyl- oder Mercaptoarylreste sind der Mercaptomethyl-, '

‘2-Mercapiodthyl-, 3-Mercaptopropyl-, 3-Mercaptoisobutyl- \

oder Mercaptophenylrest. Besonders bevorzugt ist dabei der

3-Mercaptopropylrest.

Eine bevorzugte erfindungsgemé@Be Zubereitung ist dadurch
gekennzeichnet, daB8 sie Organopolysiloxane enthdlt, bei
denen die Reste R2 zu 36 bis 48 Mol-% aus Wasserstoffresten
bestehen, m einen Wert von 2,2 bis 2,03 hat und der ver-
bleibende Anteil Rz—Reste Methylreste sind.

Besonders bevorzugt ist eine Zubereitung mit dem Kennzeichen,
daB8 sie als Siloxane der Struktureinheit ab) solche der For-

mel — -
(CH3)3Si -0 - |Si -0 %—Si(CH3)3
v -
- —p

wobei p einen Wert von 3 bis 50 hat, enthdlt.

Es sind insbesondere solche Siloxane mit Einheiten aa) be-

vorzugt, bei denen n einen Wert von 1,990 bis 1,998 hat.
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Die Reste R1 und Rz, soweit sie nicht Mercaptoalkyl- oder

Mercaptoarylreste bzw. Wasserstoffreste sind, sind Methyl-
reste. Es ist jedoch zul&ssig, daf bis zu 10 Mol-% durch
ldngerkettige Alkyl- oder Arylreste ersetzt sein kdnnen.
Beispiele solcher Alkyl- oder Arylreste sind der Athyl-,
Propyl-, Dodecyl- oder Phenylrest. :

Die Herstellung von Copolymerisaten mit Einheiten aa) und
ab) bzw. von Polysiloxanen, welche jeweils Einheiten aa)

oder ab) enthalten, ist aus dem Stand der Technik bekannt.
Zur Herstellung von Organopolysiloxaneinheiten der Formel
aa) hat sich besonders ein Verfahren bewdhrt, bei dem man
zundchst durch Emulsionspolymerisation, insbesondere eine
kationische Emulsionspolymerisation von niedermolekularen

cyclischen Polydimethylsiloxanen, Polydimethylsiloxandiole

‘einer Viskositdt von etwa 100 bis 100.000 mm2/s bei 20 °%c - ‘

gemessen, herstellt und die gewlinschte Menge 3-Mercapto-
kohlenwasserstofftrialkoxysilan aufpolymerisiert. Besonders
bevorzugt sind daher Zubereitungen mit dem Kennzeichen, dasB
sie als Organopolysiloxane der Struktureinheit aa) solche
enthalten, bei denen die Mercaptoalkyl- oder Mercaptoaryl-
reste endstdndig gebunden sind. '

Die Herstellung von Wasserstoffsiloxanen ist jedem Fachmann
ééléufig und kann z.B. aus den entsprechenden Silanen durch
Hydrolyse und Kondensation erfdlgen. '

Die erfindungsgemdBe Zubereitung kann in Form einer Emulsion
vorliegen. Sie kann jedoch auch in Form einer. Ldsung in Or-
ganischen LOsungsmitteln verwendet werden.

Die Herstellung der erfindungsgemdfen Zubereitung in Emul-
sionsform gelingt in bekannter Weise durch Emulgierung mit
Hilfe von Emulgatoren, z.B. nichtionogenen Emulgatoren, wie
sie durch Anlagerung von Athylenoxid und/oder Propylenoxid
an Verbindungen mit einem aciden Wasserstoffrest, z.B. Fett-
alkohol, wie Laurylalkohol oder Stearvlalkohol, erh&dltlich
sind. Besonders bevorzugt sind kationische Emulgatoren, wie

z.B. guaterndre Ammoniumverbindungen, welche' am Stickstoff
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mindestens einen l&ngerkettigen, die Hydrophobie bewir-

kenden Rest aufweisen. Ein geeigneter Emulgator ist z.B.

Trimethyllaurylammoniumchlorid.

Will man die erfindungsgemdfe Zubereitung in Form einer

organischen LOsung verwenden, sind als Losungsmittel chlo- .

rigrte Kohlenwasserstoffe, wie z.B. 1,1,1-Trichlordthan, .

bevorzugt.

Die Zubereitung kann iibliche Zusatzstoffe, wie z.B. opti- .

sche Aufheller, Flammschutzmittel, den Griff der Textilien ".

beeinflussende Mittel, Fixierhilfsmittel, Geruchsstoffe, R
enthalten. '

Organopolysiloxancopolymerisate, welche fiir die erfindungs-

gemiBen Zubereitungen geeignet sind und Einheiten der Formel

aa) und ab) aufweisen, kdnnen folgende beispielsweise Struk-

turen haben:

odeﬁ_
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wobei R] zu 0,33 Mol-% aus Mercaptopropylresten besteht

und die wverbleibenden Reste R1

Methylreste sind.
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Organopolysiloxane, die in Form ihrer Mischungen verwendet
werden, k&nnen wie folgt aufgebaut sein:

1. Siloxane mit Einheiten aa)

Ti - 01,004 oder Tl -0 Ti - 03/2
R1 CH (CH.)
0,993 3 2°3
| 1400 | 41200 |
SH .
| 18

wobei R1 wie oben definiert ist.

2. Siloxane mit Einheiten ab)

THB T TH3
H3C - Tl -0 - Tl - 0 - Tl - CH3
CH3 CH3 CH3
— - 40

Die folgenden Beisgiele zeigen Herstellung und Rezeptur
erfindungsgemifer Zubereitungen sowie die Eigenschaften
mit den erfindungsgemd@fen Zubereitungen behandelter Gewirke,

zum Teil im Vergleich mit zum Stand der Technik erwdhnten
Zubereitungen.
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Beispiel 1

In einem ReaktionsgéféBVWerden 470 g Wasser, 3,3 g Didecyl-
dimethylammoniumchlorid, 1,7 g Dioctadecyldimethylammonium—
chlorid, 3,5 g eines Betains der Formel
CH3
e o
C1 2HZSCONHCH2 CH2-—N —CHZCOO
|
’ CH3
und 10 g einer 1-molaren Kalilauge vorgelegt und unter
Rihren auf 95 °C erwdrmt. Uber einen Tropftrichter fligt
man innerhalb von 45 min 167 g (0,56 Mol) Octamethylcyclo-
tetrasiloxan hinzu, 1l&8t 1 h kr&dftig nachriihren und addiert
dann 2,95 g (0,015 Mol) 3-Mercaptopropyltrimethoxysilan.
Nach einer weiteren 30-minilitigen Nachrihrphase wird die
Emulsion auf 40 °c abgekiihlt und durch die Zugabe von 15 g
10 %iger Essigséure'auf einen pH-Wert von 4 bis 5 einge-
stellt.

Die so hergestellte Emulsion - im folgenden als Emualsion A
bezeichnet - enthdlt 25 Gew.-% eines Organopolysiloxans
gemdB der Formel aa), bei welchem die Reste R1 Methylreste
sind, von denen jedoch 0,33 Mol-% durch 3-Mercaptopropyl-
reste ersetzt sind und n = 1,993 ist.

pes weiteren wird eine Emulsion - Emulsion B - von 25 Gew.-%

Polymethylhydrogensiloxan der Formel

[
(CH3)3SlO - Tl - S:L(CH3)3 -
H

T 40 1
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durch die Zugabe von 15 g einer 10 %igen Essigsiure neu-
tralisiert und gleichzeitig ein pH-Wert von 4 bis 5 ein-
gestellt.

Die feinteilige wdBrige Emulsion enthdlt Organopolysiloxan-
einheiten entsprechend der Formel aa), bei welchem die
Reste R1 Methylreste sind, von denen jedoch 2,36 Mol-%
durch C. H_, .-Reste, 0,33 Mol-% durch 3-Mercaptopropylreste

12725
ersetzt sind und n = 1,993 ist.

Aus 90 Gew.—-% dieser Emulsion und 10 Gew.-% der Emulsion B

aus Beispiel 1 wird wiederum durch einfaches Abmischen eine

erfindungsgemdBe, lagerstabile, wdBrige Zubereitung erhalten.;‘

Beispiel 3

(nicht erfindungsgemdBes Vergleichsbeipiel,
entsprechend Beispiel 2 der DE-0S 29 12 431)

Zu einer LOsung von 5 Gewichtsteilen Hexadecyltrimethyl-
ammoniumchlorid in 67 Gewichtsteilen Wasser wird eine Mi-
schung aus 0,45 Gewichtsteilen 3-Mercaptopropyltrimethoxy-
silan und 25 Gewichtsteilen Octamethylcyclotetrasiloxan,
die in einem gesonderten Beh&dlter hergestellt worden ist,
gegeben. Nach Einstellung des pH-Wertes der erhaltenen
Mischung mit Kaliumhydroxid auf 13 wird die Mischung zwei-
mal durch eine Kolloidmilhle mit einer 8ffnung von 254 u
geleitet.

Dann wird sie 3 h auf 80 °c erwdrmt, auf 40 °c abgekihlt

und 10 h stehengelassen, worauf die Masse mit Salzsdure neu-

tralisiert und eine milchig-trilbe Fliissigkeit erhalten wird.

te

”
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mit Hilfe von 4 Gew.—-% eines Alkylaryltrimethylarmonium-
chlorids als Emulgiermittel und 71 Gew.-% Wasser in ge-

wohnter Weise, d.h. unter krdftigem Rilhren, hergestellt.

Aus den beiden oben  beschriebenen Komponenten erhdlt man
nun durch Abmischen 2z.B. die unten aufgefithrten erfindungs-

geméBen, lagerstabilen, wdBrigen Zubereitungen:

Nr. Gew.-% Emulsion A Gew.-% Emulsion B

1 a 97,5 - 2,5

1b 95,0 5,0

1 c 92,5 7,5

1d 90,0 10,0 -
1 e 80,0 20,0

nicht erfindungsgemds

1 £ 100,0 0

nicht erfindungsgemds

1 g 0 100,0

Die mit diesen Zubereitungen erzielten Schrumpf- und Filz-

freieffekte sind in den folgenden Anwendungsbeispielen
beschrieben.

Beispiel 2

In eine dem Beispiel 1 entsprechende 95 °C heige Emulgator-
16sung tropft man unter kr&ftigem Rithren 146 g (0,492 Mol)
Octamethylcyclotetrasiloxan. Nach einer einstiindigen Nach-
riihrphase fligt man mit 30-miniitiger Unterbrechung 27 g
(0,0975 Mol) Methyldodecyldiithoxysilan ‘und 2,7 g (0,0138
Mol) 3—Mercaptopropyltrimethoxysilén tropfenweise hinzu und
rithrt weitere 30 min krZftig nach. Nach dem Abkiihlen auf

40 °C wird die Kalilauge, die in der Emulsion enthalten ist,
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Beispiel 4

(nicht erfindungsgemdBes Vergleichsbeispiel,
entsprechend Beispiel 2 der DE-0OS 27 25 714)

Ein Siloxancopolymeres wird durch gemeinsames Erwdrmen von

7,5 Gewichtsteilen CH3(CH30)ZSi(CH7)3NHCH CH,NH, und

2772772
1000 Gewichtsteilen eines Polydimethylsiloxans mit einer

Hydroxylgruppe an jedem endstdndigen Siliciumatom und einer

Viskositdt von etwa 4500 cSt bei 25 °c hergestellt. Das Er-

wirmen wird.bei 150 °C unter Stickstoff und kriftigem Rithren
2 h lang durchgefithrt. Das gebildete Copolymere ist eine

klare Flissigkeit mit einer Viskositdt von etwa 6000 mmz/s
bei 25 °c.

33,33 Gewichtsteile des wie vorstehend beschrieben hegge—
stellten Copolymeren werden zu einer Mischung aus 63,33 Ge-
wichtsteilen Wasser, 1,42 Gewichtsteilen Ethomeen 8§12,

0,24 Gewichtsteilen Ethomeen S15 und 1,67 Gewichtsteilen
Tergitol TMN. 6 gegeben, und die Mischung wird rasch ge-

rithrt, wodurch eine Siloxan-in-Wasser-Emulsion (Emulsion C)
erhalten wird.

Nach der gleichen Arbeitsweise wird eine wdBrige Emulsion
(Emulsion D) von 33;33 Gewichtsteilen eines Trimethylsil-
oxyendgruppe enthaltenden Polymethylhydrogensiloxans mit
einexr Viskosit&t von 30 cSt bei 25 OCc mit Hilfe von 0,56 Ge-
wichtsteilen Ethomeen S12, 0,28 Gewichtsteilen Ethomeen S15
und 1,67 Gewichtsteilen Tergitol TMN.6 als Emulgiermittel
hergestelli. Die verwendete Wassermenge betrédgt 64,11 Ge-
wichtsteile, und der pH-Wert der Emulsion wird durch Zugabe
von Essigsdure auf etwa 4,0 eingestellt.
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Anwendungsbeispiel 5

Gewirktes Feinwollmaterial wird mit den in den Beispielen
1 bis 4 genannten, aber weiter verdlinnten Zubereitungen
am Foulard so behandelt, daB8 nach einer S5-miniitigen Trock-
nung des imprédgnierten Gewirkes bei 140 °c eine Festk6r-

perauflage von 2 % resultiert.

Anwendungsbeispiel 6

Neben dem Auftrag am Foulard wird mit der Zubereitung c¢)
aus Beispiel 1 das Feinwollmaterial im Ausziehverfahren

in einer Laborhaspelkufe ausgeriistet. Hierzu wird ein 200 g
schwerer Gewirkestreifen in einer Flotte aus 1,5 1 Wasser, .
8 g Emulsion gemdf der Zubereitung 1 c¢) und 8 g Na,S.0

27275
behandelt.

Nachdem die Flottentemperatur von 20 auf 45 °c erhsht wird,
zieht der Wirkstoff innerhalb von 15 bis 20 min zu 100 %
auf die Wolle auf. Nach dem Trocknen iiber einen Zeitraum
von 5 min bei 140 °c betrdgt die Organopolysiloxanauflage
auch in diesem Fall 2 %, bezogen auf die Menge des einge-

setzten Feinwollmaterials.

Anwendungsbeispiel 7

360 Gewichtsteile Wasser in einem groBen Becherglas werden
nacheinander unter Rilhren mit 2,7 Gewichtsteilen Emulsion C,
0,135 Gewichtsteilen Emulsion D aus dem Vergleichsbeispiel 4
und 0,505 Gewichtsteilen Magnesiumsulfat versetzt. Der pH- '
Wert der erhaltenen Mischung wird durch Zugabe von Essig-
sdure auf etwa 5,5 eingestellt, und ein Stiick Feinwollma-
terial mit den Abmessungen 30 x 40 cm wird in'die Flissig-
keit eingetaucht. Die Temperatur der.Flﬁésigkeit wird lang-
sam auf 40 °c erh8ht, und der Wollstoff wird bewegt. In

etwa 35 min wird die Fliissigkeit klar, was die Abscheidung

auf dem Stoff anzeigt. Dann wird der Stoff herausgenommen,
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bei 80 °C etwa 6 min getrocknet und 3 Tage der Umgebungs-
atmosphdre (60 % relative Feuchtigkeit, 20 OC) ausgesetzt.

Anwendungsbeispiel 8

Die Zubereitung c) aus Beispiel 1 sowie eine Mischung von
92,5 Gew.-% Emulsion C und 7,5 Gew.-% Emulsion D aus dem
Vergleichsbeispiel 4 werden 8 Tage nach dem Abmischen er-
neut zur Behandlung des gewirkten Feinwollmaterials heran-
gezogen. Auch in diesem Fall wird das Wollgewirke mit den
weiterverdiinnten Emulsionen am Foulard so behandelt, daB
sich nach dem Trocknen in schon beschriebener Weise Wirk-
stoffauflagen von 2 % ergeben.

Bestimmung der Schrumpffestigkeit

Die Schrumpffestigkeit der in den Anwendungsbeispielen

1 bis 8 behandelten Proben wird nach den Empfehlungen des

International Wool Secretariat, Test Method 185, bestimmt.
Bei dieser Testmethode werden Stoffproben Wdschen von 3 h

in einer International Cubex Maschine unterworfen. Aus den

Abmessungen des Stoffs vor und nach den Wdschen kann der
Fldchenfilzschrumpf gemdB der Formel

FFS =% L + % B - %L . % B
100

bestimmt werden. % L = prozentualer L&ngenschrumpf; % B
prozentualer -Breitenschrumpf.

Im einzelnen ergaben sich die folgenden Werte:
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Anwendungs- . e m T s
peispiel Zubereitung gemdf Beispiel % FFS
5 1 a 9,5
1b 5,5
1c 0,5
1d 2,5
1 e 11,0
1 £ nicht erfindungsgemdsB 21,0
1 g nicht erfindungsgemds 37,0
2 3,0
3 Vergleichsbeispiel 31,0
4 Vergleichsbeispiel 12,0
6 1¢c 1,0
7 4 Vergleichsbeispiel 17,0
8 1c 1,0
4 Vergleichsbeispiel 27,0
unbehandeltes Feinwollmaterial 45,0
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Im Gegensatz zu den erfindungsgemdf behandelten Materia-
lien zeigt die nichtausgerilistete Probe eine stark ver-
filzte Oberfldche. Der Griff der behandelten Proben ist
auBerdem auch nach den Widschen noch wesentlich weicher
als der Griff des unbehandelten Materials vor der Wische.
Dariiber hinaus zeigen die erfindungsgemédB behandelten
Proben im Vergleich zu der Probe, welche im Anwendungs-
rbeispiel 5 mit der Zubereitung aus Vergleichsbeispiel 4
ausgeriistet wird, keinerlei Vergilbung.
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Patentanspriiche:

1. Z2ubereitung zum Schrumpffestmachen von Wolle, bestehend
aus

a) 1 bis 50 Gew.-% Organopolysiloxanen, welche entweder

10
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25

30

35

im mittleren Molekiil aus

aa) 80 - 99,8 Gew.-% Einheiten der Formel

Tay
R 510, . und

2

ab) 0,2 - 20 Gew.-% Einheiten der Formel

RiSioé:g N
2
in Form von Copolymerisaten aufgebaut sind oder wobei
die Siloxane in Form von Gemischen jeweils aus Sil-
oxanen mit Einheiten der Formel aa) und Siloxanen
mit Einheiten der Formel ab) vorliegen, wabei die
Reste R1

Mercaptoarylresten und die Reste R2 zu 5 bis 50 Mol-%

zu 0,03 bis 3 Mol-% aus Mercaptoalkyl- oder

aus Wasserstoffresten bestehen und der verbleibende
Anteil an R1— und RZ—Resten Methylreste sind, von
denen jedoch bis zu 10 Mol-% durch l&ngerkettige
Alkyl-, Aryl- oder Wasserstoffreste ersetzt sein
kénnen, n einen Wert von 1,8 bis 2,0, m einen Wert

von 2,0 bis 2,5 hat,

und

b) 50 bis 99 Gew.~% Wasser, gegebenenfalls Emulgatoren,

und/oder organischen L&sungsmitteln
und gegebenenfalls {iblichen Zusatz-

stoffen.
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Zubereitung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB sie Organopolysiloxane enthdlt, bel denen die Reste
R1 zu 0,1 bis 0,5 Mol-% aus Mercaptoalkyl- oder Mer-

captoarylresten bestehen und der verbleibende Anteil
RT-Reste Methylreste sindg.

Zubereitung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeich-
net, daB sie Organopolysiloxane enthdlt, bei denen die
Reste R2 zu 36 bis 48 Mol-% aus Wasserstoffresten be-
stehen, m einen Wert von 2,2 bis 2,03 hat und der ver-

bleibende Anteil R®-Reste Methylreste sind.

Zubereitung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet,

daB sie als Siloxane der Struktureinheit ab) solche der
Formel

- -
TH3 .
(CH3)381 -0 - Tl -0 —Si(CH3)3
H
L ._Ap'

wobei p einen Wert von 3 bis 50 hat, enth&lt.

Zubereitung nach einem oder mehreren der vorhergehenden
Anspriliche, dadurch gekennzeichnet, daB sie Organopoly-

siloxane enthdlt, bei denen n einen Wert von 1,990 bis
1,998 hat. '

Zubereitung nach einem oder mehreren der vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daf die Mercaptoalkyl-

reste 3-Mercaptopropylreste sing.

Zubereitung nach einem oder mehreren dgr vorhergehenden
Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, daB sie als Organopo-
lysiloxane der Struktureinheit aa) solche enthé&lt, bei
denen die Mercaptoalkyl— oder Mercaptoarylreste endstdn-
dig gebunden sind.
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