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Siloxane zur Behandlung von Textilien und zur Verwendung in Reinigungs- und

Pflegeformulierungen

Die Erfindung betrifft spezielle Siloxane, Zusammensetzungen, die diese speziellen Siloxane
enthalten, Verfahren zu ihrer Herstellung, sowie die Verwendung dieser Zusammensetzungen
zur Behandlung von Flachengebilden, in Reinigungs- und Pflegeformulierungen fiir den Haushalt
und firindustrielle Anwendungen und in kosmetischen, pharmazeutischen und dermatologischen
Zusammensetzungen, insbesondere in kosmetischen Reinigungs- und Pflegeformulierungen,
Haarbehandlungsmitteln und Haarnachbehandlungsmitteln, sowie zur Reinigung und Pflege von
harten Oberflachen, vorzugsweise zur Reinigung und Pflege von Fahrzeugen, insbesondere als

Additiv in Trocknungshilfen fiir Autowaschstraen.

Insbesondere betrifft die Erfindung grifigebende Wirkstoffe zur Behandlung von Textilien oder
Geweben, welche sowohl eine hohere Wirksamkeit als auch minimierte Anteile unerwiinschter

niedermolekularer Nebenproduktbestandteile aufweisen.

Siloxane oder Silikone mit quartaren (quaternaren) Ammoniumgruppen (im Folgenden auch als
Silikonquats bezeichnet) und ihre Verwendung zum Ausriisten von Textilien sowie in Reinigungs-

und Pflegeformulierungen sind aus dem Stand der Technik bekannt.

Besonders vorteilhaft sind dabei Silikonquats, die durch Umsetzung von epoxyfunktionellen
Siloxanen mit tertidaren Aminen erhalten werden. Dabei findet zunéchst ein nukleophiler Angriff
des tertiaren Stickstoffs des tertiaren Amins an den Epoxidring des epoxyfunktionellen Silans
statt, der schlieBlich zur Ringdffnung des Epoxidrings flihrt. Es bildet so sich ein Zwitterion, das
in der Folge durch eine Brgnsted-Saure protoniert wird, wodurch das Silikonquat erhalten wird.
Da die Epoxidgruppen moglichst vollstandig umgesetzt werden sollen, werden in der Regel
stochiometrische Mengen des tertidren Amins eingesetzt. Dies kann wiederum zu Restmengen
von tertiaren Aminen fiihren. Diese Restmengen sind unerwiinscht. Restgehalte von
niedermolekularen Reaktanden, wie beispielsweise den eingesetzten Aminen oder
niedermolekularen organischen Nebenprodukten, kdnnen hautreizend, sensibilisierend und/oder
aquatoxisch sein. Beim Einbringen der Silikonquats in wassrige Textilbehandlungsflotten kénnen
sich die niedermolekularen organischen Nebenprodukte als auch die nicht umgesetzten tertiaren

Amine l6sen und so auf das Textil oder ins Abwasser geraten.

Die Verwendung von Aminen, die weniger bedenklich sind, insbesondere weniger oder gar nicht
hautreizend, sensibilisierend und/oder aquatoxisch sind, fiihrt in der Regel zu Silikonquats mit
schlechteren  anwendungstechnischen  Eigenschaften.  Wassrige = Emulsionen  zur
Textilausristung auf der Basis der entsprechenden Silikonquats zeigen haufig eine verminderte
Phasenstabilitdt/Lagerstabiliat und/oder eine schlechtere Griffbeurteilung des mit Ihnen

ausgeristeten Textils.
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DE 102010000993 A1 offenbart Polysiloxane, die mindestens eine quatare (quartare, quaternare)
Ammoniumgruppe aufweisen. Diese Polysiloxane sind in Kérperreinigungs- und Pflegemitteln,
wie Shampoos, Haarbehandlungsmittel und Haarnachbehandlungsmittel, einsetzbar. Diese
Polysiloxane sollen sowohl Eigenschaften wie die K&mmbarkeit, die Weichheit, das Volumen, die
Formbarkeit, die Handhabbarkeit und die Entwirrbarkeit von ungeschadigten und geschadigten
Haaren verbessern, als auch dem Haar einen schénen Glanz verleihen. In den Beispielen werden
Polysiloxane offenbart, die durch Umsetzung von Epoxysilanen mit Amidaminen auf Basis von
Fettsduren, und zwar 3-N,N-Dimethyl-aminopropyl-laurylsdureamid, erhalten werden. Die
ausschlieflliche Verwendung von Amidaminen als tertidre Amine in der Synthese dieser
Silikonquats fuhrt zu einem Restgehalt an nicht umgesetzten Amidaminen. Dies ist unerwiinscht.
Polysiloxane mit mindestens einer Amidammoniumgruppe als auch mindestens einer

Dialkanolammoniumgruppe werden nicht offenbart.

DE 102009029450 A1 offenbart Polysiloxane mit quartdren Ammoniumgruppen. Diese
Polysiloxane finden als Weichmacher fiir Flachengebilde wie beispielsweise Gewebe, Tissue,
Non-wovens und/oder Fasern aus natiirlichen und/oder synthetischen Rohstoffen und/oder Leder
Verwendung. In den Beispielen werden Polysiloxane offenbart, die durch Umsetzung von
Epoxysilanen mit Amidaminen auf Basis von Kokosfettsdure erhalten werden. Die
ausschlieflliche Verwendung von Amidaminen als tertiare Amine in der Synthese dieser
Silikonquats fiihrt auch hier zu einem unerwiinschten Restgehalt an nicht umgesetzten
Amidaminen. Polysiloxane mit mindestens einer Amidammoniumgruppe als auch mindestens

einer Dialkanolammoniumgruppe werden nicht offenbart.

DE 102011078382 A1 offenbart Mikroemulsionen, welche als Ol-Phase ein mindestens eine
quaternare Ammoniumgruppe enthaltendes Polysiloxan aufweisen. In den Beispielen werden
Polysiloxane offenbart, die durch Umsetzung von Epoxysilanen mit Amidaminen auf Basis von
Fettsauren erhalten werden. Die ausschliefliche Verwendung von Amidaminen als tertidre Amine
in der Synthese dieser Silikonquats fiihrt auch hier zu einem unerwiinschten Restgehalt an nicht
umgesetzten Amidaminen. Polysiloxane mit mindestens einer Amidammoniumgruppe als auch

mindestens einer Dialkanolammoniumgruppe werden nicht offenbart.

DE 102010001531 A1  offenbart  Siloxane  mit  primaren  Aminofunktionen  sowie
organomodifizierte Siloxane mit quaternaren Ammoniumfunktionen. Polysiloxane, die eine

Amidammoniumgruppe oder eine Dialkanolammoniumgruppe aufweisen, werden nicht offenbart.
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US 5248783 offenbart die Verwendung von Amidaminen zur Neutralisation von
carbonsaurefunktionellen Silikonen. Polysiloxane, die eine Amidammoniumgruppe oder eine

Dialkanolammoniumgruppe aufweisen, werden nicht offenbart

Es besteht weiterhin der Bedarf, Siloxane bereitzustellen, die Vorteile gegeniiber dem Stand der

Technik aufweisen.

Insbesondere besteht der Bedarf an Siloxanen, die als griffgebende Wirkstoffe zur Behandlung
von Textilien oder Geweben geeignet sind, und sich durch eine hohe Wirksamkeit auszeichnen,
bei denen aber zudem der Anteil unerwiinschter organischer Nebenprodukte oder Restmengen
von Reaktanden, die hautreizend, sensibilisierend und/oder aquatoxisch sind, minimiert ist. Es
besteht weiterhin der Bedarf an Siloxanen, die zu verbesserten anwendungstechnischen
Eigenschaften flihren, wie beispielsweise einer verbesserten Phasenstabilitdt/Lagerstabilitat
und/oder einer besseren Griffbeurteilung des behandelten Textils. Haufig setzen sich Silikonquats
unter alkalischen Bedingungen ab einem pH-Wert von gréfer oder gleich 9, wie er wahrend oder
nach dem Waschen der Gewebe oder Textilien vorliegen kann, auf dem Gewebe oder Textil ab.
Dies kann zu einer Fleckenbildung fihren, insbesondere wenn die Textilien oder Gewebe einem
Farbeprozess unterzogen werden. Es besteht daher weiterhin der Bedarf an Siloxanen, die eine
héhere pH-Stabilitdt aufweisen, insbesondere bis zu einem pH-Wert von 11. Es besteht
insbesondere Bedarf an haut- und umwelifreundlichen griffgebenden Wirkstoffe oder
Zusammensetzungen fiir die Ausristung von textilen Flachengebilden wie beispielsweise
Baumwolle/Polyester oder Baumwolle/Polyamid/Elastan oder auch Vliesstoffen (sogenannte

non-wovens) die aus Cellulose beziehungsweise Cellulose-Mischgeweben hergestellt werden.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, zumindest einen Nachteil des Standes der

Technik zu Uberwinden.

Insbesondere bestand die Aufgabe darin, Siloxane/Silikone mit quartaren/quaternaren
Ammoniumgruppen (sogenannte Silikonquats) bereitzustellen, welche deutlich reduzierte Anteile
an unerwiinschten organischen Nebenprodukten und/oder geringe Restgehalte von
unerwiinschten organischen Reaktanden aufweisen. Insbesondere bestand die Aufgabe der
vorliegenden Erfindung darin, diese unerwiinschten organischen Verbindungen zu minimieren
bei gleichzeitiger Herstellung eines grifigebenden Wirkstoffes mit hdherer Wirksamkeit auf dem
Textil.

Uberraschenderweise  wurde gefunden, dass spezielle Siloxane und spezielle
Zusammensetzungen, wie in den Ansprichen beschrieben, mindestens einen Nachteil des
Standes der Technik Giberwinden. Insbesondere wurde gefunden, dass diese speziellen Siloxane
und speziellen Zusammensetzungen zu einer besseren Griffbeurteilung, einem besseren

Phasenverhalten und/oder einem geringeren Amidamingehalt fiihren.
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Diese speziellen Siloxane tragen mindestens zwei unterschiedliche quaternare
Ammoniumgruppen, wobei mindestens eine quaternare Ammoniumgruppe ausgewahlt ist aus
der Gruppe bestehend aus quartaren Amidammoniumgruppen und quartaren
Esterammoniumgruppen, vorzugsweise quartadren Amidammoniumgruppen, und mindestens
eine quaternare Ammoniumgruppe ausgewahlt ist aus der Gruppe bestehend aus quartaren

Dialkanolammoniumgruppen.

Die speziellen Zusammensetzungen wiederum enthalten diese speziellen Siloxane.

Gelost wird die Aufgabe der vorliegenden Erfindung daher durch die Gegensténde der
unabhangigen Anspriiche. Vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung sind in den

nachgeordneten Ansprichen, den Beispielen und der Beschreibung angegeben.

Die erfindungsgeméfien Siloxane, also die erfindungsgemaRen griffgebenden Wirkstoffe, die
erfindungsgemalRe Zusammensetzung, das erfindungsgemalRe Verfahren sowie die
erfindungsgemalRe Verwendung der Zusammensetzungen und/oder der Verfahrensprodukte
werden nachfolgend beispielhaft beschrieben, ohne dass die Erfindung auf diese beispielhaften
Ausfiihrungsformen beschrankt sein soll. Sind nachfolgend Bereiche, allgemeine Formeln oder
Verbindungsklassen angegeben, so sollen diese nicht nur die entsprechenden Bereiche oder
Gruppen von Verbindungen umfassen, die explizit erwahnt sind, sondern auch alle Teilbereiche
und Teilgruppen von Verbindungen, die durch Herausnahme von einzelnen Werten (Bereichen)
oder Verbindungen erhalten werden kdnnen. Jede Ausfiihrungsform, die durch Kombination von
Bereichen/Teilbereichen und/oder Gruppen/Teilgruppen erhalten werden kann, wie
beispielsweise durch Kombinationen von erfindungsgemalien, wesentlichen, optionalen,
bevorzugten, vorzugsweisen bzw. vorzugsweise ausgewahlten, weiter bevorzugten, noch weiter
bevorzugten, besonders bevorzugten oder insbesondere bevorzugten Bereichen/Teilbereichen
und/oder Gruppen/Teilgruppen, gehort vollstandig zum Offenbarungsgehalt der vorliegenden
Erfindung und gilt als explizit, unmittelbar und eindeutig offenbart. Die Ausdriicke ,vorzugsweise“

und ,bevorzugt* werden synonym verwendet.

Werden im Rahmen der vorliegenden Beschreibung Dokumente zitiert, so soll deren Inhalt

vollstandig zum Offenbarungsgehalt der vorliegenden Erfindung gehéren.

Werden nachfolgend Gehaltsangaben (ppm oder %) gemacht, so handelt es sich, wenn nicht
anders angegeben, um Angaben in Gewichts-% oder Gewichts-ppm (wppm). Bei
Zusammensetzungen beziehen sich die Gehaltsangaben, wenn nicht anders angegeben, auf die
Gesamtzusammensetzung. Werden nachfolgend Mittelwerte angegeben, so handelt es sich,

wenn nicht anders angegeben, um Zahlenmittel. Werden Molmassen verwendet, so handelt es
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sich, wenn nicht ausdricklich anders vermerkt, um gewichtsmittlere Molmassen Mw. Werden
nachfolgend Messwerte oder Stoffeigenschaften, wie z.B. Oberflachenspannungen oder
ahnliches, angegeben, so handelt es sich, wenn nicht anders angegeben, um Messwerte oder
Stoffeigenschaften gemessen bei 25 °C sowie vorzugsweise bei einem Druck von 101325 Pa
(Normaldruck). Werden im Umfang dieser Erfindung Werte fiir Viskositaten angegeben, handelt
es sich, falls nicht anders vermerkt, um dynamische Viskositaten, die mit den dem Fachmann

gelaufigen Methoden ermittelt werden kénnen.

Werden nachfolgend Zahlenbereiche in der Form ,von X bis Y* angegeben, wobei X und Y die
Grenzen des Zahlenbereichs darstellen, so ist dies gleichbedeutend mit der Angabe ,von
mindestens X bis einschlieBlich Y*, sofern nicht explizit anders angegeben. Bereichsangaben

schlieBen die Bereichsgrenzen X und Y also mit ein, sofern nicht explizit anders angegeben.

Wo immer Molekille beziehungsweise Molekilfragmente ein oder mehrere Stereozentren
aufweisen oder aufgrund von Symmetrien in Isomere unterschieden werden kdnnen oder
aufgrund anderer Effekte, z.B. eingeschrankter Rotation, in Isomere unterschieden werden

kénnen, sind alle méglichen Isomere von der vorliegenden Erfindung mit eingeschlossen.

Das Wortfragment ,Poly“ umfasst im Zusammenhang mit dieser Erfindung nicht nur
ausschlieflich Verbindungen mit zumindest 2, insbesondere 3 Wiederholungseinheiten eines
oder mehrerer Monomere im Molekil, sondern vorzugsweise auch solche Zusammensetzungen
von Verbindungen, die eine Molekulargewichtsverteilung aufweisen und dabei ein mittleres
Molekulargewicht von mindestens 200 g/mol besitzen. Bei dieser Definition ist dem Umstand
Rechnung getragen, dass es auf dem betrachteten Gebiet der Technik ublich ist, solche
Verbindungen bereits als Polymere zu bezeichnen, auch wenn sie nicht einer Polymerdefinition

analog OECD- oder REACH-Richtlinien zu genligen scheinen.

Die verschiedenen Fragmente in den nachfolgenden Formeln (1), (IV), (V) und (VI) kénnen
statistisch verteilt sein. Statistische Verteilungen konnen blockweise aufgebaut sein mit einer
beliebigen Anzahl an Bldcken und einer beliebigen Sequenz oder sie konnen einer
randomisierten Verteilung unterliegen, sie kénnen auch alternierend aufgebaut sein oder auch
Uber die Kette, sofern ein solche vorliegt, einen Gradienten bilden, insbesondere kénnen sie auch
alle Mischformen bilden, bei denen gegebenenfalls Gruppen unterschiedlicher Verteilungen
aufeinander folgen kénnen. Die in den Formeln verwendeten Indizes a1, a2, a3, a4, b1, b2, b3,
c1,c4,d, m,v,w, x,y, a5 und b5 sind natiirliche Zahlen. Die Alkylenoxy-Einheiten in Formel (1V)

kdnnen unterschiedlich an die benachbarten Gruppen oder Atome gebunden sein, das heildt in

R12
CH,—CH—0
Formel (IV) steht jeweils unabhangig voneinander fiir einen

Alkylenoxyrest der Form [CH2CH(R'?)Q] und/oder der Form [CH(R'?)CH20], vorzugsweise aber

fur einen Alkylenoxyrest der Form [CH2CH(R'?)Q]. Spezielle Ausfiihrungen kénnen im Folgenden
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so definiert sein, dass Merkmale wie Indizes oder Strukturbestandteile oder Bereiche oder

statistische Verteilungen durch die Ausfilhrung Beschrankungen erfahren. Alle anderen

Merkmale, die nicht von der Beschrankung betroffen sind, bleiben unverandert.

Ein erster Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Siloxan (A) gemal der Formel (1),

M21M222M323M*2aD'61D%62D%3 T 1 T44Qa  Formel (1),

mit

M
M2
M3
M4
D'
D?
D3
T

T4
Q

al
a2
a3
a4
b1
b2
b3
cl1
c4
d

= [R'3SiO];

= [R?R':SiOnz];
= [R3R%SiO12];
= [R*R":SiO12];
= [R":SiO22];

= [R'R?SiO2s];
= [R'R%SiO2];
= [R'SiOss];

= [R*SiOs);

= [SiOaz];

= 0 bis 32, bevorzugt 0 bis 19, insbesondere 0 bis 12;

= 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 3;

= 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 2;

= 0 bis 6, bevorzugt 0 bis 1, insbesondere 0;

= 1 bis 1000, bevorzugt 5 bis 500, insbesondere 10 bis 400;
= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

= 0 bis 5, bevorzugt 0 bis 2, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene
Kohlenwasserstoffreste, vorzugsweise mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen,

weiter bevorzugt Alkylreste mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen oder aromatische
Kohlenwasserstoffreste mit 6 bis 30 Kohlenstoffatomen,

noch weiter bevorzugt Alkylreste mit 1 bis 14 Kohlenstoffatomen oder monocyclische
aromatische Kohlenwasserstoffreste,

wobei die Alkylreste vorzugsweise linear oder verzweigt, gesattigt oder ungesattigt

sind,
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noch weiter bevorzugt Methyl, Ethyl, Propyl oder Phenyl, insbesondere Methyl;
R21-R22;

jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige

PV Y]
ﬁ N
o

Kohlenwasserstoffreste mit mindestens einer Hydroxylgruppe und gegebenenfalls
5 weiteren Sauerstoffatomen und vorzugsweise 2 bis 30 Kohlenstoffatomen,
weiter bevorzugt zusatzlich enthaltend 1 bis 2 weitere Sauerstoffatome,
noch weiter bevorzugt enthaltend funktionelle Gruppen ausgewahlt aus Ether-,
Carbonyl- und Estergruppen,
noch weiter bevorzugt jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene
10 zweiwertige Reste ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

OH CH,OH
E—(CHz)y—o—CHz—ﬁ—CHz—g g —(CHZ)y-O—CH2—|C_|)—§

OH

§—CH2—CHZO—§ §_CH2_CHZO\7§
o

H
OH

= a0

11 (I? 6
§—CH2—CIH—C—O—R6—C])H—CH2—§ E—CHZ—CIEH—C—O—R —?H—§
RS OH RS CH>

|
OH

)

insbesondere jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene
zweiwertige Reste ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

oH CH,OH
§—(CHy)s~0=CH;~G—CH,— §—(CHs0~CH~C—}

)

15 R?2 = jeweils unabhéngig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel (11),

ol 0
§-—N*-CH,T-R7—C—R®| | A™
! X

8
R m - Formel (Il);

R® = R3-R%;

R¥ = R2"

R = jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel
20 (my,
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R4

R5

R6

R?

RS

R9

R1O

8
R8
|
E '\ll+7R1 1 Am_
R11
1/m Formel (Il

jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Alkoxygruppen oder
Acyloxygruppen, vorzugsweise mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen,

weiter bevorzugt Acetoxygruppen und/oder Methoxy-, Ethoxy-, n-Propoxy-, iso-
Propoxy-, n-Butoxy-, tert-Butoxy-Gruppen und/oder Alkoxygruppen, abgeleitet von
Glykolresten, beispielsweise Propylenglykol, Dipropylenglykol, Tripropylenglykol,
Hexylenglykol, Pentylenglykol, Butyldiglykol,

insbesondere iso-Propoxy-Gruppen;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahit
aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff und Kohlenwasserstoffresten,
vorzugsweise mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Alkylresten mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, wobei die
Alkylreste vorzugsweise linear oder verzweigt, gesattigt oder ungeséattigt sind,
insbesondere Methyl;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige
Kohlenwasserstoffreste, die optional Ethergruppen enthalten, vorzugsweise mit 1 bis
6 Kohlenstoffatomen, bevorzugt Methylen;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige Reste
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus -O- und -NR'°-, vorzugsweise -NR'°-;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewéhlt aus
der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten vorzugsweise mit 1 bis 30
Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
linearen oder verzweigten, gesattigten oder ungesattigten Alkylresten mit 1 bis 12
Kohlenstoffatomen, noch weiter bevorzugt jeweils unabhangig voneinander gleiche
oder verschiedene Reste ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl,
n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, tert.-Butyl, noch weiter bevorzugt jeweils
unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, insbesondere Methyl;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewéhlt aus
der Gruppe bestehend aus Wasserstoff und Kohlenwasserstoffresten, vorzugsweise
mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Alkylresten mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, noch weiter bevorzugt
Alkylresten mit 12 bis 24 Kohlenstoffatomen, insbesondere mit 16 bis 22
Kohlenstoffatomen, wobei die Kohlenwasserstoffreste beziehungsweise Alkylreste
vorzugsweise linear oder verzweigt, substituiert oder unsubstituiert gesattigt oder
ungesattigt, besonders bevorzugt linear, unsubstituiert und gesattigt sind;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste aus der

Gruppe bestehend aus Wasserstoff, -C(=O)R® und Kohlenwasserstoffresten,
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R12

A™

< % s

vorzugsweise mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt Alkylreste mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, wobei die Kohlenwasserstoffreste beziehungsweise Alkylreste
vorzugsweise linear oder verzweigt, substituiert oder unsubstituiert, gesattigt oder
ungesattigt, besonders bevorzugt linear, unsubstituiert und gesattigt sind,
insbesondere bevorzugt ist R'® Wasserstoff;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten, die mindestens eine
Hydroxygruppe und vorzugsweise 1 bis 6 Kohlenstoffatome aufweisen, bevorzugt
Alkylreste, die mindestens eine Hydroxygruppe und vorzugsweise 1 bis 6
Kohlenstoffatome aufweisen, wobei die Alkylreste vorzugsweise linear oder
verzweigt, gesattigt oder ungesattigt sind, und Resten der Formel (IV)
R12

81 CH,—CH,—011-CH,—CH—0--H

v Y Formel (IV),
bevorzugt 2-Hydroxyethyl und/oder 2-Hydroxypropyl;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten, vorzugsweise mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt Alkylreste mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, wobei
die Alkylreste vorzugsweise linear oder verzweigt, gesattigt oder ungesattigt sind,
vorzugsweise Methyl und Ethyl, insbesondere Methyl;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Anionen, ausgewahlt
aus anorganischen oder organischen Anionen der Sauren HmA, sowie deren

Derivate;

1 bis 3, bevorzugt 1 bis 2, insbesondere 1;

0 bis 30, bevorzugt 0 bis 10, insbesondere 1 bis 3;
0 bis 30, bevorzugt 0 bis 10;

2 bis 18, bevorzugt 3;

2 bis 18, bevorzugt 3;

dadurch gekennzeichnet, dass die MalRgaben (i) und (ii) gelten:

(i)
(ii)

a2+b221;
a3 +b321.

Die MaRgaben (i) und (ii) stellen dabei sicher, dass das Siloxan (A) mindestens eine

Amidammoniumgruppe gemafl Formel (II) als auch mindestens eine Dialkanolammoniumgruppe

gemal Formel (Ill) aufweist, also jeweils mindestens einen Rest der folgenden Formeln (I1) und

(lny:
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$ l?l++CH2~]~R7—C—R9 A™
R® )

1/m

Formel (Il)
R8
% r\‘J+_R1 1 AT
\
R 1/m
Formel (l11).

Dabei sind die positiven Ladungen an den quartaren Ammoniumgruppen durch eine

entsprechende Anzahl von Gegenionen A™ ausgeglichen.

Ein bevorzugtes Siloxan (A) ist ein Siloxan (A) gemaf} der Formel (1),

M'21M222M323M*2sD'61D%02D%03 T c1 T4c4Qa  Formel (1),

mit

al
a2
a3
a4
b1
b2
b3
c1
c4
d

R1

RZ

= 0 bis 32, bevorzugt 0 bis 19, insbesondere 0 bis 12;

= 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 3;

= 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 2;

= 0 bis 6, bevorzugt 0 bis 1, insbesondere 0;

= 1 bis 1000, bevorzugt 5 bis 500, insbesondere 10 bis 400;
= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

= 0 bis 5, bevorzugt 0 bis 2, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene
Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, bevorzugt ausgewahlt aus
der Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl, Propyl oder Phenyl, insbesondere Methyl;
= R2.R2;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige
Kohlenwasserstoffreste mit mindestens einer Hydroxylgruppe und gegebenenfalls 1
bis 2 weiteren Sauerstoffatomen und 2 bis 30 Kohlenstoffatomen, bevorzugt jeweils
unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige Reste ausgewahit

aus der Gruppe bestehend aus
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OH CH,OH
§—(CH2)y-o—CH2—ﬁ—CH2—§ $ —(CHz)y-O—CH2—|C_|:—§
OH
§_CH2'CH2‘<:§7§ §_CH2_CH2‘O\7§
OH
OH
O a0
OH
(I? 1]
$ —CH,~CH—-C—0—R®—CH—CH,— $ §—CH2—CI)H—C—O—R6—CI:H—§
RS OH RS CHy
OH

insbesondere jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene
zweiwertige Reste ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

OH CH,OH
§—(CH2)3'O-CH2—E—CH2—§ §—(CH2)3-O—CH2—E—§

)

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel (Il),

ol 0
$ I}l++CH2-]—R7—C—R9 A™
R® "

= R31_R32-
= R21.
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel

(m,

Ym " Formel (Il);

R8
E '\Il+_R1 1 Am.

1
R /m Formel (IIl)

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Alkoxygruppen oder
Acyloxygruppen mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, bevorzugt Acetoxygruppen und/oder
Methoxy-, Ethoxy-, n-Propoxy-, iso-Propoxy-, n-Butoxy-, tert-Butoxy-Gruppen,
insbesondere iso-Propoxy-Gruppen;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff und Kohlenwasserstoffresten mit 1 bis
6 Kohlenstoffatomen, bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Alkylresten mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, wobei die Alkylreste linear oder verzweigt,

gesattigt oder ungesattigt sind, insbesondere Methyl,
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= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige
Kohlenwasserstoffreste, die optional Ethergruppen enthalten, mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, bevorzugt und insbesondere Methylen;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige Reste
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus -O- und -NR'"-, bevorzugt und
insbesondere -NR"°-;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt aus
der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen,
bevorzugt jeweils unabhéngig voneinander gleiche oder verschiedene Reste
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl,
insbesondere Methyl,

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt aus
der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen,
bevorzugt jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Alkylresten mit 12 bis 24
Kohlenstoffatomen, insbesondere mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste aus der
Gruppe bestehend aus Wasserstoff, -C(=O)R® und Kohlenwasserstoffresten mit 1
bis 6 Kohlenstoffatomen, bevorzugt ausgewéahlt aus der Gruppe bestehend aus
Wasserstoff und Alkylresten mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, insbesondere
Wasserstoff;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten, die mindestens eine

Hydroxygruppe und 1 bis 6 Kohlenstoffatome aufweisen, und Resten der Formel (IV)

R12
|
$-+CH,—CH,—0-CH,—CH—O—H

v "' Formel (IV),
bevorzugt und insbesondere 2-Hydroxyethyl und/oder 2-Hydroxypropyl;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahit
aus der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, bevorzugt Methyl und Ethyl, insbesondere Methyl;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Anionen, ausgewahlt
aus anorganischen oder organischen Anionen der Sauren HmA, sowie deren

Derivate;

= 1 bis 3, bevorzugt und insbesondere 1 bis 2;

= 0 bis 30, bevorzugt und insbesondere 0 bis 10;
= 0 bis 30, bevorzugt und insbesondere 0 bis 10;
= 2 bis 18, bevorzugt und insbesondere 3;

= 2 bis 18, bevorzugt und insbesondere 3;
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dadurch gekennzeichnet, dass die MaRRgaben (i) und (ii) gelten:
(i a2+b221;
(i) a3+b3=z1.

Ein weiter bevorzugtes Siloxan (A) ist ein Siloxan (A) gemaf der Formel (1),

M21M222M323M*2aD'61D%62D%3 T 1 T44Qa  Formel (1),

mit

al = 0 bis 32, bevorzugt 0 bis 19, insbesondere 0 bis 12;

a2 = 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 3;

a3 = 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 2;

a4 = 0 bis 6, bevorzugt 0 bis 1, insbesondere 0;

b1 = 1 bis 1000, bevorzugt 5 bis 500, insbesondere 10 bis 400;

b2 = 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

b3 = 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

ci = 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

c4 = 0 bis 5, bevorzugt 0 bis 2, insbesondere 0;

d = 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

R! = jeweils unabhangig voneinander gleich oder verschieden Methyl, Ethyl, Propyl
oder Phenyl, insbesondere Methyl;

R2 = R2.-R2;

R?'" = jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige Reste

ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

OH CH,OH
§—(CH2)y-o—CH2—cH:—CH2—§ $ —(CHz)y—o—c:Hz—a—g
OH
§_CH2'CH2‘<:§7§ g_CHZ-CHZ‘Crg
OH
OH
O a0
OH
T K
$ —CH,—CH—-C—0—R°—CH—CH,— $ %—CHZ—CIDH—C—O—RG—CI)H—g
RS OH RS C|>Hz
OH
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insbesondere jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene
zweiwertige Reste ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

(IDH CI:HZOH
§—(CH2)3'O—CH2—E—CH2—§ E—(CH2)3-O—CH2—S—§

)

jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel (1),

e

?8 Pl

+ 7T —r__p9 m-
I?I+CH2~]~XR C—R?| A
R®

m - Formel (Il);

R31-R32:
R21;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel

(i,

R8
E ,\lj+_R11 AT

l 1

R m Formel (IIl)
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Acetoxy, Methoxy, Ethoxy, n-Propoxy, iso-Propoxy,
n-Butoxy und tert-Butoxy, insbesondere iso-Propoxy;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus Wasserstoff und Methyl;
= Methylen;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige Reste
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus -O- und -NR'°-, insbesondere -NR'°-;
= Methyl;
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt aus
der Gruppe bestehend aus Alkylresten mit 12 bis 24 Kohlenstoffatomen,

insbesondere mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen;

Wasserstoff;

jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Alkylreste, die
mindestens eine Hydroxygruppe und 1 bis 6 Kohlenstoffatome aufweisen,
insbesondere 2-Hydroxyethyl und/oder 2-Hydroxypropyl;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Alkylreste mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, insbesondere Methyl;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Anionen, ausgewahlt
aus anorganischen oder organischen Anionen der Sauren HmA, sowie deren

Derivate;

= 1 bis 3, bevorzugt 1 bis 2, insbesondere 1;
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0 bis 30, bevorzugt 0 bis 10, insbesondere 1 bis 3;

0 bis 30, bevorzugt und insbesondere 0 bis 10;

2 bis 18, bevorzugt und insbesondere 3;

2 bis 18, bevorzugt und insbesondere 3;

dadurch gekennzeichnet, dass die Malkgaben (i) und (ii) gelten:

(i)
(ii)

a2 +b221;
a3 +b3=1.

Ein noch weiter bevorzugtes Siloxan (A) ist ein Siloxan (A) gemaf der Formel (1),

M21M222M323M*24D'61D%62D%3 T 1 T4c4Qa  Formel (1),

mit

al
a2
a3
a4
b1
b2
b3
ci1
c4
d

RS
R31

= 0 bis 32, bevorzugt 0 bis 19, insbesondere 0 bis 12;

= 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 3;

= 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 2;

= 0 bis 6, bevorzugt 0 bis 1, insbesondere 0;

= 1 bis 1000, bevorzugt 5 bis 500, insbesondere 10 bis 400;
= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

= 0 bis 5, bevorzugt 0 bis 2, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

= jeweils unabhangig voneinander gleich oder verschieden Methyl, Ethyl, Propyl
oder Phenyl, insbesondere Methyl;

= R21-R22;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige Reste

ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

OH CH,OH
§—(CH)s~0~CH;~G—CH,— §—(CHs0~CH~C—}

jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel (1),

v

ol 0
N*—4CH,TR’—C—R®| [A™
Fonct:

R8

m - Formel (Il);

R31_R32-
R21.
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= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel
@,

R8
E l\|l+—R11 AT

| 1

R m Formel (IIl)
= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Acetoxy, Methoxy, Ethoxy, n-Propoxy, iso-Propoxy,
n-Butoxy und tert-Butoxy, insbesondere iso-Propoxy;
= -NH-;
Methyl;

jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt

aus der Gruppe bestehend aus Alkylresten mit 16 bis 22 Kohlenstoffatomen;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Alkylreste, die
mindestens eine Hydroxygruppe und 1 bis 6 Kohlenstoffatome aufweisen,
insbesondere 2-Hydroxyethyl und/oder 2-Hydroxypropyl;

= jeweils unabhéangig voneinander gleiche oder verschiedene Anionen, ausgewahlt
aus anorganischen oder organischen Anionen der Sauren HmA, sowie deren

Derivate;

1 bis 3, bevorzugt 1 bis 2, insbesondere 1;

2 bis 18, bevorzugt und insbesondere 3;

dadurch gekennzeichnet, dass die MalRgaben (i) und (ii) gelten:

(i)
(ii)

a2+b221;
a3 +b3=1.

In einer bevorzugten Ausflihrungsform ist das Siloxan (A) weiterhin dadurch gekennzeichnet,

dass zudem entweder die Mallgabe (iii) oder die MaRRgabe (iv) gilt:

(iii)

(iv)

al=a4=b2=b3=c1=c4=d=0

und
a2=a3=1;
b2=b3=0
und

cl+c4+d=1
und

a2 +a3 +a4 2 3, vorzugsweise a2 22, a3 21 und a4 = 0;
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Bei einem Siloxan (A), das die MaRgabe (iii) erfillt, handelt es sich um ein lineares Siloxan ohne
seitenstandige Siloxangruppen, da es keine T'-, T%- oder Q-Einheiten aufweist. Da das Siloxan
zudem keine M'-Einheit und keine M*-Einheit aufweist, aber genau eine M? und genau eine M?-
Einheit tragt, weist dieses unverzweigte Siloxan an einem der beiden Enden der Siloxankette
genau eine Amidammoniumgruppe gemafll Formel (II) und an dem anderen der beiden
Kettenenenden genau eine Dialkanolammoniumgruppe gemaf Formel (lll) auf. Da besagtes
Siloxan (A) zudem weder D?- noch D3-Einheiten aufweist, tragt das Siloxan keine seitenstandig
gebundenen Amidammoniumgruppen gemafl Formel (II) oder Dialkanolammoniumgruppen

gemalfs Formel (ll1).

Bei einem Siloxan (A), fur das die MaRgabe (iv) gilt, handelt es sich wiederum um ein verzweigtes
Siloxan, da es zumindest eine Einheit ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus T'-, T*- und Q-
Einheiten aufweist. Dieses verzweigte Siloxan tragt an mindestens einem seiner mindestens drei
Enden eine Amidammoniumgruppe gemaf Formel (II) und an mindestens einem anderen seiner
mindestens drei Enden eine Dialkanolammoniumgruppe gemaf Formel (lll). Da das Siloxan
zudem weder D?- noch D3-Einheiten aufweist, kdnnen Amidammoniumgruppen gemafl Formel
(1) oder Dialkanolammoniumgruppen gemaft Formel (Ill) nur an den mindestens drei Enden
dieses verzweigten Siloxans vorliegen. Des Weiteren kann das Siloxan noch einen oder mehrere
Reste R* tragen, also jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Alkoxygruppen
oder Acyloxygruppen, Falls eine M*-Einheit vorliegt, so ist mindestens ein Rest R* an den Enden
des verzweigten Siloxans gebunden. Falls eine T*-Einheit vorliegt, so ist mindestens ein Rest R*
an einer T-Verzweigungsstelle gebunden. Bevorzugt weist das Siloxan, fiir das die MalRgabe (iv)
erfullt ist, aber keine M*-Einheiten auf, es gilt bevorzugt also a4 = 0. Weiter bevorzugt weist das
Siloxan, fur das die Malgabe (iv) erflillt ist, weiterhin genau zwei M?-Einheiten und genau eine
M3-Einheit auf. Somit tragt dieses Siloxan an genau zwei seiner mindestens drei Enden eine
Amidammoniumgruppe gemal Formel (II) und an genau einem seiner mindestens drei Enden
eine Dialkanolammoniumgruppe gemaf Formel (lll). Es ist insbesondere bevorzugt, dass keine
T*-Einheiten vorliegen, es gilt also insbesondere bevorzugt c4 = 0. Das Siloxan, fir das die
MaRgabe (iv) erfiillt ist, kann weiterhin M'-Einheiten aufweisen. Es ist aber bevorzugt, dass keine

M'-Einheiten vorliegen, es gilt also bevorzugt a1= 0.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist eine Zusammensetzung, die mindestens ein Siloxan
(A) umfasst.

Die erfindungsgemalen Zusammensetzungen koénnen in bevorzugten Ausfiihrungsformen
entweder ein oder mehrere Siloxane (A), fir die die Maligabe (iii) gilt, oder aber ein oder mehrere
Siloxane (A), firr die die Maligabe (iv) gilt, enthalten, sie kbnnen aber auch Mischungen aus ihnen

enthalten.
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Bevorzugt umfasst die erfindungsgeméfie Zusammensetzung weiterhin mindestens ein Siloxan

ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Siloxanen (B) und Siloxanen (C).

Siloxan (B) ist ein Siloxan, das sich zumindest darin, vorzugsweise genau darin, von einem
Siloxan (A) unterscheidet, dass die folgenden MaRgaben (v) und (vi) anstelle der oben
aufgefiihrten Maligaben (i) bis (iv) gelten:

(v) a2=>b2=0,

(vi) a3 +b3 =2

Siloxan (B) ist also ein Siloxan, das sich zumindest darin, vorzugsweise genau darin, von einem
Siloxan (A) unterscheidet, das es mindestens zwei Dialkanolammoniumgruppen gemaf Formel

(Il und keine Amidammoniumgruppen gemaf Formel (Il) aufweist.

Siloxan (C) ist ein Siloxan, das sich zumindest darin, vorzugsweise genau darin, von einem
Siloxan (A) unterscheidet, dass die folgenden Maligaben (vii) und (viii) anstelle der oben
aufgefithrten MaR3gaben (i) und (iv) gelten:

(vii) a3=b3=0,

(viii) a2+b222.

Siloxan (C) ist also ein Siloxan, das sich zumindest darin, vorzugsweise genau darin, von einem
Siloxan (A) unterscheidet, das es mindestens zwei Amidammoniumgruppen gemaf Formel (11)

und keine Dialkanolammoniumgruppen gemaf Formel (lll) aufweist.

Somit unterscheiden sich auch die Siloxane (B) und (C) voneinander. Entsprechend

unterscheiden sich die Siloxane (A), (B) und (C) voneinander.

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform gilt fiir das Siloxan (A): R® = Methyl, x = 3, R’= -NR%- mit
R1O=H,

In einer alternativen bevorzugten Ausfuhrungsform gilt fur das Siloxan (A): R® = Methyl, R
= -CH2CH20H und/oder -CH2CH(CH3)OH.

In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsform gilt fiir das Siloxan (A): R® = Methyl, x = 3,
R’= -NR'°- mit R"® = H, R"" = -CH>CH20H und/oder -CH2CH(CHs)OH.

Weiterhin bevorzugt gilt fiir das Siloxan (B): R® = Methyl, R = -CH2CH2>0OH oder -CH>CH(CHs)OH

Weiterhin bevorzugt gilt fir das Siloxan (C): R® = Methyl, x = 3, R’= -NR'°- mit R'® = H.
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Insbesondere bevorzugt sind R8, x, R7 und R firr die Siloxane (A) und (B) sowie R® und R fr
die Siloxane (A) und (C) gleich.

Vorzugsweise betragt der Massenanteil des mindestens einen Siloxans (A) bezogen auf die
Gesamtmasse aller Siloxane, besonders bevorzugt bezogen auf die Masse der Siloxane (A) und
(B) und (C) zusammen, von 20% bis 70%, bevorzugt von 25% bis 60%, insbesondere von 30%
bis 50%.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform betragt der Massenanteil des mindestens einen Siloxans
(B) bezogen auf die Gesamtmasse der Siloxane, besonders bevorzugt bezogen auf die Masse
der Siloxane (A) und (B) und (C) zusammengenommen, von 0% bis 15%, bevorzugt von 1% bis
10%.

Bevorzugt betragt der Massenanteil des mindestens einen Siloxans (C) bezogen auf die
Gesamtmasse der Siloxane, besonders bevorzugt bezogen auf die Masse der Siloxane (A) und
(B) und (C) zusammengenommen, von 3% bis 80%, bevorzugt von 5% bis 60%, insbesondere
von 10% bis 50%.

Herstellungsbedingt ist es mdglich, dass die erfindungsgeméale Zusammensetzung tertiare
Amine enthalt. Es aber bevorzugt, dass der Anteil an hautreizenden, sensibilisierenden und/oder

aquatoxischen tertidren Aminen gering ist.

Es ist daher weiterhin bevorzugt, dass der Massenanteil von tertiaren Aminen ausgewahlt aus
der Gruppe der Esteramine und Amidamine in der Zusammensetzung bezogen auf die
Gesamtmasse der Siloxane (A) und (B) und (C) zusammengenommen in der Summe weniger
als 1%, bevorzugt weniger als 0,8%, weiter bevorzugt weniger als 0,6%, noch weiter bevorzugt
weniger als 0,4%, insbesondere von 0% bis 0,3% betragt, oder die Zusammensetzung keine

tertiaren Aminen ausgewahlt aus der Gruppe der Amidamine enthélt.

Unter einem ,Amidamin® wird im Rahmen der vorliegenden Offenbarung ein
Carbonséaurealkylamid verstanden, dass mindestens eine, vorzugsweise genau eine tertidre
Aminogruppe aufweist. Ein Amidamin gehért im Rahmen der vorliegenden Offenbarung also zur

Gruppe der tertiaren Amine.

Unter einem ,Esteramin® wird im Rahmen der vorliegenden Offenbarung ein
Carbonsaurealkylester verstanden, der mindestens eine, vorzugsweise genau eine tertiare
Aminogruppe aufweist. Ein Esteramin gehoért im Rahmen der vorliegenden Offenbarung also zur

Gruppe der tertiaren Amine.
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Eine ,quartare Ammoniumgruppe® wird im Rahmen der vorliegenden Offenbarung auch als

»<quatare Ammoniumgruppe” oder ,quaternare Ammoniumgruppe® bezeichnet.

Ein Siloxan mit quartaren Ammoniumgruppen wird im Rahmen der vorliegenden Offenbarung

auch als ,Silkonquat® oder als ,quaternisiertes Siloxan® bezeichnet.

Es ist weiterhin bevorzugt, dass der Massenanteil von tertidren Aminen, ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, in der Zusammensetzung bezogen auf die
Gesamtmasse der Siloxane (A) und (B) und (C) weniger als 3%, bevorzugt weniger als 2%, weiter
bevorzugt weniger als 1%, insbesondere von 0% bis 0,5% betragt, oder die Zusammensetzung

keine tertiaren Aminen ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen enthalt.

Unter einem ,Dialkanolamin® wird im Rahmen der vorliegenden Offenbarung ein tertidres Amin
verstanden, mit einem Kohlenwasserstoffrest und zwei hydroxyfunktionellen Alkylresten die
jeweils am tertidren Stickstoffatom gebunden sind. Vorzugsweise sind die Dialkanolamine

ausgewahlt aus Alkyldialkanolaminen (im Folgenden auch als N-Alkyldialkanolamine bezeichnet).

Es ist insbesondere bevorzugt, dass der Massenanteil von tertiaren Aminen in der
Zusammensetzung bezogen auf die Gesamtmasse der Siloxane (A) und (B) und (C) weniger als
3%, bevorzugt weniger als 2%, weiter bevorzugt weniger als 1%, insbesondere von 0% bis 0,5%

betragt, oder die Zusammensetzung keine tertiaren Amine enthalt.

Es ist weiterhin bevorzugt, dass der Massenanteil von tertidren Aminen mit einem
Molekulargewicht von weniger als 500 g/mol in der Zusammensetzung bezogen auf die
Gesamtmasse der Siloxane (A) und (B) und (C) weniger als 3%, bevorzugt weniger als 2%, weiter
bevorzugt weniger als 1%, insbesondere von 0% bis 0,5% betragt, oder die Zusammensetzung

keine tertidren Amine mit einem Molekulargewicht von weniger als 500 g/mol enthalt.

Es ist bevorzugt, dass der Massenanteil von tertiaren Aminen ausgewahlt aus der Gruppe der
Amidamine in der Zusammensetzung bezogen auf die Gesamtmasse der Siloxane (A) und (B)
und (C) in der Summe weniger als 1%, bevorzugt weniger als 0,8%, weiter bevorzugt weniger als
0,6%, insbesondere weniger als 0,4% betragt, oder die Zusammensetzung keine tertidren Amine

ausgewahlt aus der Gruppe der Amidamine enthalt.

Es ist bevorzugt, dass der Massenanteil von tertiaren Aminen ausgewahlt aus der Gruppe der
Esteraminen in der Zusammensetzung bezogen auf die Gesamtmasse der Siloxane (A) und (B)
und (C) in der Summe weniger als 1%, bevorzugt weniger als 0,8%, weiter bevorzugt weniger als
0,6%, insbesondere weniger als 0,4% betragt, oder die Zusammensetzung keine tertiaren

Aminen ausgewahlt aus der Gruppe der Esteramine enthalt.
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Im Sinne der Erfindung werden bevorzugt Amine eingesetzt, die keine Schadigung der Haut oder
Giftwirkung Uber die Haut bewirken und die nicht umweltgefahrlich sind, insbesondere nicht
abwasserschadigend. Vorzugsweise sollten Amine vermieden werden, die gemafl Einstufung
nach GHS die Kennzeichnungspflicht mit einem oder mehreren der folgenden H-Satze
aufweisen:

H310 Lebensgefahr bei Hautkontakt

H311 Giftig bei Hautkontakt

H312 Gesundheitsschadlich bei Hautkontakt

H314 Verursacht schwere Veratzungen der Haut und schwere Augenschaden

H315 Verursacht Hautreizungen

H317 Kann allergische Hautreizungen verursachen

H400 Sehr giftig fur Wasserorganismen

H410 Sehr giftig fir Wasserorganismen mit langfristiger Wirkung

H411 Giftig fir Wasserorganismen mit langfristiger Wirkung

H412 Schadlich fiir Wasserorganismen, mit langfristiger Wirkung

H413 Kann fir Wasserorganismen schéadlich sein, mit langfristiger Wirkung

Die Herstellung von Silikonen/Siloxanen mit quartaren/quaterndren Ammoniumgruppen
(Silikonquats) aus epoxyfunktionellen Siloxane und tertiaren Aminen ist dem Fachmann bekannt.
Silikonquats kénnen nach den Verfahren des Standes der Technik hergestellt werden, wie
beispielsweise in der DE 3719086 C1, DE 3802622 A1 und DE 102010000993 A1 beschrieben.

Bevorzugt werden die erfindungsgeméflen Siloxane nach dem erfindungsgemaflen Verfahren
hergestellt, wobei epoxyfunktionelle Siloxane mit Mischungen aus tertiaren Aminen, ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, sowie
tertidaren Aminen, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, umgesetzt

werden.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Verfahren, vorzugsweise zur
Herstellung des erfindungsgemaen Siloxans (A) und/oder der erfindungsgemafien
Zusammensetzung, die besagtes Siloxan (A) enthalt, wobei das Verfahren mindestens einen
Verfahrensschritt umfasst, bei dem mindestens ein epoxyfunktionelles Siloxan, das mindestens
zwei Epoxidgruppen aufweist, sowohl mit mindestens einem tertiaren Amin, ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, als auch mit
mindestens einem tertidren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen,

unter Bildung von quartdren Ammoniumgruppen umgesetzt wird.

Vorzugsweise handelt es sich bei den tertidren Aminen, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend
aus Amidaminen und Esteraminen, um tertidare Amine, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend

aus Amidaminen. Ein Verfahren, bei dem tertidre Amine, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend
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aus Amidaminen, eingesetzt werden, ist also gegeniliber einem Verfahren, bei dem tertiare

Amine, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Esteraminen, eingesetzt werden, bevorzugt.

Vorzugsweise werden bei der Umsetzung des epoxyfunktionellen Siloxans solche quartéaren
Ammoniumgruppen erhalten, die sowohl aus einer Reaktion des mindestens einen tertiaren
Amins, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise
Amidaminen, als auch aus einer Reaktion des mindestens einen tertidren Amins, ausgewahlt aus
der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, mit jeweils mindestens einer der mindestens zwei

Epoxidgruppen des epoxyfunktionellen Siloxan resultieren.

Vorzugsweise werden Epoxidgruppen im molaren Uberschuss, weiter bevorzugt in equimolaren
Mengen zu tertidren Aminogruppen eingesetzt, damit die tertidren Amine mdglichst vollstéandig
umgesetzt werden und ihr Restgehalt nach Umsetzung minimiert wird und weiter bevorzugt auch
zusatzlich die Epoxysilane mdglichst vollstdndig umgesetzt werden und ihr Restgehalt nach

Umsetzung minimiert wird.

Es ist daher bevorzugt, dass das molare Verhaltnis von tertiaren Aminogruppen zu
Epoxidgruppen von 0,8:1 bis 1:1, weiter bevorzugt von 0,9:1 bis 1, noch weiter bevorzugt von

0,95:1 bis 1:1, noch weiter bevorzugt von 0,99:1 bis 1:1, insbesondere 1:1 betragt.

Es ist weiterhin bevorzugt, dass das molare Verhaltnis (mV1) von tertidaren Aminogruppen, die
Teil eines tertidren Amins, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Amidaminen und
Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, sind, zu Epoxidgruppen von 0,6:1 bis 0,8:1, weiter

bevorzugt von 0,65:1 bis 0,75:1, insbesondere 0,7:1 betragt;

Es ist auBerdem bevorzugt, dass das molare Verhaltnis (mV2) von tertidren Aminogruppen, die
Teil eines tertidren Amins, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, sind, zu
Epoxidgruppen von 0,4:1 bis 0,2:1, weiter bevorzugt von 0,35:1 bis 0,25:1, insbesondere 0,3:1
betragt.

Dabei gilt vorzugsweise die MaRBgabe: (mV1) + (mV2) = 1:1.

Es ist weiterhin bevorzugt, dass das molare Verhaltnis des mindestens einen tertiaren Amin,
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise
Amidaminen, zum mindestens ein tertiaren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Dialkanolaminen, von 90:10 bis 60:40, bevorzugt von 80:20 bis 65:35, insbesondere 70:30
betragt.

Insbesondere bevorzugt betragt das molare Verhaltnis von tertidren Aminen, ausgewahlit aus der

Gruppe bestehend aus Amidaminen, zu tertidren Aminen, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend
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aus Alkyldialkanolaminen, von 90:10 bis 60:40, bevorzugt von 80:20 bis 65:35, insbesondere
70:30.

Dadurch kann der Anteil der quartdren Ammoniumgruppen, die sich von einem tertidren Amin,
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, ableiten, und der Anteil der
quartdaren Ammoniumgruppen, die sich von tertidren Aminen, ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, ableiten, vorteilhaft

eingestellt werden.

In einer ersten Ausfiihrungsform des Verfahrens wird das mindestens eine epoxyfunktionelle
Siloxan in einem Verfahrensschritt mit mindestens einem tertiaren Amin, ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, umgesetzt und das erhaltene Umsetzungsprodukt in
einem darauf mittelbar oder unmittelbar folgenden Verfahrensschritt mit mindestens einem
tertidren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Amidaminen und Esteraminen,

vorzugsweise Amidaminen, weiter umgesetzt.

In einer zweiten Ausfilhrungsform des Verfahrens, die gegeniiber der ersten Ausfiihrungsform
des Verfahrens bevorzugt ist, wird das mindestens eine epoxyfunktionelle Siloxan in einem
Verfahrensschritt mit mindestens einem tertidren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend
aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, umgesetzt und das erhaltene
Umsetzungsprodukt in einem darauf mittelbar oder unmittelbar folgenden Verfahrensschritt mit
mindestens einem tertidren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen,

weiter umgesetzt.

In einer dritten Ausfiihrungsform des Verfahrens, die gegeniiber der ersten und der zweiten
Ausfiihrungsform des Verfahrens bevorzugt ist, wird das mindestens eine epoxyfunktionelle
Siloxan mit einer Mischung aus mindestens einem tertidren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, und mindestens

einem tertidaren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, umgesetzt.

Es ist bevorzugt, wenn bei der Umsetzung des mindestens einen epoxyfunktionellen Siloxans
90% bis 100% der Epoxidgruppen umgesetzt werden, besonders bevorzugt mehr als 92%. Die
%-Angaben geben hierbei die Anzahl der umgesetzten Epoxid-Gruppen dividiert durch die Anzahl
der eingesetzten der Epoxidgruppen an. Der Umsatz der Epoxidgruppen, auch als Epoxy-Umsatz
bezeichnet, kann mit Hilfe der 'H-NMR-Spektroskopie, wie in den Beispielen beschrieben,

bestimmt werden.

Bevorzugt werden die Verfahrensprodukte nach der Umsetzung der tertiaren Amine und des
mindestens einen epoxyfunktionellen Siloxans auf die Abwesenheit von restlichen

Epoxidgruppen untersucht, wie in den Beispielen beschrieben. Sind weniger als 90% der
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Epoxidgruppen umgesetzt, wird die Reaktion so lange weiter durchgefiihrt, bis ein Umsatz von
90% oder mehr erreicht ist. Vorzugsweise wird der Ansatz verworfen, falls ein Umsatz von 90%

oder mehr nicht erhalten wird.

Zur Umsetzung der tertidren Amine ist es bevorzugt, die Reaktion durch Katalyse zu
beschleunigen. Als Katalysatoren werden bevorzugt Carbonsauren eingesetzt, vorzugsweise

Essigsaure, Isononansaure, Milchsaure, insbesondere Essigsaure.

Der Katalysator wird bevorzugt in einem Massenanteil von 0,5% bis 8%, bevorzugt von 1% bis
5% bezogen auf Gesamtmasse der Reaktanden, also unter Vernachlassigung weiterer nicht

reaktiver Inhaltsstoffe, wie beispielsweise Losemittel, eingesetzt.

Die Umsetzung des epoxyfunktionellen Siloxans mit den tertidren Aminen kann in Gegenwart
oder in Abwesenheit, vorzugsweise aber in Gegenwart eines Losemittels erfolgen. Als geeignete
organische Losemittel werden bevorzugt wasserfreie aliphatische Alkohole, Glykole oder
Glykolether eingesetzt, wie beispielsweise Methanol, Ethanol, Propanol, Butanol, 2-Propanol,
tert-Butanol, Propylenglykol, Dipropylenglykol, Tripropylenglykol, Hexylenglykol, Pentylenglykol,
Butyldiglykol, Dipropylenglykoldimethylether, Dipropylenglykolmonomethylether,
Propylenglykolmonomethylether, Tripropylenglykolmonomethylether, insbesondere 2-Propanol,

Dipropylenglykol, Hexylenglykol.

Vorzugsweise wird das erhaltene Umsetzungsprodukt gereinigt, indem es einem geeigneten

thermischen Trennverfahren unterzogen wird.

Thermische Trennverfahren sind unter diesem Begriff dem Fachmann bekannt und umfassen alle
Verfahren, die auf der Einstellung eines thermodynamischen Phasengleichgewichtes beruhen.
Bevorzugte thermische Trennverfahren sind ausgewahlt aus der Liste enthaltend Destillation,
Rektifikation, Adsorption, Kristallisation, Extraktion, Absorption, Trocknung und Ausfrieren,

besonders bevorzugt sind Methoden der Destillation und Rektifikation.

Eine bevorzugte Ausfiihrungsform des Verfahrens umfasst daher als weiteren Verfahrensschritt
die Destillation und/oder Aufreinigung der Umsetzungsprodukte. Die Destillation und/oder
Aufreinigung kann beispielsweise mittels eines Rotationsverdampfers erfolgen, vorzugsweise bei
einer Temperatur von 20 bis 250 °C, weiter bevorzugt 40 bis 180 °C und besonders bevorzugt 50
bis 150 °C erfolgen, wobei der Druck dabei vorzugsweise von 0,0001 bis 0,75 bar, noch weiter
bevorzugt von 0,001 bis 0,2 bar und besonders bevorzugt von 0,01 bis 0,1 bar betragt. Die
Destillation und/oder Aufreinigung ist insbesondere zur Abtrennung von fliichtigen Bestandteile,

insbesondere von Losemitteln vorteilhaft.

Bevorzugt eingesetzte Esteramine und/oder Amidamine sind solche gemag Formel (VII)
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R8 Q

|
NJFCH2+R7—C—R9
R® X Formel (VII);

wobei R7, R® R® und x wie in Formel (I1) definiert sind.
Besonders bevorzugt werden Amidamine gemafR Formel (VII) eingesetzt.

Die im erfindungsgemafRen Verfahren eingesetzten Amidamine sind bevorzugt
Reaktionsprodukte aus der Umsetzung von Dimethylaminoalkylaminen, insbesondere
Dimethylaminopropylamin (DMAPA), mit Fettsauren oder Fettsaureestern, wie beispielsweise die
Triglyceride von Fettsauren. Besonders bevorzugt sind Amidamine, welche sich von Fettsauren
mit 10 bis 30, weiter bevorzugt 12 bis 22, noch weiter bevorzugt 12 bis 18, insbesondere 16 bis

18 Kohlenstoffatomen ableiten.

Besonders bevorzugt werden daher Amidamine gemaf Formel (VII) mit R® = Methyl, x = 3,
R7= -NR'°- mit R'° = H eingesetzt.

Weiterhin bevorzugt ist R® ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Alkylresten mit 9 bis 29,
weiter bevorzugt 11 bis 21, noch weiter bevorzugt 11 bis 17, insbesondere 15 bis 17
Kohlenstoffatomen, wobei die Alkyreste unsubstituiert oder mit Hydroxylgruppen substituiert,
linear oder verzweigt, geséattigt oder ungesattigt sind, vorzugsweise unsubstituiert, linear und

gesattigt sind.

Insbesondere bevorzugt sind Amidamine die unter dem Handelsnamen Tegoamid® von der
Firma Evonik kommerziell erhaltlich sind, wie beispielsweise 3-N,N-Dimethyl-aminopropyl-
cocoylsaureamid (Tegoamid® D 5040 und Tegoamid® CNF), 3-N,N-Dimethyl-aminopropyl-
stearylsdureamid (Tegoamid® S 18) und 3-N,N-Dimethyl-aminopropyl-palmitylsdureamid
(Tegoamid® PKFC).

Weitere geeignete Amidamine werden in der Veréffentlichung Safety Assessment of Fatty Acid
Amidopropyl Dimethylamines as Used in Cosmetics, Final Report, Release Date: June 24, 2014,
Panel meeting Date: June 9-10, 2014, Cosmetic Ingredient Review (https://www.cir-

safety.org/sites/default/files/amidoa062014final.pdf) offenbart, deren diesbeziglicher expliziter

Offenbarungsgehalt durch diese Bezugnahme Teil dieser Offenbarung wird. Zu diesen

Amidaminen z&hlen beispielsweise (englische Bezeichnungen):

almondamidopropyl! dimethylamine
avocadamidopropyl dimethylamine

babassuamidopropy! dimethylamine
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behenamidopropyl! dimethylamine
brassicamidopropyl! dimethylamine
cocamidopropy! dimethylamine
dilinoleamidopropy! dimethylamine
isostearamidopropy! dimethylamine
lauramidopropyl dimethylamine
linoleamidopropy! dimethylamine
minkamidopropyl! dimethylamine
myristamidopropy! dimethylamine
oatamidopropy! dimethylamine
oleamidopropy! dimethylamine
olivamidopropyl! dimethylamine
palmitamidopropyl dimethylamine
ricinoleamidopropy! dimethylamine
sesamidopropy! dimethylamine
soyamidopropy! dimethylamine
stearamidopropyl! dimethylamine
sunflowerseedamidopropy! dimethylamine
tallamidopropyl! dimethylamine
tallowamidopropy! dimethylamine

wheat germamidopropy! dimethylamine

Bevorzugt eingesetzte Dialkanolamine sind solche gemal Formel (VIII),

R Formel (VIII)
wobei R® und R wie in Formel (l1I) definiert sind.

Mehr bevorzugt wird das Dialkanolamin ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus N-
Methyldiethanolamin (R® = -CHs und R'' =-CH.CH20H), N-Ethyldiethanolamin (R® = -CH2CHs
und R" = -CH>CH20H), N-Methyldiisopropanolamin (R® = -CHs und R'"" = -CH.CH(CH3)OH), N-
Ethyldiisopropanolamin (R® = -CH2CH3 und R"" = -CH2CH(CHs)OH), N-Isopropyldiaminoethanol
(R® = -CH(CHs)> und R' =-CH>CH:0H), N-Butyldiethanolamin (R®=-CH>CH>CH>CHs und
R' = -CH2CH20OH), sowie ihre Alkoxylierungsprodukten, wobei die Alkoxylierungsprodukte
vorzugsweise durch Reaktion mit Ethylenoxid, Propylenoxid, Butylenoxid oder Mischungen von
zwei oder drei der genannten Alkylenoxide auf die dem Fachmann bekannte Weise erhaltlich

sind.
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Insbesondere bevorzugt eingesetzte Dialkanolamine sind N-Methyldiethanolamin (R® = -CHs und
R'" = -CH2CH20OH) und N-Methyldiisopropanolamin (R® = -CHsz und R'"! = -CH2CH(CHs)OH),

Es hat sich Uberraschenderweise gezeigt, dass die Reaktion von epoxyfunktionellen Siloxanen
mit Alkyldialkanolaminen oder den entsprechenden Dialkylalkanolaminen zu einem hohen
Umsatz von Epoxidgruppen fiihrt, wohingegen der Umsatz von Epoxidgruppen bei einer Reaktion
mit den entsprechenden Trialkanolaminen nur gering ist oder gar nicht erfolgt. Weiterhin wurde
Uberraschenderweise festgestellt, dass die Verwendung von Alkyldialkanolaminen in Mischung
mit Amidaminen zu einem geringeren Restgehalt an Amidaminen fiihrt, als die Verwendung der
entsprechenden Dialkylalkanolamine in Mischung mit Amidaminen. Zudem ist auch
Uberraschend, dass Alkyldialkanolamine haufig weniger hautreizend und/oder sensibilisierend

und/oder aquatoxisch sind als die entsprechenden Dialkylalkanolamine.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform des Verfahrens betragt der Restgehalt von tertiaren
Aminen, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Amidaminen und Esteraminen,
vorzugsweise Amidaminen, nach der Umsetzung als Massenanteil bezogen auf die
Gesamtmasse der Zusammensetzung weniger als 1%, bevorzugt weniger als 0,8%, weiter

bevorzugt weniger als 0,6%, insbesondere weniger als 0,4%.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform des Verfahrens ist das epoxyfunktionelle Siloxan ein

Siloxan der Formel (VI),

M'21M®35D"61D8%s T1c1T*4Qq (v,

mit
M8 = [R™R%SiO1],
D® = [R™R'SiO2],
R™ = jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene organische Epoxy-
Reste, vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
/O\ o
E—(CHz)y—o—on—ﬁ—on §—CH2-CH2<:;/
O )
I 6 N
§—CH2—C‘:H—C—O—R ~-¢—CH, $ °
R® :
insbesondere
/O\
=(CHy-0~CH,~C—CH
wobei

M', D', T', T4, Q, a1, a5, b1, b5, c1, ¢4, d, R", R%, R®und y wie in Formel (1) definiert sind.
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Vorzugsweise wird das mindestens eine epoxyfunktionelle Siloxan durch Hydrosilylierung

mindestens eines olefinisch ungeséattigten Epoxids hergestellt.

Optional wird das mindestens eine epoxyfunktionelle Siloxan, vorzugsweise das
epoxyfunktionelle Siloxan gemaf der Formel (VI), vor seiner Umsetzung gereinigt, indem es

einem geeigneten thermischen Trennverfahren unterzogen wird.

Besonders bevorzugt wird das epoxyfunktionelle Siloxan hergestellt durch Hydrosilylierung
mindestens eines olefinisch ungesattigten Epoxids, vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Allylglycidylether, Vinylcyclohexenmonoxid und Norbornadienmonoepoxid,

insbesondere Allylglycidylether, mit mindestens einem SiH-funktionellen Siloxan der Formel (V),

M"21MB325D161D%s T "1 T4c4Qu V),

mit

M5 = [R':SiHOs],

D® = [R'SiHO2-],

ab = 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, besonders bevorzugt 2 bis 3, insbesondere 2;
b5 = 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

wobei

M', D', T', T4, Q, a1, b1, c1, c4, d und R" wie in Formel () definiert sind.

Die Hydrosilylierung erfolgt auf die dem Fachmann bekannte Weise.

Die Hydrosilylierung des erfindungsgemaflen Verfahrens wird bevorzugt mit Hilfe der dem
Fachmann gelaufigen Katalysatoren der Platingruppe katalysiert, mehr bevorzugt mit Hilfe von

Karstedt-Katalysatoren.

Die Hydrosilylierung kann in Gegenwart oder in Abwesenheit, vorzugsweise aber in Gegenwart
eines Losemittels erfolgen. Als geeignete organische Losemittel werden bevorzugt Toluol, Xylol
oder Isopropanol eingesetzt. Die eingesetzten Losemittel sind vorzugsweise wasserfrei. Sofern
das Ldsungsmittel eine reaktive Gruppe aufweist, insbesondere eine Hydroxygruppe, kann dies

in geringem Umfang zu SiOC-Nebenprodukten fiihren.

Es ist bevorzugt, wenn bei der Hydrosilylierung mehr als 95%, weiter bevorzugt mehr als 97%,
insbesondere 99% bis 100% der SiH-Gruppen umgesetzt werden. Die %-Angaben geben die
Anzahl der umgesetzten SiH-Gruppen dividiert durch die Anzahl der eingesetzten der SiH-

Gruppen an. Der Nachweis der SiH-Gruppen erfolgt auf die dem Fachmann geléufige Art,
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bevorzugt gasvolumetrisch nach alkalischer Zersetzung. Dabei kann zum Beispiel eine Probe des
Reaktionsgemisches mit einer butanolischen Natriumbutanolat-Lésung (Natriumbutanolat-
Gehalt: 5 Gew.-%) umgesetzt und anhand der Menge des entstehenden Wasserstoffes auf die

noch vorliegende Menge an SiH-Funktionen geschlossen werden.

Optional wird das mindestens eine SiH-funktionelle Siloxan gemal Formel (V) vor der
Hydrosilylierung gereinigt, indem es einem geeigneten thermischen Trennverfahren unterzogen

wird.

Ebenfalls optional wird das erhaltene epoxyfunktionelle Siloxan gereinigt, vorzugsweise mittels

eines thermischen Trennverfahrens, wie oben beschrieben.

Die SiH-funktionellen Siloxane kdnnen ebenfalls nach bekannten Verfahren durch Equilibrierung
erhalten werden. Die Herstellung von linearen SiH-funktionellen Siloxanen mittels Equilibrierung
mit Trifluormethansulfonsaure ist beispielsweise in US 5578692 oder EP 2176319 B1

beschrieben.

Herstellungsbedingt ist es moglich, dass die Verfahrensprodukte die zyklischen Siloxane
Octamethylcyclotetrasiloxan und Decamethylcyclopentasiloxan enthalten.
Octamethylcyclotetrasiloxan und Decamethylcyclopentasiloxan sind nicht biologisch abbaubar.
Octamethylcyclotetrasiloxan ist zudem toxikologisch bedenklich. Aus diesen Griinden ist es
vorteilhaft, dass der Stoffmengenanteil von Decamethylcyclopentasiloxan und/oder

Octamethylcyclotetrasiloxan, méglichst gering ist.

In einer bevorzugten Ausfilhrungsform der erfindungsgemaen Zusammensetzung und des
erfindungsgemafen Verfahrensprodukts betragt der Massenanteil von
Decamethylcyclopentasiloxan bezogen auf die gesamte erfindungsgemafie Zusammensetzung
beziehungsweise das gesamte erfindungsgemalle Verfahrensprodukt, weniger als 1% und

betragt insbesondere bevorzugt von 0 bis 0,1%.

In einer bevorzugten Ausfilhrungsform der erfindungsgemaen Zusammensetzung und des
erfindungsgemafen Verfahrensprodukts betragt der Massenanteil von
Octamethylcyclotetrasiloxan bezogen auf die gesamte erfindungsgemale Zusammensetzung
beziehungsweise das gesamte erfindungsgemalle Verfahrensprodukt weniger als 1% und

betragt insbesondere bevorzugt von 0 bis 0,1%.

Das erfindungsgemafie Verfahren kann vorzugsweise so ausgefiithrt werden, dass es zwei
Verfahrensschritte umfasst, namlich 1. Herstellung eines epoxyfunktionellen Siloxans, und 2.
Umsetzung des epoxyfunktionellen Siloxans mit einem tertidren Amin, ausgewahlt aus der

Gruppe bestehend aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, und einem
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tertiaren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, zu den
erfindungsgemalRen quaternisierten Silikonen. Die Verfahrensschritte der vorgenannten
bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung kdnnen in dem erfindungsgemafen Verfahren als
aufeinander folgende getrennt durchgefiihrte Schritte jeweils als Eintopfreaktion oder auch
dosierkontrolliert, vorzugsweise jedoch dosierkontrolliert durchgefiihrt werden. Die Reaktion kann
in einem Batch, Semi-batch oder kontinuierlichen Verfahren durchgefiihrt werden. Insbesondere

bevorzugt ist die dosagekontrollierte Reaktion des Verfahrensschrittes 1 und 2.

Das erfindungsgemafle Verfahren kann in Gegenwart oder in Abwesenheit eines L&semittels
erfolgen. Als geeignete organische Ldsemittel fiir den 1. Verfahrensschritt werden bevorzugt
Toluol, Xylol oder 2-Propanol eingesetzt. Als geeignete organische Ldsemittel fir den 2.
Verfahrensschritt werden bevorzugt wasserfreie aliphatische Alkohole, Glykole oder Glykolether
eingesetzt, wie beispielsweise Methanol, Ethanol, Propanol, Butanol, 2-Propanol, tert-Butanol,
Propylenglykol, Dipropylenglykol, Tripropylenglykol, Hexylenglykol, Pentylenglykol, Butyldiglykol,
Dipropylenglykoldimethylether, Dipropylenglykolmonomethylether,
Propylenglykolmonomethylether, Tripropylenglykolmonomethylether, insbesondere 2-Propanol,

Dipropylenglykol, Hexylenglykol.

Sofern das Lésungsmittel eine reaktive Gruppe aufweist, insbesondere eine Hydroxygruppe,
kann es in geringem Umfang zu SiOC-Nebenprodukten fithren. Ebenso kénnen die

Hydroxygruppen der verwendeten Dialkanolamine in Spuren SiOC-Nebenprodukte bilden.

Die Reaktanden kdnnen dabei in jeder beliebigen Konzentration in einem Losemittel vorliegen,
zum Beispiel 5 bis 99 Gew.-%, bevorzugt 80 bis 95 Gew.-%, insbesondere bevorzugt 85 bis 95

Gew.-% bezogen auf die Gesamtzusammensetzung.

Das erfindungsgemalle Verfahren kann in einer bevorzugten Ausfilhrungsform bei einer
Temperatur von 10 bis 150 °C, vorzugsweise von 25 bis 100 °C, bevorzugt von 40 bis 90 °C

durchgefiihrt werden.

Das erfindungsgeméafe Verfahren kann im Sinne einer bevorzugten Ausfihrungsform
vorzugsweise bei einem Druck von 0,5 bis 20 bar, bevorzugt 1 bis 5 bar, insbesondere bevorzugt

bei Normaldruck durchgefiihrt werden.

Die erfindungsgemale Umsetzung kann sowohl bei Tageslicht als auch unter Lichtausschluss,

vorzugsweise bei Tageslicht durchgefiihrt werden.

Die erfindungsgemafie Umsetzung kann sowohl unter inerten Bedingungen (Stickstoff, Argon)
als auch unter Sauerstoff- und/oder Luftatmosphéare, vorzugsweise unter Stickstoffatmosphére

durchgefiihrt werden.
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Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist eine Zusammensetzung, die durch das

erfindungsgemale Verfahren erhalten werden kann.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform enthalt die erfindungsgemalie Zusammensetzung als

weiteren Bestandteil Wasser.

Vorzugsweise ist die Zusammensetzung eine wassrige Emulsion.

Es ist weiter bevorzugt, dass die Zusammensetzung, vorzugsweise die wassrige Emulsion, in
Massenanteilen bezogen auf die Gesamtmasse der Zusammensetzung folgende Komponenten
enthalt:
a) 20% bis 99,5%, bevorzugt 40 bis 97%, insbesondere 60 bis 95% Wasser;
b) 0,5% bis 80%, bevorzugt 3% bis 60%, insbesondere 5% bis 40% mindestens eines
Siloxans, umfassend mindestens ein Siloxan (A) und vorzugsweise mindestens ein
Siloxan (B) und/oder mindestens ein Siloxan (C);
c) vorzugsweise 1% bis 10% mindestens eines Emulgators;
d) vorzugsweise 5% bis 20% mindestens eines Glykols; und

e) vorzugsweise 0% bis 1% Essigsaure.

Die erfindungsgemallen Zusammensetzungen, insbesondere die wassrigen Emulsionen,
enthalten vorzugsweise weiterhin Additive, die ausgewahlt sein kénnen aus der Gruppe
bestehend aus Boostern, Emulgatoren, Ldsemitteln, Parfim, Parfumtragern, Farbstoffen,
Viskositatsregulatoren, Entschaumern, Konservierungsmitteln, antimikrobiellen Wirkstoffen,
Germiziden, Fungiziden, Antioxidantien, organischen L&semitteln, nicht-siloxanhaltigen
Polymeren und anderen nichterfindungsgemafie siloxanhaltige Polymeren, wie beispielsweise
nichterfindungsgemalle siloxanhaltige Silikondlen, Tensiden, Geriststoffen, Bleichmitteln,
Bleichaktivatoren, Enzymen, Fluoreszenzmitteln, Schauminhibitoren, Antiredepositionsmitteln,
optischen  Aufhellern, Vergrauungsinhibitoren, Einlaufverhinderern, Khnitterschutzmitteln,
Farbiibertragungsinhibitoren,  Korrosionsinhibitoren,  nichterfindungsgemaRe  Antistatika,
Bittermitteln, Biigelhilfsmitteln, Phobier- und Impragniermitteln, Quell- und Schiebefestmitteln,
neutralen Fillsalzen und UV-Absorber. Hierbei kdnnen Substanzen einer Klasse auch in einer

anderen Klasse Wirksamkeit entfalten.

Insbesondere kann die erfindungsgeméale Zusammensetzungen zwischen 0,001 und 40 Gew.-
%, besonders bevorzugt 0,01 bis 20 Gew.-% eines oder mehrerer unterschiedlicher Additive oder
Hilfsstoffe, bezogen auf die Gesamtmasse der Siloxane (A) und (B) und (C) oder der

erfindungsgemalien Verfahrensprodukte, enthalten.

Bevorzugt liegen die erfindungsgemalen Zusammensetzungen als Konzentrate,

Compounds/Emulsionskonzentrate und/oder deren wasserige Formulierungen, als wassrige
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Emulsionen und/oder L&sungen, und/oder oder als eine Formulierung oder Emulsion in

organischen Verbindungen wie Polyethern, Polyolen, Alkoholen vor.

Weiterhin besonders bevorzugte erfindungsgemafle Zusammensetzungen sind Konzentrate,
welche die erfindungsgemalen Siloxane oder die erfindungsgeméaflien Verfahrensprodukte in
einer Konzentrationen von 75 bis 99,99 Gew.-% bezogen auf die gesamte Zusammensetzung
enthalten. Diese Konzentrate sind also nur mit geringen Anteilen an Lésemitteln versetzt sind.

Bevorzugt sind die Konzentrate keine wéassrigen Losungen.

Weitere besonders bevorzugte erfindungsgemalle Zusammensetzungen sind Compound- oder
Emulsionskonzentrate, die die erfindungsgemafen Siloxane oder die erfindungsgemalien
Verfahrensprodukte in Konzentrationen von 40 bis 90 Gew.-%, bevorzugt 50 bis 80 Gew.-%
bezogen auf die Gesamtmasse enthalten. Weitere Bestandteile dieser Compound- oder
Emulsionskonzentrate sind Wasser und/oder Lésemittel, ausgewahlt aus der Gruppe der Glykole,
unverzweigten und/oder verzweigten Alkohole und/oder Alkylether mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen
und gegebenenfalls einen oder mehreren nicht-ionischen Emulgatoren, beispielsweise ein
Alkoholethoxylat mit 3 bis 25 Ethylenoxideinheiten. Compound- und Emulsionskonzentrate sind

in der Regel in Wasser I6slich oder selbstemulgierbar.

Besonders bevorzugte erfindungsgemalle  wassrige Emulsionen, vorzugsweise

Mikroemulsionen, sind griffgebende Mittel zur Behandlung von textilen Flachengebilden.

Flachengebilde im Umfang dieser Erfindung sind massiv oder aus Fasern, wie Holz, Baumwolle,
Polyester, Polyamid, kiinstliche Synthesefasern, Papier und Pappe, Viskose, Cellulose und/oder
Lignin-basierte Fasern. Flachengebilde im Umfang dieser Erfindung umfassen ebenfalls harte

Oberflachen aus Metall, Keramik, Glas, Holz oder Kunststoff.

Bevorzugte Flachengebilde sind ausgewahlt aus der Gruppe umfassend textile Flachengewebe,
Haare und Fell, insbesondere bevorzugt sind textile Flachengewebe, Gewirke, Gestricke,
Vliesstoffe (sogenannte non-wovens), Tissue (Papierfaser) und/oder andere Fasern aus

natiirlichen und/oder synthetischen Rohstoffen.

Insbesondere bevorzugte erfindungsgemafie Zusammensetzungen sind griffgebende Mittel zur

temporéren oder permanenten Ausriistung von Textilien.

Die erfindungsgemafien Zusammensetzungen kénnen gegebenenfalls weitere
nichterfindungsgeméafie Textilweichmacher enthalten. Diese sind eine oder mehrere kationische
Textil-weichmachende Verbindungen, die eine oder mehrere langkettige Alkylgruppen in einem
Molekiil aufweisen. Weit verbreitete kationische Textil-weichmachende Verbindungen umfassen

beispielsweise  Alkanolamin-Esterquat  Verbindungen  oder  bekannte  quaternare
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Ammoniumverbindungen, mit zwei C18-Acyl Gruppen verestert. Weitere geeignete
Ammoniumverbindungen werden in US 2010/0184634 in den Absatzen [0027] bis [0068]
offenbart, deren diesbezlglicher expliziter Offenbarungsgehalt durch diese Bezugnahme Teil

dieser Offenbarung wird.

Durch Verdiinnen mit Wasser kénnen aus den erfindungsgemallen Konzentraten,
Emulsionskonzentraten und Formulierungen z.B. die erfindungsgemaRen Ausristmittel fiir

Textilien hergestellt werden.

Die erfindungsgeméafien wassrigen Emulsionen als griffgebende Mittel fir textile Flachengebilde
enthalten die erfindungsgemafien Siloxane oder die erfindungsgemaflen Verfahrensprodukte in
einem Massenanteil von 3% bis 35%, bevorzugt von 5% bis 25%, insbesondere von 7% bis 20%

bezogen auf die gesamte Zusammensetzung.

Als Emulgatoren werden typischerweise Fettalkoholethoxylate mit Ethoxylierungsgraden
zwischen 3 und 12 eingesetzt, und zwar in einem Massenverhéltnis der Siloxane (A), (B) und (C)
zusammen zu den Fettalkoholethoxylaten von 20:1 bis 1:1. Ebenso finden Ublicherweise hoch
siedende Glykole wie Dipropylenglykol oder Butyldiglykol Anwendung. Diese Glykole kénnen

ganz oder teilweise die Fettalkoholethoxylate ersetzen.

Bevorzugt sind Emulgatoren in den erfindungsgemalRen Zusammensetzungen und den
erfindungsgeméafien wéssrigen Emulsionen in einem Massenanteil von 1% bis 10%, mehr

bevorzugt von 1,5% bis 8% bezogen auf die gesamte Zusammensetzung enthalten.

Als Entschaumer kénnen alle fir wassrige Textilflotten aus dem Stand der Technik als geeignet
bekannten Entschaumer eingesetzt werden. Beispiele fiir geeignete handelsiibliche
Entschaumer sind unter dem Namen Dow Corning® DB-110A und TEGO® Antifoam® MR 1015
erhaltlich.

Bevorzugt enthalt die erfindungsgemalen Zusammensetzung mindestens einen Entschaumer in
einen Massenanteil von 0,0001% bis 0,05%, besonders bevorzugt von 0,001% bis 0,01%

bezogen auf die gesamte Zusammensetzung.

Als Konservierungsmittel kann die Zusammensetzung aus dem Stand der Technik als geeignet
bekannte bakterizide und/oder fungizide Wirkstoffe enthalten, wobei wasserlésliche Wirkstoffe
bevorzugt sind. Beispiele fiir geeignete handelsiibliche Bakerizide sind Methylparaben, 2-Brom-
2-nitro-1,3-propandiol, 2-Methyl-4-isothiazolin-3-on und 5-Chlor-2-methyl-4-isothiazolin-3-on.

Ebenso kann die erfindungsgemafie Zusammensetzung ein Konservierungsmittel, vorzugsweise

einen Oxidationsinhibitor enthalten. Beispiele fiir geeignete handelsiibliche Oxidationsinhibitoren
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sind Ascorbinsaure, 2,6-Di-tert-butyl-4-methlyphenol (BHT), Butylhydroxyanisol (BHA),
Tocopherol und Propylgallat. Bevorzugt enthalten die erfindungsgemafien Zusammensetzungen
mindestens ein Konservierungsmittel in einem Massenanteil von 0,0001% bis 0,5%, besonders
bevorzugt von 0,001% bis 0,2% bezogen auf die gesamte Zusammensetzung. Insbesondere
kénnen die Zusammensetzungen mindestens einen Oxidationsinhibitor in einem Massenanteil
von 0,001% bis 0,1%, besonders bevorzugt von 0,001% bis 0,01-% bezogen auf die gesamte

Zusammensetzung enthalten.

Als organische Losemittel kann die Zusammensetzung kurzkettige Alkohole, Glykole und
Glykolmonoether enthalten, wobei Ethanol, 2-Propanol, 1,2-Propandiol und Dipropylenglycol
bevorzugt sind. Insbesondere kénnen die erfindungsgemaflien Zusammensetzungen mindestens
ein organisches Losemittel in einem Massenanteil von 0,1% bis 10%, besonders bevorzugt von

0,2% bis 5% bezogen auf die gesamte Zusammensetzung enthalten.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der erfindungsgeméfen Siloxane
und/oder Zusammensetzungen und/oder Verfahrensprodukte

a) zur Behandlung, vorzugsweise Ausristung und/oder Impragnierung, von
Flachengebilden;

b) in Reinigungs- und Pflegeformulierungen fiir den Haushalt und fiir industrielle
Anwendungen, insbesondere in Weichspulmitteln,

c) in kosmetischen, pharmazeutischen und dermatologischen Zusammensetzungen,
insbesondere in  kosmetischen Reinigungs- und Pflegeformulierungen,
Haarbehandlungsmitteln und Haarnachbehandlungsmitteln; und/oder

d) zur Reinigung und Pflege von harten Oberflachen, vorzugsweise zur Reinigung und
Pflege von Fahrzeugen, insbesondere als Additiv in Trocknungshilfen fir

Autowaschstralien.

Bevorzugt ist die Verwendung der erfindungsgeméfien Siloxane und/oder Zusammensetzungen

und/oder Verfahrensprodukte zur Ausriistung von textilen Flachengebilden.

Mehr bevorzugt ist die Verwendung der erfindungsgemaflen Siloxane und/oder
Zusammensetzungen und/oder  Verfahrensprodukte in  hydrophilen  griffgebenden
Zusammensetzungen, insbesondere in  Textil-weichmachenden Zusammensetzungen

(Weichspdler).

Weiterhin bevorzugt werden die erfindungsgeméafien Siloxane, Zusammensetzungen und/oder

Verfahrensprodukte als Weichmacher fiir Flachengebilde verwendet.

Sie werden beispielsweise in Weichspilmitteln, insbesondere wassrigen Weichspiilmitteln,

eingesetzt. Wassrige Weichspilmittel werden Ublicherweise beim Waschen von Wasche in einer
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Waschmaschine dem letzten Spiilgang zugesetzt, um der Wasche einen weicheren Griff zu
geben. Solche Weichspulmittel enthalten die erfindungsgemafien Siloxane in einer Menge von 2
bis 20 Gew.-% bezogen auf die Weichspllmittelzusammensetzung, dispergiert in einer wassrigen

Lésung.

Fir die Verwendung als Weichmacher fiir Flachengebilde weisen die erfindungsgemafien
Siloxane ein molares Verhaltnis von Siliziumatomen zu quartdren Ammoniumgruppen von mehr
als 25:1, bevorzugt von 50:1 bis 200:1 auf.

Silikonquats werden nicht nur zur Verbesserung des Weichgriffsf\Warengriffs in textilen

Prozessen eingesetzt, sondern auch als Antistatika mit reibungsreduzierender Wirkung.

Weiterhin bevorzugt werden die erfindungsgemaflen Siloxane, die erfindungsgemélien
Zusammensetzungen und die erfindungsgemalien Verfahrensprodukte daher als Antistatika

eingesetzt.

Weiterhin bevorzugt werden die erfindungsgemalen Siloxane, die erfindungsgemafien
Zusammensetzungen und die erfindungsgemalen Verfahrensprodukte als Gleitmittel eingesetzt.

Vorzugsweise weisen sie also eine reibungsreduzierende Wirkung auf.

Zur Verwendung als Antistatika und/oder als Gleitmittel sind insbesondere solche Siloxane
geeignet, die bezogen auf die Anzahl der quartaren Ammoniumgruppen ein geringes

Molekulargewicht aufweisen.

Vorzugsweise weisen die erfindungsgemafen Siloxane zur Verwendung als Antistatika daher

weniger als 50 Siliziumatome, insbesondere 15 bis 30 Siliziumatome auf.

Fur die Verwendung als Antistatika oder fir die Verwendung zur Behandlung harter Oberflachen,
insbesondere im Automobilbereich, weisen die erfindungsgeméafien Siloxane ein molares
Verhaltnis von Siliziumatomen zu quartdren Ammoniumgruppen von weniger als 25:1, bevorzugt
von 5:1 bis 25:1, insbesondere 10:1 bis 15:1 auf.

Weiterhin bevorzugt werden die erfindungsgemafRen Siloxane, Zusammensetzungen und/oder
Verfahrensprodukte als Reinigungs- und Pflegemittel fir harte Oberflachen eingesetzt,
vorzugsweise zur Reinigung und Pflege von Fahrzeugen, insbesondere als Additiv in

Trocknungshilfen flir Autowaschstralien.

Die Reinigung und Pflege harter Oberflachen, insbesondere das Waschen von Fahrzeugen in
Autowaschanlagen, kann in eine Vor- und Hauptwésche unterteilt sein. Dabei kdénnen

unterschiedliche Zusammensetzungen verwendet werden. Bei der Reinigung werden



10

15

20

25

30

35

40

WO 2019/192876 PCT/EP2019/057491

36

Schmutzpartikel auf der Fahrzeugoberflache entfernt. An diese Reinigung schliefit sich der
Spiilvorgang an, bei dem Reinigungsmittelreste entfernt werden. Dieser Schritt dient der
Vorbereitung fir die Anwendung eines Trocknungsmittels, das vor der abschlieRenden
Geblasetrocknung das Fahrzeug hydrophobiert und so der verbleibende Wasserfilm leichter
entfernt werden kann. Der Spiilvorgang ist deshalb vorteilhaft, da Trocknungsmittel einen
kationischen Charakter haben wund sich sonst nach der Anwendung anionischer
Reinigungsformulierungen schwerlésliche Salze bilden kénne, die auf dem Fahrzeug zu Flecken
fuhren und so weder zum gewiinschten Glanzeffekt noch zur Hydrophobierung fihren. Die
erfindungsgemaRen Silikonquats bilden bei Anwendungen, wo ein Verbleiben der
oberflachenaktiven Verbindung auf dem behandelten Gut gefordert ist, die wesentlichen
Inhaltsstoffe dieser Formulierungen. Wie bei Anwendungen im Bereich Weichspiiler,
Textilausristung oder Haarspllungen, so finden die erfindungsgemafRen Silikonquats auch bei
Trockneranwendungen in Autowaschanlagen ihre Verbreitung. Da auch Fahrzeuglacke, wie die
meisten Oberflachen, ein negatives elektrisches Oberflachenpotential aufweisen, breiten sich die
Silikonquats nach dem Aufsprithen der Trocknungsmittelformulierung auf dem Fahrzeug aus und
verdréangen den vorhandenen Wasserfilm. Die Silikonquats fiihren zu einer Verstarkung des Farb-

und Glanzeindrucks des Lackes und schitzen vor Witterungseinflissen.

Die erfindungsgemafen Siloxane und/oder die erfindungsgemaflen Zusammensetzung und/oder
die erfindungsgemaRen Verfahrensprodukte weisen zahlreiche Vorteile gegeniiber Silikonquats
des Standes der Technik auf, insbesondere zeigen sie:

a) eine hoéhere Wirkung bei gleicher Einsatzkonzentration;

b) reduzierte Anteile unerwiinschter organischer Verbindungen, insbesondere
niedermolekularer organischer Verbindungen, und somit eine signifikante Reduktion des mit
diesen Verbindungen assoziierten Gefahrenpotentials von hautsensibilisierender Wirkung
oder Gewasserschadigung bei Eintrag ins Oberflachenwasser;

c) eine bessere Verarbeitbarkeit und eine niedrigere Viskositat bei gleicher Wirkstoffmenge und
gleichzeitig einem geringeren Loésemittel- bzw. Emulgatorverbrauch;

d) eine langere Haltbarkeit;

e) eine geringere Penetrationsneigung des Ausriistmittels;

f) eine unveranderte Atmungsaktivitat der mit ihnen ausgeriisteten Textilien;

g) ein hohes Effektniveau der mit ihnen ausgeriisteten Textilien auch nach mehreren Waschen;

h) eine Verbesserung der haptischen Eigenschaften und einen angenehmeren Tragekomfort
der mit ihnen ausgeriisteten Textilien; und/oder

i) eine gute Lagerstabilitat, d.h. die Viskositat bleibt bei Lagerung stabil und die Neubildung
zyklischer Siloxane ist minimiert; und/oder

j) eine verbesserte pH-Stabilitét bis zu einem pH-Wert von 11.
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Beispiele

Allgemeine Methoden

Kenrspinresonanzspektroskopie (NMR-Spektroskopie)

Die Charakterisierung der Siloxane kann mit Hilfe der '"H-NMR- und 2°Si-NMR-Spektroskopie
erfolgen. Diese Methoden, insbesondere unter Beriicksichtigung der Multiplizitat der Kopplungen,

sind dem Fachmann gelaufig.

Der Umsatz der Epoxidgruppen (Epoxy-Umsatz) kann mit Hilfe der 'H-NMR-Spektroskopie

bestimmt werden.

Gel-Permeations-Chromatographie (GPC):

GPC-Messungen zur Bestimmung der Polydispersitdt und gewichtsmittleren Molmassen Mw
werden unter den folgenden Messbedingungen durchgefiihrt: Saulenkombination SDV
1000/10000 A (Lénge 55 cm), Temperatur 35 °C, THF als mobile Phase, FlieRrate 0,35 ml/min,
Probenkonzentration 10 g/l, RI-Detektor, Auswertung der Polymere gegen Polystyrol-Standard
(162-2520000 g/mol).

Hochleistungsflissigkeitschromatographie (high performance liquid chromatography, HPLC):

Zur Bestimmung der Konzentration von Amidaminen (Tegoamid® S18, Tegoamid® D5040,
Tegoamid® PKFC) wird eine Umkehrphasen-HPLC mit Gradient-Bedingungen durchgefiihrt.
Eine RP-C18 Saule (Inertsil ODS-3, GL Science) wird als stationare Phase eingesetzt. Acetonitril
und verdiinnte Schwefelsdure werden als bindres Eluenten-System angewendet. Die Detektion
erfolgt per UV-Detektor bei einer Wellenlange von 210 nm. Als externer Standard fir die
Kalibrierung werden spezifische Amidamine verwendet, welche in der jeweiligen Synthese des
Siloxans/Silikonquats zum Einsatz kommen. Der Restgehalt ist in Gewichtsprozent bezogen auf

die entsprechende Zusammensetzung angegeben.

Gaschromatographie:

Der Massenanteil an zyklischen Siloxanen, insbesondere Octamethylcyclotetrasiloxan (D4) und
Decamethylcyclopentasiloxan (D5), kann mit Hilfe einer gaschromatographischen Methode (GC-
Methode) bestimmet werden, in der die Substanzen dem Siedepunkt nach aufgetrennt und mittels
Warmeleitfahigkeitsdetektor detektiert werden. Dabei wird ein Aliquot der zu untersuchenden

Probe ohne weitere Verdiinnung mittels GC analysiert. Dieses wird in einem Gaschromatograph,
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welcher mit  einem  split/spliless  Injektor, einer Kapillarsdule und  einem

Warmeleitfahigkeitsdetektor ausgestattet ist, unter folgenden Bedingungen durchgefiihrt:

Injektor: 290 °C, Split 40 ml

Injektionsvolumen: 1l

Saule: 5m *0,32 mm HP5 1uym

Tragergas: Helium, const. flow 2 mL/min

Temperaturprogramm: 1 Minute bei 80 °C, dann 80 °C - 300 °C mit 30 °C/min,
dann 10 Minuten bei 300 °C konditionieren.

Detektor: WLD bei 320 °C

Make Up Gas 6 mL/min

Referenzgas 18 mL/min

Die zyklischen Siloxane werden ihrem Siedepunkt nach aufgetrennt. Der Massenanteil der
einzelnen Substanzen wird bestimmt als prozentualer Anteil der fiir die jeweilige Substanz
bestimmten Peakflachen im Vergleich zur Gesamtflache aller detektierten Substanzen (Area-%
Methode).

Viskositat:
Die Viskositat wird mit einem R/S-CPS Plus Rheometer der Firma Brookfield unter Verwendung
der Messplatte RP75 bei 25°C gemessen. Die Messmethode ist in der DIN 53019 (DIN 53019-

1:2008-09, DIN 53019-2:2001-02 und DIN 53019-3:2008-09) beschrieben.

Allgemeine Synthesevorschrift:

Die quaternisierten Siloxane (hier auch als Wirkstoffe oder Silikonquats bezeichnet) werden auf
die dem Fachmann bekannte Weise, wie im Stand der Technik, beispielsweise in den
Druckschriften DE 102010000993 A1 und DE 3802622 A1 beschrieben, hergestellt. Die
Herstellung erfolgt in drei Stufen. In der ersten Stufe erfolgt die Herstellung der SiH-funktionellen
Siloxane. In der zweiten Stufe werden aus den hergestellten SiH-funktionellen Siloxanen mittels
Hydrosilylierung epoxyfunktionelle Siloxane hergestellt. In der dritten Stufe werden die erhaltenen

epoxyfunktionellen Siloxane mit tertidren Aminen unter Saurekatalyse zu wie folgt umgesetzt:

1. Stufe - Herstellung von SiH-funktionellen Siloxanen:

Lineare endstandige SiH-Siloxane:

In einem inertisieten 500 ml Dreihalskolben mit KPG-Rihrer, Rickflusskiihler und

Innenthermometer wurden die jeweiligen Mengen (vgl. Tabelle 1) Decamethylcyclopentasiloxan
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(D5) und a,w-Dihydrogenpolydimethylsiloxan (a,w-Dihydrogen-PDMS) mit einem SiH-Wert von
2,97 mmol/g vorgelegt und unter Rihren mit 0,25 g Trifluormethansulfonséure versetzt. Nach 6h
Ruihren bei 40°C wurden 5g Natriumhydrogencarbonat zugegeben und 2h geriihrt. Nach Filtration

erhielt man transparente, flissige, farblose Produkte.

Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung der SiH-funktionellen Siloxane sind der Tabelle
1 zu entnehmen.

Tabelle 1: Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung der SiH-funktionellen Siloxane

gemaf Formel (V)

SiH-Siloxan a5 b1 R’ a,w-Dihydrogen- D5
PDMS
SH1 2 48 Methy! 4559 20459
SH2 2 78 Methyl 285¢g 221,5¢
SH4 2 18 Methy! 114,69 1354 ¢
SH5 2 28 Methyl 76,29 173,89

Verzweigtes SiH-Siloxan (SH3):

Die Herstellung erfolgte wie in der Druckschrift EP 2176319 B1 offenbart.

44,2 g (0,248 mol) Methyltriethoxysilan, 125,3 g eines a,w-Dihydrogenpolydimethylsiloxans mit
einem Wasserstoffgehalt von 2,97 mmol SiH/g und 1352,5 g Decamethylcyclopentasiloxan
wurden in einem Vierhalskolben, ausgestattet mit einem KPG-Rihrer, einem Innenthermometer,
einem Tropftrichter und einer Destillationsbriicke, unter Riihren bei Raumtemperatur vorgelegt,
1,5 g Trifluormethansulfonsaure zugegeben und 30 Minuten gerihrt. Innerhalb von weiteren 30
Minuten wurde unter Rihren eine Mischung aus 13,4 g deionisiertem Wasser und 20 ml Methanol
zugetropft und weitere 30 Minuten gerihrt. Die Reaktionsmischung wurde fiir 1 Stunde auf 40 °C
erwarmt und anschlielend im Wasserstrahlpumpenvakuum von ca. 50 mbar 1 Stunde bei 40 °C
destilliert. Nach Neutralisation mit 30,4 g Natriumhydrogencarbonat und Filtration wurden 152 g
des vorgetrockneten sulfonsauren Kationenaustauscherharzes Lewatit® K 2621 zugegeben, 4

Stunden bei 40 °C geriuhrt und abfiltriert. Man erhielt eine klare, farblose Flussigkeit.

2. Stufe - Herstellung von epoxyfunktionellen Siloxanen:

In einem inertisierten 500 ml Dreihalskolben mit KPG-Rihrer, Innenthermometer und

Ruckflusskihler wurden die jeweiligen Mengen SiH-Siloxan und Allylglycidylether (AGE) (vgl.
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Tabelle 2) vermischt und unter Rihren auf 70°C aufgeheizt. Es wurden 0,13 g Karstedt-
Katalysator (0,1% Pt) mit einer Spritze hinzugegeben und weitere 2h bei 80°C geriihrt, bei Bedarf
unter Gegenkiihlung der anfanglichen Exothermie. Nach 3h Destillation bei 120°C und 1 mbar
erhielt man ein transparentes leicht beigefarbenes fliissiges Produkt der Viskositat 135 mPa’*s.
Die Hydrosilylierungsreaktion wurde in Bezug auf den Wasserstoffgehalt der SiH-funktionellen
Siloxane zu einem vollstdndigen Umsatz gebracht. Unter vollstdndigem Umsatz wird im Rahmen
der vorliegenden Erfindung verstanden, dass mehr als 99% der SiH-Funktionen umgesetzt
wurden. Der Nachweis erfolgt auf die dem Fachmann gelaufige Art gasvolumetrisch nach

alkalischer Zersetzung.

Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung der epoxyfunktionellen Siloxane sind der

Tabelle 2 zu entnehmen.

Tabelle 2: Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung der epoxyfunktionellen Siloxane

gemal Formel (VI)

Epoxysiloxan a5 b1 e R SiH-Siloxan AGE
SE1 2 48 0 Methy 231,4 g SH1 18,6 9
SE2 5 78 0 Methyl | 238,1gSH2 | 1199
SE3 6 316 4 Methy 241,1 g SH3 89g
SE4 5 18 0 Methyl | 2080gSH4 | 4209
SE5 2 28 0 Methyl 220,4 g SH5 29,6 g

3. Stufe - Herstellung der Silikonquats:

In einem inertisierten 500 ml Dreihalskolben mit KPG-Riihrer, Tropftrichter, Innenthermometer
und Riickflusskiihler wurden die jeweiligen Mengen (vgl. Tabelle 3) Amidamin, Alkanolamin und
Loésemittel vorgelegt, die jeweilige Menge Carbonséaure zudosiert und bei Raumtemperatur fir 1
Stunde geriihrt. AnschlieRend wurden das jeweilige epoxyfunktionelle Siloxan zugetropft, auf
80°C erhitzt und 12 bis 16 Stunden geriihrt, bis ein Umsatz an Epoxidgruppen (auch als Epoxy-
Umsatz bezeichnet) von mindestens 90% erreicht war. Der Umsatz der Epoxidgruppen wurde
NMR-spektroskopisch bestimmt. Optional wurde das Losemittel durch Destillation entfernt und
durch anschlieBendes Abmischen mit einem anderen Ldsemittel, also durch Verdiinnung des

erhaltenen Destillationsriickstands mit einem anderen Losemittel, ausgetauscht.

Bei der Herstellung der Silikonquats wurden die folgenden Rohstoffe verwendet:

Amid1 = 3-N,N-Dimethyl-aminopropyl-cocoylsdureamid, Tegoamid® D 5040, Evonik
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Amid2 = 3-N,N-Dimethyl-aminopropyl-stearylsaureamid, Tegoamid® S 18, Evonik
Amid3 = 3-N,N-Dimethyl-aminopropyl-palmitylsdureamid, Tegoamid® PKFC, Evonik
MDEA = N-Methyldiethanolamin, 99%ig, Sigma-Aldrich

MDIPA = N-Methyldiisopropanolamin, BASF

TEA = Triethanolamin, 99%ig, Sigma-Aldrich

DMAE = Dimethylglycin (Dimethylaminoessigsaure), >98%ig, Alfa-Aesar

HOAc = Essigsaure, p. A., Baker

INA = Isononansaure, 97 %ig, Alfa-Aesar

IPA = Isopropanol, >99,9%ig, Sasol

tBuOH = tert.-Butanol, ACS, Reag. Ph Eur, Merck

DPG = Dipropylenglykol, >=99%ig, Lyondell

PG = 1,2-Propylenglykol, >=99%ig, Lyondell

DMM = Dipropylenglykoldimethylether, >94%ig, TCI Europe N.

Amid1 wird dabei hergestellt durch Umsetzung von gehartetem Kokosfett mit
3-Aminopropyldimethylamin (DMAPA). Die Umsetzung fiihrt zu einer Verteilung der Kettenléange

des Fettsaurerests des resultierenden Amidamins von C8 bis C18 mit einem Maximum bei C12.

Bei der Herstellung der Silikonquats wurden die folgenden epoxyfunktionellen Siloxane

eingesetzt:

Tabelle 3: Epoxyfunktionelle Siloxane gemaf Formel (VI)

Nr. a1l ab | b1 b5 | c1 c4 d R’ R

SE1 0 2 48 0 0 0 0 Methyl O\
/
£=(CHy)3-0-CH~C—CH,

SE2 0 2 78 0 0 0 0 Methyl .
/
§—(CHy)30~CH,~C—CH,

SE3 0 6 316 0 4 0 0 Methyl /O\
§(CHp)5-0-CH,~C—CH,

SE4 0 2 18 0 0 0 0 Methyl \
/
§=(CHy)3-0-CH~C—CH,

SE5 0 2 28 0 0 0 0 Methyl 2
§=(CHy)-0-CHy~C—CH,
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Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung der erfindungsgemafen Siloxane gemal

Formel () sind den Tabelle 4 und 5 zu entnehmen.

Tabelle 4 - Teil 1: Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung der erfindungsgemélien

Siloxane gemalR Formel (I) (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die
Gesamtzusammensetzung)
B1 B2 B3 B4 B5 B6 B7
SE1 860,29
SE2 47219 | 393,49 | 2623g | 2623g | 217,09
SE3 2977 g
SE4
Amid1 109,149 39,3¢g 2184 2189 17549
Amid2 3969 2109
Amid3
MDEA 179¢ 6,449 5,36 g 3,69 369 29g 29g
MDIPA
DMAE
HOAc 3099 11,19 93¢ 6,29 49¢ 4949
INA 16,3 g
IPA 25459 | 1322g | 110,2g 769 5709
DPG 73,59
tBuOH
DMM 13,09
Destillation ja ja ja nein ja nein ja
Abmischung ja ja ja nein ja ja nein
AktivgehaltV) 95% 80% 97,5% 80% 97,5% 80% 100%
Losemittel 5% PG 20% 2,5% 20% 2,5% 15%
DPG PG DPG PG DPG 5%
DMM
Epoxy- 99% 97% 99% 97% 98% 87% 96%
Umsatz
Viskositat, 3960 1605 7414 1102 4731 851 n. b.
25°C, mPa*s
Amidamin 0,4% 0,17% 0,35% 0,6% 0,4% 0,3%
Restgehalt
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Tabelle 4 - Teil 2: Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung der erfindungsgemafien

Siloxane gemaf Formel (l) (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die
Gesamtzusammensetzung)

B8 B9 B10 B11 B12 B13 B14
SE1
SE2 189,89 | 419,79 | 419,7g | 28859 | 4721g | 2399¢g
SE3
SE4 47299
Amid1 15,3 ¢ 39949 3999 24049
Amid2 23,79 157,89
Amid3 4119
MDEA 25¢g 38¢g 38¢g 649 21949
MDIPA 409
DMAE 344
HOAc 43¢ 999 99g¢g 4,89 1119 56¢g 37449
INA
IPA 53¢ 118 g 132,79 68,39 12184
DPG 6799
tBuOH 118 g 80,29
DMM
Destillation ja ja ja ja ja ja ja
Abmischung ja ja ja ja ja ja ja
AktivgehaltV | 97,5% 97,5% 97,5% 97,5% 97,5% 80% 50%
Losemittel 2,5% 2,5% 2,5% 2,5% 2,5% 20% 50% PG
PG PG PG PG PG DPG
Epoxy- 99% 98% 96% 98% 99% 96% 100%
Umsatz
Viskositat, 8746 9104 8546 ca. 7544 1217
25°C, mPa*s 20000
Amidamin 0,2% 0,6% 0,7% 0,8% 0,3% 0,1% 0,8%
Restgehalt
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Tabelle 4 - Teil 3: Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung der erfindungsgeméafiien

Siloxane gemaR Formel (I) (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die
Gesamtzusammensetzung)

B15 B16
SE5 217,79 | 217,7¢g
Amid1 4364
Amid2 5269
MDEA 729 724
HOAc 1244 12,49
IPA 70,2g 7259
Destillation ja ja
Abmischung ja ja
AktivgehaltV 50% 50%

Lésemittel 50% PG | 50% PG

Epoxy- 100% 98%
Umsatz
Viskositat, 705 616
25°C, mPa*s

Amidamin 0,6% 0,6%
Restgehalt

Tabelle 5: Einwaagen und weitere Angaben zur Herstellung von nichterfindungsgeméfien

Siloxanen (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die Gesamtzusammensetzung)

V1 V2 V3 V4

SE1 860,2 g
SE2 2712g 31469 4721 g
SE3

Amid1 156 g 56,1g
Amid2

MDEA 1439

TEA 14949

HOAc 6,29 744 30,99 11,149
INA

IPA 7309 2545 g 132,2¢
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tBuOH 84,1¢g
Destillation ja ja ja ja
Abmischung nein ja ja ja
Aktivgehalt" 97.5% 95% 97.,5%
Losemittel 2,5% PG 5% PG 2,5% PG
Epoxy-Umsatz 0% 92,3% 98% 97%
2-phasig
Viskositat, 25°C, - 8429 4631 9114
mPa*s
Amidamin - - 1,8 % 1,4 %
Restgehalt

" Aktivgehalt = Massenanteil der Siloxane (Wirkstoffe) bezogen auf die Gesamtmasse der

Zusammensetzung

Bei der Synthese der erfindungsgemafien Beispiele B1 bis B14 wurden Mischungen von
Dialkanolaminen und Amidaminen eingesetzt. Im Fall der Vergleichsbeispiele V1 und V2 wurden
dagegen keine Amidamine sondern nur Alkanolamine verwendet, und zwar ein Trialkanolamin
bei V1 und ein Dialkanolamin bei V2. Bei der Synthese der Vergleichsbeispiele V3 und V4 wurden
wiederum  ausschlieBlich  Amidamine und keine  Alkanolamine eingesetzt. Die
nichterfindungsgemaflen Siloxanzusammensetzungen V3 und V4 wiesen einen hdéheren
Restgehalt an Amidamin auf als die erfindungsgemafien Siloxanzusammensetzungen B1 bis
B14. Bei V1 war eine Phasentrennung zu beobachten, eine Reaktion des epoxyfunktionellen
Siloxans mit dem Alkanolamin konnte nicht festgestellt werden. Bei V2 wurde dagegen ein Epoxy-
Umsatz beobachtet, eine Reaktion fand hier also statt. Da Amidamine weder bei V1 noch V2

verwendet wurden, eriibrigt sich die Angabe eines Restgehalts.

Eine nichterfindungsgemafle Abmischung aus 70 Teilen V4 mit 30 Teilen V2 wurde durch Riihren
mit einem Magnetrihrfisch bei Raumtemperatur in einem Probenglas hergestellt und der HPLC-
Messung unterworfen. Die Messung des Amidamin-Restgehaltes ergab 0,8% gegeniiber der
Theorie von 0,9%. Das erfindungsgemafle Produkt B5, welches durch Reaktion der gleichen
Vorstufe SE2 mit einer Mischung von 0,7 Molaquivalenten Amid1 und 0,3 Molaquivalenten MDEA
bezogen auf 1 Molaquivalent Epoxygruppen hergestellt wurde, weist einen per HPLC
gemessenen Restgehalt Amidamin von 0,4% auf. Der Losemittelanteil der Mischung aus V4 und
V2 sowie bei B5 entsprach in allen Fallen 2,5% PG. Dieser Vergleich zeigt, dass durch die
erfindungsgemalRe Herstellung der neuen gemischfunktionellen Silikonquats und deren
Zusammensetzungen signifikant niedrigere Amidaminrestgehalte erzielt werden als im Vergleich

durch die naheliegende Abmischung erreichbar sind.
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Lagerstabilitatstests der Silikonquats:

Jeweils zwei 100 ml Probenglaser mit Schraubverschluss wurden jeweils zur Halfte mit den
Silikonquats B5, B6 und B7 gefiillt. Ein Probenglas wurde bei Raumtemperatur (RT) verschlossen
gelagert und das jeweils zweite Probenglas wurde verschlossen in einem handelstblichen Labor-
Trockenschrank der Firma Binder bei 50°C gelagert. Nach definierten Lagerzeiten wurde die
Viskositat der Proben bei 25°C bestimmt und / oder der Gehalt an zyklischen Siloxanen per GC-
Analytik Uberprift. Zur besseren Vergleichbarkeit und Messbarkeit wurde der 100%ige
hochviskose Silikonquat B7 mit 20% DPG auf 80% Aktivgehalt abgemischt. Die Ergebnisse der

Lagerstabilitatstests sind in Tabelle 6 zusammengefasst.

Tabelle 6: Ergebnisse der Lagerstabilitatstests der Silikonquats (Inhaltsangaben in Gew.-%

bezogen auf die Gesamtzusammensetzung)

Probe Lagerzeit Lager- Viskositdt bei | Gehalt D4,
temperatur | 25°C, [mPa*s] | [Gew%)]
B5 0 Wochen RT 4731 0,02
B5 4 Wochen RT n. b. 0,02
B5 12 Wochen RT n. b. 0,03
B5 4 Wochen 50°C n. b. 0,06
B6 0 Wochen RT 851 0,08
B6 4 Wochen RT 1031 0,08
B6 12 Wochen RT 1093 0,08
B7-80%ig 0 Wochen RT 6396 0,09
B7-80%ig 4 Wochen RT 5330 0,09
B7-80%ig 8 Wochen RT 6001 0,09
B7-80%ig 12 Wochen RT 6888 0,09

Die Lagertests zeigen, dass sich keine signifikanten Veranderungen der Viskositat ergeben und
die Silikonquats auch nach langerer Lagerzeit noch gut dosiert werden kénnen. Weiterhin zeigen
die Lagertests, dass die Neubildung zyklischer Siloxane wahrend der Lagerzeit minimiert ist,
dahingehend dass <0,05 Gew.-% Zunahme an D4 festgestellt wird. Die besonders gut
ausdestillierte Probe 5 zeigt, dass Uber einen langeren Lagerzeitraum der Anteil von D4 <0,1
Gew.-% gegeben ist. Der Gehalt an D4 in der jeweiligen Probe hangt von der Destillationsgiite

bei der Herstellung ab und nicht von der Lagerzeit.
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Anwendungstechnische Bespiele:

Verwendete Materialien:

Tabelle 7: Emulgatoren

PCT/EP2019/057491

Emulgatoren

Handelsname

C12-15 Pareth-7 /9 /12

Tomadol® 25-7, Evonik
Tomadol® 25-9, Evonik
Tomadol® 25-12, Evonik

Isotridecanol —6/8 /12

Lutensol® TO 6, BASF
Lutensol® TO 8, BASF
Marlipal® O13/120, BASF

Laureth-6/12

Lutensol® AO 6, BASF
Marlipal 24/120, Sasol

Sorbitansesquioctanoat

TEGO® SQS 25, Evonik

Methyldiisopropanolamin Esterquat

REWOQUAT® CR 3099, Evonik

Tabelle 8: Hilfsstoffe

Weitere Silikonverbindungen

Handelsname

Alkyl/Polyether-maodifiziertes Silicon-Copolymer

TEGOPREN® 7008, Evonik
TEGOPREN® 7009, Evonik

Flachengebilde:

Textilien: Baumwollgewebe(Flachengewicht 205 g/m?, Dicke: 400 ym); Polyestermischgewebe
(65 Gew.-% Polyester und 35 Gew.-% Baumwolle, Flachengewicht 170 g/m?, Dicke: 200 um);
Polyamidgewebe (Polyamid 6.6, Flachengewicht 65 g/m?, Dicke: 50 um); alle Proben von WFK-

Testgewebe GmbH (Christenfeld 10 41379 Bruggen).

Formulierung und Ausristung:

Herstellung der Emulsionen:

Die synthetisierten Siloxanzusammensetzungen ausgewahlt aus B1 bis B14 (basierend auf
Mischungen aus Alkanolamin und Amidamin), V2 (basierend auf Alkanolamin), V4 (basierend auf
Amidamin) sowie V5 (Magnasoft® DerMa NT als kommerzielles Vergleichsprodukt) wurden

vorgelegt und falls erforderlich durch Zugabe eines Glykols auf den gewlinschten Aktivgehalt,
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also den gewiinschten Massenanteil an Wirkstoff (Siloxan), weiter verdinnt. Dies erwies sich als
vorteilhaft, da besonders gute Ergebnisse namlich erzielt wurden, wenn die Wirkstoffe aus einem
Lésemittel heraus weiter umgesetzt wurden, insbesondere wenn sie als Mischungen mit
Loésemitteln mit einem Aktivgehalt von 80% eingesetzt werden. Im Anschluss daran wurden die
so erhaltenen Mischungen RE1 bis RE10 vorgelegt und die Emulgatoren sowie gegebenenfalls
weitere Hilfsstoffe und/oder Glykole hinzugegeben. Danach wurde langsam unter stédndigem
Ruhren mit einem Propellerrihrer Wasser zugegeben. Der pH-Wert wurde durch anschlieBende
Zugabe von Essigsaure auf einen pH-Wert von ca. 4 eingestellt. Es wurde solange geriihrt bis

die Zusammensetzung homogen ist. Man erhielt so die Emulsionen E1 bis E26 und C1 bis C5.

Foulardverfahren (Typ HVF, Mathis AG):

Zur Ausprifung der jeweiligen Emulsionen wurden die oben beschriebenen Gewebe mit einer
Flotte, die jeweils 8 g/l der entsprechenden Emulsion enthielt, appliziert, auf ca. 70 bis 80 Gew.-
% Flottenaufnahme abgequetscht und getrocknet. Die angewendeten Werte fiir Druck und
Geschwindigkeit sind in Tabelle 9 zu entnehmen. Die Auftragung im Foulard verlief bei

Raumtemperatur.

Tabelle 9: Beim Foulard Verfahren eingesetzte Driicke und Walzengeschwindigkeiten.

) Geschwindigkeit
Bezeichnung Druck [bar] )
[m/min]
Baumwollgewebe 2,4-5,8 2
Polyestermischgewebe 1,0-1.2 2
Polyamidgewebe 1,0 1-2

Ausziehverfahren (Exhaust) Verfahren aus I6sungsmittelhaltigen Formulierungen:

Zur Ausprifung der Wirkstoffe wurden die oben genannten Gewebe mit einer Flotte, die jeweils
20 g/l des entsprechenden Wirkstoffes enthielt, ausgeriistet. Es wurde ein Flottenverhaltnis
(Gewebe zu Flotte) von 1:15 gewahlt. Verwendete Lésungsmittel sind Wasser, Butylacetat und
Ethylacetat. Das Testgewebe wurde fiir 30 min in der Flotte unter kontinuierlichem Schitteln auf
der Schiittelplatte (Typ: 3006, Hersteller: GFL) behandelt. Nach 30 min wurde das Testgewebe
aus dem Bad entfernt, leicht ausgewrungen, aufgeschittelt und getrocknet. Ein Blindwert wurde

unter den gleichen Bedingungen nur mit demineralisiertem Wasser behandelt.

Trocknungsverfahren (Lab Dryer Typ LTE, Mathis AG, Ventilatordrehzahl 2000 U/min):
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Die Flachengebilde wurden bei 105 °C (plus Verweilzeit, d.h. der Aufheizzeit des Textilgewebes)
2 min lang getrocknet und anschlielend bei 160 °C bis 180 °C (ohne Verweilzeit) fir 0,5 min bis
1 min kondensiert um die Ausriistung zu fixieren. Die genauen Bedingungen sind in Tabelle 10

zusammengefasst.

Tabelle 10: Bedingungen fiir das Trocknungsverfahren

Trocknung Fixierung

[°C] [min] [°C] [min]
Baumwollgewebe (Exhaust) 105 2,0 160 1,0
Polyestermischgewebe

105 2,0 180 0,5
(Exhaust)
Polyamidgewebe (Exhaust) 105 2,0 180 0,5
Baumwollgewebe (Foulard) 105 2,0 150 3,0
Polyestermischgewebe

105 2,0 150 3,0
(Foulard)
Polyamidgewebe (Foulard) 105 2,0 150 3,0

Priifung der Ausriistung:

Weichgriff\Warengriff:

Der WeichgriffiWarengriff ist ein fundamentaler Qualitdtsparameter eines Gewebes. Er kann
durch z.B. Glatte, Kompressibilitat, und Steifigkeit beschrieben werden. Normalerweise wird der
Weichgriff/Warengriff durch subjektive Beurteilung lber ein Austesten per Hand bestimmt.

Zusétzlich gibt es hierzu Messinstrumente die dies objektiv bestimmen.

Griffbeurteilung (Grifftest) iiber Messinstrumente (TSA-Wert / Hand-Feel):

Ein zugeschnittenes Stiick Textilgewebe wurde nach vorheriger Konditionierung (4 Stunden) bei
25 °C und 50 % rel. Luftfeuchtigkeit in den TSA (Tissue Soft Analyzer, Fa Emtec Electronic
GmbH) eingelegt und festgespannt. Das Messgerat ermittelt dann Einzelwerte fir Weichheit,
Glattheit und Steifigkeit des Textilgewebes und ermittelte daraus den Gesamteindruck, das
Handgefiihl (HF/Hand-Feel). Dieser TSA-Wert (HF-Wert) wurde mittels eines Algorithmus der
Firma EMTEC, der speziell auf Textilien ausgelegt ist, ermittelt Ein hdherer HF-Wert bedeutet
eine hohere Weichheit. Die Bewertungen erfolgen im Vergleich zu einer analogen Behandlung
ohne Wirkstoff.

Griffbeurteilung (Grifftest) per Hand (Paneltest):
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Zur Beurteilung des Weichgriffs/\Warengriffes wurde ein erfahrenes Team aus 10 Fachleuten
zusammengestellt, das die anonymisierten Griffmuster, der mit den Emulsionen ausgeristeten
oben genannten Gewebe, mit Hilfe eines Handpaneltests auf einer Skala von 1 bis 5 bewertete,
wobei die Note 1 einen sehr schlechten und die Note 5 einen sehr guten WeichgriffAWWarengriff
bedeutet. Das Ergebnis des Paneltests wird als Mittelwert aller Bewertungen angegeben. Bei den
Griffmustern aus Maschenware wurde zuséatzlich eine nicht offensichtlich gekennzeichnete

unbehandelte Probe hinzugelegt.

Antistatische Eigenschaften:

Die Messung der antistatischen Eigenschaften erfolgt in Anlehnung an die DIN 54345 T.1
(Ringelektrode) mit 100 V Messspannung (Messgerat Tera-Ohm-Meter 6206). Durch das
Ausrusten mit Antistatika wird der elektrische Widerstand an textilen Flachengebilden verringert.

Die Reduzierung des Widerstandes ist ein MaR fiir die antistatische Wirksamkeit.

Zur Bestimmung der antistatischen Eigenschaften wurden folgende Gerate und Gewebe

verwendet:

-  Standardtestgewebe : Polyester (100%, Typ 30 A von wfk / Krefeld)

- Waschmaschine zur Vorbehandlung und Foulard zur Ausriistung des Gewebes
- Klimaraum (23 £ 1°C, 50 — 60 % r.F)

- Tera-Ohm-Meter 6206 (Firma Eltex)

- Messelektrode Typ 6216 (Firma Eltex) n. DIN 54345 T.1

Die ausgerusteten Gewebe werden vor der Messung fiir einen Tag im Klimaraum gelagert um
eine ausgeglichene Feuchte zu gewahrleisten. 10x15 cm Stiicke werden auf eine ebene Flache
gelegt und die Ringelektrode darauf platziert. Der Widerstand der unterschiedlichen

Ausrustungen wird gemessen.

Anwendungstechnische Ergebnisse:

Die Syntheseprodukte B3 bis B12 sowie V2 und V4 als auch ein marktubliches Vergleichsprodukt
V5 wurden, sofern der Aktivgehalt nicht bereits bei 80 Gew.-%  bezogen auf die
Zusammensetzung betrug, durch Zugabe von Butyldiglykol (BDG), auf einen einheitlichen
Aktivgehalt von 80% gebracht. Die so erhaltenen Mischungen RE1 bis RE10 sind in Tabelle 8
zusammengefasst. Aus diesen Mischungen wurden, wie oben beschrieben, die Emulsionen E1
bis E26 und C1 bis C12 hergestellt. Die Zusammensetzungen der Emulsionen und ihre

Eigenschaften sind in den folgenden Tabellen zusammengefasst.
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Tabelle 11: Vormischungen fiir die vergleichende anwendungstechnische Prifung

RE8 | RE1 RE2 RE4 RE5 | RE6 | RE7 RE3 | RE9 RE10
Siloxan B3 B4 B8 B9 B10 B11 B12 V2 V4 V5
zusatzliches | BDG | - BDG | BDG | BDG |BDG |BDG | BDG | BDG | BDG
Losemittel

Tabelle 12: ErfindungsgeméafRe Emulsionen und ihre Eigenschaften (Gehaltsangaben in Gew.-%

bezogen auf die Gesamtzusammensetzung)

% E1 E2 E3 E4 E5
RE8 18,2 23,8 32,5 25 25
TEGOPREN® 5,6 - - - -
7008
TOMADOL® 7,7 - - - 1,7
25-7
TOMADOL® - 2,5 - 1,5 -
25-9
TOMADOL® - - - - 3.4
25-12
TEGO® SQS - 25 55 - -
25
REWOQUAT® - - 57 - -
CR 3099
Butyldiglycol 8,6 - - 10,0 -
Dipropylengykol - 5,0 15,0 - -
Wasser 60,1 66,2 41,4 63,2 69,6
Essigsaure 0,3 - - 0,3 0,3
Aussehen klare Lésung | milchig weily | klare Lésung | klare Lésung opak
Emulsionsart Micro- Macro- Micro- Micro- Micro-
emulsion emulsion emulsion emulsion emulsion
Eigenschaft bauschig bauschig substantiv kosten- |6semittel-
effizient reduziert
Grifftest 39,2 38,8 38,4 37,6 37,2
(TSA-Wert)

Tabelle 13: Nichterfindungsgeméfle Emulsionen und ihre Eigenschaften (Gehaltsangaben in

Gew.-% bezogen auf die Gesamtzusammensetzung)
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% C1 C2 C3 C4 C5
RE9 18,2 23,8 32,5 25 25
TEGOPREN® 5,6 - - - -
7008
TOMADOL® 7,7 - - - 1,7
25-7
TOMADOL® - 2,5 - 1,5 -
259
TOMADOL® - - - - 34
25-12
TEGO® SQS - 2,5 55 - -
25
REWOQUAT® - - 57 - -
CR 3099
Butyldiglycol 8,6 - - 10,0 -
Dipropylengykol - 5,0 15,0 - -
Wasser 60,1 66,2 41,4 63,2 69,6
Essigsaure 0,3 - - 0,3 0,3
Aussehen klare Lésung | milchig weily | klare Lésung | klare Lésung opak
Emulsionsart Micro- Macro- Micro- Micro- Micro-
emulsion emulsion emulsion emulsion emulsion
Eigenschaft bauschig bauschig substantiv kosten- I6semittel-
effizient reduziert
Grifftest 37,4 37,0 37,3 36,5 36,3
(TSA-Wert)

Die erfindungsgemalen Emulsionen E1 bis E5 aus Tabelle 12 unterscheiden sich von den
entsprechenden nichterfindungsgemafien Emulsionen C1 bis C5 aus Tabelle 13 nur im
verwendeten Wirkstoff bei ansonsten gleicher Zusammensetzung. Die erfindungsgeméafien
Emulsionen zeigen im Vergleich mit den nichterfindungsgeméafRen Emulsionen deutlich
verbesserte TSA-Werte (HF-Werte, Hand-Feel). Die verbesserten Griffeigenschaften konnten in
Paneltests bestatigt werden. Neben dem Hand-Feel ist auch eine gute Wasseraufnahme fiir den
Tragekomfort relevant. Hier zeigt die Ausristung mit den erfindungsgemafen Emulsionen keine
Nachteile gegenlber einer Ausriistung mit Emulsionen, die auf Wirkstoffen des Standes der
Technik basieren. Je nach Stoffqualitat (Dicke und Webart) und Formulierung lassen sich sogar
bessere bzw. erzielen. Das

Wasseraufnahmevermégen Wasserriickhaltevermdgen
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Wasseraufnahmevermégen bzw. Wasserriickhaltevermégen wird dariiber hinaus auch durch die

Wahl der eingesetzten Emulgatoren beeinflusst.

Tabelle 14: Erfindungsgemalie Emulsionen mit Hilfsstoffen zur Verbesserung der Bauschigkeit

und ihre Eigenschaften (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die Gesamtzusammensetzung)

% E6 E7 E8 E9 E10 E11
REO 20 - 20 - 20 -
RE1 - 20 - 20 - 20
TEGOPREN® 4,0 4,0 - - - -
7008
TEGOPREN® - - 4,0 4,0 - -
7009
Lutensol® TO 8 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5
Butyldiglykol 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0
Dipropylengykol 55 55 55 55 55 55
Wasser 58,7 58,7 58,7 58,7 58,7 58,7
Essigséaure 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
Aussehen klare klare Separation | Separation klare klare
Lésung Lésung Lésung Lésung
Grifftest 39,3 38,1 38,0 38,4 36,8 37,2
(TSA-Wert)
Paneltest 5 4,3 4,3 4.3 3,8 4,0
(1-5;
5 = Bestnote)

Tabelle 14 zeigt, dass sich durch den zusatzlichen Einsatz von Hilfsstoffen/Additiven zur
Verbesserung der Bauschigkeit (Tegopren® 7008 und Tegopren® 7009) die Griffbeurteilungen
weiter verbessern lassen. Dies gilt gleichermalien fir Griffbeurteilungen, die Uber
Messinstrumente (TSA-Wert, Hand-Feel) als auch per Hand (Paneltest) bestimmt wurden. Die
erfindungsgemalRen Wirkstoffe zeigen in Kombination mit einem Hilfsstoff/Additiv zur
Verbesserung der Bauschigkeit dabei die besten Ergebnisse, wenn sie aus einem L&semittel
heraus umgesetzt wurden, insbesondere wenn sie als Mischungen mit einem Aktivgehalt von
80% eingesetzt wurden. Diese Ausriistung ist auch bei einer Griffbeurteilung im Rahmen eines

Paneltests iberzeugend.

Tabelle 15: Emulsionen mit kostenoptimierten Hilfsstoffen und ihre Eigenschaften

(Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die Gesamtzusammensetzung)
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% E12 C6 E13 E14 Cc7 E15
RE2 20,5 - - - - -
RE3 - 20,5 - - - -
RE4 - - 20,5 - - -
RES - - - 20,5 - -
RE9 - - - - 20,5 -
RE6 - - - - - 20,5
Isotridecanol 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5
8EO
Butyldiglykol 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0 10,0
Dipropylengykol 4,5 4,5 4,5 4,5 4,5 4,5
Wasser 63,2 63,2 63,2 63,2 63,2 63,2
Essigsaure 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
Aussehen klare Separation klare klare Separation klare
Lésung Lésung Loésung Lésung
Grifftest 38,5 37,3 371 36,7 37,3 37,6
(TSA-Wert)

Tabelle 15 zeigt, dass bei Verwendung von kostenoptimierten Hilfsstoffen, wie Isotridecanol 8EO,

ebenfalls sehr gute Griffbeurteilungen bei den erfindungsgemalen Emulsionen erreicht werden,

ohne dass eine Phasenseparation zu beobachten ist.

Tabelle 16: Erfindungsgemafe und nichterfindungsgemale Emulsionen mit Additiven zur

Verbesserung der Bauschigkeit und ihre Eigenschaften (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf

die Gesamtzusammensetzung)

%

E16

C8

E17

E18

C10

E19

RE2

18,5

RE3

18,5

RE4

RES

RE9

18,5

RE6

18,5

TEGOPREN®
7008

5,6

5,6

5,6

5,6

5,6
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Rewopal® LA 7,7 7,7 7,7 7,7 7,7 7,7
6
Butyldiglykol 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0
Wasser 62,9 62,9 62,9 62,9 62,9 62,9
Essigsaure 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3 0,3
Aussehen klare Separation klare klare klare klare
Lésung Lésung Lésung Lésung Lésung
Grifftest 38,3 37,9 37,3 38,2 37,4 37,3
(TSA-Wert)

Tabelle 16 zeigt die Vorteile der erfindungsgeméfen Emulsionen. Die nichterfindungsgemafle
Emulsion C8 zeigt gute Ergebnisse im Grifftest und keinen Restgehalt an Amidaminen, da sie auf
einem Wirkstoff (\V2) basiert, der nur aus Alkanolaminen als tertidre Amine hergestellt wurde. Die
Emulsion C8 hat aber den Nachteil, dass eine Phasenseparation zu beobachten ist. Umgekehrt
gibt es keine Phasenseparation bei der nichterfindungsgemaRen Emulsion C10, sondern es wird
eine klare Losung erhalten. Allerdings fallt hier die Griffbeurteilung deutlich schlechter aus. Da
die Emulsion zudem auf einem Wirkstoff (V4) basiert, der nur aus Amidaminen als tertiare Amine
hergestellt wurde, ist der Restgehalt von Amidaminen hoch. Die erfindungsgemaRen
Zusammensetzungen filhren zu einem vorteilhaften Phasenverhalten, einem niedrigen

Restgehalt von Amidaminen sowie einer sehr guten Griffbeurteilung.

E12 und E16 zeigen eine besonders gute Griffbeurteilung neben der guten Formulierbarkeit.

Tabelle 17: Erfindungsgemale Emulsionen und ihre Eigenschaften - Einfluss der Kettenlange

der Fettsdure oder des Alkoxylates (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die

Gesamtzusammensetzung)

% E20 E21 E22

RE2 20,5 - -

RE7 - 20,5 -
RE8 - - 20,5
Lutensol® TO 8 1,5 1,5 1,5
Dipropylenglykol 4,5 4,5 4,5
Butyldiglykol 10,0 10,0 10,0
Wasser 63,2 63,2 63,2
Essigsaure 0,3 0,3 0,3
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Aussehen klare klare klare
Lésung Lésung Lésung
Grifftest 37,2 37,5 37,6
(TSA-Wert)

Tabelle 17 zeigt den Einfluss von unterschiedlichen Fettsdureamiden (E20: Cocoyl, E21: Palmityl,
E22: Stearyl). Unabhangig von der Wahl des Fettsdureamids werden sehr gute Ergebnisse im
Grifftest erhalten. Weiterhin zeigt sich, dass die Bewertungen im Grifftest umso besser ausfallen,
je langer die Alkylkettenlange des Saurerests des Amidamins ist. Dieser Zusammenhang wurde

auch im Paneltest bestatigt.

Tabelle 18: Emulsionen und ihre Eigenschaften (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die

Gesamtzusammensetzung)

% E23 C11 C12
RE8 20,5 - -
RE9 - 20,5 -
RE10 - - 20,5
Isotridecanol 10,5 10,5 10,5
6EO
Isotridecanol 1,8 1,8 1,8
12EO
Wasser 66,8 66,8 66,8
Essigsaure 0.4 0,4 0,4
Aussehen klare klare klare
Lésung Lésung Lésung
Grifftest 37,9 37,5 36,7
(TSA-Wert)
Panel Test 4,8 4,5 4,0
(1-5; 5=best)

Die Ergebnisse in Tabelle 18 zeigen, dass die Verwendung der erfindungsgemaflen Wirkstoffe
zu einer besseren Griffbeurteilung im Vergleich zu nichterfindungsgemafien Wirkstoffen fihrt,

insbesondere zu kommerziell erhaltlichen Wirkostoffen fiihrt.

Tabelle 19: Erfindungsgemafle Emulsionen mit Additiven zur Verbesserung der Bauschigkeit und

ihre Eigenschaften (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die Gesamtzusammensetzung)
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% E24 E25 E26
RE2 20,5 - -
RE7 - 20,5 -
RE8 - - 20,5
TEGOPREN® 5,6 5,6 5,6
7008
Dodecanol 6EO 7,7 7,7 7,7
Dipropylenglykol 3,3 3,3 3,3
Butyldiglykol 50 5,0 5,0
Wasser 63,5 63,5 63,5
Aussehen klare klare klare
Lésung Lésung Loésung
Griff Test 36,8 37,3 37,6
(TSA-Wert)

Auch die Ergebnisse in Tabelle 19 machen deutlich, dass die Verwendung erfindungsgemaler

Siloxane zu einer besseren Griffbeurteilung fiihrt.

Es bleibt festzuhalten, dass die Verwendung der erfindungsgemafien Siloxane zu einer besseren
Griffbeurteilung, einem besseren Phasenverhalten und/oder einem geringeren Amidamingehalt

fUhren.

Zur Prifung der antistatischen Eigenschaften wurden die Silikonquats in demineralisiertem
Wasser auf einen Aktivgehalt von 20 Gew.% verdinnt und anschlieRend mit dem oben

beschriebenen Verfahren durch einen Foulardierprozess auf das Polyestergewebe aufgetragen.

Tabelle 20: Antistatikzusammensetzungen (Gehaltsangaben in Gew.-% bezogen auf die

Gesamtzusammensetzung)
C13 E27 C14 C15 E28
Silikonquat 40% V6 ? 40% B14 ¥ 21% V7 9 25% V8 ¥ 25% RE8 ©

Wasser 60% 60% 79% 75% 75%

Aktivgehalt 20% 20% 20% 20% 20%

Aussehen klar opak milchig milchig 2 Phasen
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2) Zusammensetzung mit einem Silikonquat hergestellt aus Amid1 und SE4 (b1 = 18)
%) Zusammensetzung mit einem Silikonquat hergestellt aus Amid2 und SE4 (b1 = 18)
4 Zusammensetzung mit einem Silikonquat hergestellt aus Amid1 und SE2 (b1 = 78)
% Zusammensetzung mit einem Silikonquat hergestellt aus Amid1 und SE2 (b1 = 78)

8 Zusammensetzung mit einem Silikonquat hergestellt aus Amid2 und SE2 (b1 = 78)

Der Vergleich von E27 mit C13 sowie von E28 mit C14 und C15 zeigt, dass bei gleicher Siloxan-
kettenlange bei den erfindungsgemallen Zusammensetzungen E27 und E28 eine etwas
schlechtere Loslichkeit zu sehen ist. Eingesetzt als Antistatik- und Gleitmittel-Wirkstoff wird aber
durch die etwas schlechtere Loslichkeit die unerwiinschte Penetration des Produktes in die textile
Fasermatrix reduziert. Der Antistatik-Wirkstoff verbleibt starker auf der Oberflache als bei den
Vergleichsbeispielen und fiihrt zu einer besseren Gleitwirkung bei einer &hnlichen antistatischen
Wirkung. Um die Produkte zu vergleichen, wurden keine weiteren Hilfsstoffe, die iiblicherweise
in Spinnpraparationen verwendet werden, eingesetzt. Im Fall von E28 war eine Phasentrennung
zu beobachten war. Aus diesem Grund wurden hierfiir keine antistatischen Messungen

durchgefiihrt.

Tabelle 21: Antistatische Eigenschaften

Widerstand in Q Widerstand in Q Widerstand in Q
(0,01g Probe / 1g Textil) | (0,02g Probe / 1g Textil) | (0,03g Probe / 1g Textil)

C13 5,94E+08 4,75E+08 2,80E+07
E27 2,29E+09 1,37E+09 4,96E+08
C14 1,03E+10 2,81E+10 2,02E+10
C15 9,05E+10 3,83E+10 8,41E+09
E28 nicht bestimmt nicht bestimmt nicht bestimmt
Blindwert 7 4,13E+11 4,13E+11 4,13E+11

) Wert des unbehandelten Polyestergewebes

Die Proben mit kurzkettigen Siloxanen C13 und E27 zeigen eine ausreichende antistatische
Wirkung. Die antistatischen Eigenschaften des erfindungsgeméafien Beispiels E27 fallen etwas
geringer aus als beim nichterfindungsgemafen Beispiel C13. Dieser Unterschied ist akzeptabel
und wird durch die bessere Gleitwirkung und den besseren Weichgriff\Warengriff des
erfindungsgeméafien Beispiels mehr als ausgeglichen. Das erfindungsgemafRe Beispiel neigt
weniger zur Penetration in das Gewebe und verbessert somit den Weichgriff/Warengriff. Die
Bestimmung des Widerstands erfolgt unter den gemaR der genannten DIN einzuhaltenden
idealisierten Rahmenbedingungen. In der industriellen Anwendung zeigt sich aber, dass die
antistatische Ausriistung im Falle von C13 mit der Zeit nachlasst, wohingegen die antistatischen

Eigenschaften von E27 weitgehend unverandert bleiben. Es wird davon ausgegangen, dass die
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unter realen Bedingungen erhdhte Reibung 2zu einer erhdhten Penetration der
nichterfindungsgemafRen Probe in das Textil fuhrt, sodass die antistatische Ausriistung mit der
Zeit nachlasst. Das erfindungsgemafie Produkt neigt dagegen weniger zur Penetration und fihrt

zu einer weitgehend konstanten Ausristung unter produktionsiblichen Stressbedingungen.

Wasserverdiinnbare Formulierungen fiir die Autopflege:

Verwendete Materialien:

Carspray 90 Di-(Oleyl carboxyethyl) Hydroxyethyl Methylammonium Methosulfat
REWOCARE DOC Diethylhexylcarbonat

TEGO POLISH ADDITIV 5 Decamethylcyclopentasiloxan, D5

REWOPAL MPG 40  Tetraethylenmonophenylether

DPG Dipropylenglykol

TEGOPREN 6922 Quaternium 80 (Silikonquat)

REWOQUAT CR 3099 Di Oleic Acid Isopropylester Dimethylammonium Methosulfat

Butyl Cellosolve 2-Butylethanol

REWOCARE OT Isooctyl Tallowate

Tabelle 22: Autopflegeformulierungen (Gehaltsangaben in Gewichtsteilen)

Bestandteil Formulierung mit | Formulierung mit | Formulierung  mit
Benchmark B15 B16

Carspray 90 12 Teile 12 Teile 12 Teile

REWOCARE® DOC 5 Teile 5 Teile 5 Teile

D5 2 Teile 2 Teile 2 Teile

REWOPAL® MPG 40 6 Teile 6 Teile 6 Teile

DPG 8 Teile 8 Teile 8 Teile

TEGOPREN® 6922 0,8 Teile

B15 0,8 Teile

B16 0,8 Teile

Wasser 65,7 Teile 65,7 Teile 65,7 Teile

Essigsaure, conc. 0,5 Teile 0,5 Teile 0,5 Teile

Tabelle 23: Autopflegeformulierungen (Gehaltsangaben in Gewichtsteilen)

Bestandteil Formulierung mit | Formulierung mit | Formulierung mit
Benchmark B15 B16

REWOQUAT® CR 3099 10 Teile 10 Teile 10 Teile




WO 2019/192876 PCT/EP2019/057491

60
REWOPAL® MPG 40 8,6 Teile 8,6 Teile 8,6 Teile
Butyl Cellosolve 6,2 Teile 6,2 Teile 6,2 Teile
REWOCARE® OT 8 Teile 8 Teile 8 Teile
D5 3 Teile 3 Teile 3 Teile
TEGOPREN® 6922 0,8 Teile
B15 0,8 Teile
B16 0,8 Teile
Wasser 62,9 Teile 62,9 Teile 62,9 Teile
Essigséaure, conc. 0,5 Teile 0,5 Teile 0,5 Teile

Diese Autopflegeformulierungen wurden hinsichtlich ihrer Wasserverdiinnbarkeit getestet, indem
1 Teil Autopflegeformulierung (siehe Tabelle 22 und 23) mit 26 Teilen Wasser verdiinnt wurde.

Dabei diirfen keine Triibungen erkennbar sein.

Tabelle 24: Basis-Formulierungen fiir Weichspller (ohne Parfum, Farbe und andere Additive)

(Gehaltsangaben in Gewichtsteilen)

Bestandteil Formulierung mit Formulierung
Benchmark mit B3

sQ1 0,15 10

B3 0,15 Teile

REWOQUAT® WE 18 5,65 Teile 5,65 Teile

Wasser 94,2 Teile 94,2 Teile
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Patentanspriiche:

1. Siloxan (A) gemal der Formel (1),

M'21M222M323M*24D'61D%02D%3 T c1T4c4Qa  Formel (1),

mit

M
M2
M3
M4
D'
D2
D3
T

T4
Q

al
a2
a3
a4
b1
b2
b3
c1
c4
d

RZ

= [R'3SiO1x];

= [R?R'2SiO112];
= [R®R":SiO1];
= [R*R"2SiO12];
= [R':Si022];

= [R'R2SiO2];
= [R'R3SiO2z];
= [R'SiOs];

= [R*SiOs];

= [SiOaz];

= 0 bis 32, bevorzugt 0 bis 19, insbesondere 0 bis 12;

= 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 3;

= 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 2;

= 0 bis 6, bevorzugt 0 bis 1, insbesondere 0;

= 1 bis 1000, bevorzugt 5 bis 500, insbesondere 10 bis 400;
= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

= 0 bis 5, bevorzugt 0 bis 2, insbesondere 0;

= 0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0 bis 4;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene
Kohlenwasserstoffreste, vorzugsweise mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen,

weiter bevorzugt Alkylreste mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen oder aromatische
Kohlenwasserstoffreste mit 6 bis 30 Kohlenstoffatomen,

noch weiter bevorzugt Alkylreste mit 1 bis 14 Kohlenstoffatomen oder monocylische
aromatische Kohlenwasserstoffreste,

wobei die Alkylreste vorzugsweise linear oder verzweigt, gesattigt oder ungesattigt
sind,

noch weiter bevorzugt Methyl, Ethyl, Propyl oder Phenyl, insbesondere Methyl;

= R2-R2;
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R?" = jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige
Kohlenwasserstoffreste mit mindestens einer Hydroxylgruppe und gegebenenfalls
weiteren Sauerstoffatomen und vorzugsweise 2 bis 30 Kohlenstoffatomen,
weiter bevorzugt zuséatzlich enthaltend 1 bis 2 weitere Sauerstoffatome,

5 noch weiter bevorzugt enthaltend funktionelle Gruppen ausgewahlt aus Ether-,
Carbonyl- und Estergruppen,
noch weiter bevorzugt jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene

zweiwertige Reste ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

(IDH CIEHZOH
E—(CHZ)Y—O—CHZ—E—CHz—g $ —(CHz)y-O—CH2—|C_|:—§
OH
§_CH2‘CH2@§ E_CHz'CHZO\_E
OH
OH
S % (: OH
0]
1l 6 i 6
§—CH2—CIH—C—O—R —CI:H—CH2—§ §—CH2—c|:H—C—o—R —?H-g
RS OH R® GHz
OH |
10 insbesondere jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene

zweiwertige Reste ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

oH CHZOH
§—(CHz)5-0-CH,~G—CH,— }—(CHY-0-CH~C—
R?2 = jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel (I1),

ol Q
$ l|\|+~l~CH2~l~R7—C—R9 A™
R® X

m Formel (Il);

15 R3 = R3.-R%;
R3! = R
R3 = jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste der Formel
(),
RS
E I\:l"—R” A
R" 1/m

Formel (l11)
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= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Alkoxygruppen oder
Acyloxygruppen, vorzugsweise mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen,

weiter bevorzugt Acetoxygruppen und/oder Methoxy-, Ethoxy-, n-Propoxy-, iso-
Propoxy-, n-Butoxy-, tert-Butoxy-Gruppen und/oder Alkoxygruppen, abgeleitet von
Glykolresten, beispielsweise Propylenglykol, Dipropylenglykol, Tripropylenglykol,
Hexylenglykol, Pentylenglykol, Butyldiglykol,

insbesondere iso-Propoxy-Gruppen;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahit
aus der Gruppe bestehend aus Wasserstoff und Kohlenwasserstoffresten,
vorzugsweise mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Alkylresten mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, wobei die
Alkylreste vorzugsweise linear oder verzweigt, gesattigt oder ungeséattigt sind,
insbesondere Methyl;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige
Kohlenwasserstoffreste, die optional Ethergruppen enthalten, vorzugsweise mit 1 bis
6 Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt Methylen;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene zweiwertige Reste
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus -O- und -NR'°-, vorzugsweise -NR'°-;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt aus
der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten, vorzugsweise mit 1 bis 30
Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
linearen oder verzweigten, gesattigten oder ungesattigten Alkylresten mit 1 bis 12
Kohlenstoffatomen, noch weiter bevorzugt jeweils unabhangig voneinander gleiche
oder verschiedene Reste ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl,
n-Propyl, iso-Propyl, n-Butyl, iso-Butyl, tert.-Butyl, noch weiter bevorzugt jeweils
unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Methyl, Ethyl, n-Propyl, iso-Propyl, insbesondere Methyl;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt aus
der Gruppe bestehend aus Wasserstoff und Kohlenwasserstoffresten, vorzugsweise
mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Alkylresten mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen, noch weiter bevorzugt
Alkylresten mit 12 bis 24 Kohlenstoffatomen, insbesondere mit 16 bis 22
Kohlenstoffatomen, wobei die Kohlenwasserstoffreste beziehungsweise Alkylreste
vorzugsweise linear oder verzweigt, substituiert oder unsubstituiert gesattigt oder
ungesattigt, besonders bevorzugt linear, unsubstituiert und geséattigt sind;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste aus der
Gruppe bestehend aus Wasserstoff, -C(=O)R® und Kohlenwasserstoffresten,
vorzugsweise mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt Alkylreste mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, wobei die Kohlenwasserstoffreste beziehungsweise Alkylreste

vorzugsweise linear oder verzweigt, substituiert oder unsubstituiert gesattigt oder
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ungesattigt, besonders bevorzugt linear, unsubstituiert und gesattigt sind,
insbesondere bevorzugt ist R'® Wasserstoff;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten, die mindestens eine
Hydroxygruppe und vorzugsweise 1 bis 6 Kohlenstoffatome aufweisen, bevorzugt
Alkylreste, die mindestens eine Hydroxygruppe und vorzugsweise 1 bis 6
Kohlenstoffatome aufweisen, wobei die Alkylreste vorzugsweise linear oder

verzweigt, gesattigt oder ungesattigt sind, und Resten der Formel (IV)

R12
|
$-+CH,—CH,—0-CH,—CH—O—H

v Y Formel (IV),

bevorzugt 2-Hydroxyethyl und/oder 2-Hydroxypropyl;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Reste ausgewahlt
aus der Gruppe bestehend aus Kohlenwasserstoffresten, vorzugsweise mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, weiter bevorzugt Alkylreste mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen, wobei
die Alkylreste vorzugsweise linear oder verzweigt, gesattigt oder ungesattigt sind,
vorzugsweise Methyl und Ethyl, insbesondere Methyl;

= jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene Anionen, ausgewahlt
aus anorganischen oder organischen Anionen der Sauren HmA, sowie deren

Derivate;

= 1 bis 3, bevorzugt 1 bis 2, insbesondere 1;

= 0 bis 30, bevorzugt 0 bis 10, insbesondere 1 bis 3;
= 0 bis 30, bevorzugt 0 bis 10;

= 2 bis 18, bevorzugt 3;

= 2 bis 18, bevorzugt 3;

dadurch gekennzeichnet, dass die MalRgaben (i) und (ii) gelten:

(i)
(ii)

a2+b221;
a3 +b3 =1,

2. Siloxan (A) nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass zudem

entweder die Malgabe (iii) oder die MalRgabe (iv) gilt:

(iii)

al=a4=b2=b3=cl=c4=d=0

und
a2=a3=1;
b2=b3=0

und



10

15

20

25

30

35

WO 2019/192876 PCT/EP2019/057491

65

cl+c4+d=1
und

a2+ a3 +a4 23, vorzugsweise a2 22, a3 21 und a4 = 0;

Zusammensetzung, dadurch gekennzeichnet, dass sie mindestens ein Siloxan (A) gemaf

mindestens einem der Anspriiche 1 und 2 umfasst.

Zusammensetzung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass die
Zusammensetzung zusatzlich mindestens ein Siloxan ausgewahlt aus der Gruppe

bestehend aus Siloxanen (B) und Siloxanen (C) umfasst, wobei gilt:

Siloxan (B) ist ein Siloxan, das sich zumindest darin, vorzugsweise genau darin, von einem
Siloxan gemaf Anspruch 1 unterscheidet, dass die Mallgaben (v) und (vi) anstelle der
Malgaben (i) bis (iv) gelten:

(v) a2=>b2=0,

(vi) a3 +b3 22

Siloxan (C) ist ein Siloxan, das sich zumindest darin, vorzugsweise genau darin, von einem
Siloxan gemafl Anspruch 1 unterscheidet, dass die Mallgaben (vii) und (viii) anstelle der
Malgaben (i) und (iv) gelten:

(vii) a3=b3=0,

(viii) a2+b222.

Zusammensetzung nach mindestens einem der Anspriche 3 und 4, dadurch
gekennzeichnet, dass
a. der Massenanteil des mindestens einen Siloxans (A) bezogen auf die Gesamtmasse
der Siloxane von 20% bis 70%, bevorzugt von 25% bis 60%, insbesondere von 30%
bis 50% betragt;
und/oder
b. der Massenanteil des mindestens einen Siloxans (B) bezogen auf die Gesamtmasse
der Siloxane von 0% bis 15%, bevorzugt von 1% bis 10% betragt;
und/oder
c. der Massenanteil des mindestens einen Siloxans (C) bezogen auf die Gesamtmasse
der Siloxane von 3% bis 80%, bevorzugt von 5% bis 60%, insbesondere von 10%
bis 50% betragt.

Zusammensetzung nach mindestens einem der Anspriche 3 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass sie Amidamine enthalt, wobei der Massenanteil von Amidaminen

bezogen auf die Gesamtmasse der Siloxane weniger als 1%, bevorzugt weniger als 0,8%,
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weiter bevorzugt weniger als 0,6%, insbesondere weniger als 0,4% betragt, oder keine

Amidamine enthalt.

Verfahren, vorzugsweise zur Herstellung eines Siloxans (A) gemal mindestens einem der
Anspriiche 1 bis 2 oder einer Zusammensetzung gemalf mindestens einem der Anspriiche
3 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass das Verfahren mindestens einen Verfahrensschritt
umfasst, bei dem mindestens ein epoxyfunktionelles Siloxan, das mindestens zwei
Epoxidgruppen aufweist, sowohl mit mindestens einem tertiaren Amin, ausgewahlt aus der
Gruppe bestehend aus Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, als
auch mit mindestens einem tertidren Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

Dialkanolaminen, unter Bildung von quartaren Ammoniumgruppen umgesetzt wird.

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass das epoxyfunktionelle Siloxan
hergestellt wird durch Hydrosilylierung mindestens eines olefinisch ungesattigten Epoxids,
vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Allylglycidylether,
Vinylcyclohexenmonoxid und Norbornadienmonoepoxid, insbesondere Allylglycidylether,

mit mindestens einem SiH-funktionellen Siloxan der Formel (V),

M"a1MB25D161D%5 T 'c1T4c4Qu V),

mit

M = [R'2SiHO],

D® = [R'SiHO29],

ab = 0 bis 32, bevorzugt 1 bis 10, besonders bevorzugt 2 bis 3, insbesondere 2;

b5

0 bis 10, bevorzugt 0 bis 5, insbesondere 0;

wobei
M', D', T', T4, Q, a1, b1, c1, c4, d und R wie in Formel (1) definiert sind.

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 7 und 8, dadurch gekennzeichnet, dass

das epoxyfunktionelle Siloxan ein Siloxan der Formel (V1) ist,

M'21M®25D"61D8%s5 T'c1T*c4Qq (VD)

mit
Mé = [RR':SiO1z],
D¢ = [R™R'SiO2],
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R™ = jeweils unabhangig voneinander gleiche oder verschiedene organische Epoxy-

Reste, vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

0 0
\
E—(CHz)y-O—CHZ—ﬁ/—CHZ §—CH2—CH2®

(0] O
g *CHZ*S:H*&*O*RG—E/—\CHZ E@O
RS
insbesondere
)
§—(CHy);-O~CH,~C —CH,
5 H :
wobei
M', D', T', T4, Q, a1, a5, b1, b5, c1, c4, d, R, R®, R®und y wie in Formel (1) definiert sind.
10. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 7 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass
10 der Restgehalt von tertidren Aminen, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus
Amidaminen und Esteraminen, vorzugsweise Amidaminen, nach der Umsetzung als
Massenanteil bezogen auf die Gesamtmasse der Zusammensetzung weniger als 1%,
bevorzugt weniger als 0,8%, weiter bevorzugt weniger als 0,6%, insbesondere weniger als
0,4% betragt.
15
11.  Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 7 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass
das tertidre Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Amidaminen und
Esteraminen, ein tertiares Amin gemaf der Formel (VII) ist,
R® o
&%CHZ{—W—Q:—R*?
R® X Formel (VII),
20
wobei
R®, R7, R® und x wie in Formel () definiert sind.
12.  Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 7 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass
25 das tertiare Amin, ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Dialkanolaminen, ein

tertiares Amin gemaf der Formel (VIII) ist,
RB
N—R"
\
RM Formel (VIII)

wobei R® und R"" wie in Formel (l11) definiert sind.

30
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Zusammensetzung, erhaltlich durch ein Verfahren gemafl mindestens einem der
Anspruche 7 bis 12.

Zusammensetzung, vorzugweise eine wassrige Emulsion, dadurch gekennzeichnet, dass

die Zusammensetzung Wasser sowie mindestens ein Siloxan (A) gemal mindestens

einem der Anspriiche 1 und 2 oder eine Zusammensetzung gemaf mindestens einem der

Anspriiche 3 bis 6 und/oder Anspruch 13 und/oder ein Verfahrensprodukt eines Verfahrens

gemal mindestens einem der Anspriiche 7 bis 12 umfasst,

vorzugsweise umfassend, angeben in Massenanteilen bezogen auf die Gesamtmasse der

Zusammensetzung, die folgenden Komponenten:

a) 20% bis 99,5%, bevorzugt 40 bis 97%, insbesondere 60 bis 95% Wasser;

b) 0,5% bis 80%, bevorzugt 3% bis 60%, insbesondere 5% bis 40% mindestens eines
Siloxans, umfassend mindestens ein Siloxan (A) und vorzugsweise mindestens ein
Siloxan (B) und/oder mindestens ein Siloxan (C);

c) vorzugsweise 1% bis 10% mindestens eines Emulgators;

d)  vorzugsweise 5% bis 20% mindestens eines Glykols; und

e) vorzugsweise 0% bis 1% Essigsaure.

Verwendung eines Siloxans (A) gemaf mindestens einem der Anspriiche 1 und 2 und/oder
einer Zusammensetzung gemafl mindestens einem der Anspriche 3 bis 6 und/oder
mindestens einem der Anspriiche 13 bis 14 und/oder eines Verfahrensprodukts eines
Verfahren gemafl mindestens einem der Anspriiche 7 bis 12

a) zur Behandlung, vorzugsweise Ausristung und/oder Impragnierung, von
Flachengebilden;

b) in Reinigungs- und Pflegeformulierungen fiir den Haushalt und fir industrielle
Anwendungen, insbesondere in Weichspulmitteln,

c) in kosmetischen, pharmazeutischen und dermatologischen Zusammensetzungen,
insbesondere in  kosmetischen Reinigungs- und Pflegeformulierungen,
Haarbehandlungsmitteln und Haarnachbehandlungsmitteln; und/oder

d) zur Reinigung und Pflege von harten Oberflachen, vorzugsweise zur Reinigung und
Pflege von Fahrzeugen, insbesondere als Additiv in Trocknungshilfen fir

Autowaschstralien.



