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一种改性有机硅高分子材料及其制备方法

(57)摘要

本发明属于纺织品整理剂技术领域，特别涉

及一种改性有机硅高分子材料及其制备方法。通

过将乙烯基封端二甲基聚硅氧烷与氯化氢气体

发生加成反应，然后加入N‑异丙基‑N‑甲基叔丁

胺，进一步发生季铵化反应后得到改性有机硅高

分子材料，将其应用在织物整理剂中，具有亲水

性好、抗菌性好的特点。
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1.一种改性有机硅高分子材料的制备方法，其特征在于：

所述改性有机硅高分子材料结构式为：

；

所述制备方法为：将乙烯基封端二甲基聚硅氧烷与氯化氢气体发生加成反应，然后加

入N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，进一步发生季铵化反应后得到改性有机硅高分子材料；

具体地，所述制备方法包括以下步骤：

S1、在含有溶剂的反应器中加入乙烯基封端二甲基聚硅氧烷，加热并搅拌均匀，向其中

通入惰性气体，排出反应器中的空气，向其中加入催化剂A，升高温度，混合均匀后向其中通

入氯化氢气体，在通入氯化氢气体时，将氯化氢气体通入反应器中混合液内部，令氯化氢气

体与混合液充分接触，使得反应更加充分，反应完成后减压蒸馏得到中间体I；

S2、以二甲基乙酰胺为溶剂加入中间体I和催化剂B，升高温度，在搅拌状态下加入N‑异

丙基‑N‑甲基叔丁胺，N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺分少量多次添加，在30min内添加完成，继续

反应，反应完成后减压蒸馏得到改性有机硅高分子材料；

在步骤S1中，所述溶剂为醋酸丁酯，所述惰性气体为氮气，所述催化剂A由氯化亚铜和

砷酸汞按质量比1:1混合而成；

在步骤S2中，所述催化剂B为三氟化硼。

2.根据权利要求1所述的一种改性有机硅高分子材料的制备方法得到的改性有机硅高

分子材料在纺织品柔顺剂中的应用。
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一种改性有机硅高分子材料及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于纺织品整理剂技术领域，具体涉及一种改性有机硅高分子材料及其制

备方法。

背景技术

[0002] 织物在织造、前处理等工艺过程中，很多因素可能使织物变得手感粗糙，需要加入

柔软剂提高手感。柔软剂是一种能赋予衣物和织物在手感、穿着和使用时有柔软愉悦感觉

的日用化工产品。柔软剂的平滑、柔软作用主要是由于柔软剂吸附在纤维表面以后，防止纤

维与纤维直接接触，降低了纤维与纤维之间的动摩擦系数和静摩擦系数，减少织物组分间

的阻力和织物与人体之间的阻力，以达到手感柔软、滑爽、穿着舒适的效果。

[0003] 有机硅柔软剂具有优良的滑爽性、柔软性和成膜性等突出优点，广泛用于多种纺

织物整理中，其中以氨基改性有机硅柔软剂手感最佳。但是因其疏水性、经其整理的织物穿

着闷热、高温泛黄等缺点，限制其在织物上的应用。

[0004] 申请号为201810627351 .3的中国专利公开了一种封闭型异氰酸酯改性季铵化有

机硅共聚物的制备方法，将端环氧基的聚硅氧烷与含三级胺基团的化合物反应，然后加入

二异氰酸酯，聚醚多元醇或者聚醚胺进行逐步聚合反应，最后加入封闭剂封端，得到含季铵

盐聚氨酯改性有机硅共聚物，能有效解决异氰酸酯基改性有机硅的储藏性以及织物的亲水

耐洗性能，工艺较为简单，操作条件易于控制。

[0005] 申请号为202111555483.8的中国专利公开了一种氨基改性有机硅整理剂及其制

备方法，其中组分A是采用含丰富的聚醚和氨基活性官能团的聚氨酯与有机硅通过化学接

枝反应制得；组分B首先采用D4和3‑氨丙基甲基二甲氧基硅烷合成得到侧链含氨基的有机

硅，然后利用氨基与氯化苄的取代反应引入苯环结构，之后通过与γ‑氯丙基甲基二甲氧基

硅烷季铵化反应获得有机硅季铵盐，制备的有机硅整理剂用于纺织物时能有效提高柔软

性，减少织物间的摩擦系数，提高抗起毛球性，手感较好。

[0006] 但现有技术中，氨基改性有机硅在使用过程中容易出现黄变现象，且亲水性、透气

性较差。

发明内容

[0007] 为了解决上述问题，本发明将乙烯基封端二甲基聚硅氧烷与氯化氢气体发生加成

反应，然后加入N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，进一步发生季铵化反应后得到改性有机硅高分子

材料，将其应用在织物整理剂中，具有亲水性好、抗菌性好的特点。

[0008] 本发明解决上述问题的技术方案如下：

[0009] 一种改性有机硅高分子材料，将乙烯基封端二甲基聚硅氧烷与氯化氢气体发生加

成反应，然后加入N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，进一步发生季铵化反应后得到改性有机硅高分

子材料。

[0010] 进一步地，具体制备过程为：

说　明　书 1/7 页

3

CN 115073743 B

3



[0011] S1、在含有溶剂的反应器中加入乙烯基封端二甲基聚硅氧烷，加热并搅拌均匀，向

其中通入惰性气体，排出反应器中的空气，向其中加入催化剂A，升高温度，混合均匀后向其

中通入氯化氢气体，反应完成后减压蒸馏得到中间体I，反应过程如下：

[0012]

[0013] S2、以二甲基乙酰胺为溶剂加入中间体I和催化剂B，升高温度，在搅拌状态下加入

N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，继续反应，反应完成后减压蒸馏得到改性有机硅高分子材料，反

应过程如下：

[0014]

[0015] 进一步地，所述溶剂为甲苯、二甲苯、醋酸丁酯、环己烷中的任意一种，优选为醋酸

丁酯；所述惰性气体为氮气或氩气，优选为氮气，通入惰性气体的目的在于排出反应器中的

空气，减少反应过程中副反应的生成；所述催化剂A为氯化亚铜、砷酸汞、硫化汞、硫酸汞中

的一种或两种混合；所述催化剂B为三氟化硼、三溴化硼、三氯化硼中的任意一种，优选为三

氟化硼。

[0016] 进一步地，一种改性有机硅高分子材料在纺织品柔顺剂中的应用。

[0017] 本发明具有如下有益效果：

[0018] 制备的改性有机硅高分子材料由于铵基上无活泼氢，应用在织物上时不会因为氧

化等反应使织物黄化，而且由于季铵盐的引入，其作为带有正电荷的高分子化合物，能够与

纤维上的阴离子基团结合提高耐水洗牢度，而作为主链的聚硅氧烷基团能够保证在使用过

程中具有较佳的手感。同时季铵盐阳离子能够通过静电作用吸附到带有阴离子电荷的菌体

表面，不断地发生渗透与扩散，对细胞膜结构进行破坏，导致菌体死亡。

具体实施方式

[0019] 下面将结合本申请实施例，对本申请实施例中的技术方案进行清楚、完整地描述，

显然，所描述的实施例仅仅是本申请一部分实施例，而不是全部的实施例。基于本申请中的

实施例，本领域普通技术人员在没有做出创造性劳动前提下所获得的所有其他实施例，都

属于本申请保护的范围。

[0020] 本发明使用的乙烯基封端二甲基聚硅氧烷购买自阿拉丁化学试剂网，CAS号：

68083‑19‑2；N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺购买自阿拉丁化学试剂网，CAS号：85523‑00‑8。

[0021] 实施例1

[0022] 一种改性有机硅高分子材料，将乙烯基封端二甲基聚硅氧烷与氯化氢气体发生加

成反应，然后加入N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，进一步发生季铵化反应后得到改性有机硅高分

子材料。

[0023] 具体制备过程为：
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[0024] S1、在含有65重量份醋酸丁酯的反应器中加入35重量份乙烯基封端二甲基聚硅氧

烷，加热至55℃并搅拌均匀，向其中通入氮气，排出反应器中的空气，待反应器中的空气完

全排净后，向其中加入5重量份催化剂A，其中，催化剂A由氯化亚铜和砷酸汞按质量比1:1混

合而成，升高温度至65℃，混合均匀后向其中通入氯化氢气体，反应6h，反应完成后减压蒸

馏得到中间体I，反应过程如下：

[0025]

[0026] 其中，在通入氯化氢气体时，将氯化氢气体通入反应器中混合液内部，令氯化氢气

体与混合液充分接触，使得反应更加充分。

[0027] S2、以二甲基乙酰胺为溶剂加入30重量份中间体I和3重量份催化剂B三氟化硼，升

高温度至75℃，在搅拌状态下加入35重量份N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，添加完成后，保持该

温度继续反应8h，反应完成后减压蒸馏得到改性有机硅高分子材料，反应过程如下：

[0028]

[0029] 其中，N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺分少量多次添加，在30min内添加完成，采用该种添

加方式，可以保证N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺混合的较为均匀进而使得N‑异丙基‑N‑甲基叔丁

胺与其他反应物接触较为充分，保证反应能够充分发生。

[0030] 实施例2

[0031] 与实施例1相比，制备过程中各物质添加的量及部分反应条件不同，具体为：

[0032] 在步骤S1中，在含有55重量份醋酸丁酯的反应器中加入22重量份乙烯基封端二甲

基聚硅氧烷，加热至45℃并搅拌均匀，向其中通入氮气，排出反应器中的空气，待反应器中

的空气完全排净后，向其中加入3重量份催化剂A，其中，催化剂A为氯化亚铜，升高温度至55

℃，混合均匀后向其中通入氯化氢气体，反应4h，反应完成后减压蒸馏得到中间体I；

[0033] 在步骤S2中，以二甲基乙酰胺为溶剂加入18重量份中间体I和2重量份催化剂B三

氟化硼，升高温度至65℃，在搅拌状态下加入25重量份N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，添加完成

后，保持该温度继续反应6h，反应完成后减压蒸馏得到改性有机硅高分子材料。

[0034] 其余制备过程参照实施例1。

[0035] 实施例3

[0036] 与实施例1相比，制备过程中各物质添加的量及部分反应条件不同，具体为：

[0037] 在步骤S1中，在含有80重量份醋酸丁酯的反应器中加入45重量份乙烯基封端二甲

基聚硅氧烷，加热至65℃并搅拌均匀，向其中通入氮气，排出反应器中的空气，待反应器中

的空气完全排净后，向其中加入7重量份催化剂A，其中，催化剂A为砷酸汞，升高温度至70

℃，混合均匀后向其中通入氯化氢气体，反应6h，反应完成后减压蒸馏得到中间体I；

[0038] 在步骤S2中，以二甲基乙酰胺为溶剂加入35重量份中间体I和5重量份催化剂B三
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氟化硼，升高温度至80℃，在搅拌状态下加入45重量份N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，添加完成

后，保持该温度继续反应10h，反应完成后减压蒸馏得到改性有机硅高分子材料。

[0039] 其余制备过程参照实施例1。

[0040] 对比例1

[0041] 与实施例1相比，采用步骤S1制备得到的中间体I作为改性有机硅高分子材料。其

中中间体I的制备过程参照实施例1。

[0042] 对比例2

[0043] 与实施例1相比，在步骤S2制备过程中，将N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺更换为十二烷

基二甲基叔胺，其余制备过程参照实施例1。

[0044] 对比例3

[0045] 与实施例1相比，在步骤S2制备过程中，将N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺更换为N‑甲基

正戊胺，其余制备过程参照实施例1。

[0046] 对比例4

[0047] 与实施例1相比，在步骤S2制备过程中，将N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺更换为N‑甲基

异丁胺，其余制备过程参照实施例1。

[0048] 对比例5

[0049] 与实施例1相比，在步骤S2制备过程中，在添加N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺时，采用一

次性加入的方式进行添加，其余制备过程参照实施例1。

[0050] 相关测试

[0051] 将实施例1‑3及对比例1‑5制备的改性有机硅高分子材料配制成20％的水溶液，空

白布样为纯白色针织棉布，用量为10g/L，一浸一轧，在160℃定形烘干90s。

[0052] 手感测试：

[0053] 评价方法：手感主要从柔软性和平滑性方面综合考察，由5名专家盲摸，5级最好，1

级最差，最后取评级结果的平均值作为测试结果。

[0054] 亲水性测试：

[0055] 织物经过回潮后(65％±2％)，按照AATCC  Test  Method  79‑2000标准，用滴管滴

一滴水并计时，水滴不再反光时，记录时间，取不同的5个点做5次平行测试，取平均值。

[0056] 测试结果如表1所示。

[0057] 表1
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[0058]

[0059]

[0060] 由测试结果可以发现，实施例1‑3整体性能要优于对比例1‑3和空白样，尤其地，实

施例1的效果最佳。由实施例1和对比例2‑4的测试结果可以发现，当将N‑异丙基‑N‑甲基叔

丁胺分别更换为十二烷基二甲基叔胺、N‑甲基正戊胺和N‑甲基异丁胺后，其手感及亲水性

有所下降，这可能是因为十二烷基二甲基叔胺、N‑甲基正戊胺和N‑甲基异丁胺相比于N‑异

丙基‑N‑甲基叔丁胺其支链化程度小，密度将有所增大，硬度也随之增加，但韧性将降低，表

现在织物的应用中其手感有所下降；在本发明中由于制备的改性有机硅高分子材料中含有

大量的季铵盐结构，能够提高织物的亲水性，但由于十二烷基二甲基叔胺、N‑甲基正戊胺和

N‑甲基异丁胺其支链化程度较低，因此由其改性得到的有机硅高分子链之间接触较为紧

密，密堆积程度较高，由于其高分子链上的烷基为疏水基团，因而长链烷基的存在将会对分

子链上存在的季铵盐结构形成一定的遮蔽作用，降低高分子链上季铵盐结构与织物间的接

触，从而降低织物的亲水性。而在实施例1中采用的是N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺对中间体I进

行改性，由于N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺相比于十二烷基二甲基叔胺、N‑甲基正戊胺和N‑甲基

异丁胺其支链化程度较高，尤其地在含有的季铵盐结构附近连接有较多支链，具有较大的

空间位阻，能够有效的降低高分子间的密堆积程度，暴露出更多的季铵盐结构，从而保证了

在应用过程中织物的亲水性。进一步对比对比例2‑4的测试结果可以发现，随着分子链的逐

渐增长，其手感和亲水性逐渐降低，这可能是由于分子链越长，支链越少高分子链之间的密

堆积程度越高，硬度将越大，手感就越差；而随着高分子链之间的密堆积程度的增高，将降

低高分子链上季铵盐结构的暴露率，从而影响其亲水性。

[0061] 抗菌性能测试

[0062] 将金黄色葡萄球菌接种到处理后的织物上，经2h后进行菌落培养，在36℃下培养
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96h，稀释后计算杀菌率：杀菌率(％)＝(空白组活菌浓度‑试验组活菌浓度)/空白组活菌浓

度×100％。测试结果如表2所示。

[0063] 表2

[0064]

[0065] 由上述测试可以发现，本发明制备的改性有机硅在纺织品的应用过程中还具有一

定的抗菌性能。整体来看，实施例1‑3的抗菌效果要优于对比例1‑5，其中实施例1的抗菌效

果最好，对比例1的抗菌效果最差。对比实施例1和对比例2‑4的测试数据发现，采用N‑异丙

基‑N‑甲基叔丁胺改性后其抗菌效果最好，进一步对比对比例2‑4的测试数据发现，改性后

的高分子链长越长、支链越少其抗菌性越差，这可能是由于线型高分子链越长、支链越少其

分子间密堆积程度越高，从而导致高分子链上季铵盐结构暴露率降低，进而抗菌性减弱。

[0066] 现有技术中，由于氨基硅油能够提供柔软的织物手感而被广泛应用，氨基硅油中

的‑NH2能够与纤维紧密的结合在一起，但正因为‑NH2基团的存在，当遇到光、热、氧等条件时

极易发生氧化产生黄变现象，影响织物外观或改变有色织物色光，另外，由于氨基硅油结构

中缺乏亲水性基团，因此亲水性及透气性较差。在本发明中，以醋酸丁酯为溶剂将乙烯基封

端二甲基聚硅氧烷与氯化氢气体在催化剂的作用下发生加成反应得到中间体I，进一步地，

以二甲基乙酰胺为溶剂，在催化剂三氟化硼的存在下加入N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺，进一步
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发生季铵化反应，最终得到改性有机硅高分子材料。而且在制备过程中，在通入氯化氢气体

时，将氯化氢气体通入反应器混合液内部，使得氯化氢气体与乙烯基封端二甲基聚硅氧烷

接触更加充分；同时在添加N‑异丙基‑N‑甲基叔丁胺时采用少量多次的添加的模式，进一步

提高了其在混合过程中的分散程度，保证了反应的充分发生。另外制备的改性有机硅高分

子材料由于铵基上无活泼氢，应用在织物上时不会因为氧化等反应使织物黄化，而且由于

季铵盐的引入，其作为带有正电荷的高分子化合物，能够与纤维上的阴离子基团结合提高

耐水洗牢度，而作为主链的聚硅氧烷基团能够保证在使用过程中具有较佳的手感。由手感

和亲水性测试结果可以发现，实施例1具有较好的手感和亲水性，这是因为制备的改性有机

硅高分子材料主链可以在纤维表面成膜，其分子结构本身的特性能够使织物的柔软度和滑

度得到提升，进而具有较佳的手感，同时制备的改性有机硅高分子材料具有大量的季铵盐

结构，能够大幅度提升亲水性；另外在抗菌性能试验过程中，实施例1‑3表现出了优异的抗

菌性能，这是因为季铵盐阳离子能够通过静电作用吸附到带有阴离子电荷的菌体表面，而

高分子结构中疏水链段与胞壁融合，不断地发生渗透与扩散，对细胞膜结构进行破坏，使细

胞膜破裂，细胞内容物泄露，导致菌体死亡。

[0067] 需要说明的是，在本文中，诸如第一和第二等之类的关系术语仅仅用来将一个实

体或者操作与另一个实体或操作区分开来，而不一定要求或者暗示这些实体或操作之间存

在任何这种实际的关系或者顺序。而且，术语“包括”、“包含”或者其任何其他变体意在涵盖

非排他性的包含，从而使得包括一系列要素的过程、方法、物品或者设备不仅包括那些要

素，而且还包括没有明确列出的其他要素，或者是还包括为这种过程、方法、物品或者设备

所固有的要素。

[0068] 尽管已经示出和描述了本申请的实施例，对于本领域的普通技术人员而言，可以

理解在不脱离本申请的原理和精神的情况下可以对这些实施例进行多种变化、修改、替换

和变型，本申请的范围由所附权利要求及其等同物限定。
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