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69 Verfahren zur Behandlung von Chemiefasern, bzw. solche Fasern enthaltenden textilen Materialien, und

so behandelte Fasern und textile Materialien.

67 Auf die Oberfliche der Substrate wird ein Triorgano-

siloxanendgruppen aufweisendes Polysiloxan aufge-
bracht, welches im Durchschnitt mindestens zwei Stick-
stoff enthaltende Siloxaneinheiten, die einen Rest der
Formel

—R'(NHCH, CH,),NHR"

tragen, aufweist. In dieser Formel bedeutet
a QOoderl,

'

R einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest, der Alkyl,
, Cycloalkyl, Aryl oder Aralkyl ist, und
R" Wasserstoff oder einen einwertigen Kohlenwasser-

stoffrest, der Alkyl, Cycloalkyl, Aryl oder Aralkyl

ist.
Die Aminfunktionalitit des Polydiorganosiloxanes, ausge-
driickt als Gewichtsprozente an NH-Gruppen oder NH,-
Gruppen, bezogen auf das Gesamtgewicht, muss weniger
als 4 % betragen und die iibrigen organischen Reste des
Polydiorganosiloxanes miissen einwertige, gegebenenfalls
fluorierte, Alkyl- oder Arylkohlenwasserstoffreste sein.

Das Polysiloxan wird in Form einer Fliissigkeit aufge-
bracht, und durch Erh1tzen zweckmissig ohne Hirter,
ausgehartet

Dadurch wird die Verbesserung der Eigenschaften
dieser .Substrate, insbesondere eine Griffverbesserung, er-
reicht, ohne dass die Flammeigenschaften wesentlich nach-
teilig beeinflusst werden.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Behandlung von Chemiefasern, bzw.
solche Fasern enthaltenden textilen Materialien, dadurch ge-
kennzeichnet, dass man auf die Oberflédche der genannten
Substrate eine fliissige Zusammensetzung aufbringt, welche
ganz oder teilweise aus einem Polydiorganosiloxan, welches
mit Triorganosiloxangruppen endsténdig blockiert ist, be-
steht, wobei im Durchschnitt mindestens zwei Stickstoff ent-
haltende Siloxaneinheiten pro Molekiil des Polysiloxanes an-
wesend sind, wobei jedoch die gesamte Aminfunktionalitidt
in dem Polydiorganosiloxan weniger als 4% betrédgt und die-
se Aminfunktionalitit die Gewichtsprozente an NH-Grup-
pen und NH,-Gruppen, bezogen auf das Gesamtgewicht des
Polydiorganosiloxanes, sind, und wobei diese Stickstoff ent-
haltenden Siloxaneinheiten einen Rest der allgemeinen For-
mel

-R’'(NHCH,CH,),NHR"”

tragen, wobei in dieser Formel

a 0 oder 1 bedeutet,

R’ einen zweiwertigen gesittigten, aliphatischen oder
cycloaliphatischen Kohlenwasserstoffrest, oder einen zwei-
wertigen Arylkohlenwasserstoffrest oder Aralkylkohlen-
wasserstoffrest bedeutet, und

R” ein Wasserstoffatom, einen einwertigen geséttigten
aliphatischen oder cycloaliphatischen Kohlenwasserstoff-
rest, oder einen Arylkohlenwasserstoffrest oder Aralkyl-
kohlenwasserstoffrest bedeutet, )

und wobei alle verbleibenden organischen Reste im Poly-
diorganosiloxan einwertige Reste sind, die aus der Gruppe
der gegebenenfalls fluorierten gesdttigten aliphatischen Koh-
lenwasserstoffreste oder der gegebenenfalls fluorierten Aryl-
kohlenwasserstoffreste ausgewéhlt sind, und wobei man so-
dann die aufgebrachten Polydiorganosiloxane mit endstén-
digen Triorganosiloxangruppen erhitzt, wodurch man ein
Substrat erhélt, welches auf seiner Oberfliche fixiert ein ver-
netztes Polydiorganosiloxan trégt.

2. Verfahren nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass man das Polydiorganosiloxan auf eine Tem-
peratur im Bereich von 50 bis 250 °C erhitzt, nachdem es auf
eine thermoplastische Faser aufgebracht wurde.

3. Nach dem Verfahren geméss Patentanspruch 1 behan-
delte Fasern und Textilmaterialien.

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Be-
handlung von Chemiefasern, bzw. solche Fasern enthalten-
den Materialien mit Organosiloxanverbindungen und nach
diesem Verfahren behandelte Fasern und Textilmaterialien.

Es ist gut bekannt, dass Organosiliziumverbindungen
den damit behandelten Textilien erwiinschte Eigenschaften
verleihen, wie z.B. einen guten Griff, antistatische Eigen-
schaften, dlabweisendes Verhalten und verbesserte Reissfe-
stigkeit. Beispielsweise ist es seit langem bekannt, aushért-
bare Organopolysiloxanverbindungen auf ein textiles Mate-
rial oder eine Faser aufzubringen und anschliessend das auf-
gebrachte Organopolysiloxan durch Einwirkung eines Har-
ters auszuhdrten, wodurch man eine Faser oder ein textiles
Material erhilt, das von einer Schicht des ausgehirteten Or-
ganopolysiloxanes umgeben, d.h. von diesem eingeschlossen
ist. :

Derartige zweikomponentige aushirtbare Zusammenset-
zungen weisen jedcoh bestimmte Nachteile auf. Beispiels-
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weise milssen die aushirtbaren Zusammensetzungen hiufig
in zwei oder mehr nicht aushéirtenden Einzelgebinden herge-
stellt, versandt und gelagert werden, welche dann kurz vor
der Verwendung vermischt werden, um eine vorzeitige Aus-
hértung der Zusammensetzung zu vermeiden. Diese Erfor-
dernisse bedingen zusétzliche Kosten, gestalten das Verfah-
ren unpraktisch und sind zeitraubend. Dariiber hinaus miis-
sen relativ grosse Mengen zweikomponentiger aushirtbarer
Zusammensetzungen dem textilen Material oder der Faser
zugesetzt werden, um ausreichende Gleichmissigkeit der
ausgehdrteten Zusammensetzung zu gewihrleisten, so dass
sie gegeniiber mechanischer Entfernung, wie z. B. durch Ab-
rieb, widerstandsfdhig wird. '

Ein immer bedeutender werdender Nachteil von zwei-
komponentigen aushirtbaren Textilbehandlungsmitteln ist
die Neigung derartiger ausgehirteter Organosiloxane, die
sehr stark vernetzt sind, sich ungiinstig auf die flammhem-
menden Eigenschaften der Textilien auszuwirken, und insbe-
sonders auf die flammhemmenden Eigenschaften aufgrund
des Schmelz-Tropf-Verhaltens von thermoplastischen Tex-
tilien. Wihrend bestimmte natiirliche Fasern, wie z. B. Wol-
le, bestimmte flammhemmende Eigenschaften von Natur aus
aufweisen, zeigen viele synthetische Textilien, wie z. B. Ther-
moplaste wie beispielsweise Poly4thylen, Terephthalatsiure-
ester und Nylonarten, ein Abschmelzen des entziindeten tex-
tilen Materiales durch ein Abtropfen des entflammten Mate-
riales, wodurch brennendes Material und Hitze vom Textil
weggefiihrt wird, und wodurch man eine verminderte Ent-
flammbarkeit erreicht. Es hat sich nun herausgestellt, dass )
die Anwesenheit von bestimmten ausgehirteten Organosil-
oxanen auf der Oberflache derartiger Textilien das Schmelz-
Abtropf-Verhalten stéren, und dadurch zu einer Vermin-
derung der feuerhemmenden Eigenschaften der Textilien bei-
trégt.

Es ist ein Ziel der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren
zur Verfiigung zu stellen, nach welchem Chemiefasern in
dauerhafter Weise behandelt werden kdnnen, wodurch die
Eigenschaften wie z.B. das wasserabstossende Verhalten, die
Elastizitdt oder Weichheit und der Griff eines textilen Mate-
riales, welches aus den genannten Fasern besteht, verbessert
wird, ohne dass die fenerhemmende Fihigkeit dieses textilen
Materiales wesentlich vermindert wird.

Ein weiteres Ziel der vorliegenden Erfindung ist die zur
Verfligungstellung eines Verfahrens zur dauerhaften Be-
handlung von Textilien aus Chemiefasern mit einem Polydi-
organosiloxan, welches keinen Hérter bendtigt um die Ver-
netzung von Polydiorganosiloxanen zu bewirken.

Diese Ziele werden erreicht, indem man das erfindungs-
gemadsse Verfahren anwendet, welches darin besteht, dass
man auf die genannten Substrate bestimmte Polydiorgano-
siloxane aufbringt, welche silizinmgebundene Amino enthal-
tende Reste aufweisen, und die aufgebrachten Polydiorgano-
siloxane erhitzt. Die so erhaltenen Substrate weisen auf ihrer
Oberfliche ein vernetztes Polydiorganosiloxan fixiert auf,
welches gegeniiber der Entfernung durch Waschvorgénge
widerstandsfahig ist. Ein feuerhemmendes textiles Material
zeigt verbesserte Eigenschaften, wie z. B.einen verbesserten
Griff, ohne dass die Feuerhemmeigenschaften vermindert
werden, wenn das Polydiorganosiloxan schwach vernetzt ist.
Textilien, die Chemiefasern und andere Fasern, wie z. B.
Baumwolle, enthalten, konnen ebenso nach dem erfindungs-
gemdssen Verfahren behandelt werden.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein
Verfahren zur Behandlung von Chemiefasern, bzw. solche
Fasern enthaltenden textilen Materialien, das dadurch ge-
kennzeichnet ist, dass man auf die Oberfldche der genannten
Substrate eine fliissige Zusammensetzung aufbringt, welche
ganz oder teilweise aus einem Polydiorganosiloxan, welches -
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mit Triorganosiloxangruppen endstindig blockiert ist, be-
steht, wobei im Durchschnitt mindestens zwei Stickstoff ent-
haltende Siloxaneinheiten pro Molekiil des Polysiloxanes an-
wesend sind, wobei jedoch die gesamte Aminfunktionalitit
in dem Polydiorganosiloxan weniger als 4% betréigt und die-
se Aminfunktionalitit die Gewichtsprozente an NH-Grup-
pen und NH,-Gruppen, bezogen auf das Gesamtgewicht des
Polydiorganosiloxanes, sind, und wobei diese Stickstoff ent-
haltenden Siloxaneinheiten einen Rest der allgemeinen For-
mel

—R’(NHCH,CH,),NHR"

tragen, wobei in dieser Formel

a 0 oder 1 bedeutet,

R’ einen zweiwertigen geséttigten, aliphatischen oder
cycloaliphatischen Kohlenwasserstoffrest, oder einen zwei-
wertigen Arylkohlenwasserstoffrest oder Aralkylkohlen-
wasserstoffrest bedeutet, und

R’ ein Wasserstoffatom, einen einwertigen gesittigten
aliphatischen oder cycloaliphatischen K ohlenwasserstoff-
rest, oder einen Arylkohlenwasserstoffrest oder Aralkyl-
kohlenwasserstoffrest bedeutet,

und wobei alle verbleibenden organischen Rest im Poly-
diorganosiloxan einwertige Reste sind, die aus der Gruppe
der gegebenentfalls fluorierten gesittigten aliphatischen Koh-
lenwasserstoffreste oder der gegebenenfalls fluorierten Aryl-
kohlenwasserstoffreste ausgewihlt sind, und wobei man so-
dann die aufgebrachten Polydiorganosiloxane mit endstin-
digen Triorganosiloxangruppen erhitzt, wodurch man ein
Substrat erhilt welches auf seiner Oberfliche fixiert ein ver-
netztes Polydiorganosiloxan trigt.

In der USA-Patentschrift Nr. 3 766 115 wird ein Ausrii-
stungsmittel zur Ausriistung eines non-woven fasrigen Bahn-
materials aus Polypropylfasern beschrieben, wobei das Aus-
riistungsmittel im wesentlichen aus einer Mischung von zwei
Polysiloxankomponenten in einem Gewichtsverhiltnis von
9:1 bis 1:9 besteht. Die erste Komponente ist dabei eine
hédrtbare Komponente, welche eine Aminfunktionalitit im
Bereich von etwa 4 bis 7% aufweist, und die Formel

)

——Si =0

l ! /
n
aufweist, in welcher

R und R’ unabhingig voneinander Alkylgruppen mit
1-20 Kohlenstoffatomen, Alkoxyalkylgruppen mit 2-20
Kohlenstoffatomen, Aminoalkylgruppen mit 320
Kohlenstoffatomen und Aminoalkoxyalkylgruppen mit
3-20 Kohlenstoffatomen besitzen,

unter der Voraussetzung, dass die Aminogruppe vom
Siliziumatom durch mindestens drei Kohlenstoffatome ge-
trennt ist, wobei die Aminogruppe eine Gruppierung der
Formeln

~NH,, -NHR"” oder NHR"”NH,

sein muss, in welcher

R” ein Alkanrest mit 1-6 Kohlenstoffatomen ist, und

n eine Zahl im Bereich von 10 bis 50 bedeutet, und wobei
die zweite Komponente eine Schmiermittelkomponente ist,
welche Hydroxylendgruppen besitzt, und die folgende For-
mel aufweist:

v
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in welcher

R’ und R" unabhingig voneinander Alkylgruppen mit
bis zu 21 Kohlenstoffatomen oder Arylgruppen mit zu 11
Kohlenstoffatomen bedeuten, und

n eine Zahl im Bereich von etwa 10 bis 50 ist.

Auch in dieser USA-Patentschrift wird die Aminfunk-
tionalitét der ersten Komponente als Gewichtsprozent an
NH- oder NH,-Gruppen ausgedriickt, die in dem Polysil-
oxan anwesend sind. Dabei wird in Spalte 3, Zeilen 36-44
dieser Patentschrift erldutert, dass bei einer Aminfunktiona-
litdt von weniger als 4% unzureichende Farbbarkeit und kei-
ne dauernde Zuriickhaltung der Farbe auf dem Substrat
wihrend des gesamten Férbeverfahrens des Teppichs er-
reicht wird. Anderseits besitzen Polysiloxane mit einer Funk-
tionalitit von iiber 7% die Neigung, zu reaktiv fiir eine ange-
nehme Aufbringung auf das non-woven Substrat zu sein,
und sie kénnen auch zu einer wesentlichen Schidigung, wie
z.B. einem Brechen der Fasern und einem Verlust der Reiss-
festigkeit wihrend des nachfolgenden Noppensetzverfahrens
fithren, wobei diese fraglichen Nachteile durch die Zugabe
von Schmiermitteln nicht in ausreichender Weise behoben
werden konnen.

Die beim erfindungsgemissen Verfahren einzusetzenden
Polydiorganosiloxane unterscheiden sich von den gemass
der USA-Patentschrift Nr. 3 766 115 als erste Komponente
einzusetzende Siloxanen dahingehend, dass sie zwingender-
massen mindestens zwei Amingruppen pro Molekiil auf-
weisen miissen, und dass dennoch ihre Aminfunktionalitiit
unterhalb des dort angegebenen Bereiches liegen muss, d. h.
also weniger als 4% betragen muss. Ein weiterer Unterschied
zwischen dem beim erfindungsgeméssen Verfahren einzuset-
zenden Behandlungsmittel und den in der USA-Patentschrift
Nr. 3 766 115 beschriebenen Behandlungsmitteln besteht
darin, dass die beim erfindungsgemissen Verfahren einge-
setzten Behandlungsmittel zusétzlich zu den Stickstoff ent-
haltenden Polysiloxan im allgemeinen kein weiteres Siloxan
enthalten, d.h. die zweite, keinen Stickstoff enthaltende, Hy-
droxylgruppen aufweisende Siloxankomponente der in der
USA-Patentschrift Nr. 3 766 115 beschriebenen Behand-
lungsmittel fehlt hier. .

Auch in der deutschen Offenlegungsschrift Nr. 2 459 936
ist ein Verfahren zur Behandlung von Synthesefasern durch
Aufbringung einer Organosiloxanzubereitung beschrieben,
wobei diese Zubereitung ein Organosilan aufweist, welches
wenigstens zwei Aminogruppen besitzt, und zusitzlich dazu
noch ein Polydiorganosiloxan mit endstindigen, an Silizium
gebundenen Hydroxylgruppen, und ferner auch noch ein Si-
lan, bei dem an das Siliziumatom 3 oder 4 Alkoxy- oder Alk-
oxyalkoxygruppen mit 1-4 Kohlenstoffatomen und 0 oder 1
Wasserstoffatome oder einwertige, gegebenenfalls haloge-
nierte Kohlenwasserstoffreste gebunden sind, oder ein Teil-
hydrolysat dieses Silans enthilt. Die in diesem Behandlungs-
mittel enthaltene Stickstoff aufweisende Komponente ist je-
doch ein Organosilan, welches nur ein einziges Siliziumatom
aufweist, an das der wenigstens zwei Aminogruppen auf-
weisende Rest, beispielsweise ein Rest der Formel

~(CH,);-NH~(CH,),~NH;,

iiber eine Silizium-kohlenstoff-bindung gebunden ist, wih-
rend die anderen an dieses Siliziumatom gebundenen Reste 2



oder 3 Alkoxy- oder Alkoxyalkoxyreste und 0 oder 1 Alkyl-
oder Arylreste sind, wobei gegebenenfalls auch ein Teilhy-
drolysat dieses Amingruppen aufweisenden Organosilanes
eingesetzt werden kann. Es werden dort jedoch keine Amin-
gruppen aufweisenden Polydiorganosiloxane beschrieben.
Bei der Durchfiihrung des erfindungsgemissen Verfah-
rens wird das Amingruppen aufweisende Polydiorganosil-
oxan, wenn es auf Chemiefasern aufgebracht ist, die thermo-
plastisch sind, vorzugsweise durch Erhitzung auf eine Tem-

peratur im Bereich von 50-250 °C gehértet.

- Des weiteren betrifft die vorliegende Erfindung nach dem
erfindungsgemassen Verfahren behandelte Fasern und Tex-
tilmaterialien.

Die Chemiefaser kann neben einem synthetischen Poly-
mer irgendwelche andere Komponenten enthalten, wie sie
iiblicherweise bei der Herstellung von synthetischen Fasern.
angewandt werden, wie z. B. Mattierungsmittel, feuerhem-
mende Mittel und Farbstoffe. Sie kann in Form einer einzel-
nen synthetischen Faser bzw. eines Filamentes, oder zusam-
men mit einer Vielzahl von synthetischen Fasern vorliegen.
So kénnen Biindel von Fasern bzw. Filamenten, Garne, Fi-
den, Schussgarne oder Stoffe, wie z. B. gewobene Stoffe, filz-
artige Stoffe aus unregelméssig angeordneten Fasern oder
auch gewirkte Stoffe erfindungsgeméss behandelt werden.

Chemiefasern sind beispielsweise, aber nicht ausschliess-
lich, Fasern aus Cellulosederivaten, wie z.B. Celluloseacetat,
vinylische Fasern, wie z. B. Polyéthylen, Polypropylen und
Polyacrylnitril, und Kondensationsfasern, wie z. B. Poly-
amide, Polyester, Polyimide und Polycarbonate.

Von besonderem Interesse im Hinblick auf die vorliegen-
de Erfindung sind die Polyamide, wie z.B. die Nylone, und
Polyester, wie z. B. Polydthylen-terephthalsdure-ester, die zur
Herstellung von orientierten und nicht orientierten Fasern
verwendet werden, welche zur Herstellung von Filamenten,
Fiden, Garnen, Schussgarnen und Stoffen wie z.B. gewobe-
nen Stoffen, gewirkten Stoffen und nicht gewobenen Stoffen
aus unregelmissig zusammengesetzten Fasern (Filzen) die-
nen.

Die fliissige Zusammensetzung, welche auf das Substrat
nach dem erfindungsgemadssen Verfahren aufgebracht wird,
besteht ganz oder teilweise aus einem Polydiorganosiloxan,
welches endstdndige Triorganosiloxangruppen aufweist.

In den Fillen, in welchen das Polydiorganosiloxan unter
iiblichen Umgebungsbedingungen keine Fliissigkeit ist, kann
eine fliissige Zusammensetzung hergestellt werden, indem
man eine iibliche Verfahrensweise anwendet. Beispielsweise
kann eine fliissige Zusammensetzung hergestellt werden, in-
dem man ein nicht fliissiges Polydiorganosiloxan in einem
geeigneten Medium, wie z.B. einer organischen Fliissigkeit
oder Wasser, 10st, dispergiert oder emulgiert. Selbstverstdnd-
lich ist es auch moglich, dass ein fliissiges Polydiorganosil-
oxan anstelle oder zusitzlich zu einem nicht fliissigen Polydi-
organosiloxan nach einer der genannten geeigneten Me-
thoden zur Herstellung von fliissigen Zusammensetzungen
gehort dispergiert oder emulgiert werden kann.

Unter dem Ausdruck «Umgebungsbedingungen» werden
die Bedingungen der Zeit, der Temperatur und des Druckes
verstanden, welche wihrend der Behandlung der Fasern
nach dem erfindungsgeméssen Verfahren angewandt wer-
den. Dementsprechend ist es erfindungsgemdss, eine Zusam-
mensetzung, welche bei Zimmertemperatur nicht fliissig ist,
bei einer hoheren Temperatur, bei der sie fliissig ist, an-
zuwenden. 7

Die fliissige Zusammensetzung kann ebenso weitere,
nicht notwendige Komponenten enthalten, wie z.B. Pigmen-
te, Emulgatoren, feuerhemmende Zusétze, Weichmacher,
antistatische Ausriistungsmittel und Geruchsstoffe, wenn
dies erwiinscht ist.
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In vielen Fillen ist es erwiinscht eine sehr kleine Menge,
beispielsweise weniger als 1 Gew.-%, bezogen auf das Ge-
wicht der Faser, von Polydiorganosiloxan auf die Oberfliche
der Faser anzuwenden und dort dauerhaft zu fixieren. In
dieser Hinsicht ist es oft erwiinscht eine verdiinnte Losung
oder eine Suspension oder Emulsion des Polydiorganosil-
oxanes herzustellen und die so erhaltene verdiinnte fliissige
Zusammensetzung auf die Faser anzuwenden.

Die Viskositdt der fliissigen Zusammensetzung ist nicht
kritisch. Die fliissige Zusammensetzung sollte ausreichend
fliessfahig sein, um nach dem erfindungsgeméssen Verfahren
anwendbar zu sein, d.h. die Zusammensetzung sollte auf die
erwiinschte Oberfliche der Fasern bei den Verfahrensbedin-
gungen aufbringbar sein. Die Fliichtigkeit der Polydiorgano-
siloxane sollte ausreichend klein sein, so dass zumindestens
ein Teil dieser Substanzen mit der Oberfliche der Fasern bei
den Betriebsbedingungen in Kontakt bleibt, so dass dieser
Anteil dauerhaft auf der Oberfldche der Fasern fixiert wer-
den kann.

Das Polydiorganosiloxan mit Triorganosiloxanend-
gruppen ist vorzugsweise eine Fliissigkeit, welche eine Vis-
kositit von weniger als etwa 100 Pascal-Sekunden (100 000
cp) bei 25 °C aufweist. Erwiinschte Resultate beziiglich des
Griffes eines textilen Materiales, welches aus den behandel-
ten Fasern besteht, werden erhalten, wenn die Viskositdt des
Polydiorganosiloxanes bei 25 °C einen Wert von weniger als
10 Pascal-Sekunden, und insbesondere im Bereich von 0,1
bis 5 Pascal-Sekunden aufweist.

Das Polydiorganosiloxan mit Triorganosiloxanend-
gruppen besteht im wesentlichen aus endsténdigen Triorga-
nosiloxaneinheiten der allgemeinen Formel

und einem Geriist aus Dlorganosﬂoxanemhelten der allge-
meinen Formel

sti02/2.

Spurenmengen von anderen Siloxaneinheiten im Polydiorga-
nosxloxan, wie z.B. Si0,,, und RSiO; ,, welche normaler-
weise als Verunreinigungen im handelsiiblichen Polydiorga-
nosiloxan vorhanden sind, diirfen bei der Ausfithrung des
erfindungsgemadssen Verfahrens ohne weiteres anwesend
sein. Die Reste R in den obigen Siloxaneinheiten sind mit
dem Siliziumatom iiber Silizium-Kohlenstoff-Bindungen ge-
bunden, und es handelt sich dabei entweder um Stickstoff
enthaltende Reste der allgemeinen Formel
-R’(NHCH,CH,),NHR" oder um einwertige Kohlenwas-
serstoffreste oder einwertige Fluor enthaltende Kohlenwas-
serstoffreste, welche alle keinerlei aliphatische Ungesattlgt-
heit aufweisen.

Die Stickstoff enthaltenden Reste der obigen Formel
sind mit dem Siliziumatom {iber eine Wertigkeit des zwei-
wertigen Restes R’ verbunden, wobei die andere Bindung
des genannten Restes R’ zu einem Stickstoffatom fiihrt. Ge-
eignete zweiwertige Kohlenwasserstoffreste R’ sind also ge-
sittigte aliphatische oder cycloaliphatische Kohlenwasser-
stoffreste, wie z. B. Alkylenreste der allgemeinen Formeln

—C,H,—, beispielsweise die Reste —-CH,—, -CH,CH ,—,
-CH, CH 2CH,—, -CH,CH(CH;)CH,~ und —(CH,),— und
Cycloalkylenreste der allgemeinen Formel -C,H,, _,—, wie
z.B. Cyclohexylen-1,4; und Aryl- oder Aralkyl-Kohlenwas-
serstoffreste, wie z. B. p-Phenylen, m-Phenylen,
—(CH,)CsH,—, -(CH,),CsH4(CH,),— und die ring-
alkylierten Derivate dieser Reste. In den obigen Formeln ist
n 1 bis und mit 18, und vorzugsweise 3 bis und mit 8. Polydi-
organosiloxane, bei welchen die Stickstoff enthaltenden Re-
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ste einen Propylenrest, wie z. B. -CH,CH,CH -, oder einen
alkylierten Propylenrest, wie z.B. -CH,CH(CH,)CH,- als
Rest R’ aufweisen, sind bevorzugt, und zwar wegen der
Leichtigkeit ihrer Herstellung und ihrer guten Verfiigbarkeit.

Die Stickstoff enthaltenden Reste der obigen Formel
weisen ebenso einen an Stickstoff gebundenen einwertigen
Rest R” auf, welcher ein Wasserstoffatom sein kann, was
bevorzugt ist, oder ein einwertiger Kohlenwasserstoffrest,
welcher frei von aliphatischer Ungesittigtheit ist, d.h. gesit-
tigte aliphatische oder cycloaliphatische Kohlenwasser-
stoffreste, wie z. B. Alkylreste der allgemeinen Formel
~CuHap 1 1. beispielsweise ein Methylrest, Athylrest, Propyl-
rest, Butylrest oder Isobutylrest, sowie Cycloalkylreste der
allgemeinen Formel —~C,H,,,, |, wie beispielsweise der
Cyclohexylrest, oder Aryl- oder Aralkyl-Kohlenwasserstoff-
reste, wie z. B. der Phenylrest, Benzylrest und/oder Tolylrest.
In der obigen Formel besitzt m einen Wert von 1 bis und mit
18, und vorzugsweise von 1 bis und mit 6.

Alle Reste R in den obigen Siloxaneinheiten, welche kei-
ne Stickstoff enthaltenden Reste in der obigen Formel sind,
sind einwertige Reste, frei von aliphatischer Ungesittigtheit
und gewihlt aus einwertigen, gesittigten aliphatischen Koh-
lenwasserstoffresten und Aryl-Kohlenwasserstoffresten, z. B.
die oben unter R” genannten Ausfithrungsformen und ihren
fluorierten Derivaten, wie z. B. 3,3,3-Trifluorpropylreste,
Pentafluorbutylreste, Pentafluorphenylreste und o,a,0-Tri-
fluortolylreste.

Es sei darauf hingewiesen, dass Spurenmengen von an-
deren einwertigen Resten als Reste R in den Polydiorgano-
siloxanen als verunreinigende Reste anwesend sein kénnen,
wie z. B. Reste die entsprechend der individuellen Herstel-
lungsweise des genannten Polydiorganosiloxanes auftreten,
welche spdter erwihnt werden. Beispielsweise besteht eine
einfache Darstellungsweise von Stickstoff enthaltenden
Siloxanen darin, dass man ein geeignetes Amin mit eiem
Siloxan oder einem Silan, welches einen Chlorpropylrest
trdgt, umsetzt. Ein grosser Prozentsatz der Chlorpropylreste
wird dabei in Amin enthaltende Propylreste ungewandelt,
und irgendwelche unumgesetzten Chlorpropylreste bleiben
als verunreinigende Reste zuriick.

Gemiiss dem oben Gesagten bestehen Triorganosiloxan-
endgruppen-blockierte Polydiorganosiloxane, welche fiir die
Verwendung im erfindungsgeméssen Verfahren geeignet
sind, im wesentlichen aus Stickstoff enthaltenden Siloxan-
einheiten R” NH(CH,CH,NH),R’SiO,;, und R”
NH(CH,CH,NH),R"SiO, ,, und stickstofffreien Siloxan-
einheiten, -SiOy,, und —Si0,,, wobei die nicht néher bezeich-
neten Siliziumvalenzen durch die oben genannten stickstoff-
freien Reste R abgesittigt werden. Solche bevorzugten stick-
stofffreien Reste R sind der Methylrest, der Phenylrest und
der 3,3,3-Trifluorpropylrest, und der bevorzugte Stickstoff
enthaltende Rest R ist -CH,CH,CH,NHCH,CH,NH,,
wodurch man bevorzugte Siloxaneinheiten der Formeln
(CH;)38i0y,5, CF3-CH,CH,(CH;),8i0, 5, CH;(CgHs),
Si0) 5, CeHs(CH3),8i0y 5, (CH3),Si0,),,
CF;CH,CH,(CH,)Si0, 5, CH3(CsH;)Si0,,2, (CsHs),
Si0; 3, Z(CH3),8i0y 5, Z(CHs),Si0; 2, Z(CsHs)(CH;)
Si0, .., Z(CF;CH,CH,)(CH;)SiO, ),
Z(CF;CH,CH,)SiO,,,, Z(CH;)SiO, , und Z(CsHjs)

SIO, , erhilt, wobei in diesen Formeln Z den bevorzugten
Rest -CH,CH,CH,NHCH,CH,NH, bedeutet. Polydiorga-
nosiloxane, bei welchen mindestens 50% der Reste R
Methylreste sind, sind fiir die Behandlung von synthetischen
Fasern bevorzugt. Polydiorganosiloxane, bei welchen eine
Bauptmenge und vorzugsweise mehr als 90% der Siloxan-
»inheiten Dimethylsiloxaneinheiten sind, sind bevorzugt, um
einen verbesserten Griff an Textilien zu verleihen, welche aus
erfindungsgemiss behandelten Chemiefasern bestehen.

Wie bereits oben angefiihrt, konnen die Aminogruppen
enthaltenden. Siloxaneinheiten des Triorganosiloxan end-
gruppenblockierten Polydiorganosiloxans endstindige Tri-
organosiloxaneinheiten oder Diorganosiloxaneinheiten des

s Gerlistes, oder auch beides, d.h. endstindige oder Geriist-
Siloxaneinheiten sein. ) :

Damit die Chemiefaser oder ein textiles Material, das aus
Chemiefasern hergestellt ist, beziiglich der flammhemmen-
den Eigenschaften nicht wesentlich verindert wird, muss das

10 aufgebrachte Polydiorganosiloxan im Durchschnitt minde- -
stens zwei Stickstoff enthaltende Siloxaneinheiten pro Mole-
kiil des Siloxanes enthalten, jedoch muss ferner seine
Aminofunktionalitit weniger als 4% betragen. Die Amin-
funktionalitit ist, wie bereits weiter vorne erldutert wurde,

1s als Gewichtsprozente an NH-Gruppen und NH,-Gruppen, .
bezogen auf das Gesamtgewicht des Polysiloxanes, definiert,
so dass bei einem Polydiorganosiloxan mit relativ geringem
Molekulargewicht eine Aminfunktionalitiit von bis zu nahe-
zu 4% bereits bei zwei Stickstoff enthaltenden Einheiten pro

20 Molekiil erreicht sein kann, wihrend bei einem Polydiorga-
nosiloxan mit hoherem Molekulargewicht bis zu etwa vier
Stickstoff enthaltende Siloxaneinheiten vorhanden sein kén-
nen, ohne dass die Aminofunktionalitit von weniger als 4%
tiberschritten ist. Dementsprechend sollte ein Polysiloxan

25 mit bis zu 100 Siloxaneinheiten pro Molekiil im allgemeinen
nur den durchschnittlichen Mindestwert von zwei Stickstoff
enthaltenden Einheiten pro Molekiil aufweisen, wihrend ein
Polydiorganosiloxan mit mehr als 100 Siloxaneinheiten pro
Molekiil zwischen zwei und etwa 4 Stickstoff enthaltenden

30 Siloxaneinheiten pro Molekiil aufweisen kann und immer
noch die gewiinschte feuerhemmende Wirkung aufrechter-
halten bleibt. '

Die Entflammbarkeit eines textilen Materials wird hiufig
nach dem Test Nr. FF 3-71 des US-Handelsministeriums

35 «Standard fiir die Entflammbarkeit von Kinderbettwische»
(Department of Commerce Test No. FF 3-71, «Standard for
the Flammability of Children’s Sleepware») bestimmt. Um
den Test DOC FF 3-71 zu bestehen, darf eine spezifizierte
Textilprobe auf ihrer ganzen Linge von 254 mm nicht bren-

40 nen, und die Linge des verkohlten (bzw. angesengten) Mate-
rials darf nicht 177,8 mm tibersteigen. Dariiber hinaus darf
keinerlei Material, das von der brennenden Probe abfillt,
langer als 10 Sekunden brennen (Restfeuer). Fiir die Zwecke
der vorliegenden Erfindung werden die flammhemmenden

a5 Eigenschaften eines textilen Materials aufgrund der Versen-
gungslidngen und Brennldngen-Erfordernisse des Testes
DOC FF 3-71 in der revidierten Fassung DOC FF 5-74 be-
stimmt, wobei die Restfeuer bei der Beurteilung der Probe
nicht in Betracht gezogen wurde. Dementsprechend hat in

so dem Fall, in welchem keine von 5 Proben auf der ganzen ,
Lénge brannte, und die mittlere Linge der Versengung der 5
Proben 177,8 mm nicht iiberstieg, die Textilprobe den Feuer-
hemm-Test bestanden. Wenn ein Textilmaterial, das nicht
nach dem erfindungsgeméssen Verfahren behandelt wurde,

ss den Test DOC FF 5-74 bestanden hat, so kann ein identi-
sches Textilmaterial, welches nach dem erfindungsgeméssen
Verfahren behandelt wurde, ebenso den Test DOC FF 5-74 .
bestehen, je nachdem ob die Anzahl der Aminogruppen ent-
haltenden Siloxaneinheiten im Polydiorganosiloxan grosser

60 oder nicht grosser als etwa zwei ist. Unter dem Ausdruck
«identisches Textilmaterial» wird verstanden, dass die Test-
proben von dem gleichen Textilmaterial gezogen werden und
gleichen Behandlungsbedingungen unterworfen werden, wie
z.B. Entfetten (Waschen), Spiilen, Trocknen, Erhitzen und

65 die Behandlungsweise nach dem erfindungsgeméssen Ver- .
fahren, jedoch mit der Ausnahme, dass das behandelte Tex-
tilmaterial mit einer fliissigen Zusammensetzung, die im we-
sentlichen aus Polydiorganosiloxan-Polymeren bestand,



wihrend mindestens einer Zeitspanne des Erhitzungsschrit-
tes in Kontakt war, wihrend das unbehandelte Textilmateri-
al wahrend des Erhitzungsschrittes diesem Kontakt nicht
ausgesetzt worden war.

Verfahrensweisen zur Herstellung von Triorganosiloxan-
endgruppenblockierten Polydiorganosiloxan-Polymeren,
welche nach dem erfindungsgemassen Verfahren angewandt
werden, sind nach dem Stand der Technik gut bekannt.
Dementsprechend kann ein Triorganosiloxan-endgruppen-
blockiertes Polydiorganossiloxan, welches eine beschrinkte
Anzahl an geeigneten reaktiven Gruppen trigt, wie z. B. die
Gruppen =SiH oder =SiCH,CH,CH,C], die mit
CH,=C(CH;)CH,NH,CH,NH, oder H,NCH,CH,NH,
umgesetzt werden, wodurch man analoge Polydiorganosil-
oxane erhélt, in welchen die reaktiven Gruppen in
—CH,CH(CH;)CH,NHCH,CH,NH,-Gruppen und
CH,CH,CH,NHCH,CH,NH,-Gruppen umgewandelt
wurden. Kleine Mengen von unumgesetzten Gruppen der
Formeln =SiH oder =SICH,CH,CH,Cl konnen als verun-
reinigende Gruppen zuriickbleiben, wie das weiter oben dis-
kutiert wurde. Alternativerweise kann ein geeignetes Trior-
ganosiloxan endgruppenblockiertes Polydiorganosiloxan
aus Amino enthaltenden Silanen oder Siloxanen hergestellt
werden, indem man gut bekannte Verfahrensweisen der Hy-
drolyse und der Gleichgewichtsbildung anwendet. Beispiels-
weise werden von Pike, et al., US-Patent Nr. 3 033 815,,
Speier, US-Patent Nr. 3 146 250 und Brown, US-Patent Nr.
3 355 424 in den genannten Patentschriften Grundlagen an-
gegeben, welche auf die Herstellung von Polydiorganosil-
oxanen angewandt werden kénnen, welche bei der Ausfith-
rung des erfindungsgeméssen Verfahrens geeignet sind.

Im allgemeinen ist es bevorzugt, geeignete Polydiorgano-
siloxane dadurch herzustellen, dass Gleichgewichtsbildung
zwischen einem Hydrolysat eines Silans der allgemeinen For-
mel R“"NH(CH,CH,NH),R'Si(R")Y , mit einem cyclischen
Siloxan der allgemeinen Formel (R,SiO), und einer Quelle
fiir endgruppenblockierende Einheiten, z. B. Bindungen der
Formel R;SiY, hergestellt wird, wobei in den obigen For-
meln Y eine hydrolysierbare Gruppe oder ein hydrolysier-
bares Atom bedeutet und x einen Wert im Bereich von 3
oder mehr aufweist, und wobei R und R’ wie oben definiert
sind.

Ein fiir die Durchfiithrung des erfindungsgeméssen Ver-
fahrens besonders bevorzugtes Polydiorganosiloxan mit Tri-
organosiloxan Endgruppen kann hergestellt werden, indem
man eine Verbindung der Formel

H,NCH,CH,NHCH,CH,CH,Si(CH;)(OCH3;),
in einem Uberschuss an Wasser hydrolysiert und das so er-
haltene Hydrolysat mit Dimethylcyclopolysiloxan und De-
camethyltetrasiloxan der Gleichgewichtsbildung unterwirft,
wobei man einen basischen Katalysator wie z. B. Kaliumhy-
droxyd anwendet, wodurch man ein Polydiorganosiloxan er-
halt, welches etwa 100 Siloxaneinheiten umfasst und wobei 2
dieser Siloxaneinheiten Aminodthylaminopropylreste tra-
gen.

Eine besonders bevorzugte fliissige Zusammensetzung
fiir die Durchfithrung des erfindungsgeméssen Verfahrens
kann hergestellt werden, indem man eine verdiinnte wissrige
Emulsion des oben erwidhnten besonders bevorzugten Poly-
diorganosiloxanes herstellt, indem man ein geeignetes Emul-
giermittel, wie z.B. ein nichtionisches Emulgiermittel anwen-
det.

Bei der Ausfiihrung des erfindungsgeméssen Verfahrens
kann die fliissige Zusammensetzung auf die Oberflache der
Fasern in irgendeiner geeigneten Weise aufgebracht werden,
wie z.B. durch Aufbiirsten, Spiilen, Eintauchen, Eintunken,
Aufsprithen, Bestduben, mittels thermischer Ubertragungs-
methode, sowie mittels Fliessbettverfahren. Die fliissige Zu-
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sammensetzung kann auf die gesamte Oberfldche der Fasern
aufgebracht werden oder auf jeden beliebigen Anteil der
Oberflichen, je nachdem wie dies erwiinscht ist.

Die aufgebrachte fliissige Zusammensetzung wird ver-
netzt, indem man sie erhitzt, und zwar mit Vorteil auf eine
Temperatur im Bereich von iiber Raumtemperatur bis zu ei-
ner Temperatur unterhalb jener, bei welcher Schmelzen oder
Zersetzung der synthetischen Faser eintritt. Jedes Erhitzen
kann wihrend jeder beliebigen Zeitspanne ausgefiihrt wer-

10 den, sofern die angewandte Zeitspanne ausreichend ist, um
das Polydiorganosiloxan zu vernetzen und auf den Oberfli-
chen der Fasern zu fixieren.

Die Erhitzung der Zusammensetzung kann nach irgend-
einer beliebigen Verfahrensweise oder Kombination von

15 Verfahrensweisen ausgefiihrt werden, so z.B. durch Bestrah-
len mit Infrarot; zur Ubertragung von einem geeigneten heis-
sen fliessfahigen Material wie z. B. heisser Luft oder Dampf;,
elektrischen Heizelementen und Mikrowellenheizvorrichtun-
gen. Alternativerweise kann die fliissige Zusammensetzung

20 auch auf heisse Fasern aufgebracht werden. Die Fasern oder
das Polydiorganosiloxan sollten nicht zu hoch erhitzt wer-
den, so dass die Fasern nicht schmelzen oder dass sie in ir-
gendwelcher anderen Weise nachteilig beeinflusst werden,
wie z.B. durch Zersetzung der Fasern und/oder des Polydi-

5 organosiloxanes.

Es hat sich herausgestellt, dass die bevorzugten Polydior-
ganosiloxane, die oben beschrieben wurden, auf der Oberfl4-
che einer synthetischen Faser bei Temperaturen bis herab zu
etwa 50 °C vernetzen. Beispielsweise kann das erfindungsge-

30 misse Verfahren als Gewebeveredlungsverfahren, bzw. als
Verfahren zum Weichmachen von Textilmateridlien, wah-
rend einem Waschvorgang bei Temperaturen zwischen 50
und 70 °C angewandt werden, wie z.B. beim Spiil- und Trok-

“kenzyklus bei automatischen Waschmaschinen.
35

5

Ein Gegenstand, dessen Fasern nach dem erfindungsge-
madssen Verfahren behandelt werden konnen, kann entweder
ausschliesslich aus Chemiefasern bestehen, oder der genann-
te Gegenstand kann andere Komponenten ebenso umfassen,

40 welche nicht Chemiefasern sind. Beispielsweise ist es ein Ziel
der vorliegenden Erfindung Oberfldchen von Textilmateria-
lien zu behandeln, welche Bestandteile aus Wolle oder
Baumwolle enthalten. Die Oberfliche dieser anderen Be-
standteile kann oder kann auch nicht in Konkurrenz zu den

45 synthetischen Fasern nach dem erfindungsgeméssen Verfah-
ren modifiziert werden.

Nachdem die Fasern behandelt worden sind, d.h. nach-
dem die fliissige Zusammensetzung aufgebracht wurde, und
auf eine geeignete Temperatur erhitzt worden war, wie dies

so oben beschrieben worden ist, ist das Polydiorganosiloxan
vernetzt und dauerhaft auf der Oberfldche der Faser fixiert.

Unter «Fixierung» wird verstanden, dass das vernetzte
Polydiorganosiloxan von der Oberfldche der Faser mittels 10
Maschinen-Waschvorgéngen gemiss dem Testverfahren

55 AATCC 124-1973 nicht auf einen nicht nachweisbaren Wert
abgewaschen werden kann..-

Unter dem Ausdruck «vernetztes Polydiorganosiloxan»
wird verstanden, dass das dauerhaft fixierte Polymer nicht in
Toluol geldst werden kann, indem man eine oder mehrere

0 der folgenden Verfahrensweisen anwendet. Dementspre-
chend wird Polydiorganosiloxan als vernetzt angesehen,
wenn

1. es nicht von der Oberfldche der Faser bei einer Tem-
peratur unterhalb des Schmelzpunktes der Faser abgelost

65 werden kann, oder

2. wenn die Faser gelost wird und ein Polydiorganosil-
oxan-Polymer zuriickbleibt, wobei dieses Polymer in Toluol
unldslich ist, oder
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3. wenn die Zusammensetzung aus Faser und dauerhaft
fixiertem Polydiorganosiloxan in Toluol nicht gelést werden
kann, oder

4. wenn die Faser geschmolzen wird, wobei ein Polydior-
ganosiloxan-Polymer zuriickbleibt, und wobei dieses Poly-
mer in Toluol unislich ist.

Losungsmittel fiir synthetische Fasern und Polydiorga-
nosiloxan-Polymere sind dem Fachmann der synthetischen
Polymerchemie gut bekannt.

Es sei festgehalten, dass das erfindungsgemasse Verfah-
ren angewandt werden kann, um ein Endprodukt, welches
Chemiefasern enthélt, zu modifizieren, oder um Fasern zu
modifizieren, aus welchen man schliesslich ein Endprodukt
herstellt. Beispielsweise ist es ein Ziel der vorliegenden Erfin-
dung, Chemiefasern oder Chemiefilamente zu jedem geeig-
neten Zeitpunkt bei deren Herstellung oder anschliessend zu
behandeln und schliesslich einen Gegenstand aus diesen her-
zustellen, wie z.B. ein Garn oder ein Gewebe, welches aus
diesen modifizierten Fasern oder Filamenten besteht. Alter-
nativerweise kann ein Gewebematerial (textiles Material),
welches aus Chemiefasern oder Chemiefilamenten besteht,
hergestellt werden, und anschliessend kénnen zumindestens
die Teile dieses textilen Materials, welche aus synthetischen
Fasern bestehen, nach dem genannten Verfahren modifiziert
werden. Die vorliegende Erfindung sei nun anhand der fol-
genden Beispiele nédher erldutert. In den Beispielen sind alle
angegebenen Teile Gewichtsteile.

: Beispiel 1
Ein Siloxan der Formel

M ;8i0(Me, SiO)o5—~(MeZSi0),SiMe;,

wobei in dieser Formel Me eine CH;-Gruppe und Z eine
Gruppe der Formel

_CH Z_CH Z“CH Z“NH_CH Z—CH Z_NH 2

bedeutet, wurde emulgiert indem man eine Mischung aus
66,9 Teilen Wasser, 1,8 Teilen Tergitol®TMN-6, einem
nichtionischen, oberflichenaktiven Mittel und 1,3 Teilen
Igepal* einem nicht-ionischen, oberflichenaktiven Mittel
pro je 30 Teilen Siloxan anwandte. Das Siloxan wurde mit
der Mischung vermischt, indem man mechanische Rithrwer-
ke anwandte, und die Mischung wurde zweimal bei einem

Druck von 422 kg/cm? (6000 psi) homogenisiert. Die so er-

haltene 30gewichtsprozentige Siloxanemulsion wurde mit
Wasser verdiinnt, je nachdem wie dies fiir die folgenden Bei-
spiele erforderlich war. Gewogene Proben von vorgewa-
schenen und getrockneten gewirkten Stoffen aus Polyéthy-
len-Terphthalsiureester (PET) und Nylon wurden unter
Verwendung der obigen Emulsionen verschiedener Konzen-
tration eingeweicht. Die eingeweichten Proben wurden auf
204 *C wihrend 90 Sekunden erhitzt und wihrend 15 Minu-
ten bei 77 “C mit einer 0,1prozentigen Triton®X-100-Losung
gewaschen, nachgespiilt und luftgetrocknet, worauf man
schliesslich durch nochmaliges Wigen den Prozentsatz der
Siloxanzugabe feststellte. In der Tabelle I sind diese Daten
zusammengestellt. Alle behandelten Proben zeigten einen
guten Griff und Spriihtestwerte (AATCC spray ratings) von
70 bis 80.

Beispiel 2
Nylon- und PET-Proben aus Beispiel 1, welche einen 4,5-
prozentigen Gewichtszuwachs aufgrund der erfindungsge-
méssen Behandlung aufwiesen, wurden beziiglich der
Flammhemmwirkung geméss dem Test DOC FF 5-74 un-
tersucht. Obwohl das Schmelzabtropfverhalten dieser Pro-

ben im Vergleich zu den unbehandelten Textilmaterialien
vermindert war, waren diese Proben selbstléschend auf-
grund einer Kombination des Schmelztropfverhaltens und
des Ansengeverhaltens, und dementsprechend haben sie den

s Feuerhemmtest bestanden. Die behandelten Proben wurden
mit einer Mischung aus gleichen Volumina Phenol und o-Di-
chlorbenzol extrahiert, welches die Fasern 16ste und-einen
vernetzten unloslichen Polydiorganosiloxanriickstand zu-
riickliess, welcher bei Temperaturen bis zu 350 °C nicht ge-

10 schmolzen werden konnte.

Beispiel 3
Gewirkte Stoffe aus Nylon 6 und gewobene Stoffe aus
PET wurden in einer automatischen Wasche-Waschma-

15 schine gewaschen, wobei 10 bis 50 g der 30prozentigen Sil-
oxanemulsion aus Beispiel 1 automatisch wihrend des Spiil-
zyklus in die Waschmaschine eingebracht wurden. Die gewa-
schenen und behandelten Proben zeigten einen verbesserten
Griff und waren nach dem Entflammbarkeitstest DOC 5-74

20 Selbstldschend.

Beispiel 4
Verschiedene Proben eines blaubedruckten feuerhem-
menden gewobenen Stoffes aus PET, welcher wie in Beispiel
25 1 behandelt wurde, und einen ungefihren Gewichtszuwachs
von 2,8 Gew.-% aufwies, wurden 10 Maschinen-Waschvor-
gingen gemiss dem Testverfahren AATCC 124-1973 unter-
worfen. Obwohl die Proben etwa 34% der Siloxanbeschich-
tung verloren, zeigte sich kein Verlust an Griffeigenschaften
30 und wasserabstossender Wirkung, sowie an den Selbstldsch-
eigenschaften. Weitere Proben des behandelten PET-Stoffes
wurden 10mal mit Perchlorithylen gespiilt, um die Trocken-
reinigungs-Widerstandsfahigkeit zu bestimmen. Die gespiil-
ten Proben verloren etwa 80% der Siloxanbeschichtung und
35 dementsprechend gingen die Griffvorteile und die wasserab-
stossenden Eigenschaften verloren.

Beispiel 5

PET-Schussgarn wurde wie in Beispiel 1 mit Siloxan-

40 Badkonzentrationen von 0,5 und 2,0% Siloxan behandelt,
wodurch man einen Gewichtszuwachs von weniger als 0,1
Gew.-%, bzw. 4,5 Gew.~% erhielt. Selbst Proben des Schuss-
garnes, die weniger als 0,1 Gew.-% Gewichtszunahme auf-
weisen, zeigen im Vergleich zum Ausgangsprodukt einen

4s verbesserten Griff und auch einen besseren Griff als
Dacron®II-Schussgarn.

Die Entflammbarkeit der unbehandelten Schussgarne,
der zwei behandelten Schussgarnproben und diejenige von
Dacron®II-Schussgarn wurde in 2 Tagen bestimmt. Im Pfan-

so nen-Brenntest wurden 0,3 g Probe in einer Aluminiumschale
von 5,6 cm Durchmesser und 2,0 cm Tiefe angeordnet, und
die Probe wurde mit einer 1 Inch (2,54 cm) langen langsam
gelb-brennenden Bunsenflamme wihrend 3 Sekunden ange-
ziindet. Die Brennzeit der Probe nach der Entfernung des

ss Brenners wurde festgehalten. Im vertikalen Brenntest wur-
den 0,3 g der Probe zu einem Pfropfen von 2,54 cm %

12,7 cm geformt und iiber einer Aluminiumschale aufge-
héngt, um die brennenden Teile der Probe zu sammeln, und
die Probe wurde am Unterende mit einer 2,54 cm langen

60. langsam brennenden gelben Bunsenflamme wihrend 3 Se-
kunden angeziindet. Die Brennzeit der Probe und der F rag-
mente, nachdem der Brenner entfernt worden war, wurde
festgehalten. In Tabelle IT sind die Daten Zusammengefasst,
welche zeigen, dass das Schussgarn, welches nach dem erfin-

¢s dungsgemissen Verfahren behandelt worden war, Ent-
flammbarkeitscharakteristiken zeigt, welche sich wenig von
denjenigen der unbehandelten Schussgarnfasern unter-
scheiden.
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Tabelle I

637 800 G

Badkonzentration Gewichtszuwachs (Gew.-%,
(Gew.-% Siloxan) bezogen auf Fasergewicht)
Nylon 6 PET
0.5 3.5 1
2,5 4,5 2,5
5 6,5 4,5
10,5 13 7
Tabelle II
Probe Brennzeit (Sekunden)
Pfannen-Brenntest  Vertikaler Brenntest Brennzeit
der Fragmente
(Nachbrennzeit)
Unbehandeltes Schussgarn 15 3 7
Dacron II-Schussgarn 26 11 26
Schussgarn (weniger als 0,1 Gew.-%
Gewichtszunahme) 3 7 7
Schussgarn (4,5 Gew.-% Gewichtszunahme) 8,5 8 8
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