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g@ Zusammensetzung zum Ausriisten und Verfahren zum Behandeln von Textilmaterialien.
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v=(7) Die vorliegende Erfindung beschreibt ein wiBriges Ausriistungsmittel zur weichen Hydrophob/Oleophob-
Behandlung von Fasermaterialien, wobei dasselbe aus folgenden Komponenten aufgebaut ist:
A) 25 bis 65 Gew.% eines perfluoraliphatische Gruppen enthaltenden Hydrophob/Oleophob-Mittels
(mindestens 5 Gew.% Fluor) in Dispersion,
B) 10 bis 35 Gew.% einer Dispersion eines emulgierbaren Polyethylens (Dichte bei 20° C mindestens
0,92 gicm3, Sdurezahl mindestens 5) und
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C) 25 bis 40 Gew.% einer fluorfreien Dispersion eines Weichgriffextenders auf Basis eines modifizier-
ten Hydrogenalkylpolysiloxans.

AuBerdem wird ein Verfahren zur weichen Hydrophob. Oleophob-Ausrlstung von Fasermaterialien bean-
sprucht.

Der erfindungsgeméBe Gegenstand zeichnet sich durch sehr gute &l- und wasserabweisende Effekte aus,
die zudem sehr gut wasch- und reinigungsbestdndig sind und auBerdem ist bei dem Gegenstand dieser
Erfindung der besonders oberfldchenglatte, weiche Griff hervorzuheben.
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WiBriges Ausriistungsmittel und Verfahren zur weichen Hydrophob/Oleophob-Behandlung von Faser-
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Die vorliegende Erfindung beschreibt wéBrige Ausriistungsmittel zur weichen Hydrophob:Oleophob-
Behandlung von Fasermaterialien auf Basis von perfluoraliphatischen Zusammensetzungen und Extendern.
AuBerdem wird ein Verfahren zur weichen Hydrophob/Oleophob- Behandlung beansprucht.

Die wasser-, &I~ und schmutzabweisende Ausrlstung mit fluorchemischen Mitteln oder Zusammenset-
zungen ist seit langem bekannt (siehe Chwala/Anger "Handbuch der Textilhilfsmittel”. 1977, Verlag Chemie,
Weinheim, Seiten 470 ff). Ein wesentlicher Nachteil dieser Ausriistungen ist ihr hoher Preis. Man hat
deshalb schon bald scgenannte Extender entwickelt, um in erster Linie die Kosten dieser Ausriistung zu
senken und spdter um auBerdem in grifflicher Hinsicht Verbesserungen zu erhalten. Zuerst wurden flr
diesen Zweck metallsalzhaltige Paraffinemulsionen, fettmodifizierte Kunstharze, Wachse und &hnliche
Produkte eingesetzt, die jedoch allesamt bei Beurteilung der Summe der Effekte nicht liberzeugen kdnnen.
Die danach entwickelten Additionsprodukte von u.a. Olefinen, Vinyl-und Allylestern aliphatischer geradketti-
ger oder verzweigtkettiger S3uren an Wasserstoffpolysiloxane (US-PS 4 004 059) brachten zwar eine
Verbesserung der Wasser- und Olabweisung, waren aber im Hinblick auf die heute geforderten Permanen-
zen noch nicht ganz Uberzeugend und konnten vor allem hinsichtlich des gewlinschten Soft-hand-Effektes
ebenfalls die gesteliten Anforderungen nicht erfilien.

Es wurden nun Ausrlistungsmittel gefunden, die zur gleichzeitigen besonders glatten und weichen
Hydrophob/Qleophob-Behandlung von Fasermaterialien einsetzbar sind. Diese Ausrlistungsmitiel enthalten
perfluoraliphatische Gruppen enthaltende Hydrophob/Oleophob-Mittel, ausgewahite Polyethylenemulsionen
und fluorfreie Weichgriffextenderemulsionen in ausgewahlten Mengenverhaltnissen.

Die Ausriistungsmittel dieser Erfindung, ndmiich das perfluoraliphatische Gruppen enthaltende Mittel,
die Polyethylenemulsion und der fluorfreie Polysiloxan-weichgriffextender stehen entweder als fertige
Formulierung zur Verfligung, oder sie werden individuell dem Ausriistungsbad zugesetzt. Auf diese Weise
entstehen Ausrlistungsmittel, die sich Uberraschenderweise durch insgesamt gesehen sehr gute Effekte, die
zudem eine hervorragende Wasch- und Chemisch-Reinigungsbesténdigkeit aufweisen, auszeichnen. Die
vorliegende Erfindung beschreibt demnach in den Patentansprlichen 1 bis 10 wéfrige Ausristungsmittel zur
weichen  Hydrophob,Oleophob-Behandiung von  Fasermaterialien. Ein  Verfahren zur weichen
Hydrophob/Oleophob-Behandlung der Fasermaterialien wird dann in den Patentanspriichen 11 bis 13
beansprucht.

Bei dem Bestandieil A) handelt es sich um perfiuoraliphatische Gruppen enthaltende
Hydrophob:Oleophobmittel, von denen zahlreiche im Handel erhdltlich sind und die in der fertigen Formulie-
rung mindestens 5 Gew.%, insbesondere 5,5 bis 15 Gew.%, ganz besonders bevorzugt 7 bis 12 Gew.%
Fluor enthalten. Die perfluoraliphatische Gruppe R; kann geradkettig, verzweigtkettig oder bei entsprechen-
der Linge auch cyclisch sein. Natiirlich sind auch Kombinationen daraus flir Ry denkbar. Das Grundgeriist
des perfluoraliphatischen Radikals kann dabei in der Kette Sauerstoff- und/oder trivalente Stickstoff-
Heteroatome, gebunden allein an Kohlenstoffatome, enthalten. Diese Typen fluoraliphatischer Mittel sind
dem Fachmann hinreichend bekannt und er wird keine Schwierigkeiten haben, die brauchbaren Produkte
einzusetzen.

Als Beispiele seien folgende genannt:

Durch die Umsetzung von perfluoraliphatischen Thioglykolen mit Diisocyanaten entstehen perfluoraliphati-
sche Gruppen enthaltende Polyurethane. Diese Produkte werden flr die Faserbehandlung normalerweise in
wipBriger Dispersion angewandt. Derartige Umsetzungsprodukte sind z.B. in der US-PS 4 054 582 beschrie-
ben.

Eine andere Gruppe von Verbindungen im Bestandteil A) sind perfluoraliphatische Gruppen enthaltende
N-Methylolkondensationsprodukte. Auch diese Verbindungen geh&ren zum Stand der Technik und sind in
der US-PS 4 477 498 beschrieben, wo auch auf die Emulgierung derartiger Produkte eingeshend eingegan-
gen wird. ’

Die perfluoraliphatischen Gruppen (Ri-Gruppen) enthaltenden Polycarbodiimide werden z.B. durch Umset-
zung von perfluoraliphatischen Sulfonamidalkanolen mit Polyisocyanaten in Gegenwart geeigneter Katalysa-
toren hergestellt. Diese Verbindungsklasse kann auch allein verwendet werden, aber zumeist wird sie mit
anderen R;-Gruppen enthaltenden Verbindungen, vor allem zusammen mit den (Co)polymeren eingesetzt.
Und damit ist eine weitere Gruppe von Verbindungen, die in Dispersion als Bestandteil A) verwendbar ist,
angesprochen. Unter diesen Verbindungen kdnnen alle bekannten, fluoraliphatische Reste enthaltenden
Polymeren verwendet werden, wobei auch Kondensationspolymere, wie Polyester und Polyamide, die
entsprechende perfluoraliphatische Gruppen enthalten, und vor allem (Co)poiymere auf Basis von z.B. Ry
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Acrylaten und Rs-Methacrylaten, wobei als Comonomere unterschiedliche fluorfreie Vinylverbindungen
Verwendung finden, in Frage kommen. In der DE-OS 2 310 801 (siehe auch GB-A 1.413.051 052) werden
diese Verbindungen unter weiterer Literaturbenennung ausfiihrlich besprochen und auch die Herstellung
von ReGruppen enthaltenden Polycarbodiimiden sowie die Mischung dieser Verbindungen untersinander
wird hier ausflihrlich abgehandelt. :

Neben den obengenannten perfluoraliphatischen Gruppen enthaltenden Mittein kdnnen noch weitere
fluorchemische Verbindungen als Bestandteil A) verwendet werden, z.B. R+-Gruppen enthaitende Guanidine
(US-PS 4.540.479), R«Gruppen enthaltende Allophanate (US-PS 4.606.737) und R-Gruppen enthaltende
Biurete (US-PS 4.668.406). Diese Klassen an Bestandteil A) werden meistens in Kombination verwendet.

Wie aus der gesamten Literatur zu entnehmen ist, weisen die Aktivverbindungen des Bestandteils A) im
allgemeinen einen oder mehrere perfluoraliphatische Reste mit vorzugsweise mindestens 4, insbesondere 6
bis 14 Kohlenstoffatomen auf. Der Bestandteil A) wird dabei in den erfindungsgemafen Ausriistungsmitteln
in Mengen von 25 bis 65 Gew.%, bezogen auf das Ausristungsmittel, eingesetzt. Da die Bestandteile A)
bevorzugt etwa 7 bis 12 Gew.% Fluor enthalten, sind Mittel, die von diesen Bestandteilen 30 bis 55 Gew.%
aufweisen, besonders geeignet.

Das in dem Bestandteil B) enthaltene emulgierbare Polyethylen (Polyethylenwachs) ist bekannt und im
Stand der Technik (DE-PS 2 359 966, DE-A 2 824 716 und DE-A 1 925 993) ausflhrlich beschrieben. In
aller Regel handelt es sich bei dem emulgierbaren Polysthylen um solches mit funktionellen Gruppen,
insbesondere COOH-Gruppen, die teilweise verestert sein kdnnen. Diese funktionellen Gruppen werden
durch Oxidation des Polysthylens eingeflihri. Es ist aber auch méglich, durch Copolymerisation von Ethylen
mit z.B. Acrylsdure die Funktionalitdt zu erhalten. Die im Bestandteil B) enthaltenen emulgierbaren
Polyethylene weisen bei 20° C sine Dichte von mindestens 0,92 grem? und eine Sdurezahl von mindestens
5 auf. Besonders bevorzugt sind die erfindungsgeméfBen Ausrlstungsmittel solcher emulgierbaren Polyeth-
ylene, die eine Dichte bei 20 C von 0,95 bis 1,05 gicm?, eine Sdurezahl von 10 bis 60 und eine
Verseifungszahl von 15 bis 80 besitzen. Im Handel ist dieses Material im allgemeinen in Form von
Schuppen. Pastilien und Zdhnliches zu haben. Der Bestandisil B), also die Dispersion des emulgierbaren
Polyethylens, wird in den Ausrlstungsmitteln in Mengen von 10 bis 35 Gew. %, bezogen auf das
Ausristungsmittel und bezogen auf eine 20 bis 35 %ige Dispersion (bezogen auf Polyethylenwachs),
eingesetzt. Es hat sich dabei gezeigt, daB durch h&here Mengen an Bestandteil B) der Weichgriff noch
angenehmer, noch fliefender. noch weicher gestaliet werden kann, so daB Mengen von 20 bis 35 Gew.%
an Bestandteil B), bezogen auf das gesamte Ausrlistungsmittel, besonders bevorzugt sind.

Das Polyethylenwachs wird in Form von Emulsionen eingesetzt. Dazu sind unterschiediiche Emulgato-
ren erforderlich. Diese Emulgatoren kdnnen den Soft-hand-effekt der Ausrlistungsmittel unterstiitzen.

Als Bestandteil C) sind modifizierte Wasserstoffalkylpolysiloxane in Form wégriger Dispersionen geeig-
net. Vor allem aber kommen als fluorfreie Weichgriffextender Verbindungen in Frage, die durch Modifikation
von Wasserstoffmethylpolysiloxan mit einem langkettigen Alkyirest erhalten werden. Dieser Alkyirest soll
durchschnittlich mindestens 8 C-Atome, insbesondere 8 bis 18 C-Atome enthalten. Diese Bedingung
schlieft nicht aus, daB auch niederkettige Alkylreste zugegen sind, doch ist zu beachten, daf die
durchschnittliche C-Kettenldinge mindestens 8 Kohlenstoffatome ausmacht. Verbindungen dieser Art werden
in der bereits genannten US-PS 4.004.059 beschrieben. Ganz besonders aber sind soiche Bestandteile C)
bevorzugt, die in noch grdferem MaBe modifiziert sind, d.h. die neben den obengenannten Gruppen noch
Epoxyalkylgruppen und evtl. zusatzlich noch Aryl-, insbesondere Phenylgrup pen im Molekiil enthalten (US-
PS 4.625.010). Derartige Verbindungen weisen dann einen Si-H-Gehalt von etwa 0,02 bis 6, insbesondere
0.3 bis 1.8 Gew.%, eine Epoxidzahl von etwa 0.01 bis 0,06 auf und auBerdem sind je g-Atom Wasserstoff
des Siloxans mindestens 0,2 g-Atom desselben durch einen Alkylrest (siehe oben) substituiert.

Die Bestandteile C) liegen als durchschnittlich 25 bis 40%ige Dispersionen vor und bezogen auf diese
Dispersionen werden von dem Bestandteil C) 25 bis 40 Gew.%, insbesondere 25 bis 35 Gew.%, bezogen
auf Ausriistungsmittel, verwendet.

Diese Bestandteile C) werden ebenso wie die Bestandteile A) und B) in bekannter Weise hergestelit
(siehe genannte Literatur). Hinsichtlich der Emulgatoren bestehen bei der Dispergierung bzw. Dispersions-
polymerisation grundsitzlich keine Einschrinkungen, d.h. es sind sowohl! nichtionogene wie auch ibliche
katiomsche und anionische Emulgatoren verwendbar. Aufgrund der Tatsache aber, daB die fertigen
Dispersionen, also die Bestandteile A), B) und C) bei der Herstellung des erfindungsgemafBen Ausriistungs-
mittels gemischt werden und auBerdem zusétzlich noch hdufig mit anderen Bestandteilen kombiniert
angewandt werden, ist es bevorzugt, zur Herstellung mehr oder weniger nichtionogene oder nur schwach
kationische Emulgatoren einzusetzen, um die Gefahr von gegenseitigen Beeinflussungen mdgiichst gering
zu halten. Die im einzelnen einsetzbaren Emulgatoren sind hinreichend bekannt und bediirfen keiner
besonderen Erlduterung. Die Emuigatoren werden dabei in Ublichen Mengen angewandt. Im allgemeinen



S 20

25

30

35

40

45

50

55

EP 0 314 944 A2

betrdgt die Emulgatormenge 3 bis 50, vorzugsweise 8 bis 40 Gew.%, bezogen auf den Jewelhgen Feststoff )

Die Hersteliung der Ausrlstungsmitte! gelingt auf einfache Weise durch Zusammengeben der Bestand-
teile A) bis C) in den angegebenen Mengen. Diese Mittel haben den Vorteil, daB ein stabiles Emkomponen-
tenausrUstungsmittel vorfiegt. '

Fiir das Verfahren zur weichen Hydrophob/OIeophob Behandlung von Fasermaterialien werden die so
hergestellten Mittel direkt eingesetzt. Die verwendeten Mengen richten sich nach den angestrebten Effekten
und liegen (iblicherweise bei 40 bis 100, insbesondere bei 50 bis 80 g/1, bezogen auf ein 25 bis 35 gew.%-
iges Ausrdstungsmittel.

Die Verwendung der erfindungsgemafen Mittel ist, wie oben bereits ausgefiihrt, aufgrund des Vorlie-
gens eines E|nkomponentenausrustungsm|ttels bevorzugt. Es ist aber im Rahmen des vorliegenden Verfah-
rens auch mdglich, mit den entsprechenden Mengen der Bestandteile A) B) und C) die Ublicherweise
wiBrigen Ausriistungsflotten- anzusetzen und der Fachmann wird keine Mihe haben, auch dann-zu den
angestrebten hervorragenden Gesamteffekten zu gelangen. Dle Ausristung selbst erfolgt nach bekannten
Methoden.

Es ist selbstverstdndlich, daB dem obenbeschriebenen Ausriistungsbad auch bei dem vorliegenden .
Verfahren weitere, in der Textilindustrie {ibliche Hilfsmittel zugefligt werden kdnnen. Besonders hervorgeho-
ben seien in diesem-Zusammenhang Knitterfreimittel, da hierbei nicht nur die gewlinschte Knitterfestigkeit,” '
sondern zusitzlich auch noch eine weitere Stabilisierung der Effekte erzielt wird. Daneben sind aber auch
Filllharze, Flammschutzmittel, Schiebefestmittel und hnliche Produkte sowie gegebenenfalls die auBerdem
notwendigen Katalysatoren, alle in Ublichen Mengen, als Zusatzprodukte zu nennen.

Nach dem vorliegenden Gegenstand k&nnen ebenso wie nach den bekannten Verfahren Fasermateria- '
lien aller Art ausgerlistet werden. Als Fasermaterialien sind dabei insbesondere Textilien zu nennen, wobei
wiederum diese Textilien besonders gut geeignet sind, die aus Cellulosefasern bestehen oder mindestens
teilweise Cellulosefasern enthalten. Als zusitzliche Fasern neben der Cellulose kommen dabei sowohl
synthetische. Fasern, wie Polyester-, Polyamid- oder Polyacrylnitrilfasern, als auch Wolle in Betracht. .
Selbstverstindlich kann aber das erfindungsgemife Verfahren auch zur Ausriistung von. reinen
Synthesefaser- und Wolifasermaterialien herangezogen werden. Besonders kritisch ist die &I- und wasser-
abweisende Ausrlistung von Baumwoll/Polyester-Mischgeweben und gerade hierbei zelgen die erfmdungs-
gemaBen Ausristungsmittel ihre Uberlegenheit gegenliber dem Stand der Technik.

Die Vorteile des srfindungsgeméBen Gegenstandes liegen weniger in den 61- und wasserabwelsenden )
Effekten. Aber schon bei der Beurteilung der Wasch- und Reinigungspermanenzen sind gegeniiber dem
Stand der Technik (US-PS 4.004.059) merkliche Vorteile erkennbar.

Vor allem aber ist bei dem Vergleich des Griffes ohne weiteres eine deutliche Uberlegenheit des
Anmeldungsgegenstandes festzustellen. Nach dem Stand der Technik war es aufgrund der verwendeten
Extender bereits mdglich, einen guten bis sehr guten Silikongriff zu erhalten. Es lief jedoch bei dieser
bekannten Ausriistung die Oberfiichenglétte und vor allem die innere Weichheit noch zu- wiinschen Ubrig.
Bei dem vorliegenden Gegenstand werden auch in dieser Hinsicht alle- Anforderungen erflilit, so daB
nunmehr die Erzielung von insgesamt Uberragenden Soft-hand-Effekten zu nennen ist. Es muB als

- {iberraschend angesehen werden, daf vor allem durch den Zusatz des ausgewihlten Bestandteiles B) in

den angegebenen Mengen noch eine - wenn auch geringe - Steigerung der Sl- und wasserabweisenden
Effekte, eine merkliche Verbesserung der Permanenzen und vor allem eine beachtliche positive Griffbeein- . -
flussung erreichbar ist, nachdem. ja der Silikongriff allein -schon allgemein ais besonders weich und
oberflichenglatt angesehen worden ist. Weiterhin ist als Vorteil die. Effektstabllltat der vorhegenden
AusrUstungsmittel hervorzuheben,

Die vorliegende Erfindung wird in den nachfolgenden Beispielen ndher beschrieben, wobel Teile gleich *
Gewichtsteile und Prozentangaben gleich Gewichtsprozent sind. :

Beispiel 1

Zur Herstellung eines Ausristungsmittels werden folgende Bestandteile zusammengerﬂhrt

(Ausristungsmittel 1):

Bestandteil A 1)

55 Teile einer handelsubhchen Dispersion (Emulgator: polyethoxyllertes quaternires Ammonlumsalz)
bestehend aus Polymer X (siehe DE-A 2 310 801) und Ry Polycarbodumud -Emulsion (snehe Beispiel 1, DE-A-
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2 310 801) im Gewichtsverhaitnis 2:1.

- Bestandteil B _)

20 Teile einer handelstiblichen, nichtionogenen, feinteiligen, wéBrigen 20 %-igen Polyetylenwachsdis-
persion (50% Nonyiphenol ethoxyliert mit durchschnittlich 15 Mol Ethylenoxyd, bezogen auf Polyethylen-
wachs, als Emulgator; Polyethylenwachs mit einer Dichie bei 20° C von ca. 1, einer Sdurezahl von etwa 13
und einer Verseifungzahl von etwa 22).

Bestandteil C _1_2

35 Teile einer wéfrigen, nichtionogenen (Emuigator: 3% sines mit 6 Mol Ethylenoxyd ethoxylierten Cio-
C.2-Fettalkohols) 35%-igen Weichgriffextenderdispersion (H- und Epoxyfunktionelles Aryl-Methyl-Ci2-Alkyl-
Polysiloxan mit folgenden Daten: Viskositdt (25° C) ca. 1350 mPa.s, Brechungsindex ng? 1,460-1,465, Si-H-
Gehalt ca. 1 Gew.%, Epoxidzahl ca. 0,03, Verhiitnis der 2-Phenyl-propyi- zu den Ciz-Alkylresten ca. 1:5,
keine Dimethyl-Si-Gruppen).

Flotte |

Mit diesem AusrUstungsmittel | wird eine wapBrige Ausriistungsflotte wie folgt angesetzt:
60 g/l Ausriistungsmittel |, i
40 g/ einer ca. 60%-igen Aminoplastharzifsung (enthdit mit Methanol veretherten Dimethylol-dihydroxy-
ethylenharn stoff und Pentamethylolmelamin im Verhilinis 12:1 und ca. 5% Neutralsalz),
6 g/l einer 30%-igen Zinknitratidsung (pH-Wert ca. 1,0) und 2 g/l 60%-ige Essigsiure.

Flotte 1l

Wie Flotte |, wobei anstelle des AusrUstungsmittels | die Bestandteile A 1) bis C 1) der Flotte getrennt,
aber mengengleich zugegeben werden.

Flotte IlI

Wie Flotte I, aber mit doppelter Menge an Bestandteil B1).

Flotte IV (Vergleich)

Wie Flotte i, aber ohne den Bestandteil B 1).

Flotte ! (Vergleich)

Wie Flotte ll, wobei anstelle des Bestandteils C 1) die gleiche Menge an a, -Dihydroxy-poiydimethyisi-
loxan (Viskositst (20" C) ca. 5000 mPa.s) in wapriger Dispersion verwendet wird.

Ausrlistung

Mit den Flotten | bis V wurde ein Polyester/Baumwolimantelpopeline 67/33 (ca. 210 g/m?) foulardiert
(Flottenaufnahme ca. 65%), dann bei 110" C 10 Minuten getrocknet und bei 150° C 5 Minuten kondensiert.

Die Ergebnisse der Ausrlistungen sind in der nachfolgenden Tabelle zusammengestellt, wobei es sich
bei den Wischen um Ubliche 40° C-Haushaltsmaschinenwischen und bei den chemischen Reinigungen
(CR) um solche in Gegenwart von 2 g/l eines Ublichen Reinigungsverstirkers und 2 g/ Wasser
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(Flottenverhilinis 1:10) handelt. Die Messungen wurden nach S5-tdgigem Ausliegen unter Normalklima
vorgenommen. Die Olabweisung wurde dabei nach AATCC 118-1972, die Wasserabweisung nach DIN

b= Abperleffekt) bzw. dem Spraytest entsprechend AATCC 22-1974
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Beispiel 2

Zur Herstellung der Ausristungsmittel Il bzw. Il a werden folgende Bestandteile zusammengeriibrt:

Bestandteil é @

40 Teile einer Formulierung entsprechend Beispiel 1 der PCT-Anmeidung WO 86/02115 (ca. 6 %%
Fiuor).

Bestandteil B 2)

10 bzw. 20 Teile (Il bzw. II a) einer handelsiliblichen, nichtionogenen, feinteiligen, waBrigen 21%-igen
Polyethylenwachsdispersion (25% Talgfettamin ethoxyliert mit 8 Mol Ethylenoxyd, bezogen auf Polyethylen-
wachs, als Emulgator; Polysthylenwachs mit Dichte ca. 0,96 g/cm? bei 20° C. S#urezahl 27 und Versei-
fungszahi ca. 52).

Bestandteil 9 a ]

40 Teile einer 15%-igen, wiBrigen Weichgriffextenderemulsion eines Additionsproduktes von n-Hexade-
cen (a-Olefin mit durchschnittlich 16 C-Atomen) an Methylwasserstoffpolysiloxan (Molverhilinis 1:2) herge-
stellt entsprechend US-PS 4.004.059 (Umsetzung in Butylacetat wéhrend insgesamt 1,5 Stunden; Inaktivat-
or: tertidres Hexadecylmercaptan; Emulgierung wie beschrieben).

Mit den Ausristungsmitteln Il bzw. Il a werden folgende wéBrige Flotten angesetzt:

90 bzw. 100 g/l AusrUstungsmittel il bzw. lla, 30 g/l einer 60%-igen w#Brigen LOsung von
Pentamethyloimelamin-trimethylether, 8 g/ der im Be|sp|el 1 genannten Katalysatorldsung und 2 ¢/l 60%-
ige Essigsdure (Flotten | bzw. li).

Mit den beiden hergestellten Flotten wird das im Beispiel 1 beschriebene Textilmaterial in der dort
angegebenen Weise ausgeristet und dabei werden die nachfolgenden Effekie erhalten, wobei ein Vergleich
in Anlehnung an den Stand der Technik (Flotte Ill mit 80 g/t eines Mittels aus A 2) und C2), also ohne
Polyethylendispersion) zusatzlich aufgenommen wurde.

axy

iy



EP 0 314 844 A2

20

25

30

35

40
45

- 4 A4 , 14 (uoraTbasp)
l1erbusyoerjyaeqo ‘yotem £ 06 £ 6C 00T ¥ OT | 6-¥ 00T G L| IIY 23131014
14 S S ,
| | , 12 S o S S
ITO{YYOTOoM I9a9UUT 1 00T ¥V ¥e 00T & b | G6—-F 00T &S ¥ II 9313014
I1931x9bto1s9b 1TW ‘I 93131074 °oTM S g , [ o
213eTbusyoery € S S ,
—I9QQ Ispusbexxoaxsy 3ITw JITIH 17 00T Vv 9¢ 00t S G| Sg-¥ 00T S 9 I @330Td
I9bTITINI 'I9YDT9M sSaapuosaq g q , , S
AO Aeadgs q e | 10 Aeadg n, el 1o 4Aeads q e
FITIO HOX T SYOSEM-D,0VXS Teurbrap

50
55



15

20

25

30

35

40

45

50

55

EP 0 314 944 A2

Beispiel 3

Ein Baumwollgewebe (170 g/m?) wird mit einer wéfrigen Flotte, die folgende Bestandteile enthilt,

getrdnkt, auf eine Flottenaufnahme von efwa 70% abgequetscht, kurz bei 105" C getrocknet und 5 Minuten

bei 155 C kondensiert:

40 g/l Asahi Guard AG 310 (Dispersion auf Basis von Perfluoralkylacrylatpolymer mit ca. 9 % Fluor), 15 gil
der im Beispiel 1 beschriebenen Polyethylenwachsdispersion (Polysthylenwachs mit d(20° C)=0,93, Siure-
‘Verseifungszahl = 16), 20 g/ einer 25%-igen, nichtionogenen Dispersion eines Weichgriffextenders (H-
funktionelles Methyl-C:o-+2-Alkylpolysiloxan mit 11 Mol% Me-Si-H-Gruppen und 89 Mol% Me-Si-Alkyi-
Gruppen, einer Viskositét bei 25° C von 930 mPa.s und np25 = 1,453), 20 g/l siner waBrigen, ca. 50%-igen
L&sung von Pentamethylol-Melaminmethylether, .

20 g/l einer 45%-igen wiBrigen L8sung von Dimethyliol-dihydroxyethylenharnstoff,

2 g/l 60%-ige Essigsidure und

8 g/l Magnesiumchloridhexahydrat (Flotte ).

Im Vergleich zum Stand der Technik wird eine Flotte ohne die Polyethylenwachsdispersion angesetzt
(Flotte II). '

Es wird bei der erfindungsgeméfBen Ausrlistung ein Gewebe mit einer ebenfalls sehr guten und
permanenten Ol- und Wasserabweisung und einem wirklich ausgeprégten Soft-hand-Effekt erhalten. Nach
dem Stand der Technik sind die Effekte und vor allem der Griff schwécher ausgeprégt. Einzelheiten kGnnen
der nachfolgenden Tabelle eninommen werden:

Original |5X40°C-W&sche | 1XCR Griff
a b élr a b 0l |a b 01

5 5 4 ausgepragtér
Flotte I 6 5 5 7 5 4-5 | 23 3 4 Soft-hand-

4 4 3 Effekt

5 - S 4 mé&Biger bis
Flotte II |7 4 5 9 4 3-4 127 2 3 guter Weich-
(Stand d. 4 4 2 griff
Technik)
unbehan- (82 1 0 - - -
delt

Wird dieser Flotte | anstelle des Aminoplast/Katalysatorsystems ein (ibliches Schiebefestmittel auf Basis
Polykieselsdure/basisches Aluminiumchlorid (Wirksubstanz ca. 16%) in Mengen von 15 g/l zugesetzt, so
wird gleichzeitig die Schiebefestigkeit verbessert, wenn zum Beispiel eine Polyestermaschenware ausger-
stet wird. '

Beispiel 4

In gleicher Weise wie im Beispiel 1 beschrieben kdnnen zur Herstellung des Bestandteils C) auch
folgende beiden Silikone verwendet werden:

10
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0y 3 Viskositat (25°C) Si-H-Gehalt = Epoxidzahl
(mPa’s) ' B (Gew. %) - '

1,453 1150 | ca. 0,04 0,02

1,451 1050 ca. 0,08 0,05

Das Effeki-niveau entsprechender Ausrlistungen entspricht den im Beispiel 1 angegébénen Werten.

Beispiel 5

Das in Beispiel 1 beschriebene Gewebe wird in eine Flotte fo'!gender Zusammensetzung eingetaucht,
auf eine Flottenaufnahme von 55 % abgequetscht, gstrocknet und bei 160°C 3 Minuten kondensiert: .

32 g/l Ri-Acrylatcopolymer (kationische Dispersion auf Basis des Acrylats von Ce-1o- Perﬂuoroalkyl “N- -
ethyl-N-8-hydroxyethyl-sulfonamid mit ungeféhr 10°’ Fluorgehalt), 15 g/l einer 27 %igen Polyethylenwachs-

dispersion (Polyethylenwachs mit d= 0,98 (20° C); S#urezahi 25, Verseifungszahl 50; 50%, bezogen auf

Polyethylenwachs, einer Emugatormischung aus Cieng-Fettalkohol ethoxyliert mit durchschnittlich 40 Mol
Ethylenoxyd je Mol Alkohol und Emulgator nach Beispiel 1 der US-PS 3.904.661 im Verhiltnis 1:9) und 20
g/l des Bestandteils C 1) aus Beispiel 1 vorliegender Anmeldung mit dem modifizierten Hydrogenalkylpoly-
siloxan aus Beispiel 1 der US-PS 4.625.010 als Weichgriffextender (Flotte ). .

Als Vergleich nach dem Stand der Technik wird die gleiche Ausrustung ohne die Polyethylenwachsdls-h

persion durchgefihrt (Flotte If).

Original - Griff
a b 0L '
5 ~ hervorragender Soft-
Flotte I 8 5 5 hand-Effekt mit sehr
(erfindungsgemdi) 4

guter innerer Weichheit

o 5 : )
Flotte II 9 4 4 . m&Biger Weichgriff
(Stand der Technik) 4 :

Die Wasch- und Reinigungsbesténdigkeit ist in gleicher Weise wie in den anderen Beispielen gegeben.

Anspriiche

1. WiBriges Ausrlstungsmittel zur weichen Hydrophob/Oleophob-Behandiung von Fasermaterialien auf
Basis von perfluoraliphatischen Zusammensetzungen und Extendern gekennzelchnet durch foigende Zu-
sammensstzung (Summe 100%):

A) 25 bis 65 Gew.%, bezogen auf das Ausriistungsmittel, eines perﬂuoraliphatische Gruppen
enthaltenden HydrophobsOleophob-Mittels mit mindestens § Gew.%. Fluor in Dispersion,

B) 10 bis 35 Gew.%, bezogen auf das Ausrustungsmtttel einer 20 bis 35 %igen D|sper310n eines
emulgierbaren Polysthylens mit einer Dichte- (bei 20° C) von mindestens 0,92 g/cm3 und einer Saurezahl '
von mindestens 5 und

C) 25 bis 40 Gew.%, bezogen auf das Ausrustungsmlttel einer 25 bis 40 %igen fluorfre|en
Dispersion eines Weichgriffextenders auf Basis eines modifizierten Hydrogenaikylpolysiloxans:- .

2. Ausrlistungsmittel nach Patentanspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dag als Bestandteil A) Mischun-;:, o

gen von perfluoraliphatische Gruppen enthaltenden Hydrophob/Oleophob-Mittein eingesetzt werden.

11
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3. AusrUstungsmittel nach den Patentanspriichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daf als Bestandteil
A) einzeln oder in Mischung
- perfluoraliphatische Gruppen enthaltende Polyurethane,

- perfluoraliphatische Gruppen enthaltende N-Methylolkondensationsprodukte,

- perfluoraliphatische Gruppen enthaltende Polycarbodiimide undroder
- perfluoraliphatische Gruppen enthaltende Polymere bzw. Copolymere in Dispersionsform eingesetzt
werden. '

4. Ausrlistungsmittel nach den Patentanspriichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die perfiuorali-
phatischen Gruppen enthaltenden Mitiel im Bestandteil A) 5,5 bis 15 Gew.% Fluor, bezogen auf die
Dispersion, enthalten.

5. Ausrlistungsmittel nach den Patentansprichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, da das emulgierba-

re Polyethylen im Bestandteil B) eine Dichte von 0,95 bis 1,05 g/cm?3, eine SZurezahl von 10 bis 60 und

eine Verseifungszahl von 15 bis 80 aufweist.

6. Ausrlstungsmittel nach den Patentanspriichen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB der Emulgator-
anteil im Bestandteil B) mindestens 3 Gew.%, insbesondere 8 bis 40 Gew.%, bezogen auf Polyethylen-
wachs, betrégt.

7. Ausrilistungsmittel nach den Patentanspriichen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB der Bestandteil
B) zu 20 bis 35 Gew.% enthalten ist. '

- 8. Ausristungsmittel nach den Patentanspriichen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB als Bestandteil
C) Mischungen von Weichgriffextendern auf Silikonbasis eingesetzt werden.

9. Ausriistungsmittel nach den Patentanspriichen 1 bis 8, dadurch gekennzsichnet, daB als Bestandteil
C)

- H-funktionelles Cs -13-Alkyl-Methyl-Polysiloxan und/oder
- H- und Epoxyfunktionelles Cs-+g-Alkyl-Methyl-Polysiloxan, die gegebenenfalls Arylgruppen aufweisen,
in Dispersionsform eingesetzt werden.

10. Ausrlistungsmittel nach den Patentanspriichen 1 bis 9, dadurch gekennzelchnet daB der Bestandteil
C) zu 25 bis 35 Gew.% enthalten ist. )

11. Verfahren zur weichen Hydrophob/Oleophob-Behandiung von Fasermaterialien, insbesondere von
Textilien, dadurch gekennzeichnet, daB eine wéBrige Flotte, die 40 bis 100, insbesondere 50 bis 80 g/l des
etwa 25 bis- 35 gew.%igen Ausrlistungsmittels nach den Patentansprichen 1 bis 10 bzw. die entsprechen-
den Mengen der Bestandteile A), B) und C) enthiit, auf das Material aufgebracht und dasselbe in (blicher
Weise fertiggestellt wird. )

12. Verfahren nach Patentanspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daB zusitzlich 10 bis 45 g/l eines
handelslblichen, 40 bis 60 gew.%igen Aminoplastharzes mitverwendet werden.

13. Verfahren nach den Patentanspriichen 11 und 12, dadurch gekennzeichnet, daB weiterhin Ubliche
Textilhilfsmittel in bekannter Weise mitverwendet werden.
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