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(57) Abstract

The invention concerns aqueous emulsions of (A) organopolysiloxane free from basic nitrogen and (B) alkyltrialkoxysilane
which contain (C) an emulsifier and (D) water. Organopolysiloxane (A) has formula R,Si(OR!),04_,.,/2, Wherein R has ident-
ical or different, monovalent, optionally substituted C;-Cqg hydrocarbon residues bonded by SiC, R! has identical or differ-
ent, monovalent, optionally substituted C;-C4 hydrocarbon residues, a is equal to 0, 1, 2 or 3, on average 0.75 to 1.5, and b is
equal to 1, 2 or 3, on average 0.2 to 2.0, and has a molecular weight of at least 600 g/mol. Also disclosed are a method for
preparing said emulsions and their use for water-repellent impregnation of cement-bonded fibrous building components.

(57) Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft wissrige Emulsionen von (A) Organopolysiloxan, das frei von basischem Stickstoff ist und (B) Al-
kyltrialkoxysilan, die (C) einen Emulgator und (D) Wasser enthalten, wobei das Organopolysiloxan (A) die Formel R,
Si(OR!),04.4./2 hat, in der R gleiche oder verschiedene einwertige, gegebenenfalls substituierte iiber SiC-gebundene
C,-C;g-Kohlenwasserstoffreste, R! gleiche oder verschiedene einwertige C;-C¢-Kohlenwasserstoffreste, a 0, 1, 2 oder 3,
durchschnittlich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3, durchschnittlich 0,2 bis 2,0 bedeutet und ein Molekulargewicht von mindes-
tens 600g/mol besitzt, ein Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung zur wasserabweisenden Imprégnierung
von zementgebundenen Faserbauteilen.
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Oorganopolysiloxan-Alkyltrialkoxysilanemulsionen zur
Impragnierung von zementgebundenen Faserbauteilen

Die vorliegende Erfindung betrifft wdssrige Emulsionen von
Alkoxygruppen enthaltendem stickstofffreien Organopolysi-
loxan und Alkyltrialkoxysilan.

Wdssrige Emulsionen von Alkyltrialkoxysilanen und stick-
stofffreien und basischen Stickstoff enthaltenden
Organopolysilo-xanen mit Alkoxygruppen sind aus US-A-4 661
551 (ausgegeben am 28. 4. 1987, H. Mayer et al., Wacker-
Chemie GmbH) bekannt. Diese Emulsionen eignen sich gut zum
Hydrophobieren von Baustoffen, einschlieflich Beton und
zementgebundenen Faserbauteilen. Jedoch vergilben die damit
behandelten Baustoffe unter dem EinfluBf von Licht und Luft.
0
Wissrige Emulsionen von Alkyltrialkoxysilanen zum Hydropho-
bieren von Baustoffen sind u.a. aus US-A-4 877 654 (ausgege-
ben am 31. 10. 1989, M.E. Wilson, PCR Inc.) bekannt. Die
Alkyltrialkoxysilane sind jedoch relativ teuer.
Die Verwendung von preisglinstigeren Emulsionen von Alkoxy-
gruppen enthaltenden Organopolysiloxanen zum Hydrophobieren
von Baustoffen ist in US-A-4 704 416 (ausgegeben am 3. 5.
1988, H. Eck und M. Roth, Wacker-Chemie GmbH) beschrieben.
Die hydrophobierende Wirkung solcher Organopolysiloxane ist

jedoch unbefriedigend.



WO 92/19671 PCT/EP92/00948

Emulsion zum Impridgnieren der Oberfldchen von Baustoffen
eingesetzt wird, trennen sich Methyltriethoxysilan, das
tiefer in die Baustoffe eindringt und Polymethylsiloxan,
welches vorwiegend ah der Oberfliche haftet und dort einen

unerwiinschten Glanz verursacht.

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, preisglinstige
wdssrige Emulsionen zur wasserabweisenden Imprdgnierung von
Baustoffen, insbesondere zementgebundenen Faserbauteilen
bereitzustellen, die durch den Einfluf von Licht und Luft
nicht vergilben und die eine gute imprédgnierende Wirkung
zeigen, ohne einen Glanz an der Oberfliche der Baustoffe zu

verursachen.

Die vorstehend beschriebene Aufgabe wird durch die vorlie-
gende Erfindung gel&st durch die Bereitstellung von wdssri-
gen Emulsionen von (A) Organopolysiloxan, das frei von
basischem Stickstoff ist und (B) Alkyltrialkoxysilan, die
(C) einen Emulgator und (D) Wasser enthalten, wobei das

Organopolysiloxan (A) die Formel

: 1
RySLORN) 0 oy

2

hat, in der R gleiche oder verschiedene einwertige, gegebe-
nenfalls substituierte {iber SiC-gebundene Cj-Cjg-Kohlenwas-
serstoffreste, Rl gleiche oder verschiedene einwertige Ci-
06—Kohlenwasserstcffreste, a 0, 1, 2 oder 3, durchschnitt-
lich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3, durchschnittlich 0,2
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bis 2,0 bedeutet und ein Molekulargewicht von mindestens
600g/mol besitzt.

Obwohl in der oben aufgefilhrten Formel nicht aufgefiihrt,
kann ein Teil der Reste R durch direkt an Siliciumatome ge-
bundene Wasserstoffatome ersetzt sein. Dies ist jedoch

nicht bevorzugt.

Vorzugsweise enthalten die Reste R hdchstens 12 Kohlenstoff-
atome je Rest. Beispiele filir Reste R sind Alkylreste, wie
der Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-Propyl-, n-Butyl-, iso-
Butyl-, tert.-Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-,
tert.-Pentylrest, Hexylreste, wie der n-Hexylrest, Heptyl-
reste, wie der n-Heptylrest, Octylreste, wie der n-Octylrest
und iso-Octylreste, wie der 2,2,4-Trimethylpentylrest, No-
nylreste, wie der n-Nonylrest, Decylreste, wie der n-Decyl-
rest, Dodecylreste, wie der n-Dodecylrest; Alkenylreste, wie
der Vinyl- und der Allylrest; Cycloalkylreste, wie Cyclo-
pentyl-, Cyclohexyl-, Cycloheptylreste und Methylcyclohexyl-
reste; Arylreste, wie der Phenyl- und der Naphthylrest;
Alkarylreste, wie o-, m—-, p-Tolylreste, Xylylreste und
Ethylphenylreste; Aralkylreste, wie der Benzylrest, der
alpha- und der B- Phenylethylrest.

Beispiele filir substituierte Reste R sind Cyanalkylreste, wie
der B-Cyanethylrest, und halogenierte Kohlenwasserstoff-
reste, beispielsweise Halogenalkylreste, wie der 3,3,3-Tri-
fluor-n-propylrest, der 2,2,2,2’,2’,2'-Hexafluorisopropyl-
rest, der Heptafluorisopropylrest, und Halogenarylreste, wie
der o-, m-, und p-Chlorphenylrest.

Wegen der leichteren Zug&nglichkeit sind vorzugsweise min-
destens 50 % der Reste R, insbesondere mindestens 80 % der

Reste R Methylreste.
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In der vorstehenden Formel bedeutet a vorzugsweise durch-

schnittlich 0,9 bis 1,1 und b vorzugsweise 0,8 bis 1,4, ins-

besondere 1,0 bis 1,2.

Es kann ein Organopolysiloxan, vorzugsweise eines der vor-
stehenden Formel eingesetzt werden, es kdnnen auch mehrere

Oorganopolysiloxane eingesetzt werden.

Besonders bevorzugt als Organopolysiloxane (A) sind solche,
die durch Umsetzung von Methyltrichlorsilan oder Phenyl-
+richlorsilan mit Ethanol in Wasser erhdltlich sind, z.B.

solche der Summenformel

CH,51(0C,Hg) o 40y 4
oder
CeHgS1(0C,Hg) g 7507 14

Vorzugsweise haben die Organopolysiloxane (A) und damit auch
die Organopolysiloxane der Formel (I) eine Viskositdt von 15
bis 2000 mPa.s bei 25°C, insbesondere 20 bis 200 mPa.s beil

25° C.

Das Alkyltrialkoxysilan (B) besitzt gleiche oder verschie-
dene einwertige gegebenenfalls substituierte iber SiC-gebun-
dene C;-Cyg-Alkylreste und vorzugswelse gleiche oder ver-
schiedene gegebenenfalls substituierte Cj-Cg-Alkoxyreste.

Bevorzugte Alkylreste besitzen 4 bis 10 Kohlenstoffatome,
wie der n-Butyl-, sec.-Butyl-, iso-Butyl-, tert.-Butyl-, n-
Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, tert.-Pentylrest, Hexyl-
reste, wie der n-Hexylrest, Heptylreste, wie der n-Heptyl-
rest, Octylreste, wie der n-Octylrest und iso-Octylreste,
wie der 2,2,4-Trimethylpentylrest, Nonylreste, wie der n-
Nonylrest, Decylreste, wie der n-Decylrest; Cycloalkylreste,
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wie Cyclopentyl-, Cyclohexyl- und Cycloheptylreste und
Methylcyclohexylreste.

Die substituierten Alkylreste sind Cyanalkylreste, wie der
B-Cyanethylrest, und Halogenalkylreste, wie der 3,3,3-Tri-
fluor-n-propylrest, der 2,2,2,2’,2’,2’~-Hexafluorisopropyl-
rest und der Heptafluorisopropylrest.

Bevorzugte Alkoxyreste des Alkyltrialkoxysilans besitzen 1
bis 4 Kohlenstoffatome, wie der Methoxy-, Ethoxy-, n-Prop-
oxy-, Isopropoxy-, n-Butoxy-, iso-Butoxy-, sec.-Butoxy-, und
tert.-Butoxyrest, wobei die Methoxy- und Ethoxyreste beson-

ders bevorzugt sind.

Die Alkoxyreste des Alkyltrialkoxysilans kénnen mit Cyano-
gruppen und Halogenatomen substituiert sein.
Es kann ein Alkyltrialkoxysilan, es kdnnen auch Gemische aus

mehreren Alkyltrialkoxysilanen verwendet werden.

Die erfindungsgemédBen wdssrigen Emulsionen enthalten einen

an sich bekannten Emulgator.
Als anionische Emulgatoren eignen sich besonders:

1. Alkylsulfate, besonders solche mit einer Kettenldnge von
8 bis 18 C-Atomen, Alkyl- und Alkarylethersulfate mit 8 bis
18 C-Atomen im hydrophoben Rest und 1 bis 40 Ethylenoxid
(EO)- bzw. Propylenoxid(PO)einheiten.

2.Sulfonate, besonders Alkylsulfonate mit 8 bis 18 C-Atomen,
Alkylarylsulfonate mit 8 bis 18 C-Atomen, Tauride, Ester und
Halbester der Sulfobernsteinsdure mit einwertigen Alkoholen
oder Alkylphenolen mit 4 bis 15 C-Atomen; ggf. kdnnen diese



WO 92/19671 PCT/EP92/00948

k&dnnen diese Alkohole oder Alkylphenole auch mit 1 bis 40

EO-Einheiten ethoxyliert sein.

3. Alkali- und Ammoniumsalze von Carbonsduren mit 8 bis 20
C-atomen im Alkyl-, Aryl-, Alkaryl- oder Aralkylrest.

4. Phosphorsidureteilester und deren Alkali- und Ammonium-
salze, besonders alkyl- und Alkarylphosphate mit 8 bis 20 C-
Atomen im organischen Rest, Alkylether- bzw. Alkarylether-
phosphate mit 8 bis 20 C-Atomen im Alkyl- bzw. Alkarylrest

und 1 bis 40 EO-Einheiten.
Als nichtionische Emulgatoren eignen sich besonders:

5. Polyvinylalkohol, der noch 5 bis 50 %, vorzugsweise 8 bis
20 % Vinylacetateinheiten aufweist, mit einem Polymerisa-

tionsgrad von 500 bis 3000.

6. Alkylpolyglycolether, vorzugsweise solche mit 8 bis 40
EO-Einheiten und Alkylresten von 8 bis 20 C-Atomen.

7. Alkylarylpolyglycolether, vorzugsweise solche mit 8 bis
40 EO-Einheiten und 8 bis 20 C-Atomen in den Alkyl- und

Arylresten.

8. Ethylenoxid/Propylenoxid(EO/PO)-Blockcopolymere, vorzugs-
weise solche mit 8 bis 40 EO- bzw. PO-Einheiten.

g. Fettsiuren mit 6 bis 24 C-Atomen.

10. Naturstoffe und deren Derivate, wie Lecitin, Lanolin,
Saponine, Cellulose; Cellulosealkylether und Carboxyalkyl-
cellulosen, deren Alkylgruppen jeweils bis zu 4 Kohlenstoff-

atome besitzen.
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11. Polare Gruppen enthaltende lineare Organo(poly)siloxane,
insbesondere solche mit Alkoxygruppen mit bis zu 24 C-Atomen
und/oder bis zu 40 EO- und/oder PO-Gruppen.

Als kationische Emulgatoren eignen sich besonders:

12. Salze von primdren, sekundiren und tertiiren Fettaminen
mit 8 bis 24 C-Atomen mit Essigsiure, Schwefelsdure, Salz-
sdure und Phosphorsiduren.

13. Quarterndre Alkyl- und Alkylbenzolammoniumsalze, insbe-
sondere solche, deren Alkylgruppe 6 bis 24 C-Atome besitzen,
insbesondere die Halogenide, Sulfate, Phosphate und Acetate.

14. Alkylpyridinium-, Alkylimidazolinium- und
Alkyloxazoliniumsalze, insbesondere solche, deren Alkylkette
bis zu 18 C-Atome besitzt, speziell die Halogenide, Sulfate,
Phosphate und Acetate.

Als Ampholytische Emulgatoren eignen sich besonders:

15. Langkettig substituierte Aminos#uren, wie N-Alkyl-di-
(aminoethyl-)glycin oder N-Alkyl-2-aminopropionsiuresalze.

16. Betaine, wie N-(3-Acylamidopropyl)-N:N-dimethylammonium-
salze mit einem Cg-Cjg-Acylrest und Alkyl-imidazolium-Beta-

ine.

Bevorzugt als Emulgatoren sind nichtionische Emulgatoren,
insbesondere der vorstehend unter 5. aufgefiihrte Polyviny-
lalkohol. Besonders bevorzugte Polyvinylalkohole enthalten
noch 10 bis 15 % Vinylacetateinheiten und weisen einen Poly-

merisationsgrad von 1200 bis 2000.
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Die erfindungsgemdBfen wdssrigen Emulsionen enthalten 30 bis
95 Gew.-%, vorzugsweise 35 bis 70 Gew.-%, insbesondere 45

bis 60 Gew.-% Wasser.:

In den erfindungsgemidBen Emulsionen liegt das Gewichtsver-
h&dltnis von (A) Organopolysiloxan und (B) Alkyltrialkoxysi-
lan bei 100:1 bis 1:1. Vorzugsweise liegt das Gewichtsver-
hiltnis von (A) Organopolysiloxan zu (B) Alkyltrialkoxysilan
bei 24:1 bis 1:1. Besonders bevorzugt ist ein Gewichtsver-
h#ltnis von (A) Organopolysiloxan zu (B) Alkyltrialkoxysilan
von 10:1 bis 2:1, insbesondere 5:1 bis 3:1.

Der Anteil des Emulgators (C) kann 0,1 bis 15 Gew.-% der Ge-
samtmenge von (A) Organopolysiloxan und (B) Alkyltrialkoxy-
silan betragen. Vorzugsweise liegt er bei 2 bis 10 Gew.-%.

Die erfindungsgemidfen Emulsionen k&nnen zusdtzlich {ibliche
Fiillstoffe und Verdickungsmittel, insbesondere verstédrkende
Fiillstoffe, also Flillstoffe mit einer BET-Oberfl&che von
mehr als 50 m2/g, wie pyrogen hergestellte Kieselsdure, ge-
fdllte Kieselsdure und Silicium-Aluminium-Mischoxide groBer
BET-Oberfliche enthalten. Besonders geeignet ist hochdisper-
se Kieselsdure. Es kann eine Art von Fiillstoff, es kann auch
ein Gemisch von mindestens zwel Fiillstoffen eingesetzt wer-

den.

Die erfindungsgemdBen Emulsionen koénnen auch noch Puffersub-
stanzen enthalten, die den pH-Wert im Bereich von 4 bis 7
stabilisieren, in dem die Alkyltrialkoxysilane sehr hydroly-
sebestdndig sind. Geeignet sind alle organischen und anor-
ganischen S&uren und Basen, die sich gegeniiber den iibrigen
Bestandteilen der erfindungsgemdfen Emulsionen chemisch in-
ert verhalten, insbesondere die Alkali-, Erdalkali- und Am-
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moniumsalze von Carbonsduren, Phésphor— Kohlen- und
Schwefelsdure. Besonders bevorzugt sind Natriumcarbonat, Na-
triumhydrogencarbonap, Natriumhydrogenphosphat, Natriumace-
tat und ein Gemisch aus Essigsdure und widssriger Ammoniak-
lésung. Die bevorzugte Menge an Puffersubstanzen liegt zwi-
schen 0,01 und 4 Gew.-%.

Die erfindungsgemdBen Emulsionen kdnnen zusitzlich zu den
vorstehend beschriebenen Bestandteilen als Zusatzstoffe Fun-
gizide, Bakterizide, Algicide, Mikrobicide, Geruchsstoffe,
Korrosionsinhibitoren, Entschidumer und, wenn auch nicht be-
vorzugt, organische Losungsmittel enthalten. Die erfindungs-
gemdBen Emulsionen enthalten Zusatzstoffe jeweils vorzugs-

weise in Mengen von 0,001 bis 1 Gew.-%, insbesondere von
0,01 bis 0,1 Gew.-%.

Die Mengenangaben fiir Fiillstoffe, Verdickungsmittel, Puffer-
substanzen und Zusatzstoffe sind jeweils bezogen auf die
Summe der Gewichte von (A) Organopolysiloxan, (B) Alkyl-
trialkoxysilan, (C) Emulgator und (D) Wasser.

Ebenfalls Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur
Herstellung einer wdssrigen Emulsion von (A) Organcpolysi-
loxan, das frei von basischem Stickstoff ist und (B) Alkyl-
trialkoxysilan, die (C) einen Emulgator und (D) Wasser
enthdlt, wobei das Organopolysiloxan (A) die Formel

* l
R,S1(O0R7), 0, .,

2
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hat, in der R gleiche oder verschiedene einwertige, gegebe-
nenfalls substituierte {iber SiC-gebundene C;-Cjg-Kohlenwas-
serstoffreste, Rl gleiche oder verschiedene einwertige C1-
CG—Kohlenwasserstoffreste, a 0, 1, 2 oder 3, durchschnitt-
lich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3, durchschnittlich 0,2
bis 2,0 bedeutet und ein Molekulargewicht von mindestens
600g/mol besitzt

und wobei zunichst nur ein Teil des Wassers mit (A) dem Or-
ganopolysiloxan, (B) dem Alkyltrialkoxysilan und (C) dem
Emulgator emulgiert wird und anschliefend das restliche Was-

ser zuemulgiert wird.

Die erfindungsgemédBen widssrigen Emulsionen kdnnen nach ibli-
chen Verfahren zur Herstellung von wdssrigen Emulsionen her-
gestellt werden. Vorzugsweise wird zundchst nur ein Teil des
Wassers mit (A) dem Organopolysiloxan, (B) dem Alkyltrial-
koxysilan und (C) dem Emulgator emulgiert, bis eine viskose
Olphase entsteht und anschlieBend das restliche Wasser zur
Bildung einer weniger viskosen Emulsion zuemulgiert. Das
Organopolysiloxan kann auch im Alkyltrialkoxysilan geldst
werden, wodurch beide Komponenten gleichzeitig zu der Emul-

sion aus Emulgator und Wasser gegeben werden.

Das Emulgieren kann in einer Emulgieranlage diskontinuier-

lich oder vorzugsweise kontinuierlich in einer Durchlauf-

mischanlage erfolgen.

Die Emulsionen werden vorzugsweise bei 0 bis 50°C, insbeson-
dere bei 20°C und vorzugsweise bei Drucken von 0,5 bis 2 MPa
{(abs.), insbesondere bei 0,1 MPa (abs.) hergestellt.

Die erfindungsgemdfen Emulsionen eignen sich zur wasserab-
weisenden Imprdgnierung von Baustoffen, wie Natur- oder
Kunststein, Beton, Zement, Mauerwerk und Porenbeton.

)
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Die Emulsionen sind besonders geéignet zur wasserabweisenden
Imprédgnierung von zementgebundenen Faserbauteilen, deren Fa-
sern aus Naturfasern oder Synthesefasern bestehen. Geeignete
Naturfasern sind Minéralfasern, wie Steinwolle, Quarz- oder
Keramikfasern oder Pflanzenfasern, wie Zellulose. Geeignete
Synthesefasern sind beispielsweise Glasfasern, Kunststoff-
fasern und Kohlefasern.

Besonders bevorzugt ist die Verwendung der erfindungsgemédfen
Emulsion zur Imprégnierung von zementgebundenen Zellulose-
faserbauteilen. Die Zellulosefasern kdnnen beispielsweise
Jute-, Kokos- oder Hanffasern sein oder aus Papier, Karton
oder Altpapier stammen.

Die erfindungsgemédfen Emulsionen eignen sich fiir die Anwen-
dung in Masse, d.h. die Emulsion wird der hydraulischen Mi-
schung zur Herstellung von Bauteilen vor dem Abbinden zuge-
setzt oder filir die Imprédgnierung von Bauteilen nach dem Ab-
binden.

Die erfindungsgemiBen Emulsionen kdnnen vor ihrer Verwendung
als Hydrophobierungs- und Imprignierungsmittel mit Wasser
verdiinnt werden. Bei der Oberfldchenimprédgnierung von Bau-
stoffen nach dem Abbinden ist eine Verdiinnung bis zu einem
Gesamtgehalt von (A) Organopolysiloxan und (B) Alkyltrialko-
xysilan von 1 Gew=-% glinstig.

In den nachfolgenden Beispielen sind, falls jeweils nicht
anders angegeben,

a) alle Mengenangaben auf das Gewicht bezogen;

b) alle Driicke 0,1 MPa (abs.);

c) alle Temperaturen 20° C .
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Beispiele
Herstellung des Organopolysiloxans (A):

Das in den folgenden Beispielen als Organopolysiloxan (A)
verwendete Monomethylsiloxan mit liber Sauerstoff an Silicium
gebundenen Ethylgruppen wurde hergestellt wie folgt:

Ein Gemisch aus 10 Mol Ethanol und 5,5 Mol Wasser wurde aus
einem Tropftrichter zu einem Gemisch aus 6 Mol Methyltri-
chlorsilan und 400 g Toluol unter Riilhren tropfenweise gege-
ben, wobeli gasférmiger Chlorwasserstoff entwich und sich der
zundchst bei 30°C befindliche Inhalt des ReaktionsgefidfBes
stark abkiihlte. Nach Beendigung der Zugabe des Ethanol-Was-
sergemisches wurde das Reaktionsgemisch auf 40°C erwdrmt und
bei 0,20 kPa (abs.) ein Gemisch aus Ethanol, Wasser und
Chlorwasserstoff abdestilliert. Restlicher Chlorwasserstoff
wurde mit wasserfreiem Natriumcarbonat neutralisiert und an-
schlieBend restliches Ethanol und Wasser bei 0,30 kXPa (abs.)
bis 120°C als Temperatur des fliissigen Kolbeninhalts ab-
destilliert. Nach Abkiihlung und Filtrieren des bei der De-
stillation erhaltenen Riickstandes wurde eine klare, farblose
Fliissigkeit mit einer Viskositdt von 20 mPa.s bei 23°C er-
halten. Sie hat die Bruttoformel

CH3SJ. (OCZHS) 0, 801, 1 .
Dieses Organopolysiloxan hat ein Molekulargewicht von

650 g/mol.
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Beispiel
Herstellung der erfindungsgemiBen Emulsion:

In einer Turrax Emulgiervorrichtung wurden 20,25 Gewichts~
teile Wasser mit 2,25 Gewichtsteilen Polyvinylalkohol mit
einem Polymerisationsgrad von etwa 1600 und der noch 11-14%
Acetoxyethyleneinheiten aufwies (Polyvioﬂg W 25/140 von
Wacker-Chemie, Miinchen) bei 1000 U/min emulgiert. An-
schlieBend wurden 38 Gewichtsteile des vorstehend herge-
stellten Organopolysiloxans (A), 10 Gewichtsteile Isooctyl-
trimethoxysilan (VP 1316 von Wacker-Chemie GmbH, Miinchen) ,
und 2 Gewichtsteile hochdisperse Kieselsiure mit einer BET-
Oberfldche von 120 m?/g (Wacker HDK H 15® von Wacker-Chemie
GmbH, Miinchen) in der angegebenen Reihenfolge bei 15000
U/min emulgiert. Es bildete sich eine viskose Olphase, die
beim anschlieBendem Emulgieren mit weiteren 27,5 Gewichts-
teilen Wasser dinnflissiger wurde. Die Gesamtzeit fir das
Emulgieren betrug 10 min. In die erhaltene Emulsion wurden
schlieBlich 0,1 Gewichtsteile einer 20 Gew.%igen Natrium-
acetatldsung und 0,05 Gewichtsteile eines Fungizids einge-
rithrt.

Herstellung der nicht erfindungsgemifen Emulsion:

Auf gleiche Weise wurde eine Emulsion hergestellt, bei der
anstatt der 10 Gewichtsteile Isooctyltrimethoxysilan weitere
10 Gewichtsteile des Organopolysiloxans (A) eingesetzt wur-
den. Diese Emulsion enthielt also 48 Gewichtsteile des
Organopolysiloxans (A).
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Anwendungsbeispiel:

Herstellung der zementgebundenen Faserbauteile als

Priifkorper:

10 Gewichtsteile Papiertiicher (von Papierhygiene GmbH, Hei-
delberg) wurden in einem ReiBwolf zerkleinert und mit 56 Ge-
wichtsteilen Wasser versetzt. Die feuchte Papiermasse wurde
nach 24 Stunden Lagerung mit einem Dissolver homogenisiert,
mit 5 Gewichtsteilen feinkdrnigem Quarzsand, 75 Gewichtstei-
len Portlandzement 45F, 10 Gewichtsteilen Calciumcarbonat
und gegebenenfalls Hydrophobierungsmittel versetzt und er-
neut intensiv gemischt. Die Faser-Zementmasse wurde an-
schlieBend in einer Nutsche mit Wasserstrahlvakuum mit einen
Druckstempel iiber ein Stahlsieb abgepreft. Der feuchte Pref-
kuchen mit einem Durchmesser von 9,5 cm und einer Dicke von

[

1,5 cm wurde zum Abbinden 6 Tage bei 50 % rel. Luftfeuchte

gelagert.

Die Menge des zugegebenen Hydrophobierungsmittels wurde be-
rechnet in Gew.-% der Gesamtmenge von Zement, Faser, Sand
und Calciumcarbonat. Zugegeben wurden 0, 1 bzw. 5 Gew.-%

Hydrophobierungsmittel.
Als Hydrophobierungsmittel wurden verwendet:

1. Vorstehend beschriebene erfindungsgem&fe Emulsion mit 38
Gew.-% Organopolysiloxan und 10 Gew.-% Alkyltrialkoxy-
silan

2. Vorstehend beschriebene nicht erfindungsgem&dfe Emulsion
mit 48 Gew.-% Organopolysiloxan

3. Kein Hydrophobierungsmittel

Einige Priifkdrper, die ohne Hydrophobierungsmittel herge-
stellt worden waren, wurden nach Ablauf der Lagerungszeit 5
Minuten in Imprdgnierldsung getaucht und anschliefend 5 Tage

-
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gelagert. Als Imprdgnierldsung diente eine Verdiinnung der
vorstehend beschriebenen Hydrophobierungsmittel mit Wasser
im Verhdltnis 1:8 bzw. 1:15. Die Oberfldchen der Priifkdrper
haben ihr mattes Auséehen behalten. -

Druckwasserpriifung nach DIN 18180:

Die Priifkérper wurden 60 bzw. 120 min. in einem Wasserbad
bei Raumtemperatur gelagert. Die Wassersdule iliber der Priif-
korperoberfldche betrug 50 mm. Die Wasseraufnahme wurde gra-
vimetrisch ermittelt und als Gew.-% berechnet.

Die Ergebnisse der Druckwasserpriifung nach Hydrophobierung
durch Zugabe des Hydrophobierungsmittels in Masse sind in
Tabelle I aufgefiihrt.

Tabelle I: Hydrophobierung durch Zugabe in Masse

Hydrophobierungsmittel Wasseraufnahme in Gew.-%

|
Menge in Gew.-% } nach 60 min nach 120 min

|

1 | 4,7 ,6
| 1,4 1,9
|

2 I 9,7 15,5
[ , 2,4
|

3 - l 26,2 26,5

Die Ergebnisse der Druckwasserpriifung nach Imprédgnierung
durch Tauchen in eine verdiinnte Emulsion als Hydrophobie-

rungsmittel sind in Tabelle II aufgefiihrt.
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Tabelle II: Impridgnieren durch Tauchen

PCT/EP92/00948

Hydrophobier- Verdﬁnnungl Wasseraufnahme in Gew.-%

mit Wasserl

nach 60 min

nach 120 min

ungsmittel |
|
1 1:8 l ’ ’
1:15 | , ,
|
2 1:8 | , ,
1:15 | ,8 ,
|
3 - I 26,2 26,5

A
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Patentanspriiche

Wédssrige Emulsioh von (A) Organopolysiloxan, das
frei von basischem Stickstoff ist und (B)
Alkyltrialkoxysilan, die (C) einen Emulgator und (D)
Wasser enthdlt, wobel das Organopolysiloxan (A) die

Formel

i 1
R Si(OR™),0, . o

2

hat, in der R gleiche oder verschiedene einwertige,
gegebenenfalls substituierte iiber SiC-gebundene C1-Cjg-
Kohlenwasserstoffreste, Rl gleiche oder verschiedene
einwertige Cj-Cg-Kohlenwasserstoffreste, a 0, 1, 2 oder
3, durchschnittlich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3,
durchschnittlich 0,2 bis 2,0 bedeutet und ein
Molekulargewicht von mindestens 600g/mol besitzt.

Emulsion nach Anspruch 1, wobei a durchschnittlich 0,9
bis 1,1 und b durchschnittlich 1,0 bis 1,2 bedeutet.

Emulsion nach Anspruch 1 oder 2, wobei R Methyl- oder
Phenylreste bedeutet und Rl Methyl- oder Ethylreste
bedeutet.

Emulsion nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobel das
Alkyltrialkoxysilan (B) gleiche oder verschiedene
einwertige C;-Cjg-Alkylreste und gleiche oder
verschiedene C;-Cg-Alkoxyreste besitzt.
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Fmulsion nach einem der Anspriiche 1 bis 4, wobei das
Gewichtsverhiltnis von (2) Organopolysiloxan zu (B)
Alkyltrialkoxysiian 100:1 bis 1:1, insbesondere 10:1 bis
2:1 betrédgt.

Fmulsion nach einem der Anspriiche 1 bis 5, wobei der
Emulgator (C) ein Polyvinylalkohol ist, der noch 8 bis
20 % Vinylacetateinheiten aufweist, mit einem

Polymerisationsgrad von 500 bis 3000.

Fmulsion nach einem der Anspriiche 1 bis 6, die
puffersubstanzen enthilt, welche den pH-Wert im Bereich

von 4 bis 7 stabilisieren.

Verfahren zur Herstellung einer wissrigen Emulsion von
(A) Organopolysiloxan, das frei von basischem Stickstoff
ist und (B) Alkyltrialkoxysilan, die (C) einen Emulgator
und (D) Wasser enthdlt, wobei das Organopolysiloxan (A)

die Formel

A |
R_S1(OR™) 04 . _p

2

hat, in der R gleiche oder verschiedene einwertige,
gegebenenfalls substituierte liber Sic-gebundene C1-Cjg-
Kohlenwasserstoffreste, Rl gleiche oder verschiedene
einwertige C;-Cg-Kohlenwasserstoffreste, a 0, 1, 2 oder
3, durchschnittlich 0,75 bis 1,5 und b 1, 2 oder 3,
durchschnittlich 0,2 bis 2,0 bedeutet und ein
Molekulargewicht von mindestens 600g/mol besitzt

und wobei zunichst nur ein Teil des Wassers mit (A) dem
organopolysiloxan, (B) dem Alkyltrialkoxysilan und (C)
dem Emulgator emulgiert wird und anschlieBend das

restliche Wasser zuemulgiert wird.

fall
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Verwendung der Emulsion nach einem der Anspriiche 1 bis 7
zur wasserabweisenden Imprédgnierung von zementgebundenen

Faserbauteilen.
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