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@  Pf  ropf  modifizierte  Siloxandispersionen  zur  Ausrüstung  von  textilen  Materialien. 

Die  vorliegende  Erfindung  betrifft  ein  Textilausrüstungs- 
mittel,  enthaltend  eine  Pfropfpolymerisatdispersion,  die  aus 
A.  einem  vinylgruppenhaltigen  Organopolysiloxan, 
B.  einem  Organopolysiloxan  mit  Si-H-Gruppen  und 
C.  polymerisierten  Einheiten  aus  Vinylmonomeren  besteht. 

Dabei  ist  ein  Teil  der  Organopolysiloxankomponenten 
über  polymerisierte  Einheiten  der  eingesetzten  Vinylmonome- 
ren  verknüpft  und  ein  Teil  der  Si-H-Gruppen  des  Si-H-Orga- 
nopolysiloxans  durch  Monoaddition  der  eingesetzten  Vinylver- 
bindungen  modifiziert. 



Die  v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   T e x t i l a u s r ü s t u n g s -  
m i t t e l   a u f   B a s i s   w ä ß r i g e r   S i l i c o n p f r o p f p o l y m e r i s a t d i s -  

p e r s i o n e n ,   d i e   d u r c h   E m u l g i e r u n g   von  P f r o p f p o l y m e r i s a t e n ,  

d i e   a l s   P f r o p f s u b s t r a t   G e m i s c h e   aus   v i n y l g r u p p e n h a l t i g e n  

P o l y s i l o x a n e n   und  P o l y m e t h y l h y d r o g e n s i l o x a n e n   und  a l s  

a u f g e p f r o p f t e   P o l y m e r k o m p o n e n t e   p o l y m e r i s i e r t e   E i n h e i t e n  

aus   V i n y l m o n o m e r e n   e n t h a l t e n ,   in  W a s s e r   e r h a l t e n   w e r d e n .  

S i l i c o n e   w e r d e n   in  d e r   T e x t i l i n d u s t r i e   a l s   H y d r o p h o b i e r -  

m i t t e l   v e r w e n d e t .   G e g e n ü b e r   a n d e r e n   s t a r k   h y d r o p h o b e n  

S u b s t a n z e n ,   z . B .   P a r a f f i n   und  W a c h s e n ,   b e s i t z e n   S i l i c o n e  

den  V o r t e i l ,   daß  s i e   k e i n e n   F e t t c h a r a k t e r   h a b e n ,   w a s  
s i c h   g ü n s t i g   a u f   den  " G r i f f "   des   b e h a n d e l t e n   G e w e b e s  

a u s w i r k t ;   daß  s i e   a u f   d e r   F a s e r   d e r a r t   f i x i e r b a r   s i n d ,  
daß  s i e   in  v e r g l e i c h s w e i s e   hohem  Maße  e i n e r   Wäsche   o d e r  

L ö s u n g s m i t t e l b e h a n d l u n g   des   T e x t i l s   s t a n d h a l t e n ;   d a ß  

s i e   w e i t g e h e n d   c h e m i k a l i e n -   und  w i t t e r u n g s b e s t ä n d i g  

s i n d   und  s c h l i e ß l i c h   a u f   das   T e x t i l   e i n e   r e c h t   b e a c h t -  

l i c h e   w e i c h m a c h e n d e   und  g l ä t t e n d e   W i r k u n g   a u s ü b e n .  



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

e i n i g e n   T e x t i l i e n   ( B a u m w o l l e ,   P o l y e s t e r ,   P o l y a m i d )   j e -  

doch   so  s t a r k   a u s ,   daß  s i c h   das   b e h a n d e l t e   T e x t i l  

s c h l i e ß l i c h   w e i c h   und  l a p p i g   a n g r e i f t ,   was  f ü r   m a n c h e  

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

V i e l m e h r   w e r d e n   R ü c k s t e l l v e r m ö g e n   und  e i n e   g e w i s s e  

E l a s t i z i t ä t   des   b e h a n d e l t e n   G e w e b e s   g e f o r d e r t .  

Nach  dem  S t a n d e   d e r   T e c h n i k   k a n n   man  zu r   E r h ö h u n g   d e r  

S t e i f i g k e i t   von  Geweben   A c r y l a t e   bzw.   P o l y a c r y l a t e   u n d  

- M e t h a c r y l a t e   e i n s e t z e n .   D i e s e   P r o d u k t e   v e r l e i h e n   d e n  

T e x t i l i e n   a b e r   n i c h t   d i e   e r w ü n s c h t e   E l a s t i z i t ä t   u n d  

das   R ü c k s t e l l v e r m ö g e n ,   a u c h   dann   n i c h t ,   wenn  man  s i e  

in   K o m b i n a t i o n   m i t   S i l i c o n e n   a n w e n d e t .  

Es  war  d a h e r   A u f g a b e   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g ,   A u s -  

r ü s t u n g s m i t t e l   zu  e n t w i c k e l n ,   d i e   t e x t i l e n   f l ä c h i g e n  

o d e r   f a s e r i g e n   G e b i l d e n   s o w o h l   S p r u n g e l a s t i z i t ä t   a l s  

a u c h   e i n   g e w i s s e s   R ü c k s t e l l v e r m ö g e n   b e i   g l e i c h z e i t i g e r  

w e i c h e r   und   v o l u m i g e r   G r i f f g e b u n g   v e r l e i h e n .  

Die   e r f i n d u n g s g e m ä ß e   A u f g a b e   w i r d   d a d u r c h   g e l ö s t ,   d a ß  

man  zur   A u s r ü s t u n g   von  t e x t i l e m   M a t e r i a l   w ä ß r i g e   D i s -  

p e r s i o n e n   von  s p e z i e l l e n   P f r o p f c o p o l y m e r e n   e i n s e t z t ,  

d i e   d u r c h   P o l y m e r i s a t i o n   von  V i n y l m o n o m e r e n   in   G e g e n w a r t  

von  M i s c h u n g e n   aus   P o l y m e t h y l h y d r o g e n s i l o x a n e n   u n d  

v i n y l g r u p p e n h a l t i g e n   P o l y s i l o x a n e n   e r h a l t e n   w e r d e n .  

G e g e n s t a n d   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   s i n d   s o m i t   T e x t i l -  



a u s r ü s t u n g s m i t t e l ,   e n t h a l t e n d   e i n e   P f r o p f p o l y m e r i s a t -  

d i s p e r s i o n   d i e   aus   v i n y l g r u p p e n h a l t i g e n   D i o r g a n o p o l y -  

s i l o x a n ,   M e t h y l h y d r o g e n p o l y s i l o x a n   und  p o l y m e r i s i e r t e n  

E i n h e i t e n   aus   g e g e b e n e n f a l l s - H a l o g e n   e n t h a l t e n d e n   V i n y l -  

u n d / o d e r   ( M e t h ) A c r y l v e r b i n d u n g e n   b e s t e h e n .  

Die  P f r o p f m o d i f i z i e r u n g   von  O r g a n o p o l y s i l o x a n e n   m i t  

V i n y l m o n o m e r e n   w i r d   b e i s p i e l s w e i s e   in  den  P a t e n t -  

s c h r i f t e n   GB  766  528,   GB  806  582 ,   GB  869  482  u n d  

DAS  1  694  973  b e s c h r i e b e n .   F e r n e r   i s t   aus   US  4  166  0 7 8  

b e k a n n t ,   S i - H - S i l o x a n e   d u r c h   P f r o p f u n g   m i t   V i n y l m o n o -  

m e r e n   zu  m o d i f i z i e r e n .   W e i t e r h i n   w i r d   in  US  4  172  101 

d i e   P f r o p f m o d i f i z i e r u n g   von  v i n y l s u b s t i t u i e r t e n   P o l y -  
s i l o x a n e n   b e s c h r i e b e n .  

F e r n e r   w i r d   in  W.  N o l l   " C h e m i e   und  T e c h n o l o g i e   d e r  

S i l i c o n e " ;   V e r l a g   C h e m i e ,   W e i n h e i m ,   B e r g s t r .   2.  A u f -  

l a g e   ( 1 9 6 8 ) ,   S.  391  b e s c h r i e b e n ,   d a ß  d u r c h   K o m b i n a t i o n  

von  S i - H - S i l o x a n e n   m i t   S i - V i n y l s i l o x a n e n .   in  G e g e n w a r t  

von  R a d i k a l b i l d n e r n   v e r n e t z t e   P r o d u k t e   e r h a l t e n   w e r d e n .  

ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   w u r d e   g e f u n d e n ,   daß  b e i   d e r   r a d i -  

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

w a r t   von  M i s c h u n g e n   aus   S i - H - S i l o x a n e n   und  S i - V i n y l -  

s i l o x a n e n   u n v e r n e t z t e ,   zum  T e i l   n i e d r i g v i s k o s e   P f r o p f -  

p o l y m e r i s a t e   e r h a l t e n   w e r d e n .  

Die  P f r o p f p o l y m e r i s a t e   e n t h a l t e n   A)  P o l y m e t h y l h y d r o -  

g e n s i l o x a n e   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l  



w o r i n  

a  e i n e   g a n z e   Zah l   z w i s c h e n   1  und  1 2 0 ,  

b  e i n e   g a n z e   Zah l   z w i s c h e n   0  und  140  u n d  

X  e i n e   M e t h y l g r u p p e   o d e r   W a s s e r s t o f f   b e d e u t e t .  

B)  v i n y l g r u p p e n h a l t i g e   P o l y s i l o x a n e   d e r   F o r m e l  

w o r i n  

R'  a u s g e w ä h l t  i s t   aus   A l k y l r e s t e n   m i t   1  b i s   32  K o h l e n -  

s t o f f a t o m e n ,   A r y l r e s t e ,   V i n y l r e s t e n   und  F l u o r a l k y l -  

r e s t e n   m i t   3  b i s   18  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   so  daß  d a s  

P o l y m e r   0 . 0 0 0 2   b i s   3  Gew.-%  V i n y l   e n t h ä l t   und  c  

e i n e n   Wer t   h a t ,   daß  d i e   V i s k o s i t ä t   des   P o l y m e r s  

von  100  b i s   1  000  000  m P a . s   b e i   25°C  v a r i i e r t .  



C)  V i n y l m o n o m e r e ,   f ü r   d i e   b e i s p i e l h a f t   a u f g e f ü h r t   s e i e n : '  

O l e f i n e   wie  E t h y l e n ,   P r o p y l e n ,   I s o b u t y l e n ,   V i n y l e s t e r  

a l i p h a t i s c h e r   o d e r   a r o m a t i s c h e r   C a r b o n s ä u r e n ,   v o r z u g s -  
w e i s e   V i n y l a c e t a t ,   V i n y l p r o p i o n a t ,   @ , β - u n g e s ä t t i g t e   M o n o -  
o d e r   D i c a r b o n s ä u r e n   und  i h r e   D e r i v a t e ,   e r w ä h n t   s e i e n  

( M e t h ) a c r y l s ä u r e ,   M e t h y l ( m e t h ) a c r y l a t ,   E t h y l ( m e t h ) -  

a c r y l a t ,   P r o p y l -   bzw.  i s o p r o p y l ( m e t h ) a c r y l a t ,   n - B u t y l - ,  
i s o -   o d e r   t e r t . - B u t y l ( m e t h ) a c r y l a t ,   2 - E t h y l h e x y l ( m e t h ) -  

a c r y l a t ,   ( M e t h ) a c r y l a m i d d e r i v a t e ,   q u a t e r n i s i e r t e   ( M e t h ) -  

a c r y l a m i d d e r i v a t e ,   ( M e t h ) A c r y l n i t r i l ,   M a l e i n s ä u r e a n h y d r i d ,  
M a l e i n s ä u r e a m i d ,   N - A l k y l - M a l e i n a m i d e   und  - i m i d e ,   M a l e i n -  

s ä u r e - h a l b -   o d e r   - d i e s t e r ,   V i n y l a r o m a t e n   wie  S t y r o l ,  

c C - M e t h y l s t y r o l ,   4 - C h l o r s t y r o l ,   V i n y l c h l o r i d ,   V i n y l i d e n -  

c h l o r i d ,   V i n y l i d e n f l u o r i d ,   T e t r a f l u o r e t h y l e n ,   V i n y l -  
e t h e r   wie  E t h y l v i n y l e t h e r   o d e r   n - B u t y l v i n y l e t h e r ;  

aus   d e r   R e i h e   d e r   A l l y l v e r b i n d u n g e n   s e i e n   a n g e f ü h r t  
A l l y l a l k o h o l ,   A l l y l a c e t a t ,   I s o b u t e n d i a c e t a t ,   2 - M e t h y l e n -  

p r o p a n d i o l - 1 , 3 ,   A l l y l e t h y l c a r b o n a t ,   A l l y l p h e n y l c a r b o n a t .  

F a l l s   d i e   V e r n e t z u n g   o d e r   E r h ö h u n g   d e r   M o l e k u l a r g e w i c h t e  

de r   V i n y l h a r z p h a s e   g e w ü n s c h t   w i r d ,   k ö n n e n   m e h r f a c h   u n g e -  
s ä t t i g t e   V i n y l v e r b i n d u n g e n   o d e r   A l l y l v e r b i n d u n g e n   e i n g e -  
s e t z t   w e r d e n .   E r w ä h n t   s e i e n   D i v i n y l b e n z o l ,   ( M e t h ) A c r y l -  
s ä u r e e s t e r   m e h r w e r t i g e r   A l k o h o l e   wie  z . B .   E t h y l e n g l y k o l -  

d i m e t h a c r y l a t ,   D i e t h y l e n g l y k o l d i a c r y l a t   und  D i v i n y l e t h e r ,  
f e r n e r   T r i a l l y l c y a n u r a t ,   T r i a l l y l c i t r a t .  

Die  M i s c h u n g e n   aus   P o l y m e t h y l h y d r o g e n s i l o x a n e n ,   v i n y l -  

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

u n t e r   Z u s a t z   von  R a d i k a l b i l d n e r n   und  g e g e b e n e n f a l l s  

M o l e k u l a r g e w i c h t s r e g l e r n   e i n e r   r a d i k a l i s c h e n   P o l y m e r i s a t i o n  



u n t e r z o g e n .   Man  e r h ä l t   s t a b i l e   D i s p e r s i o n e n ,   d i e   a u s  

e i n e r   O r g a n o p o l y s i l o x a n k o m p o n e n t e   und  p o l y m e r i s i e r t e n  

E i n h e i t e n   e i n e s   o d e r   m e h r e r e r   V i n y l m o n o m e r e r   b e s t e h e n  

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

m e r i s i e r t e   E i n h e i t e n   d e r   e i n g e s e t z t e n   V i n y l m o n o m e r e n  

q u e r v e r b r ü c k t e   P f r o p f p o l y m e r e   aus   O r g a n o p o l y s i l o x a n e n  

e n t h a l t e n   und  e i n   T e i l   d e r   S i - H - G r u p p e n   d e r   P o l y m e t h y l -  

h y d r o g e n s i l o x a n e   d u r c h   M o n o a d d i t i o n   d e r   e i n g e s e t z t e n  

V i n y l v e r b i n d u n g e n   m o d i f i z i e r t   s i n d .   S o l c h e r m a ß e n   h e r g e -  

s t e l l t e   P f r o p f p o l y m e r e   s i n d ,   je   n a c h   Z u s a m m e n s e t z u n g ,  

in  W a s s e r   l ö s l i c h   o d e r   d i s p e r g i e r b a r ;   a u c h   b e i   h o h e m  

S i l i c o n g e h a l t   l a s s e n   s i c h   d i e s e   P o l y m e r e n   d u r c h   r e l a t i v  

w e n i g   E m u l g a t o r z u s ä t z e   l e i c h t   in   W a s s e r   e m u l g i e r e n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   v e r w e n d e t e n   w a s s e r l ö s l i c h e n   o d e r  

w a s s e r d i s p e r g i e r b a r e n   O r g a n o p o l y s i l o x a n - P f r o p f p o l y m e r e n  

b e s t e h e n   a u s :  

1.  15  b i s   95  Gew.-%  e i n e s   P f r o p f s u b s t r a t e s ,   b e s t e h e n d  

a u s  

A.  5  b i s   95  Gew.-%  V i n y l g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   D i -  

o r g a n o p o l y s i l o x a n   u n d  

B.  5  b i s   95  Gew.-%  M e t h y l h y d r o g e n p o l y s i l o x a n   u n d  

2.  85  b i s   5  Gew.-%  p o l y m e r i s i e r t e n   E i n h e i t e n   aus   V i n y l -  

v e r b i n d u n g e n ,  

w o b e i   d i e   Summe  d e r   K o m p o n e n t e n   1.  und  2.  s t e t s   100 %  b e -  

t r ä g t .  



V o r z u g s w e i s e   e n t h a l t e n   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   w ä ß r i g e n  

P o l y s i l o x a n z u b e r e i t u n g e n   P f r o p f p o l y m e r i s a t d i s p e r s i o n e n  

1.  4 0 - 9 0   Gew.-%  e i n e s   P f r o p f s u b s t r a t e s   b e s t e h e n d   a u s  

a)  2 0 - 8 0   Gew.-%  V i n y l g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   D i -  

o r g a n o p o l y s i l o x a n  

b)  8 0 - 2 0   Gew.-%  P o l y m e t h y l h y d r o g e n s i l o x a n   u n d  

2.  a l s   z u m i n d e s t   t e i l w e i s e   a u f g e p f r o p f t e   P o l y m e r p h a s e  

60  b i s   10  Gew.-%  p o l y m e r i s i e r t e n   E i n h e i t e n   a u s  

n - B u t y l a c r y l a t  

w o b e i   d i e   Summe  d e r   K o m p o n e n t e n   s t e t s   100  Gew.-%  b e -  

t r ä g t .  

Die  r a d i k a l i s c h e   P o l y m e r i s a t i o n   de r   V i n y l m o n o m e r e n   k a n n  

in  an  und  f ü r   s i c h   b e k a n n t e r   W e i s e   mi t   H i l f e   von  R a d i k a l -  

b i l d n e r n ,   U V - S t r a h l e n ,   @ - ,   ß-  o d e r   γ - S t r a h l e n   o d e r  

t h e r m i s c h   ohne   w e i t e r e   Z u s ä t z e   g e s t a r t e t   w e r d e n .   D i e  

s t r a h l u n g s i n i t i i e r t e   P o l y m e r i s a t i o n   w i r d   v o r z u g s w e i s e  

in  G e g e n w a r t   von  S e n s i b i l i s a t o r e n   d u r c h g e f ü h r t ,   v g l .  

z . B .   A.D.  J e n k i n s ,   A.  L e d w i t h ,   R e a c t i v i t y ,   M e c h a n i s m  

and  S t r u c t u r e   in  P o l y m e r   C h e m i s t r y ,   J o h n   W i l e y   +  S o n ,  

L o n d o n ,   New  Y o r k ,   1974 ,   S.  4 6 5 .  

Um  d i e   r a d i k a l i s c h e   P o l y m e r i s a t i o n   de r   V i n y l m o n o m e r e n  

zu  s t a r t e n ,   w e r d e n   R a d i k a l b i l d n e r   in  Mengen  z w i s c h e n  



0 , 0 0 1   b i s   2,  v o r z u g s w e i s e   0 , 0 2   b i s   0 ,8   Gew.-%  b e -  

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

P o l y e s t e r   und  V i n y l m o n o m e r e n   e i n g e s e t z t .   Als   R a d i k a l -  

b i l d n e r   s e i e n   b e i s p i e l h a f t   a u f g e f ü h r t   A z o - I n i t i a t o r e n  

wie  A z o - b i s - i s o - b u t t e r s ä u r e n i t r i l   (AIBN) ,   A z o e s t e r ,  

A z o - I m i n o e s t e r   o d e r   A z o - N - A l k y l a m i d e ,   P e r o x i d e   wie  d i -  

t e r t . - B u t y l p e r o x i d ,   d i - C u m y l p e r o x i d ,   d i - B e n z o y l p e r o x i d ,  

P e r e s t e r   wie  A m y l p e r p i v a l a t ,   t e r t . - B u t y l p e r p i v a l a t ,  

t e r t . - B u t y l p e r o c t o a t ,   t e r t . - B u t y l p e r b e n z o a t ,   t e r t . - B u t y l - .  

p e r n e o d e c a n o a t ,   P e r c a r b o n a t e   wie  C y c l o h e x y l p e r c a r b o n a t  

o d e r   B i s i s o p r o p y l p e r c a r b o n a t   o d e r   H y d r o p e r o x i d e   wie  z . B .  

C u m y l h y d r o p e r o x i d ,   t e r t . - B u t y l h y d r o p e r o x i d .  

G e e i g n e t e   I n i t i a t o r e n   s i n d   f e r n e r   B e n z p i n a k o l ,   B e n z -  

p i n a k o l d e r i v a t e   o d e r   a n d e r e   t h e r m i s c h   l a b i l e   h o c h s u b s t i -  

t u i e r t e   E t h a n d e r i v a t e .  

Die  P o l y m e r i s a t i o n   kann   f e r n e r   m i t   H i l f e   von  R e d o x s y s t e m e n  

b e i   t i e f e r e n   T e m p e r a t u r e n   a l s   den  r e i n   t h e r m i s c h e n   Z e r -  

f a l l t e m p e r a t u r e n   d e r   R a d i k a l b i l d n e r   e n t s p r i c h t ,   g e s t a r t e t  
w e r d e n .  

Al s   R e d o x - I n i t i a t o r e n   s e i e n   b e i s p i e l h a f t   e r w ä h n t   K o m b i -  

n a t i o n e n   a u s   P e r o x i d e n   und  A m i n e n ,   wie  z . B .   B e n z o y l p e r -  

o x i d   und  T r i e t h y l a m i n ,   T r i a l k y l b o r v e r b i n d u n g e n   und  S a u e r -  

s t o f f ,   H y d r o p e r o x i d e   und  S u l f i n s ä u r e n ,   F o r m a l d e h y d   o d e r  

A l d o s e n   o d e r   K o m b i n a t i o n e n   m i t   n i e d e r w e r t i g e n   ü b e r g a n g s -  

m e t a l l s a l z e n   und  S c h w e f e l d i o x i d / P e r o x i d - R e d o x s y s t e m e .  

Die  P o l y m e r i s a t i o n s r e a k t i o n   k a n n   k o n t i n u i e r l i c h   o d e r   d i s -  



k o n t i n u i e r l i c h ,   d r u c k l o s   o d e r   b e i   R e a k t i o n s d r u c k e n   b i s  

z . B .   300  b a r ,   v o r z u g s w e i s e   b i s   15  b a r ,   b e i   R e a k t i o n s -  

t e m p e r a t u r e n   z w i s c h e n   - 2 0 ° C   und  + 2 5 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e  

70  b i s   190°C ,   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n .   F a l l s   e r w ü n s c h t ,  

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

m i t t e l n   o d e r   V e r d ü n n u n g s m i t t e l n   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n ,  

g e n a n n t   s e i e n   W a s s e r ,   A l k o h o l e ,   wie  M e t h a n o l ,   E t h a n o l ,  

t e r t . - B u t a n o l ,   a l i p h a t i s c h e   o d e r   a r o m a t i s c h e   K o h l e n -  

w a s s e r s t o f f e ,   H a l o g e n - K o h l e n w a s s e r s t o f f e   wie  C h l o r -  

b e n z o l   o d e r   f l u o r i e r t e   V e r b i n d u n g e n ,   E t h e r   wie   D i o x a n  

o d e r   T e t r a h y d r o f u r a n ,   E s t e r   wie  z . B .   E s s i g s ä u r e e t h y l e s t e r .  

V o r z u g s w e i s e   w i r d   d i e   P o l y m e r i s a t i o n   a b e r   l ö s u n g s m i t t e l -  

f r e i   d u r c h g e f ü h r t .  

F a l l s   g e w ü n s c h t ,   k a n n   d i e   P o l y m e r i s a t i o n s r e a k t i o n   i n  

G e g e n w a r t   von  M o l e k u l a r g e w i c h t s r e g l e r n   d u r c h g e f ü h r t   w e r -  
d e n .   A l s   R e g l e r   s e i e n   a u f g e f ü h r t   M e r c a p t a n e ,   wie  n-   o d e r  

t e r t . - D o d e c y l m e r c a p t a n ,   T h i o g l y k o l ,   T h i o g l y c e r i n   o d e r   T h i o -  

e s s i g s ä u r e e s t e r .   F e r n e r   s c h w e f e l f r e i e   M o l e k u l a r g e w i c h t s -  

r e g l e r   wie  K o h l e n w a s s e r s t o f f e ,   b e i s p i e l h a f t   s e i e n   g e n a n n t  

P a r a f f i n f r a k t i o n e n   wie  z . B .   P e t r o l e t h e r ,   L e i c h t -   o d e r  

W a s c h b e n z i n ,   d / - O l e f i n e   wie  z . B .   P r o p y l e n ,   I s o b u t y l e n ,  

B u t e n - 1 ,   f e r n e r   K e t o n e   wie  z . B .   A c e t o n ,   M e t h y l e t h y l k e t o n  

o d e r   C y c l o h e x a n o n ,   f e r n e r   A l d e h y d e   wie  z . B .   F o r m a l d e h y d ,  

A c e t a l d e h y d ,   P r o p i o n a l d e h y d ,   I s o b u t y r a l d e h y d   o d e r   A l l y l -  

v e r b i n d u n g e n   wie  z . B .   A l l y l a l k o h o l ,   A l l y l a c e t a t ,   I s o -  

b u t e n d i a c e t a t   o d e r   A l l y l c a r b o n a t e .   Für   das   e r f i n d u n g s g e -  

mäße  V e r f a h r e n   s i n d   E n o l e t h e r   g e e i g n e t ,   d i e   s i c h   e i n e r -  

s e i t s   von  a l i p h a t i s c h e n   o d e r   c y c l o a l i p h a t i s c h e n   A l d e h y d e n  

o d e r   K e t o n e n   und  a n d e r e r s e i t s   von  A l k y l - ,   C y c l o a l k y l -  



o d e r   A r a l k y l a l k o h o l e   a b l e i t e n .   Die   c y c l o a l i p h a t i s c h e n  

A l d e h y d e   o d e r   K e t o n e   k ö n n e n   im  R i n g   s u b s t i t u i e r t   o d e r  

ü b e r b r ü c k t   s e i n   u n d / o d e r   e i n e   D o p p e l b i n d u n g   e n t h a l t e n .  

B e i s p i e l h a f t   s e i e n   B u t y r a l d e h y d ,   V a l e r a l d e h y d ,   C y c l o -  

h e x y l a l d e h y d ,   C y c l o h e x e n y l a l d e h y d ,   B i c y c l o - [ 2 , 2 , 1 ] -  

h e x e n y l a l d e h y d   und  C y c l o h e x a n o n   g e n a n n t .   B e v o r z u g t   s i n d  

d i e   c y c l o a l i p h a t i s c h e n   A l d e h y d e   o d e r   K e t o n e ,   d i e   g e -  

g e b e n e n f a l l s   d u r c h   e i n e   o d e r   zwei   C 1 - C 5 - A l k y l g r u p p e n ,  
i n s b e s o n d e r e   d u r c h   M e t h y l g r u p p e m   im  R ing   s u b s t i t u i e r t  

s i n d .  

G e e i g n e t e   A l k o h o l e   s i n d   C 1 - C 2 0 - A l k a n o l e ,   d i e   g e g e b e n e n -  

f a l l s   v e r z w e i g t   o d e r   u n g e s ä t t i g t   s e i n   k ö n n e n ,   s o w i e   c 5 -  

C 1 0 - C y c l o a l k a n o l e   und  C 7 - C 2 0 - A r a l k y l a l k o h o l e ,   d e r e n  

C y c l o a l k y l -   bzw.   A r y l g r u p p e   g e g e b e n e n f a l l s   d u r c h   n i e d e r e  

A l k y l r e s t e   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n .   Als   B e i s p i e l e   s e i e n  

M e t h a n o l ,   E t h a n o l ,   n - P r o p a n o l ,   I s o b u t a n o l ,   2 - E t h y l h e x a -  

n o l ,   C y c l o h e x a n o l   und  B e n z y l a l k o h o l   g e n a n n t .  

Die   H e r s t e l l u n g   von  E n o l e t h e r n   i s t   a u s f ü h r l i c h   in  d e r  

L i t e r a t u r   b e s c h r i e b e n ,   zum  B e i s p i e l   in  H o u b e n - W e y l ,  

M e t h o d e n   d e r   O r g a n i s c h e n   C h e m i e ,   Band  V I / 3 .   S e i t e   9 0 ,  

G e o r g   T h i e m e   V e r l a g ,   S t u t t g a r t ,   1 9 6 5 .  

Die  a l s   M o l e k u l a r g e w i c h t s r e g l e r   v e r w e n d e t e n   E n o l e t h e r  

w e r d e n   in   Mengen   von  0 , 0 1 - 1 0   Gew. -%,   v o r z u g s w e i s e   v o n  

0 , 0 5 - 1   G e w . - % ,   b e z o g e n   a u f   d i e   Summe  d e r   M o n o m e r e n ,  

e i n g e s e t z t .   Die  Z u g a b e   d e r   E n o l e t h e r   w ä h r e n d   d e r   P o l y -  

m e r i s a t i o n   k a n n   zu  j e d e m   b e l i e b i g e n   Z e i t p u n k t   e r f o l g e n ,  



v o r z u g s w e i s e   w i r d   d e r   a l s   R e g l e r   v e r w e n d e t e   E n o l e t h e r  

zu  B e g i n n   d e r   P o l y m e r i s a t i o n   z u g e s e t z t .   Als   T e l o g e n e  

kommen  f e r n e r   in  F r a g e   H a l o g e n k o h l e n w a s s e r s t o f f e   w i e  

M e t h y l e n c h l o r i d ,   T e t r a c h l o r e t h a n ,   D i b r o m e t h a n   usw.   W i e  

zu  e r w a r t e n ,   l a s s e n   s i c h   m i t   H i l f e   d e r a r t i g e r   R e g l e r  

d i e   V i s k o s i t ä t e n   d e r   D i s p e r s i o n e n   s t e u e r n .  

Die  H e r s t e l l u n g   d e r   P f r o p f p o l y m e r i s a t d i s p e r s i o n e n   g e -  

s c h i e h t   in  d e r   W e i s e ,   daß  M i s c h u n g e n   aus   e i n e m   e n d -  

s t ä n d i g   V i n y l - f u n k t i o n e l l e n   O r g a n o p o l y s i l o x a n ,   e i n e m  

M e t h y l h y d r o g e n p o l y s i l o x a n   und  e i n e m   o d e r   m e h r e r e r  

V i n y l m o n o m e r e r   in  G e g e n w a r t   e i n e s   R a d i k a l b i l d n e r s   a u f  

e i n e ,   d i e   P o l y m e r i s a t i o n   a u s l ö s e n d e ,   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r  

g e b r a c h t   w e r d e n .   F a l l s   g e w ü n s c h t ,   k ö n n e n   a u c h   M i s c h u n g e n  

aus   e n d s t ä n d i g   v i n y l f u n k t i o n e l l e n   und  n i c h t f u n k t i o n e l l e n  

O r g a n o p o l y s i l o x a n e n   in  d i e   R e a k t i o n s m i s c h u n g   e i n g e t r a g e n  

w e r d e n .   Die  P o l y m e r i s a t i o n   kann   n a c h   k o n t i n u i e r l i c h e m  

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

Im  P r i n z i p   i s t   d i e   R e i h e n f o l g e   d e r   Z u g a b e   d e r   z u r  

R e a k t i o n   zu  b r i n g e n d e n   K o m p o n e n t e n   b e l i e b i g ,   d i e   b e s t e n  

R e s u l t a t e   w e r d e n   a b e r   e r z i e l t ,   wenn  M i s c h u n g e n   aus   V i n y l -  

s i l o x a n -   und  H y d r o g e n s i l o x a n   und  V i n y l m o n o m e r e n   g l e i c h -  

z e i t i g   b e i   d e r   D u r c h f ü h r u n g   d e r   P o l y m e r i s a t i o n s r e a k t i o n  

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

Die  U m s e t z u n g   d e r   e i n g e s e t z t e n   M o n o m e r e n   w i r d   vom  g e -  

w ä h l t e n   P o l y m e r i s a t i o n s v e r f a h r e n   und  den  R e a k t i o n s b e -  

d i n g u n g e n   b e s t i m m t .   Bei   d e r   d i s k o n t i n u i e r l i c h e n   P o l y -  

m e r i s a t i o n s w e i s e   w e r d e n   m ö g l i c h s t   hohe   U m s ä t z e   a n g e -  



s t r e b t ,   so  daß  m i n d e s t e n s   80 %  d e r   e i n g e s e t z t e n   M o n o -  

m e r e n ,   v o r z u g s w e i s e   a b e r   mehr   a l s   90  %  u m g e s e t z t   w e r -  

d e n .   Die   E n t f e r n u n g   d e r   R e s t m o n o m e r e n   e r f o l g t   n a c h   b e -  

k a n n t e n   V e r f a h r e n   d e s t i l l a t i v   b e i   N o r m a l d r u c k   o d e r  

u n t e r   v e r m i n d e r t e m   D r u c k .   Die   n a c h   d e r   A u f a r b e i t u n g  

in  den  D i s p e r s i o n e n   n o c h   e f f e k t i v   g e f u n d e n e n   R e s t -  

m o n o m e r g e h a l t e   s i n d   v e r n a c h l ä s s i g b a r   g e r i n g ,   s i e   l i e g e n  

im  a l l g e m e i n e n   u n t e r   1  000  ppm,  v o r z u g s w e i s e   u n t e r  

100  p p m .  

Im  V e r l a u f e   d e r   r a d i k a l i s c h e n   P f r o p f r e a k t i o n   f i n d e t   n e b e n  

d e r   P o l y m e r i s a t i o n   und  P f r o p f p o l y m e r i s a t i o n   d e r   V i n y l -  

m o n o m e r e n   a u c h   e i n e   M o n o a d d i t i o n   d e r   V i n y l m o n o m e r e n  

an  d i e   S i - H - F u n k t i o n   d e r   M e t h y l - H - S i l o x a n e   s t a t t ,   e t w a  

n a c h   f o l g e n d e m   R e a k t i o n s s c h e m a :  

D u r c h   d i e s e   M o n o a d d i t i o n   w i r d   d i e   P o l a r i t ä t   und  H y d r o -  

p h o b i e   d e r   P o l y s i l o x a n k e t t e   v e r ä n d e r t   und  d i e   W e c h s e l -  

w i r k u n g   m i t   dem  t e x t i l e n   S u b s t r a t   v e r b e s s e r t .  



Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e r h a l t e n e n   S i l i c o n - V i n y l p o l y m e r -  

D i s p e r s i o n e n   s i n d   b e s o n d e r s   g e e i g n e t   f ü r   d i e   B e s c h i c h t u n g  
und  d i e   A u s r ü s t u n g   von  n a t ü r l i c h e n   o d e r   s y n t h e t i s c h e n  

F a s e r n ,   F ä d e n   o d e r   t e x t i l e n   F l ä c h e n g e b i l d e n .   S i e   v e r l e i h e n  

t e x t i l e n   G e g e n s t ä n d e n   s o w o h l   den  f ü r   S i l i c o n   c h a r a k t e r i s t i -  

s c h e n   v o l u m i n ö s e n   w e i c h e n   G r i f f   a l s   a u c h   e i n e   p e r m a n e n t e  

E l a s t i z i t ä t   und  R ü c k s t e l l v e r m ö g e n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e r h a l t e n e n   S i l i c o n - V i n y l - P o l y m e r - D i s -  

p e r s i o n e n   b e s i t z e n   e i n   g e g e n ü b e r   r e i n e n   S i l i c o n e n   e n t -  

s p r e c h e n d e r   V i s k o s i t ä t   v e r g l e i c h s w e i s e   g ü n s t i g e r e s   E m u l -  

g i e r v e r h a l t e n .  

S ie   l a s s e n   s i c h   r e l a t i v   l e i c h t   m i t   H i l f e   de r   b e k a n n t e n  

E m u l g a t o r e n   und  E m u l g i e r t e c h n i k e n   in  s t a b i l e   E m u l s i o n e n  

ü b e r f ü h r e n .  

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

aus   e i n e r   M i s c h u n g   e i n e r   h y d r o p h i l e n   und  e i n e r   h y d r o -  

p h o b e n   K o m p o n e n t e .   G e e i g n e t e   V e r b i n d u n g e n   s i n d   z . B .   F e t t -  
s ä u r e e s t e r   m e h r w e r t i g e r   A l k o h o l e ,   wie  z . B .   S t e a r i n s ä u r e -  

e s t e r  v o n   G l y k o l e n ,   G l y c e r i n   o d e r   S o r b i t ,   s o w i e   h ö h e r e  

F e t t a l k o h o l e   o d e r   d i e   A n l a g e r u n g s p r o d u k t e   von  E t h y l e n -  

o x i d   an  d i e s e   F e t t a l k o h o l e ,   F e t t s ä u r e n   o d e r   ä h n l i c h e   V e r -  

b i n d u n g e n   m i t   a k t i v e m   W a s s e r s t o f f a t o m .   G e e i g n e t   s i n d   a b e r  

a u c h   a n i o n a k t i v e   E m u l g a t o r e n   wie  N a t r i u m l a u r y l s u l f a t   o d e r  

N a t r i u m d o d e c y l b e n z o l s u l f o n a t   o d e r   a u c h   k a t i o n a k t i v e   E m u l -  

g a t o r e n   wie  q u a t e r n ä r e   A m m o n i u m v e r b i n d u n g e n .  



Die  A u f b r i n g u n g   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   S i l i c o n - V i n y l - C o -  

p o l y m e r e   a u f   das   zu  b e h a n d e l n d e   S u b s t r a t   e r f o l g t   n a c h  

den   b e k a n n t e n   M e t h o d e n   b e i s p i e l s w e i s e   d u r c h   F o u l a r d i e r e n ,  

T r o c k n e n   und  K o n d e n s i e r e n ,   d u r c h   S p r ü h e n   o d e r   P f l a t s c h e n .  

Nach  dem  A u f t r a g e n   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   w ä ß r i g e n   S i l i c o n -  

p f r o p f p o l y m e r d i s p e r s i o n   a u f   das   t e x t i l e   S u b s t r a t ,   k a n n  

t h e r m i s c h   o d e r   k a t a l y t i s c h   e i n e   V e r n e t z u n g   d e r   S i l i c o n -  

p f r o p f p o l y m e r k o m p o n e n t e ,   g e g e b e n e n f a l l s   u n t e r   Z u s a t z  

w e i t e r e r   r e a k t i v e r   S i l i k o n d e r i v a t e   wie  z . B .   P o l y m e t h y l -  

h y d r o g e n s i l o x a n e n   e r f o l g e n .   Die   r e i n   t h e r m i s c h e   V e r n e t z u n g  

e r f o l g t   b e i   T e m p e r a t u r e n   ab  e t w a   1 2 0 ° C .   Die  k a t a l y t i s c h  

a k t i v i e r t e   V e r n e t z u n g   k a n n   b e r e i t s   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 .   A l s   K a t a l y s a t o r e n   kommen  d i e   b e k a n n t e n   S y s t e m e  

wie  P l a t i n   o d e r   P l a t i n v e r b i n d u n g e n ,   O r g a n o z i n n v e r b i n -  

d u n g e n   a b e r   a u c h   P e r o x i d e   o d e r   a n d e r e   R a d i k a l s t a r t e r  

in  F r a g e .   Mi t   E r f o l g   k a n n   a u c h   e i n e   U V - S t r a h l e n   a k t i v i e r t e  

V e r n e t z u n g   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n .   D u r c h   d i e   V e r n e t z u n g  

w i r d   d i e   L ö s u n g s m i t t e l -   und   W a s c h b e s t ä n d i g k e i t   de r   A u s -  

r ü s t u n g   v e r b e s s e r t .   Be i   d e r   k a t a l y t i s c h e n   V e r n e t z u n g  

e m p f i e h l t   es   s i c h ,   e n t s p r e c h e n d e   I n h i b i t o r e n ,   wie  z . B .  

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

s e t z e n .  

Die  f o l g e n d e n   B e i s p i e l e   s o l l e n   d i e   E r f i n d u n g   n ä h e r   e r -  

l ä u t e r n ,   o h n e   s i e   in  i h r e m   Umfang   e i n z u s c h r ä n k e n .  

Wenn  n i c h t   a n d e r e s   v e r m e r k t ,   s i n d   M e n g e n a n g a b e n   a l s   G e -  

w i c h t s t e i l e   bzw .   G e w i c h t s p r o z e n t e   zu  v e r s t e h e n .  



H e r s t e l l u n g   d e r   A u s g a n g s s u b s t a n z e n :  

Die  H e r s t e l l u n g   d e r   P o l y d i o r g a n o s i l o x a n e   e r f o l g t   in  a n  

s i c h   b e k a n n t e r   W e i s e   ( v g l .   W.  N o l l ,   " C h e m i e   und  T e c h n o -  

l o g i e   d e r   S i l i c o n e " ,   V e r l a g   C h e m i e ,   W e i n h e i m / B e r g s t r a ß e ,  

2.  A u f l . ,   1968 ,   Kap.   5,  S.  162  f f . ) .  

Die  in  den  B e i s p i e l e n   a u f g e f ü h r t e n   S i l o x a n e   s i n d   wie  f o l g t  

g e k e n n z e i c h n e t :  



B e i s p i e l   1 

In  e i n e m   40  1 - A u t o k l a v e n   m i t   R ü c k f l u ß k ü h l e r   w e r d e n   1 0 , 5   k g  

e i n e s   P o l y s i l o x a n s   B,  9  kg  e i n e s   P o l y s i l o x a n s   C  v o r g e l e g t  

und  u n t e r   S t i c k s t o f f ü b e r l e i t u n g   a u f   110°C  e r w ä r m t .   D a n n  

w e r d e n   g l e i c h z e i t i g   2  L ö s u n g e n   i n n e r h a l b   von  5  S t u n d e n  

h i n z u g e g e b e n :  

L ö s .   1:  7 ,5   kg  n - B u t y l a c r y l a t  

L ö s .   2:  1,5  kg  P o l y s i l o x a n   C 

45  g  t - B u t y l p e r p i v a l a t  

Der  A n s a t z   w i r d   1  S t u n d e   n a c h g e r ü h r t   und  dann   w e r d e n   d i e  

f l ü c h t i g e n   A n t e i l e   d e s t i l l a t i v   e n t f e r n t .  

V i s k o s i t ä t   b e i   25°C:   12  000  m . P a s .  

Z u s a m m e n s e t z u n g :  

37  %  E i n h e i t e n   a u s   P o l y s i l o x a n   B 

37  %  E i n h e i t e n   aus   P o l y s i l o x a n   C 

26  %  p o l y m e r i s i e r t e   E i n h e i t e n   aus   n - B u t y l a c r y l a t  

B e i s p i e l   2 

In  e i n e m   6  1 - R ü h r k e s s e l   w e r d e n   u n t e r   S c h u t z g a s   3  k g  

P o l y s i l o x a n   B,  150  g  P o l y s i l o x a n   C  a u f   100°C  e r w ä r m t .  

Dann  w i r d   e i n e   L ö s u n g   a u s  

1 ,75   kg  n - B u t y l a c r y l a t  

15  g  T e t r a h y d r o b e n z a l d e h y d b e n z y l e n o l e t h e r  

7 ,5   g  t - B u t y l p e r p i v a l a t  



in  5  S t u n d e n   h i n z u g e p u m p t .   Man  r ü h r t   1  S t u n d e   n a c h   u n d  

z e i h t   d i e   f l ü c h t i g e n   A n t e i l e   im  Vakuum  ab .   Das  E n d p r o -  

d u k t   h a t   b e i   25°C  e i n e   V i s k o s i t ä t   von  40  m P a . s   und  f o l -  

g e n d e n   Z u s a m m e n s e t z u n g :  

28 %  p o l y m e r i s i e r t e   E i n h e i t e n   aus   B u t y l a c r y l a t  
3 %  A n t e i l e   aus   P o l y s i l o x a n   C 

69 %  A n t e i l e   aus   P o l y s i l o x a n   B 

B e i s p i e l   3 

In  e i n e m   6  1  R ü h r k e s s e l   w e r d e n   u n t e r   S t i c k s t o f f   1500  g  
P o l y s i l o x a n   B,  750  g  P o l y s i l o x a n   D,  750  g  P o l y s i l o x a n   C ,  

1  g  T e t r a h y d r o b e n z a l d e h y d e n o l e t h e r   au f   150°C  a u f g e h e i z t .  

Dann  w e r d e n   zwei   L ö s u n g e n   g l e i c h z e i t i g   i n n e r h a l b   von  4 

S t u n d e n   h i n z u g e g e b e n :  

L ö s u n g   1  1000  g  n - B u t y l a c r y l a t  

L ö s u n g   2  500  g  P o l y s i l o x a n   C 

10  g  t e r t . - B u t y l p e r o c t o a t  

4  g  T e t r a h y d r o b e n z a l d e h y d b e n z y l e n o l e t h e r .  

Der  A n s a t z   w i r d   1  S t u n d e   b e i   150°C  n a c h g e r ü h r t ,   s o d a n n  

e v a k u i e r t   und  p r a k t i s c h   v o l l s t ä n d i g   von  n i c h t   u m g e -  
s e t z t e n   M o n o m e r e n   b e f r e i t .   Das  e r h a l t e n e   P f r o p f p o l y -  

m e r i s a t   w e i s t   e i n e   V i s k o s i t ä t   von  1500  mPas  b e i   2 5 ° C  

a u f   und  w e i s t   e i n e   Z u s a m m e n s e t z u n g   a u f ,   d i e   e i n e m  

88  %igen  M o n o m e r u m s a t z   e n t s p r i c h t .  



B e i s p i e l   4 , 5  

In  e i n e n   6  1 - R ü h r k e s s e l   w e r d e n   u n t e r   S t i c k s t o f f   d i e   u n t e r  

V o r l a g e   a n g e g e b e n e n   K o m p o n e n t e n   e i n g e f ü l l t   und  a u f   1 1 0 ° C  

e r w ä r m t .   I n n e r h a l b   von  3  S t u n d e n   w i r d   d i e   M o n o m e r - I n i -  

t i a t o r l ö s u n g   h i n z u g e g e b e n   und  dann   1  S t u n d e   n a c h g e r ü h r t .  
Nach  A b z i e h e n   d e r   f l ü c h t i g e n   A n t e i l e   im  Vakuum  w i r d   a b -  

g e k ü h l t .  

B e i s p i e l   6 

In  e i n e m   6  1 - S t a h l a u t o k l a v e n   w e r d e n   900  g  P o l y s i l o x a n   C 



und  600  g  P o l y s i l o x a n   B,  2 ,5   g  d i - t e r t . - B u t y l p e r o x i d   u n d  

450  g  V i n y l i d e n f l u o r i d   v o r g e l e g t .   Der  A n s a t z   w i r d   a u f  

125°C  e r w ä r m t   und  30  M i n u t e n   b e i   125°C  g e r ü h r t .   Dann  w e r -  

den  L ö s u n g   1  und  2  i n n e r h a l b   von  3  S t u n d e n   h i n z u g e g e b e n .  

L ö s u n g   1  250  g  P o l y s i l o x a n   C 

12 ,5   g  d i - t e r t . - B u t y l p e r o x i d  

L ö s u n g   2  1300  g  V i n y l i d e n f l u o r i d .  

Der  A n s a t z   w i r d   1  S t u n d e   b e i   125°C  n a c h g e r ü h r t ,   v o r -  

s i c h t i g   e n t s p a n n t   und  e v a k u i e r t .   Die  f l ü c h t i g e n   A n -  

t e i l e   w e r d e n   a b g e z o g e n .   Das  P f r o p f p o l y m e r i s a t   e n t h ä l t  

45  Gew.-%  p o l y m e r i s i e r t e   E i n h e i t e n   aus   V i n y l i d e n f l u o r i d  
22  Gew.-%  E i n h e i t e n   aus   P o l y s i l o x a n   B 

33  Gew.-%  E i n h e i t e n   aus   P o l y s i l o x a n   C 

B e i s p i e l   7 

Zu  4 0 , 0   kg  e i n e r   P f r o p f c o p o l y m e r d i s p e r s i o n   des   B e i s p i e l s   1 

w e r d e n   u n t e r   R ü h r e n   1,4  kg  e i n e s   m i t   50  Mol  E t h y l e n o x i d  

u m g e s e t z t e n   O l e y l a l k o h o l s   und  1 ,2  kg  e i n e s   m i t   6  M o l  

E t h y l e n o x i d   u m g e s e t z t e n   T r i d e c y l a l k o h o l s   g e g e b e n .   D i e  

M i s c h u n g   w i r d   a u f   60°C  e r w ä r m t   und  u n t e r   R ü h r e n   w e r -  

den  5 7 , 4   kg  e n t i o n i s i e r t e s   W a s s e r   e i n g e a r b e i t e t .   Man 

e r h ä l t   e i n e   h o m o g e n e   und  s t a b i l e   E m u l s i o n   des   P f r o p f -  

c o p o l y m e r s .   G e g e b e n e n f a l l s   k a n n   zur   f e i n e r e n   V e r t e i l u n g  
m i t t e l s   e i n e r   H o c h d r u c k h o m o g e n i s i e r m a s c h i n e   ( z . B .   A l f a -  

L a v a l ,   Typ  SH  20)  in  e i n e m   o d e r   m e h r e r e n   G ä n g e n   b e i  

200  b a r   h o m o g e n i s i e r t   w e r d e n .  



B e i s p i e l e   8  b i s   9 

In  g l e i c h e r   V e r f a h r e n s w e i s e ,   wie  in  B e i s p i e l   4  e r l ä u t e r t ,  

e r h ä l t   man  E m u l s i o n e n   a u s   den  C o p o l y m e r i s a t e n   in  f o l g e n -  

den  Z u s a m m e n s e t z u n g e n :  

Zum  V e r g l e i c h   w e r d e n   M u s t e r   d e r   B a u m w o l l - H e m d e n p o p e l i n e  
m i t   d e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   P f r o p f p o l y m e r d i s p e r s i o n   w i e  

f o l g t   a u s g e r ü s t e t :  

Die  A p p l i k a t i o n   e r f o l g t   in  d e r   wie  v o r h e r   b e s c h r i e b e n e n  

W e i s e .  

B e i s p i e l   10 -15   ( A u s r ü s t u n g   von  B a u m w o l l - H e m d e n p o p e l i n e )  

Zur  V e r b e s s e r u n g   d e s   "wash   and  w e a r " - V e r h a l t e n s   von  B a u m -  

w o l l - H e m d e n p o p e l i n e   w e r d e n   d i e   M a t e r i a l i e n   m i t   K u n s t h a r z e n  



a u s g e r ü s t e t ,   z . B .   m i t   D i m e t h y l d i h y d r o x y e t h y l e n h a r n s t o f f  

(=  DMDHEU).  H i e r d u r c h   w i r d   e i n e r s e i t s   das   E n t k n i t t e r u n g s -  

v e r h a l t e n ,   t r o c k e n   und  n a ß ,   d e u t l i c h   v e r b e s s e r t ,   zum 

a n d e r e n   d e r   G r i f f ,   d i e   R e i ß f e s t i g k e i t ,   d i e   E i n r e i ß f e s t i g -  

k e i t ,   d i e   S c h e u e r f e s t i g k e i t   und  d i e   V e r n ä h b a r k e i t   v e r -  
s c h l e c h t e r t .   Um  d i e s e   N a c h t e i l e   zu  k o m p e n s i e r e n ,   w e r d e n  

A c r y l a t d i s p e r s i o n e n   und  W e i c h m a c h u n g s m i t t e l   a u f   B a s i s  

von  F e t t s ä u r e a m i d e n   u n d / o d e r   S i l i c o n e n   d e r   A u s r ü s t u n g s -  

f l o t t e   z u g e s e t z t .  

B e i s p i e l :   1 2 0 - 1 8 0   g / 1   A c r y l a t d i s p e r s i o n  

15 -30   g / 1   W e i c h m a c h u n g s m i t t e l  
1 2 - 1 8   g / 1   MgCl2 .   6  H20  

Die  A p p l i k a t i o n   e r f o l g t   d u r c h   T a u c h e n   ( F l o t t e n a u f n a h m e  

7 0 - 1 0 0  %   vom  W a r e n g e w i c h t ) ,   A b q u e t s c h e n   und  a n s c h l i e ß e n -  

des   T r o c k n e n .   H i e r a n   s c h l i e ß t   s i c h   e i n   K a l a n d r i e r -   u n d  

K o n d e n s a t i o n s s c h r i t t   b e i   1 4 0 - 1 6 0 ° C   w ä h r e n d   4  b i s   6 

M i n u t e n   a n .  





Im  V e r g l e i c h   zum  B e i s p i e l   11  b l e i b t   b e i m   e r f i n d u n g s g e -  

mäßen  B e i s p i e l   12  a u c h   n a c h   5  W ä s c h e n   b e i   60°C  d e r  

v o r t e i l h a f t e   G r i f f ,   R e i ß f e s t i g k e i t   und  K n i t t e r w i n k e l  

p r a k t i s c h   u n v e r ä n d e r t   e r h a l t e n ,   w ä h r e n d   B e i s p i e l   11 

n a c h   5  W ä s c h e n   u n t e r   g l e i c h e n   B e d i n g u n g e n   d e u t l i c h e   V e r -  

s c h l e c h t e r u n g e n   im  G r i f f   ( r a u h ,   l e e r )   und  d e u t l i c h e   V e r -  

s c h l e c h t e r u n g   von  R e i ß f e s t i g k e i t   und  K n i t t e r w i n k e l   a u f w e i s t .  

B e i s p i e l   16 

A u s w i r k u n g   von  C o - R u n d w i r k w a r e .  

E i n e   in  L ä n g s r i c h t u n g   s t r u k t u r i e r t e   100  %ige  C o - R u n d w i r k -  

wa re   (100  kg)  w i r d   a u f   e i n e r   D ü s e n f ä r b e m a s c h i n e   m i t   R e a k -  

t i o n f a r b s t o f f e n   g e f ä r b t ,   m e h r m a l s   h e i ß   und  k a l t   g e s p ü l t  

und  b e i   K o c h t e m p e r a t u r   g e s e i f t ;   so  daß  a l l e   u n f i x i e r t e n  

F a r b s t o f f a n t e i l e   e n t f e r n t   s i n d .  

Das  l e t z t e   S p ü l b a d   v e r b l e i b t   in  d e r   M a s c h i n e .   H i e r z u  

w e r d e n   2  kg  e i n e r   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   C o p f r o p f p o l y m e r -  

d i s p e r s i o n   des   B e i s p i e l s   4  ( e n t s p r i c h t   2  %  v.  WG.)  ü b e r  

e i n   A n s a t z g e f ä ß   g e g e b e n .   Der  p H - W e r t   d e r   S p ü l f l o t t e   w u r d e  

v o r h e r   m i t   E s s i g s ä u r e   au f   6 .0   e i n g e s t e l l t .  

Das  B e h a n d l u n g s b a d   w i r d   b e i   l a u f e n d e r   Ware  m i t   je   1 ° C /  

min .   a u f   35°C  a u f g e h e i z t .   Nach  E r r e i c h e n   d e r   E n d t e m p e r a -  

t u r   v e r b l e i b t   d i e   Ware  15  m i n .   in  d e r   A u s r ü s t u n g s f l o t t e .  

D a n a c h   w i r d   d i e   F l o t t e   a b g e l a s s e n ,   d i e   Ware  dem  F ä r b e -  

a p p a r a t   e n t n o m m e n   und  b e i   125°C  k o n t i n u i e r l i c h   g e t r o c k n e t .  



Der  G r i f f   d e r   b e h a n d e l t e n   Ware  i s t   v o l l ,   w e i c h   und  o b e r -  

f l ä c h e n g l a t t .  

M e s s u n g   d e r   E l a s t i z i t ä t :  

Aus  dem  G e w i r k e   w e r d e n   an  v e r s c h i e d e n e n   S t e l l e n   je  3  P r ü f -  

l i n g e   b e r ü h r u n g s f r e i   a u f g e h ä n g t .   Am  u n t e r e n   Ende  w i r d   e i n e  

Klammer   a n g e b r a c h t ,   d i e   m i t   e i n e m   G e w i c h t   von  25  N 

(2 .5   Kp.)   b e l a s t e t   w i r d .   Nach  30  M i n u t e n   w i r d   d i e   L ä n g u n g  
des   P r ü f l i n g s   g e m e s s e n .  
M e ß w e r t :  %   s t a t i s t i s c h e   D e h n u n g .  

Nach  Abnahme  des   G e w i c h t e s   w i r d   n a c h   30  Min.   d i e   b l e i b e n d e  

L ä n g u n g   g e m e s s e n .  
M e ß w e r t :  %   b l e i b e n d e   D e h n u n g . .  



1.  T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l ,   e n t h a l t e n d   e i n e   P f r o p f p o l y -  

m e r i s a t d i s p e r s i o n   b e s t e h e n d   a u s  

A.  e i n e m   v i n y l g r u p p e n h a l t i g e n   O r g a n o p o l y s i l o x a n  

B.  e i n e m   O r g a n o p o l y s i l o x a n   m i t   S i - H - G r u p p e n   u n d  

C.  p o l y m e r i s i e r t e   E i n h e i t e n   aus   V i n y l m o n o m e r e n ,  

w o b e i   e i n   T e i l   d e r   O r g a n o p o l y s i l o x a n k o m p o n e n t e n  

ü b e r   p o l y m e r i s i e r t e   E i n h e i t e n   d e r   e i n g e s e t z t e n  

V i n y l m o n o m e r e n   v e r k n ü p f t   i s t   und  e i n   T e i l   d e r  

S i - H - G r u p p e n   des   S i - H - O r g a n o p o l y s i l o x a n s   d u r c h  

M o n o a d d i t i o n   d e r   e i n g e s e t z t e n   V i n y l v e r b i n d u n g e n  
m o d i f i z i e r t   i s t .  

2.  T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l   gemäß  A n s p r u c h   1,  e n t -  

h a l t e n d   e i n e   P f r o p f p o l y m e r i s a t d i s p e r s i o n   b e s t e h e n d  

a u s  

1.  1 5 - 9 5   Gew.-%  e i n e s   P f r o p f s u b s t r a t e s ,   e n t h a l t e n d  

A)  5 -95   Gew.-%  V i n y l g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   D i -  

o r g a n i p o l y s i l o x a n e n   u n d  

B)  5 -95   Gew.-%  M e t h y l - h y d r o g e n - p o l y s i l o x a n ,  
w o b e i   d i e   Summe  d e r   K o m p o n e n t e n   A  und  B 

100 %  b e t r ä g t   u n d  



2.  8 5 - 5   Gew.-%  p o l y m e r i s i e r t e n   E i n h e i t e n   a u s  

V i n y l v e r b i n d u n g e n ,   w o b e i   d i e   Summe  d e r   Kom-  

p o n e n t e n   1  und  2  s t e t s   100  %  b e t r ä g t .  

3.  T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l   gemäß  e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e  

1  o d e r   2,  e n t h a l t e n d   e i n e   P f r o p f p o l y m e r i s a t d i s p e r -  

s i o n   b e s t e h e n d   a u s  

1.  4 0 - 9 0   Gew.-%  e i n e s   P f r o p f s u b s t r a t e s ,   e n t h a l t e n d  

A)  2 0 - 8 0   Gew.-%  V i n y l g r u p p e n   e n t h a l t e n d e n   D i -  

o r g a n o p o l y s i l o x a n e n  

B)  8 0 - 2 0   Gew.-%  M e t h y l - h y d r o g e n - p o l y s i l o x a n  

u n d  

2.  6 0 - 1 0   Gew.-%  p o l y m e r i s i e r t e n   E i n h e i t e n   aus   n -  

B u t y l a c r y l a t ,  

w o b e i   d i e   Summe  d e r   K o m p o n e n t e n   1.  A  +  B  u n d  

1.  +  2.  s t e t s   100  Gew.-%  b e t r ä g t .  

4.  T e x t i l a u s r ü s t u n g s m i t t e l ,   gemäß  e i n e m   d e r   A n s p r ü c h e  

1  b i s   3,  e n t h a l t e n d  

A.  4 0 - 9 0   Gew.-%  W a s s e r  

B.  5 - 5 9 , 9   Gew.-%  S i l i c o n p f r o p y p o l y m e r i s a t d i s -  

p e r s i o n   u n d  

C.  0 , 1 - 5   Gew.-%  E m u l g i e r -   bzw.   D i s p e r g i e r h i l f s -  

m i t t e l ,   s o w i e   g e g e b e n e n f a l l s   V e r n e t z u n g s -  

k a t a l y s a t o r e n   und  I n h i b i t o r e n .  



5.  V e r f a h r e n   zur   A u s r ü s t u n g   von  t e x t i l e n   M a t e r i a l i e n ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  a u f   das   t e x t i l e  

M a t e r i a l   e i n   A u s r ü s t u n g s m i t t e l   gemäß  e i n e m   d e r  

A n s p r ü c h e   1  -  4  a u f b r i n g t .  
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