1. Einleitung

E. L. Wrrrsecker und Mitarbeiter [1] beschrieben 1959 ein als »Grenzflichenpoly-
kondensation« (interfacial polycondensation, IFP) bezeichnetes Verfahren zur Synthese
von Kondensationspolymeren. Bei diesem Verfahren liuft die Kondensationsreaktion
an der Phasengrenze zweier nicht miteinandetr mischbarer Losungsmittel ab. So bildet
sich z. B. an der Grenzfliche zwischen den beiden Lgsungen Sebacinsiuredichlorid in
Tetrachlorkohlenstoff und Hexamethylendiamin in Wasser Nylon 610. E. L. WITTBECKER
und Mitarbeiter [1] synthetisierten nach diesem Verfahren Polyamide, Polyurethane,
Polysulfonamide und Polyester.

R. E. WaITFIELD, L. A. MrLLer und W. L. WasLey [2-9] verwendeten 1961 das IFP-
Verfahren zur Filzfreiausriistung von Wolle. Dabei wird mit einer wilBrigen Hexa-
methylendiaminltsung getrinkte Wolle mit Sebacinsiuredichlorid in einem mit Wasser
nicht mischbaren organischen Lésungsmittel behandelt. Der an der Phasengrenze
Wasser | organisches Losungsmittel gebildete Polyamidfilm maskiert die Schuppen der
Faseroberfliche. Eine Folge davon ist die Reduktion des richtungsgebundenen Rei-
bungskoeffizienten (directional frictional effect, DFE), welcher fir das Filzvermogen
verantwortlich ist.

R. E. Wurrrierp, L. A. MiLLer und W. E. Wastey haben Wolle nach dem Verfahren
der Grenzflichenpolykondensation mit Polyamiden [2-3], Polyestern, Polyharnstoffen
[5], Polyurethanen [4] und verschiedenen Copolymeren [6] ausgeriistet. Dabei ergab
sich, daB die besten Antifilzeffekte mit Nylon 610 erzielt werden. Zur Erzielung eines
ausreichenden Antifilzeffektes geniigte eine Nylonauflage von 1 bis 29,. Die Wolle
wurde bei der Behandlung nicht geschidigt, Reififestigkeit und ReiBdehnung nahmen
sogar zu.

Das von R. E. Warrrierp, L. A. MiLLEr und W. E. WasLEY ausgearbeitete Verfahren
besitzt fiir die technische Durchfihrung der Filzfreiaustiistung einige Nachteile. Diese
bestehen im wesentlichen in der Anwendung eines organischen Losungsmittels, der
Hydrolyseempfindlichkeit des Sebacinsiuredichlorids und der Verinderung des Waren-
griffes der ausgeriisteten Wolle. Es war daher sinnvoll, in Anlehnung an die Arbeiten
von R. E. WarTFIELD, L. A. MirLErR und W. E. WAsLEY nach einem Verfahren zu
suchen, welches die genannten Nachteile nicht aufweist.

2. Problemstellung

Die in der Einleitung genannten Nachteile des IFP-Verfahrens zur Antifilzausristung
von Wolle mit Nylon 610 fithrten zu folgender wissenschaftlicher Fragestellung:

a) Gibt es aktivierte Sebacinsiurederivate, mit deren Hilfe es méglich ist, an Stelle der
Loésung von Sebacinsiuredichlorid in einem organischen Losungsmittel eine wilirige
Emulsion einzusetzen ?

b) Reagieren derartige reaktive Sebacinsiurederivate in wiBriger Emulsion geniigend
rasch mit Hexamethylendiamin ?
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c) Lassen sich Nylon-610-Filme auf Wolle auch dann aufbringen, wenn man auf das
herk6mmliche Verfahren der Grenzflichenpolykondensation verzichtet ?

Zur Losung des in der ersten Frage gestellten chemischen Problems sollten eine Reihe
von aktivierten Sebacinsdureestern synthetisiert werden. Zur Aktivierung der Carboxy-
gruppen der Sebacinsiure sollten dieselben Hydroxy- und Mercaptoverbindungen
erprobt werden, wie sie seit den Arbeiten von TH. WiELAND, R. Scrrwyzer, M. Bo-
panszky und R. A. Borssonnas in der Peptidsynthese angewendet werden. Ferner
sollten die Geschwindigkeit der Reaktion der Ester mit Hexamethylendiamin unter ver-
schiedenen Reaktionsbedingungen studiert sowie die erhaltenen Polymeren durch
physikalisch-chemische Methoden charakterisiert werden. Unter den dabei gefundenen
Optimalbedingungen sollten dann Strickstiicke aus Wolle mit Nylon 610 ausgeriistet
werden. Dabei interessierten einmal der erzielte Antischrumpfeffekt und zum anderen
die bei der Ausriistung eingetretenen Anderungen der chemischen und mechanisch-
technologischen Eigenschaften der behandelten Wolle.

3. Durchgefiihrte Versuche und Ergebnisse

3.1 Darstellung von Nylon 610 aus aktivierten Estern der Sebacinsiure

Die Kniipfung der Amidbindung ist eine bimolekulare nukleophile Substitution, bei
der sich das freie Elektronenpaar des Stickstoffs einer Aminogruppe an das positivierte
C-Atom der Carbonylgruppe anlagert:
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Bei dieser Reaktion muf} durch Wahl geeigneter Substituenten X eine méglichst hohe
Positivierung des Carbonylkohlenstoffes erreicht werden. Man wihlt daher zur Akti-
vierung der Carbonylgruppe Substituenten mit groBer Elektronenaffinitit. Bei der Her-
stellung von Polyamiden nach dem bisher iiblichen Verfahren der Grenzflichenpoly-
kondensation ist die Carbonylgruppe dutch Chlor aktiviert. Da aber die Siurechloride
sehr hydrolyseempfindlich sind, kann man dabei nicht in wiBriger Losung arbeiten.
Zur Darstellung von Polyamiden in wiBrigem Medium mufl die Aktivierung der
Carbonylgruppe durch andere elektronenanziehende Substituenten erteicht werden, die
weniger hydrolyseempfindliche Derivate liefern.

Das von Tr. WisLano [11] und R. Scawyzer [10] in die Peptidsynthese eingefiihrte
Prinzip der Hsteraktivierung hat in den letzten Jahren cine verbreitete Anwendung
gefunden. Dabei stehen die aktivierten Thiophenylester [11], Nitrophenylester [12-13],
Nitrothiophenylester [14], Cyanmethylester [10], 2,4,5-Trichlorphenylester [15], V-
Hydroxysuccinimidester [16] und N-Hydroxyphthalimidester [17] im Vordergrund des
Interesses.

Fir das in der vorliegenden Arbeit zu lésende Problem sollten entsprechende Fister der
Sebacinsdure geeignet sein.



