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@ Mikroemulsionen von Aminopolysiloxanen.

@ WiBrige Mikroemulsionen von protonierten Aminopolysiloxanen (a), die ein amphoteres Tensid (8), und
vorzugsweise mindestens einen nicht-ionogenen Emulgator (y) und gegebenenfalls Hydrotropika (8) und/oder
kationische Emulgatoren (i) enthalten, und dessen pH £ 7 ist, eignen sich als stabile, insbesondere scherkraft-
stabile Ausrlistungsmitte! flir Fasermaterialien, insbesondere Textilmaterialien.
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MIKROEMULSIONEN VON AMINOPOLYSILOXANEN

Fir die Ausrlstung von Substraten, besonders Textilmaterial, mit Aminopolysiloxanen ist eine md&glichst
feine Verteilung derselben in der Behandlungsflotte erwlnscht, und so hat man Aminopolysiloxane unter
Verwendung bestimmter Techniken und/oder Tenside in Wasser, zur Bildung feinteiliger Emulsionen bis
Mikroemuisionen, emuigiert. Aus der EP 138 192 A ist z.B. bekannt, solche Mikroemulsionen Uber ein
Olkonzentrat, unter Verwendung bestimmter 8lidslicher Tenside, und durch rasches Einriihren des Olkon-
zentrates in Wasser herzustellen, wobei die Feinheit der Emulsion von der Geschwindigkeit der Dispergie-
rung abhdngt. Bekanntlich weisen solche Emulsionen die in der EP 358 652 A aufgezeigten Mingel
bezliglich Typkonformitdt und Wiarmestabilitdt auf. Aus der EP 358 652 ist es bekannt, bestimmie
Aminopolysiloxane unter Verwendung bestimmter wasserl8siicher, insbesondere stickstoff-freier Emulgato-
ren und von S&ure, als Mikroemulsionen zu formulieren.

Die genannten Mikroemulsionen weisen eine bestimmte Stabilitédt auf. In der Technik - insbesondere im
Gebiet der Textilbehandlung - bestand aber immer noch ein Bedarf an Aminopolysiloxanmikroemulsionen,
die geniigend scherkraftstabil wéren, um auch bei sehr hoher dynamischer Beanspruchung der Textilbe-
handlungsflotte stabil zu bleiben, d.h. um ihre Feinverteilung in der Behandlungsflotte und folglich ihre
Wirksamkeit (z.B. ihr Aufziehverm8gen auf das Substrat) beizubehalten und um durch Destabilisierung
verursachte Silikonablagerungen auf der behandeiten Ware (was zu den geflirchteten Silikonflecken flhrt)
und an Apparteteilen (was sowohl die behandelte Ware durch Silikonabschmierungen als auch den
einwandfreien Betrieb der Apparatur beeintrdchtigt und aufwindiges Reinigen der Apparatur erfordert) zu
vermeiden.

Es wurde nun Uberraschenderweise gefunden, da unter Verwendung von amphoteren - insbesondere
stickstoffhaltigen - Tensiden (8), wie unten definiert, und Einstellen des pH-Wertes wie unten definiert,
waBrige Aminopolysiloxanmikroemulsionen hoher Scherkraftstabilitdt, insbesondere wie unten beschrieben,
hergestellt werden k&nnen.

Die Erfindung betrifft emulgatorhaltige waBrige Mikroemuisionen von Aminopolysiloxanen, wie unten
definiert, deren Herstellung und deren Verwendung.

Gegenstand der Erfindung sind wéBrige Mikroemulsionen eines Aminopolysiloxans (a), die durch einen
Gehalt an einem amphoteren Tensid (8) und einen PH £ 7 gekennzeichnet sind.

Der Begriff Mikroemulsion wird hier im allgemeinsten Sinn des Wortes verwendet und umfaBt flissige
Systeme in welchen die Komponenten in der kontinuierlichen Phase so fein verteilt sind, da die deutliche
Zweiphasensysteme bis zu kolloidalen LGsungen darstellen. Als Mikroemulsionen werden insbesondere hier
solche verstanden, die franslucent bis transparent (lichtdurchiéssig bis optisch kiar) sind, im wesentlichen
solche mit einem durchschniitlichen Teilchendurchmesser (Nummerndurchschnitt) der dispergierten Teil-
chen £ 0,2um, vorzugsweise = 0,1um, vornehmliich worin der Teilchendurchmesser der dispergierten
Teilchen vorwiegend £ 0,2um, vorzugsweise £ 0,1um ist.

Als Aminopolysiloxane (a) eignen sich im allgemsinen beliebige Aminopolysiloxane mit polykationi-
schem Charakter, im wesentlichen solche, die aus wiederkehrenden Dimethylsiloxyeinheiten und Aminosi-
loxyeinheiten (insbesondere aliphatischen Aminosiloxyeinheiten worin die Aminogruppe Uber Kohlenstoff an
Si gebunden ist) aufgebaut sind. Sie kSnnen einen linearen Aufbau oder auch einen verzweigten und/oder
vernetzten Aufbau aufweisen. Die Endgruppen k&nnen einen reaktiven Substituenten, insbesondere z.B.
-OH, enthalten oder gegebenenfalls blockiert sein; eine bevorzugte blockierte Endgruppe ist die Trimethylsi-
loxygruppe.

Vorzugsweise sind die erfindungsgemaB einzusetzenden Aminopolysiloxane aus wiederkehrenden Ein-
heiten der folgenden Formeln aufgebaut

CH; y/
-Sli--O— und -Sl,i--o_.

Cle zlx—NH—B
(a) (b),

worin A einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 2-6 Kohienstoffatomen,
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B Wasserstoff, Gy -+-Alkyl oder -(CH2),-NH>,
m 2 oder 3,
Z -CH3 oder -O-X
und X Wasserstoff, Methy! oder die Bindung zu Resten der untenstehenden Formeln (c) oder (d) oder einen
Polysiloxanrest aus Einheiten (a) und/oder (b}
bedeuten.
Die Endgruppen der Aminopolysiloxanketien entsprechen vorzugsweise den Formeln (c) und/oder (d)

CH; 2
-S!i—Y -'Sli"—Y
éHz A—NH—B
(), (d),

worin Y Methyl, Methoxy oder Hydroxy bedeutet.

In den Formeln (b) und (d) steht A vorzugsweise flir einen aliphatischen monodthylenisch ungeséttigten
oder bevorzugt geséttigten Kohlenwasserstoffrest mit 3-4 Kohlenstoffatomen, insbesondere Propylen-1.3
oder 2-Methyl-propylen-1.3.

B steht vorzugsweise fiir Wasserstoff, Aminodthy! oder Aminopropyl, insbesondere flir Amino&thyl.

Z steht vorzugsweise flir Methyl.

Vorteilhaft weisen die Aminopolysiloxane («) eine Viskositdt im Bereich von 500-30'000, vornehmlich
700-20'000, vorzugswseise 1000-15'000 cP auf (Brookfield Rotationsviskosimeter RV, Spindel Nr. 5, 20°C).
Die Aminzahl der Aminopolysiloxane () liegt vorteilhaft im Bereich von 0,1-3,0, vorzugsweise 0,3-1,2.

Schematisch kdnnen die erfindungsgemaB einzusetzenden Aminopolysiloxane («) durch die folgende
allgemeine Formel dargestellt werden

CH; Z

V—0—~81i—0 Si—0 , (1),

CHy J, \A—NH—BJ,

worin W+ und W2 jeweils eine Gruppe der Formel (c) oder (d) bedeuten, das Molekiil mindestens eine
Gruppe der Formel (b) aufweist und die Indices x und y so gewahlt werden, daB das Polymere die oben-
angegebenen Werte flir Aminzahl und Viskositdt aufweist. Das Verhiltnis der Anzahl Dimethylsiloxyeinhei-
ten zur Anzahl Aminosiloxyeinheiten, insbesondere der Formel

|
~Si—0- (b'),

A—NH—B

liegt vorteilhaft im Bereich von 3/1 bis 300/1, vorzugsweise 10/1 bis 100/1.

Die Aminopolysiloxane k&nnen auf an sich bekannte Weise oder analog zu bekannten Methoden
hergestelit werden, z.B. durch Aminoalkylierung von Polysiloxanen, die reaktive Si-gebundene Wasserstoff-
atome aufweisen, oder vornehmlich durch Copolymerisation von aminogruppenhaltigen Silanen mit nicht-
jonogenen Mono- oder Polysiloxanen, vorzugsweise mit «,»-Dihydroxypolydimethylsiloxanen, vorteilhaft mit
einem durchschnittlichen Molekulargewicht M , im Bersich von 500 bis 10'000, vorzugsweise 1000 bis
7000, oder cyclischen Siloxanen, z.B. Octamethylcyclotetrasiloxan. Als Aminosilane kommen vornehmlich
aminosubstituierte Trimethoxysilane oder Dimethoxymethylsilane in Betracht, worin die Aminogruppe Gber
Kohlenstoff an das Siliciumatom gebunden ist und vornehmlich der Formel -A-NH-B entspricht. Bevorzugte
Reste -A-NH-B sind y-Aminopropy! und y-(8-Aminodthylamino)-propyl.

Die Aminoalkylierung kann unter an sich bekannten Bedingungen unter Verwendung Ublicher Aminoal-
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kylierungsmittel erfolgen.

Die Copolymerisation kann auf an sich bekannte Weise durchgefiihrt werden, vornehmlich durch
Umsetzung der Reaktionsteilnehmer bei m#Biger oder erhdhter Temperatur, insbesondere bei Temperatu-
ren im Bereich von 15-180° C, gegebenentalls in Gegenwart eines Katalysators und gewlnschtenfalls unier
Einsatz von endblockierenden Gruppen, z.B. mit Hexamethyldisiloxan. Als Katalysatoren kdnnen sowohi
Séuren (insbesondere Ameisenséure, Essigsdure, Schwefelsdure, saure lonenaustauscher oder Trifluoreth-
ansulfonsdure) als auch Alkalimetall- oder Ammoniumverbindungen, insbesondere Alkalimetall- oder Ammo-
niumsilanolaie (z.B. Kalium- oder Tetramethylamoniumsilanolat), Alkalimetallhydroxyde, -carbonate oder
-bicarbonate (z.B. Kaliumhydroxyd, Natriumhydroxyd oder Natriumbicarbonat) oder noch Benzylirimethy-
lammoniumhydroxyd eingesetzt werden. Gewlinschienfalls kann in Gegenwart eines inerten L&sungsmittels
polymerisiert werden, das dann, unter Polymerisationsbedingungen oder anschlieend entiernt, beispiels-
weise abdestilliert, werden kann. 7

Wird ein aminogruppenhaltiges Trimethoxysilan zur Einflihrung der Einheiten der Formel (b) verwendet,
kann je nach Umsetzungsbedingungen die Methoxygruppe Z zur Hydroxygruppe verseift werden oder auch
weiter an der Copolymerisation teilnehmen, so daB an dieser Stelle eine Verzweigung des Copolymeren
erfolgen kann.

Je nach gewdhlten Copolymerisationsbedingungen kdnnen die aminogruppenhaltigen Einheiten im
Molekiil statistisch verteilt sein oder endstidndig sein oder wie in Blockpolymeren gruppiert sein oder noch
sich gegen die Extremitdten der linearen Ketten anhdufen.

Fir die erfindungsgemdfen Mikroemulsionen sind disjenigen Aminopolysiloxane (a) bevorzugt, die
einen gegebenenfalls verzweigten, vorwiegend linearen Aufbau des Polysiloxangrundgerlistes aufweisen,
vorzugsweise solche worin Z Methy! bedeutet. Weiter sind diejenigen linearen Polymere bevorzugt, die
nicht endblockiert sind, im wesentlichen solche, worin in den Gruppen (c) und (d) Y Hydroxy bedeutet.

Als amphotere Tenside (8) kommen vornehmlich solche in Betracht, die neben einem Fettrest und einer
anionischen Gruppe (bzw. Sduregruppe) im Molekill mindestens eine tertiire (in der dipolaren Form des
Ampholyten protonierte) Aminogruppe oder quatermndre Ammoniumgruppe enthalten, vornehmlich solche,
wie in "Amphotheric Surfactants”, Surfactants Science Series, vol. 12 (Bernard R. Biuestein, Clifford L.
Hilton, 1982) beschrieben und insbesondere im Kapitel 1, auf den Seiten 2-7, 16-36 und 50-59, im Kapitei 2,
auf den Seiten 75-97, 113-119, 122-131, 133-143, 155, 159 und 160, und im Kapitel 3, auf den Seiten 178-
203, 209, 219 und 220 aufgezihlt, worunter diejenigen hier bevorzugt sind, die auf den Seiten 30, 31, 77,
78, 87, 197 und 220 beschrieben sind. Vorteilhaft werden als (8) soiche amphoteren Tenside eingesstzt,
worin (auf die nichi-dipolare Form des Ampholyten bezogen) die S&uregruppe eine Carbon- oder Suifon-
suregruppe ist und der lipophile Rest tiber eine Carbamoylgruppe an den Rest des Molekiils gebunden ist
oder der 2-stdndige Substituent eines amphoteren Imidazolins oder des Imidazoliniumringes eines Betains
der Imidazoliniumreihe ist. Vorzugsweise werden als amphotere Tenside (8) solche der folgenden Formeln
eingesetzt [wobei die Formeln (Il) und (V) die nicht-dipolare Form des jeweiligen Ampholyten darstellen,
diese aber auch - je nach pH - in der entsprechenden dipolaren Form, z.B. als inneres Salz, vorliegen
kdnnen]
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Ry
o an,
G-L

fl(z
R—CO—NE—{CH; l+—G——L Q (III)
n
R3
B,
R—C (Iv)
I\ll——-CHZ
G—L
oder
—H
/N 2
R—C ),
\ . -
N—CH, Q
\
Ry G—L

waorin R-CO- den Rest einer Fettsdure mit 8-24 Kohlenstoffatomen,

n eine Zahl von 2 bis 6,

R1 Wasserstoff, C1-+-Alkyl, Benzyl oder 8-Hydroxy-&thyl oder -propyi,

Ra Ci—e-Alkyl,

Rs Ci-4-Alkyl, Benzyl oder g-Hydroxyathyl oder ~propyl,

G C1-3-Alkylen oder 2-Hydroxy-propylen-1,3,

L eine Carboxy- oder Sulfogruppe

und Q™ ein Gegenion zum Ammoniumkation

bedeuten, oder Gemische davon.
R in den Formeln (IV) und (V) entspricht in der Bedeutung dem Symbol R in den Formeln (ll) und (1li),

d.h. es steht fiir einen entsprechenden aliphatischen Kohlenwasserstoffrests mit 7-23 Kohienstoffatomen.
Die quaternédren Imidazoliniumverbindungen, die neben dem 2-stindigen Rest R die N-gebundenen

Reste Rs und -G-L tragen, k6nnen gegebenenfails auch in der isomeren Form

R

N——CH 2

R—C  + (Vbis)
\- Q
N—CH,

/

L—G

N
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vorliegen. Der Einfachheit halber werden sie im folgenden nur mit der Formel (V) angegeben.

Vorzugsweise ist R-CO- der Rest einer aliphatischen Fettsdure mit 12-18 Kohlenstoffatomen und kann
geséttigt oder auch ungesitiigt sein. Folgende Fetis8urereste kdnnen erwihnt werden: Lauroyl, Palmitoyl,
Myristoyl, Oleoyl, Stearoyl, Behenoy! und Arachidoyl sowie die Reste von technischen Fettsduren, insbe-
sondere der Talgfetisdure oder der Kokosfetiséure.

R1 steht vorteilhaft fiir Methyl, Athyl oder vorzugsweise g-Hydroxy#thyl.

Rz steht vorzugsweise flir Methyl.

Rs steht vorteilhaft fiir Methyl, Athyl oder g-Hydroxyithyl, in der Formel (lll) vorzugsweise flir Methyl
und in der Formel (V) vorzugsweise flir g-Hydroxy&thyl.

G steht vorteilhaft fir Methylen, Athylen oder Propylen-1,3 oder flir 2-Hydroxy-propylen-1,3. Steht L fiir
eine Carboxygruppe, dann bedeutet G vorzugsweise Ci-3-Alkylen, insbesondere Methylen; steht L fiir die
Sulfogruppe dann bedeutet G bevorzugt C1-3-Alkylen oder insbesondere 2-Hydroxy-propylen-1,3.

Die Tenside (8) kbnnen in Form der freien S&uren (bzw. inneren Salze) oder vorzugsweise als Salze,
worin L -COOM oder -803M und M ein Kation bedeuten, eingesetzt werden. Vorzugsweise ist M ein
Alkalimetallkation (insbesondere Lithium, Natrium oder Kalium).

Als Gegenionen Q™ kommen im allgemeinen Ubliche Gegenionen in Betracht, wie sie in Cyclisierungs-
oder Quaternierungsreaktionen entstehen, vornehmlich flir das Anion einer Mineralsdure (beispielsweise
Chlorid oder Sulfat) oder, besonders in der Formel (lll), vorteilhaft auch fiir Methosulfat oder Athosulfat, je
nach verwendetem Quaternierungsmittel. Tenside der Formel (Il), worin n 2 bedeutet, sind durch Cyclisie-
rungsreaktion in solche der Formel (IV) Uberfiihrbar und umgekehrt sind Tenside der Formel (IV) durch
Hydrolyse in solche der Formel (Il) Uberflihrbar, worin n 2 bedeutet.

In den erfindungsgem&Ben Mikroemulsionen werden vortsilhaft pro 100 Gewichisteile Aminopolysiloxan
(«) 5-60, vorzugsweise 10-40, insbesondere 15-35 Gewichtsteile des amphoteren Tensids (8) eingesetzt.

Die erfindungsgemifen Mikroemulsionen weisen einen pH von 7 oder weniger auf, was durch
Sdurezugabe eingestellt werden kann, und die Aminopolysi loxane (a) liegen in den erfindungsgeméfen
Mikroemulsionen mindestens teilweise in protonierter Form vor. Die pH-Werte der erfindungsgeméBen
Préparate liegen vorteilhaft im Bereich von pH 2-5, vorzugsweise pH 3-5.

Als S3uren (¢), die zur pH-Einstellung eingesetzt werden kénnen, eignen sich beliebige geniigend
starke S&uren, vorzugsweise
{e1) aliphatische Carbonsduren mit 1-8 Kohlenstoffaiomen, insbesondere einfache Carbonsiuren mit 1-6,
vorzugsweise 1-4 Kohlenstoffatomen (vornehmlich Ameisensiure, Essigsiure, Propionsiure und Butter-re),
Dicarbonsiduren mit 2-6 Kohlenstoffatomen (vornshmlich Oxais8ure, Bernsteinsiure, Glutarsiure und Adip-
insdure) und Hydroxycarbonsiuren mit 3-8, vorzugsweise 3-4 Kohlenstoffatomen (vornehmlich Milchsiure,
Weinsdure, Zitronenséure, Gluconsiure und Glucoheptonsiure), :
und stirkere SAuren
(e2) vorzugsweise Mineralsduren (insbesondere Salzs8ure, Schwefelsdure oder Phosphorsdure) und stirke-
re organische S3uren (insbesondere Trichloressigsdure und Trifluormethansulfonsiure)

Unter den Sduren (e1) sind Ameisensdure und Essigs8ure bevorzugt. Unter den Sduren (e2) sind Schwefel-
s@ure und Salzsdure bevorzugt.

Vorteilhaft enthalten die erfindungsgemaBen Mikroemulsionen mindestens einen nicht-ionogenen Emul-
gator («).

Geeignete, nichi-ionogene Emulgatoren (v) sind besonders solche mit einem HLB-Wert im Bereich von
5-16. Die Emulgatoren (y) kénnen aliphatischen und gegebenenfalls auch aromatischen Charakter aufwei-
sen, sind aber bevorzugt rein aliphatisch. Besonders erwdhnenswert sind Sorbitmonoester von Cg—16-
(vorzugsweise Ci1-14-)-Fetisduren und Ox&thylierungsprodukte von Fettalkoholen oder von Fettsdureami-
den, worin der Fetirest vorteilhaft 8-22, vorzugsweise 10-18 Kohlenstoffatome enthélt; gegebenenfalls kann
im nicht-ionogenen Tensid, neben den Athylenoxyeinheiten auch eine Anzahl, insbesondere eine kleinere
Anzahl, Propylenoxyeinheiten eingebaut sein. Es k&nnen insbesondere Oxithylierungsprodukte von den
folgenden Fettalkoholen und Fettsdureamiden erwdhnt werden: Laurylalkohol, Myris tylalkohol, Cetylalkohol,
Oleylalkohol, Stearylalkohol und technische Alkohole, insbesondere Talgfettalkohol und Kokosfettalkohol,
sowie die analogen Fettsdureamide, und schwach- oder starkverzweigte, primire oder sekundire syntheti-
sche Alkohole aus der Oxosynthese - z.B. aus Propylen -worunter diejenigen mit 10-15 Kohlenstoffatomen
bevorzugt sind, vornehmlich Trimethyinonanol, Tetramethylnonanol und Tetramethyldecanol, insbesondere
der primére Isotridecylaikohol Tetramethylnonanol-1; unter den Sorbitfettsdureestern ist besonders Sorbitan-
monolaurat bevorzugt. Der Ox&thylierungsgrad wird zweckm#Big so gewihlt, daB der gewiinschte HLB-Wert
eingestellt werden kann. Von besonderem Vorteil ist es zwei verschiedene Emulgatoren (y) einzusetzen,
u.zw. vornehmlich nichi-ionogene Emulgatoren (1) mit einem niedrigeren HLB-Wert, vorteilhaft einen HLB-
Wert im Bereich von 5-12, vorzugsweise 6-12, und Emulgatoren (y2) mit einem hdheren HLB-Wert, der
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vorteilhaft im Bereich von 10-16, vorzugsweise 12-16 liegt, wobei der HLB-Wert von (vy2) vorteilhaft um
mindestens eine Einheit, vorzugsweise um mindestens zwei Einheiten hdher ist als derjenige von (v1).

Die HLB-Werte der Oxithylierungsprodukte k&nnen durch die bekannte Formel HLB = E5 (E =
Gew.% Athylenoxy im Molekiil) errechnet werden.

Pro 100 Gewichtsteile des Aminopolysiloxans («) werden vorteilhaft 10-60, vorzugsweise 15-50 Gewicht-
steile des nicht-ionogenen Emulgators (y) bzw. des nicht-ionogenen Emulgatorgemisches (y1) + (y2)
eingesetzt. Das Gewichtsverhélinis (v1):(y2) liegt vorteilhaft im Bereich von 1:9 bis 9:1, vornehmlich 1,5:8,5
bis 8,5:1,5, vorzugsweise 4:6 bis 6:4.

Gewlinschtenfalls, besonders wenn als (y1) Emulgatoren mit einem HLB < 10 eingeseizt werden,
kénnen Hydrotropika (8) eingesetzt werden.

Es eignen sich als (8) im allgemeinen bekannte, vorteilhaft aliphatische, nledrlg -molekulare Verbindun-
gen, vorzugsweise nicht-ionogene C/H/O-Verbindungen, insbesondere mit 4 bis 24 Kohlenstoffatomen,
vornehmlich aliphatische Alkohole und/oder Ather mit 4 bis 18, insbesondere 4-12 Kohlenstoffatome.
Bevorzugte Hydrotropika sind Polyole [insbesondere 1,3-Butandiol, Neopentylglykol, Pentaerythrit, 1,1,1-
Tris(hydroxymethyl)-dthan oder -propan, 2,5-Hexandiol und 2-Methyl-pentan-2,4-diol], Oligoalkylenglykole
und deren Alkyldther [vornehmlich Di-, Tri-, Tetra-, Penta- und Hexadthylenglykol und deren Mono- oder Di-
(C1 —g-alkyl)-ather, insbesondere Di-, Tri- oder Tetradthylenglykolmonobutylather und Bis-(2-hydroxypropyl)-
dther, und Dipropylenglykol] und an der anomeren Hydroxygruppe durch Ci-g-Alkyl verdtherte Glucoside
(vorzugsweise Butylglucosid).

Vorteilhaft werden bis zu 60 Gewichisteile, vorzugsweise bis zu 50 Gewichisteile, insbesondere § bis 50
Gewichtsteile (6) pro 100 Gewichtsteile («) eingesetzt.

Vorteilhaft enthalten die erfindungsgeméapgen wagrigen Mikroemulsionen bis zu 70 Gew.%, vornehmlich
15-70 Gew.%, vorzugsweise 20-60 Gew.%, insbesondere 30-50 Gew.% der gesamten Komponenten [{«) +
(8) + () +(8)], wobei der Gehalt an (5) 0-60 Gew.% bezogen auf (a) betragt.

Nach einer bevorzugten Ausflinrungsform der Erfindung enthalten die erfindungsgeméBen Mikroemul-
sionen mindestens ein kationisches Tensid (). Als kationische Tenside (3) kommen vornehmlich Ammoni-
umverbindungen in Betracht, die mindestens einen lipophilen Rest enthalten, welcher vorteilhaft ein
aliphatischer Fetirest mit 8-24 Kohlenstoffatomen ist, wobei vorzugsweise nicht mehr als ein solcher
lipophiler Rest pro Ammoniumgruppe im Molekiil vorhanden ist. Als kationische Tenside () kommen
vorzugsweise solche der folgenden Formel

Ry Ry
|, |,

T""T Ti"“l‘ll 6 (VI)
R, 'R, ] (p+1)Q;

in Betracht, worin
T einen Rest der Formel R'-CHg-, R'-GO-NH-T - oder R'-CH2-0-T -,
R einen aliphatischen Kohienwasserstoffrest mit 7-23 Kohlenstoffatomen,
Ty Ca—s-Alkylen,
T Ca—g-Alkylen,
T" C2-6-Alkylen oder -CHa-CHOH-CHz-,
Rs jeweils C1-4-Alkyl oder einen Rest der Formel -(CH2-CH2-0)4-H
Rs jeweils Wasserstoff oder Cq-4-Alkyl,
Re C1-4-Alkyl, einen Rest der Formel -(CH2-CH2-0),-H oder T,
p eine Zahl von 1 bis 2,
g jeweils mindestens 1, wobei £q =< 70,
und Q1™ ein Gegenion zum Ammoniumkation
bedeuten.
Wenn in der Formel (V1) Rs Wasserstoff bedeutet, k&nnen vorteilhaft die entsprechenden protonierba-
ren, freien Basen der Formel
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R, Ry

T—N TN 6 (VII)

eingesetzt werden, welche dann, spiiesiens bei der Einstellung des pH-Wertes auf pH £ 7, protoniert
werden.

Der Rest R’ enthilt vorteilnaft 11 bis 21 Kohlenstoffatome. Als Reste R -CHz- kommen vornehmiich die
folgenden in Betracht: Lauryl, Palmityl, Cetyl, Oleyl, Stearyl, Behenyl, Arachidyl, Talgalkyl und Kokosalkyl,
worunter diejenigen mit 12-18 Kohlenstoffatomen bevorzugt sind. Als Reste R -CO- kommen inshesondere
die Acylreste der entsprechenden Fettsduren in Betracht, z.B. wie oben flir R-CO- genannt.

T+ und T stehen vorzugsweise fiir Tz, d.h. fiir Athylen oder Propylen, worunter Propylen-1,3 besonders
bevorzugt ist.

T" steht vorzugsweise flir Athylen, Propylen oder 2-Hydroxypropylen-1,3.

T steht vorzugsweise fiir To, d.h. fiir R -CHa- oder R'-CO-NH-T -.

In emer bevorzugten Untergruppe (n1) der kationischen Tenside (5) bedeuten
Re Re’ , d.h. Methy! oder Athyl,

Rs Rs » duh. C1-4-Alkyl, vorzugsweise Methyl oder Athyl

Rs Rs , d.h. G -4-Alkyl vorzugsweise Methyl oder Athyl,

und der Index p p, d.h. 0 oder 1, vorzugsweise 0; Q1+~ steht dabei flir libliche Anionen, insbesondere wie
sie durch Quaternierung entstehen, z.B. wie oben fiir Q~ genannt.

In einer weiteren bevorzugien Untergruppe (n) der kationischen Tenside (5) bedeuten
Re Re’, d.h. einen Rest der Formel -(CH2-CHz2-0)q1-H,

Rs Wasserstoff

Rs Rs , d.h. einen Rest der Formel -(CH2-CH2-0)q1-H,

pp.dh 0oder1,

und q g1, d.h. mindestens 2, wobei £ql = 5 bis 40, vorzugsweise 8 bis 20; Qi~ steht dabei fUr ein

Gegenion, wie es durch Protonierung entsteht, insbesondere wie es durch Zugabe der Sduren (¢) entsteht.
Bevorzugte Amine der Formel (Vi) entsprechen der Formel

Rt" [ RIH]
T N——T N R (VIII).

Die quaterndren Tenside (n1) entsprechen vorteilhaft der Formel

R¢ R¢
I .
To—llq Tz—l‘ll é (IX),
; R, (e

T N—=R{ (X).

Vorzugsweise werden als kationische Tenside () quaterndre Verbindungen (n1), vorteithaft der Formel
(IX), vorzugsweise der Formel (X), eingesetzt, welche voreilhaft mit (y2) bzw. mit den protonierbaren
Aminen der Formel (VIl), vorzugsweise der Formel (VIIl), verschnitten sein kdnnen. Wenn (x1) mit (42) oder
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insbesondere mit protonierbaren Aminen der Formel (VIl) bzw. (VIIl) verschnitten ist, liegt das Gewichtsver-
haltnis von (1) zu (n2) [letzteres als protonierbare, freie Base der Formel (VIi) berechnet], vorzugsweise von
Tensid der Formel (IX) oder (X) zu Tensid der Formel (VIII), vorteilhaft im Bereich von 1 zu 2 bis 5 zu 1.
vorzugsweise 1/1 bis 3/1.

Die Tenside () werden besonders vorteilhaft dann eingesetzt, wenn Tenside (y1), insbesondere solche
von HLB £ 9, vorzugsweise HLB = 5 bis 9, und/oder &lI&sliche Tenside (v1) eingesetzt werden, wobei die
Tenside hier als 81l8slich bezeichnet werden, wenn mindestens 1g davon in 20g eines klaren Aminopolysi-
loxans (a) [in Form des freien Amins und/oder in mit (¢) protonierter Form] bei 20° C eine klare Ldsung
geben.

Pro 100 Gewichtsteile («) werden vorteilhaft bis zu 30, vorzugsweise 8 bis 20 Gewichtsteile ()
eingesetzt. Der Gesamtgehalt an [(«) + (8) + (y) + (8) + (4)] in den erfindungsgem&Ben Mikroemulsionen
liegt vorteilhaft im Bereich von 15 bis 70 Gew.%, vornehmiich 20 bis 60 Gew.%, vorzugsweise 30 bis 50
Gew.%, wobei der Gehalt an (5) 0-60 Gew.% bezogen auf (o) und der Gehalt an (n) 0-30 Gew.% bezogen
auf (a) betragen.

Die erfindungsgem&Ben Mikroemulsionen k&nnen durch Mischen der jeweiligen Komponenten herge-
stellt werden, wobei (8) der nicht-protonierten oder der protonierten Form von («) zugegeben werden kann
und, erforderlichenfalls, nach der Zugabe von (8) der pH auf den gewlinschten Wert eingestellt wird. Die
Einstellung der erforderlichen oder gewiinschten sauren pH-Werte erfolgt zweckmaBig durch Sdurezugabe,
vorzugsweise durch Zugabe von (e), insbesondere (e1) und/oder (e2).

Die Einstellung der pH-Werte kann in einer oder auch in mehreren Stufen, d.h. durch eine oder mehrere
Sidurezugaben erfolgen. Vorteilhaft wird erst mit (¢1) auf einen pH z.B. im Bereich von 3-7, glinstigerweise
auf einen schwachsauren bis neutralen pH, vorzugsweise pH 6-7, eingesteilt; der endgliltige pH, vorzugs-
weise im Bereich von 2-5, insbesondere 3-5, wird vorzugsweise mit (e2) eingestellt. Es ist aber auch
mdglich nur mit (e1) oder nur mit (e2) zu verfahren.

Die erfindungsgem&fBen Mikroemulsionen werden vorzugsweise durch Zugabe von (8) und vorzugswei-
se (y) [insbesondere (y1) und (y2)] und gegebenenfalls (5) und/oder (y) sowie der erforderlichen Menge
Wasser und SAure (¢) zu (a) hergestellt. Die Reihenfolge der Zugaben ist im allgemeinen beliebig, solange
die jeweiligen Gemische gut rlhrbar sind. So kann beispielsweise (a) zuerst mit (y1) oder mit (8) oder mit
einem Gemisch aus (y1) und (§) gemischt werden und dann mit den restlichen Komponenten nacheinander
oder als Gemische [z.B. (y2) + (8), oder (v1) + (v2) + (B8)] weitervermischt werden oder es k&nnen (vy1) +
(y2) + (8) und gegebenenfalls (§) und/oder (¢1) zusammen zu (a) gegeben werden. Wasser und Sdure (e1)
kBnnen separat oder zusammen mit den jeweiligen Komponenten beigemischt werden. (5) kann in jeder
Stufe eingesetzt werden, vorteilhaft nach den anderen Tensiden und vorzugsweise nach (¢). Vorteilhafte
Reihenfolgen der Zugaben der Komponenten (8), (y1), (v2), (e1) und (e2) 2u (&) kBnnen durch das folgende
Schema 1 dargestellt werden

SCHEMAl
1. 2. 3. 4. 5.
a 71 ¥v2 8 €2
a Y1 2t 8 | e
a yi + y2 8 €
a yity2t+ B8 | e

wobei (e1) beliebig in einer oder mehreren der Stufen 1. bis 5. und/oder der Zwischenstufen zwischen 1 und
2, 2 und 3, gegebenenfalls 3 und 4 und gegebenenfalls 4 und 5 zugegeben werden kann, (5), soweit es
zugegeben wird, beliebig in einer oder mehreren der Stufen 1 bis 5 und/oder der Zwischenstufen zwischen
1 und 2, 2 und 3, gegebenenfalls 3 und 4 und gegebenenfalls 4 und 5 und/oder nach der Zugabe von (e2)
zugegeben werden kann.

Das erforderliche Wasser kann separat oder zusammen mit einer oder mehreren der Komponenten,
vorteilhaft mit (8), (vz) und/oder (8) zugegeben werden. () wird vorteilhaft als wiBriges Préparat eingesetzt.
Vorteilhafte Varianten in der Reihenfolge der Zugaben sind insbesondere die folgenden:

Variante a): Zugabe zu () erst von (y1), dann von [(y2) + Wasser], dann von [(8) + Wasser] und dann
von (e2)
mit folgenden Untervarianten fir die Zugabe von (e1}):

9
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ai1): Zugabe von (1) vor (v1),

az): Zugabe von {e1) zwischen (y1) und (y2) oder zusammen mit (y1) oder (vy2),
as): Zugabe von {e1) zwischen (y2) und (8) oder zusammen mit (8),

as): Zugabe von {e1) nach (y1), (y2) und (8),

und folgenden weiteren Untervarianten flr die Zugabe von (5):

aw1): (8) vor oder zusammen mit (y1),

ay2): (8) vor oder zusammen mit (yz),

aws): (8) vor oder zusammen mit (8),

awe): (8) nach (B8) und vor (ez),

wobei w = 1, 2, 3 oder 4,

eine weitere Untervariante ist (awe1) flir die zuséizliche Zugabe von restlichem (y1) mit oder nach (8) und
vor (ez).

Variante b): Zugabe zu () erst von (y1) dann von [(y2) + (8) + Wasser] und dann von (e2)
mit folgenden Untervarianten fiir die Zugabe von (e1):
b1): (e1) vor (1),
b2): (e2) zwischen (y1) und [(y2) + (B) + Wasser] oder zusammen mit (y1) oder [(y2) + (8) + Wasser],
b3): {e1) nach [(v2) + (8) + Wasser] und vor der Zugabe von (e2);
mit folgenden weiteren Untervarianten flr die zusitzliche Zugabe von (5):

Dw1): (8) vor (y1),

bw2): (8) zwischen (y1) und [(y2) + (8) + Wasser] oder zusammen mit (y1) oder [(v2) + (8) + Wasser],
bys): (8) nach [(y2) + (8) + Wasser],

(w = 1, 2 oder 3).

Variante c¢): Zugabe zu («) eines Gemisches von (y1) + (y2) + (B8) und danach Zugabe von (e)
mit folgenden Untervarianten flr die Zugabe von (e1):
c1): (er) vor [y1) + (y2) + (B)],

C2): (e1) zusammen mit [y1) + (y2) + (8)],

¢3): (er) nach [y1) + (y2) + (8)] und vor (e2);

und folgenden weiteren Untervarianten fir die zusétziiche Zugabe von (8):
Cw1): (8) vor [(y1) + (y2) *+ (8)],

Cw2): (8) zusammen mit [(v1) + (y2) *+ (8)],

Cw3)): (8) nach [(vy1) + (y2) + (B)] und vor (e2), (w = 1, 2 oder 3).

(7) kann zu siner beliebigen Stufe zugegeben werden, vorteilhaft nach der Zugabe von (8), glinstiger-
weise nach der Zugabe von (e2). Des erforderliche Wasser und gegebenenfalls zusétzlich erforderliches
Wasser kann in einer oder mehreren Stufen zugegeben werden, beispielsweise mit der Variante c)
zusammen mit (y1), (y2) und (8) undioder nach der Zugabe von (y1), (y2) und (8) vor und/oder gleichzeitig
mit der Zugabe von (e1).

Besonders glinstige Reihenfolgen der Zugaben von (8), (v1), (v2), (¢) [gegebenenfalls aufgeteilt in (e1)
und (e2)] und gegebenenfalls (8) und/oder (n) [gegebenenfalls aufgeteilt in (1) und (32)] kdnnen durch
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folgendes Schema 2 dargestellt werden
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SCHEwA 2
1. 2. 3. 4, 5. 6. 7.
a | (B+72)' 8 € € (1 +n2)?
a |y (B+y2+8) e | e (m +52)
a |y (Brya+d+er) [ e | (m1+n2)f
a y1¥y2 8 5 €1 €2 (m1 +n2)?
a y1+y2 (8 +35)! €1 €2 (m +52)?
o y1 ter ([5"")’2)1 5 €2 (m +"12)2
a | yiter (B+y2 +8)! e2 | (n1+m2)?
a y1+8 (B+v2)! €1 €2 (1 +n2)?
a ) (B+vy1 +v2) €1 €2 (n1 +72)
a | y1ty2+8 5" T (n1 +n2)?
a | (Bryr+v2+8) | @ e (1 +92)?

' Zusammen mit der Hauptmenge Wasser
2 Als wifrige LGsung

Durch Vermischen der Komponenten (a), (8), (v1) und (y2) und Wasser, sowie gegebenenfalls (5),
kdnnen, besonders unter neutralen bis basischen Bedingungen, auch bei erhShier Temperatur, triibe
Emulsionen (Makroemulsionen) entstehen, welche aber durch S&urezugabe - auch nur durch Zugabe von
{e1) - in lichtdurchldssige bis klare Mikroemulsionen umgewandelt werden k&nnen. Wird von Anfang an die
mit (¢} protonierte Form won (a) verwendet, dann kann durch Einrlihren von (v1), (v2) und Wasser bereits
eine Mikroemulsion entstehen.

Die Zugabe der jeweiligen Bestandteile kann mit einer belisbigen geeigneten Geschwindigkeit erfolgen,
d.h. es kann z.B. eine wiBrige Komponente oder ein wifriges Komponentengemisch rasch und unter
schnellem Rihren in wenigen Minuten zugegeben werden oder, am einfachsten, durch langsames Einriih-
ren im Laufe von einer bis mehreren Viertelstunden (z.B. im Laufe von einer halben Stunde bis zwei
Stunden). Das Vermischen der Komponenten kann bei beliebigen geeigneten Temperaturen erfolgen, z.B.
im Bereich von 15° C bis zur RuckfluBtemperatur, vorteilhaft von Raumtemperatur (= 20°C) bis 80° C,
wobei insbesondere auch Temperaturen < 50° C gut geeignet sind.

Die erfindungsgemaifen Mikroemuisionen, insbesondere die wie oben beschrieben hergesteliten, eignen
sich als Ausrlistungsmittel flir Fasermaterial und k&nnen, so wie sie formuliert sind, direkt zur Formulierung
der Applikationsflotte eingesetzt werden oder kdnnen erforderlichenfalls vor der Applikation aus wéBrigem
Medium mit Wasser zu verdlinnteren Stammdispersionen verdinnt werden, z.B. bis zu einem Trockenstoff-
gehalt von 2 bis 4 Gew.%. Gewlinschtenfalls k&nnen die erfindungsgemidfen wiBrigen Prdparate noch
weitere Ubliche Zusitze enthalten, wie Duftstoffe oder Fungizide. Sie sind flir die Ausrlistung von
Fasermaterial, insbesondere Textilmaterial aus wéfrigem Medium, insbesondere zur Verbesserung von
Griff- und Gleiteigenschaften, geeignet.

Es eignet sich beliebiges Textiimaterial, wie es in der Textilindustrie vorkommt, u.zw. sowohl natiirliche
als auch synthetische und halbsynthetische Materialien und deren Gemische, insbesondere natlrliche oder
regenerierte Cellulose, natiirliches oder synthetisches Polyamid, polyester-, polyurethan- cder polyacrylni-
trilhaltiges Material, sowie Gemische daraus (z.B. PES/CO und PAN/CO). Das Material kann in einer
beliesbigen Bearbeitungsform vorliegen, z.B. als lose Fasern, Filamente, Fédden, Garnstrdnge und -spulen,
Gewebe, Gewirke, Vliese, Vliesstoffe, Filze, Teppiche, Samt, Tuftingware oder auch Halbfertig- oder
Fertigware. Vorzugsweise werden Kreuzspulen, ,Textilbahnen, Textilschlauchware (insbesondere Gewirks-
chlauchware) oder Stlickware ausgeristet.

Die Ausrlstung erfolgt zweckmifig aus wéBrigem, deutlich saurem bis nahezu neutralem Medium
insbesondere im pH-Bereich von 3,0-7,5. Die Konzentration der erfindungsgeméBen Préparate, bezogen auf
das Substrat, kann je nach Art und Beschaffenheit des Subsirates und gewlnschtem Effekt in weiten
Grenzen variieren und betrégt - berechnet auf die Komponente («) -vorteilhaft Werte im Bereich von 0,1-1,
vorzugsweise 0,2-0,6% Aminopolysiloxan (a), bezogen auf das Trockengewicht des Substrates.
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Das erfindungsgeméBe Ausriistungsverfahren wird vorteilhaft als Letzte Ausrlistungsstufe des Materials
durchgefiihrt, vorzugsweise im Anschiuf an eine Bleiche, ein optisches Aufhellverfahren und/oder ein
Farbeverfahren, gegebenenfalls zusammen mit einer zusitziichen Behandlung, z.B. einer permanenten
Ausrlstung (Kunstharzausristung) des Fasermaterials. Die Ausrlstung kann nach beliebigen an sich
iblichen Verfahren durchgeflihrt werden, z.B. nach Imprégnierverfahren oder nach Ausziehverfahren. Bei
Ausziehverfahren kdnnen sowohl Verfahren aus langer als auch aus kurzer Flotte in Frage kommen, z.B. bei
Flottenverhdlinissen im Bereich von 100:1 bis 0,5:1, insbesondere zwischen 60:1 und 2:1; die Applikations-
temperatur kann auch bei Ublichen Werten liegen, beispielsweise im Bereich zwischen Raumtemperatur
und 60° C, vorzugsweise im Bereich von 25° C bis 40° C, der pH-Wert liegt vorzugsweise im Bereich von 4
bis 6. Das Imprégnieren kann ebenfalls nach an sich liblichen Verfahren durchgefihrt werden, z.B. durch
Tauchen, Foulardieren, Schaumauftrag oder Aufspriihen, vorzugsweise bei Temperaturen von 15-40° C und
bei pH-Werten im Bereich von 3,5-7. Nach dem Imprégnierverfahren bzw. nach dem Ausziehverfahren kann
die behandelte Ware auf iibliche Weise getrocknet werden, z.B. bei 30 bis 180" C, vorzugsweise 60 bis
140° C.

Die erfindungsgem&Ben Mikroemulsionen =zeichnen sich durch eine hervorragende Bestindigkeit
(besonders Scherstabilitdt) aus und die Applikationsflotten sind insbesondere auch unter starker dynami-
scher Beanspruchung von Flotte und/oder Textilmaterial stabil und unverdndert wirksam; sie eignen sich
daher z.B. fiir die Ausrlistung in der Haspelkufe, im Jigger, in Garnfarbeapparaten, in Stlick-Farbeapparaten
(sogenannten "Garment dyeing machines") sowie insbesondere auch in DUsenfirbeapparaten, u.zw. auch
in solchen, in denen extrem hohe Scherkrdfie (auch Prall- und Ruckprallkrifte) wirksam werden. Die
erfindungsgem&Ben Priparate sind auch fir die NaBausrlistung von Kreuzspulen sehr gut geeignet; auch in
diesem Fall hat die starke dynamische Beanspruchung der Flotte, die vom Inneren der Spule nach aufBen
durch die Fdden der Kreuzspule forciert wird, praktisch keine negative Auswirkung auf die erfindungsgema-
Be Préparation und die damit erzielte Ausriistung. Die erfindungsgema&fen Préparate - inshesondere die (5)-
haltigen - sind, in den Behandlungsflotten, auch gegen Verunreinigungen, die z.B. als Rlickstdnde aus einer
vorhergehenden Behandlung des Substrates stammen k&nnen, besténdig, insbesondere gegen anionische
Verunreinigungen, z.B. Farbstoffe, optische Aufheller oder Tenside.

In den folgenden Beispielen bedeuten die Teile Gewichsteile und die Prozente Gewichtsprozente, die
Temperaturen sind in Celsiusgraden angegeben; Gewichtsteile stehen zu Volumenteile wie g zu ml.

Die eingesetzten Tenside (8) sind die folgenden:
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(B1)

(B2)

(B3)

(Bs)

worin R'-CO- Oleoy! bedeutst und R in (81) die gleiche Bedeutung (C17Has3) wie in (82), (83) und (Ba)

aufweist.
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—CH
/N 2
R" __C -
\ + ¢l
N—CH,

HO—CHs—CH, CHy—CHOH—CH;—S0, Na

CHy—CHy—0H
R"—CO—NH—CHz—CH5z—N

- +
CH;—C00 Na

CHs c1
+ -
R"—CO—NH—CHy—CH;—CH;~N—CH;—CHOE—CH;—S50,  Na

CH,

CHy—CHz—O0H
R"—CO—NH—CHs~CHz—N

CH;—CHOB—CHs;—S0,  Na

Die eingesetzten Emulgatoren (y1) und (v2) sind die folgenden:
(v11)Anlagerungsprodukt von 4 Mol Athylenoxyd an 1 Mol technisches Isotridecylalkohol *
(y12) Anlagerungsprodukt von 5 Mol Athylenoxyd an 1 Mol technisches Isotridecylalkohol *

{(v13) Anlagerungsprodukt von 6 Mol Athylenoxyd an 1 Mol 2,6,8-Trimethyinonanol-4 (Tergitol TMN-6,

UNION CARBIDE)

(v14) Anlagerungsprodukt von 3 Mol Athylenoxyd an 1 Mol C11-15-Alkanol (Tergitol 15-S-3)

(v15) Sorbitanmonolaurat

(v21) Anlagerungsprodukt von 9,5 Mol Athylenoxyd an 1 Mol technisches Isotridecylalkohol * .
Die eingesetzten Tenside (1) und (»2) sind die folgenden:

*technisches Isomerengemisch aus der Oxosynthese
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(N11) CH,
+ -
CH,
(n12) (':H:"
+ -
CH,
(ha1) CH—CHy—OH
CiaHsTN
Tcaz——caz H
z

worin C17H35-CO- den Stearoylrest bedeutet,
C1gHss- den Oleylrest bedeutet
undv + z = 15,

Beispiel 1 (Produkie A, B, C und D)

185,4 Teile a,0-Dihydroxypolydimethylsiloxan mit einer Hydroxyzahl von 26 (bestimnmt nach der
Phenylisocyanat-Msthode) und einem miitleren Molekulargewicht M ,, von 5000 (bestimmt durch Dampf-
druckosmometrie) werden mit 12,2 Teilen N-(8-Amino&thyl)-y-(methyldimethoxysilyl)-propylamin kurz ver-
riihrt. Sodann gibt man 2,4 Teile Eisessig zu und erhitzt unter Stickstoff auf 75° C. Nach 5 Stunden bei
dieser Temperatur wird auf 50 C abge kiihit, die Stickstoffzufuhr abgestellt und es werden 30 Teile (y12)
zugegeben. Anschliefend werden innert 1 Stunde 480,5 Teile einer L8sung von 30 Teilen (y21) in 450,5
Teilen Wasser zugetropft. Sobald ca. 140,0 Teile der wdfrigen L&sung zugetropft sind, wird die Emulsion
transparent. Nun werden bei 30° C noch 3,5 Teile Eisessig zugegeben sowie
(fir Produkt A) 120 Teile einer 50%igen waBrigen Ldsung von (B:) oder
(fir Produkt B) 120 Teile einer 50%igen wiBrigen L&sung von (82) oder
{flir Produkt C) 120 Teile einer 50%igen wiBrigen Losung von (83) oder
(flir Produkt D) 120 Teile einer 50%igen wiBrigen L&sung von (Ba).

Anschliefend wird der pH mit 36,5%iger Salzsdure auf 4,0 eingestellt. Man erhilt transparente
scherkraftstabile Aminopolysiloxanmikroemulsionen.

Beispiel 2 (Produkt E)

188,70 Teile «,w-Dihydroxypolydimethylsiloxan (wie in Beispiel 1) werden mit 12,50 Teilen N-(8-
Aminoéthyl)-y-(methyldimethoxysilyl)-propylamin verriihrt und mit 0,07 Teilen 50%iger NatriumhydroxydI&-
sung versetzt. Sodann wird unter Stickstoff auf 112° C erhitzt, wobei 1 Volumenteil Destillat aufgefangen
wird. Nach 3% Stunden wird auf 40° C abgekiihlt. Sobald diese Temperatur erreicht ist, werden 0,02 Teile
Natriumbicarbonat zugegeben und es wird unter Vakuum (bei 70 mbar) auf 110" C erhitzt. Sodann wird auf
50° C abgekiihlt und mit Stickstoff entlastet, und es werden 30 Teile (y12) zugegeben. Anschlieffend werden
innert 1 Stunde 480 Teile einer L&sung von 30 Teilen (yz1) in 450 Teilen Wasser zugetropft. Sodann gibt
man noch 3 Teile Eisessig, 100 Teile einer 50%igen wifrigen LOsung von (Bs), 147 Teile Wasser und 20
Teile (y13) zu und stellt den pH-Wert mit ca. 20 Teilen 36,5%iger Salzsdure auf 4,0 ein. Man erst eine
scherkraftstabile Aminopolysiloxanmikroemuision (Produkt E).
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Beispiel 3 (Produkt F)

200,0 Teile eines durch Kondensation von 600,0 Teilen «,w-Dihydroxypolydimethylsiloxan (wie in
Beispiel 1) und 39,6 Teilen N-(8-Aminodthyl)-y- (methyldimethoxysilyl)-propylamin, unter Zusatz von 7,7
Teilen Eisessig als Katalysator, hergestellten Aminopolysiloxans werden bei 50" C mit 30 Teilen (y11) und
20 Teilen Butylmonoglucosid versetzt. AnschlieBend werden innert 1 Stunde 480,5 Teile einer L&sung von
30 Teilen (y21) in 450,5 Teilen Wasser zugetropft. Sodann werden noch 120 Teile einer 50%igen waBrigen
L8sung von (B+), 138,5 Teile Wasser und 11,0 Teile Ameisensiure zugegeben. Man erhilt eine scherkraft-
stabile Aminopolysiloxanmikroemuision (Produkt F).

Beispiel 4 (Produkt G)

200,0 Teile eines durch Kondensation von 600,0 Teilen «,«-Dihydroxypolydimethylsiloxan (wie in
Beispiel 1) und 39,6 Teile N-(8-Aminodthyl)-y-(methyldimethoxysilyl)-propylamin unter Zusatz von 7,7
Teilen Eisessig hergestellten Aminopolysiloxans werden bei 50" C mit 30 Teilen (y11) versetzt. Anschlie-
Bend werden innert 1 Stunde 480,5 Teile einer L&sung von 30 Teilen (y21) in 450,5 Teilen Wasser
zugetropft. Sodann werden noch 3,7 Teile Eisessig, 120,0 Teile einer 50%igen wafBrigen Losung von (Ba),
87.8 Teile Wasser, 18,0 Teile SalzsZure 36,5%ig zur Einstellung des pH-Wertes auf 4,0 und 60,0 Teile
Dipropylenglykol nacheinander zugegeben. Man erhilt eine scherkraftstabile Aminopolysiloxanikroemulsion
{Produkt G).

Beispiel 5 (Produkt H)

300,00 Teile a,»-Dinydroxypolydimethylsiloxan mit einer Hydroxyzahl von 26 (bestimmt nach der
Phenylisocyanat-Methode) und einem mittleren Molekulargewicht M , von 5000 (bestimmt durch Dampf-
druckosmometrie) werden mit 19,80 Teilen N-Aminodthyl-aminopropyl-methyldimethoxysilan und 3,84 Tei-
len Eisessig unter Vakuum so lange auf 75° C erhitzt, bis eine Brookfield-Rotationsviskositit im Bereich von
30'000-40'000 cP erreicht wird. Sodann werden 3,58 Teile Kaliumhydroxid gelSst in 5,38 Teile Wasser
zugefligt und es wird unter Stickstoff weiter bei 75° C reagieren gelassen, bis eine Brookfield-Rotationsvis-
kositdt im Bereich von 7000 bis 9000 cP erreicht ist. Nun werden die Heizung und die Stickstoffzugabe
abgestelli und 49,00 Teile (y14) zugegeben. Nun 1Bt man eine wéBrige L&sung bestehend aus
762,15 Teilen Wasser
49,00 Teilen (y21)

195,96 Teilen einer 50%igen wéBrigen Losung von (84)

und 130,64 Teilen einer 80%igen wiBrigen Butylmonogiucosididsung

zuflieBen. Anschliefend werden noch ca. 13,00 Teile Eisessig und 25,00 Teile 36,5%iger Salzsdure
zugegeben, um den pH-Wert auf 4,0 einzustellen Man erhlt ein transparentes Produkt, das noch mit 16,33
Teilen (921) sowie 26,65 Teilen (311) geldst in 11,76 Teilen Wasser und 26,91 Teilen Dipropylenglykol
versetzt wird. Man erhilt 1633,00 Teile Produkt H mit einer guten Scherkraftstabilitit.

Beispiel 6 (Produkt J)

Es wird vorgegangen wie im Beispiel 5 bis zur Abstellung der Heizung und der Stickstoffzufuhr. Nun
werden 16,33 Teile (y14) sowie 32,67 Teile (y15) zugesetzt. AnschlieBend 148t man eine wéfrige L&sung
bestehend aus
745,81 Teilen Wasser
49,00 Teilen (y21)

195,96 Teilen siner 50%igen wafrigen LEsung von (Bz)

und 130,64 Teilen einer 80%igen wiBrigen Butylmonoglucosidl&sung

zuflieBen. Sodann werden noch ca. 13,00 Teile Eisessig und 25,00 Teile 36,5%iger Salzsdure zugegeben
um den pH-Wert auf 4,0 einzustellen. Man erhilt ein transparentes Produkt, das noch mit 39,98 Teilen (n11)
geldst in 17,64 Teilen Wasser und 40,37 Teilen Dipropylenglykol versetzt wird. Man erhélt 1633,00 Teile
Produkt J mit einer guten Scherkraitstabilitét.
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Beispiel 7 (Produkt K)

Es wird vorgegangen wie im Beispiel 5 bis zur Zugabe von (y14). Nun 188t man eine wiBrige L8sung
bestehend aus
729,48 Teilen Wasser
49,00 Teilen (y21)
195,96 Teilen einer 50%igen wéfrigen LEsung von (B)
und 130,64 Teilen Dipropylenglykol
zuflieBen. Anschliefend werden noch ca. 13,00 Teile Eisessig und 25,00 Teile 36,5%iger Salzs3ure
zugegeben um den pH-Wert auf 4,0 einzustellen. Man erhilt ein transparentes Produkt, das noch mit 16,33
Teilen (qz21) sowie 39,98 Teilen (311) geldst in 17,64 Teilen Wasser und 40,37 Teilen Dipropypenglykol
versetzt wird. Man erhdlt 1633,00 Teile Produki K mit einer guten Scherkraftstabilitét.

Beispiel 8 (Produkt L)

Es wird wie im Beispiel 7 vorgegangenen, mit dem Unterschied, daB anstelle von Dipropylenglykol 1,3-
Butandiol eingesetzt wird.

Beispisle Bbis, 7bis und 8bis (Produkte J', K" und L)
Man verfdhrt wie in den Beispielen 8, 7 bzw. 8 beschrieben, mit dem Unterschied, daB anstelle der L6sung
von 39,98 Teilen (y11) in 17,64 Teilen Wasser und 40,39 Teilen Dipropylenglykol bzw. 1,3-Butandiol ein’e
L&sung von 39,98 Teilen (311) in 58,01 Teilen Wasser eingesetzt wird. Man erhilt 1633,00 Teile Produkt J ,
K bzw. L mit guter Scherkrafistabilitat.

Beispiel 9 (Produkt M)

337,46 Teile Octamethylcyclotetrasiloxan, 10,50 Teile N-Amino#thylaminopropyi-methyldimethoxysilan
und 0,75 Teile einer 35%igen L&sung von Benzyltrimethylammoniumhydroxid in Methanol werden miteinan-
der verriihrt und auf 80° C erhitzt. Nach 4 Stunden bei 80° C wird innert 30 Minuten auf 150° G aufgewarmt
und nach einer Stunde wird bei 150" C das nicht umgesetzte Octamethylcyclotetrasiloxan unter Vakuum
abdestilliert. Man erhilt 26,62 Teile Destillat und 322,09 Teile eines aminomodifizierten Polydimethylsilo-
xans, das auf Raumtemperatur abgekiihit wird. Nun werden 32,21 Teile (y12) und anschliefend eine
wéBrige L&sung bestehend aus
644,18 Teilen Wasser
64,42 Teilen (v21)

322,09 Teilen einer 50%igen wiBrigen LEsung von (B84)

und 128,84 Teilen einer 80%igen wifrigen Butylmonoglucosidlosung zugegeben. Man erhilt eine friibe
Emulsion, die mittels 14,82 Teilen Eisessig und 23,83 Teilen Salzsidure 36,5%ig auf pH 4,0 eingestellt wird.
Die triibe Emulsion wird nun auf 50" C erhitzt, wobei ein klares Produkt entsteht. Nun wird auf Raumtempe-
ratur abgeklhlt und, vor dem Ausladen, werden 80,52 Teile einer 50%igen L&sung von (312) in Isopropanol
zugegeben. Man erhilt 1633,00 Teile des scherkrafistabilen Produkies M.

Applikationsbeispiele A bis C

A. 1 kg des auszurlistenden Substrates (Textilware, Baumwoll-single-jersey, blau) werden bei 40° C und
einem Flottenverhditnis 1:8 auf einem Laborjet der Firma MATHIS (Schweiz) mit 40g Ausriistungsmittel
(Produkte A bis M) behandelt. Die Flottenumwalzung betrédgt 60 I/Min. und die Behandlungszeit 20 Min.
Das Wasser weist eine Hirte von 10° dH (nach DIN 53905) und einen pH von 4 auf. Nach der
Behandlung wird das Substrat geschleudert, wihrend 90 Sek. bei 140" C ohne Spannen getrocknet und
der Weichgriff bestimmt. Es treten wéhrend der Behandlung keine Ablagerungen oder schmierige
Abscheidungen auf. Auf der Textilware sind keine Flecke festzustellen. Nach dem Ablassen der Flotte
kbnnen keine Riickstdnde im Apparat beobachtet werden. Sdmtliche Produkie (A bis M) sind scherstabil
und ergeben eine deutliche Verbesserung des Griffs der behandelten Textilware (gegeniiber der )
entsprechend ohne Silikonmikroemulsion behandelten). Analog wie im Applikationsbeispie! A beschrie-
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ben, wird anstelle vom Produkt C das Produkt A, B, D, E, F, G, H, J, J, K, K, L, L" oder M eingesetzt.
B. Apparat: THIES-Jet R85, 3 Kammern;
Substrat: 360kg Polyester/Baumwolle (50/50) Single-jersey, griine Fadrbung (Dispersions- und Reaktiv-
farbstoff);
Produkt: 2,0% (auf Warengewicht bezogen) Produkt C;
Flotte: 2000 [ Permutitwasser;
Flottenverhilinis: 1:5,5;
pH-Wert: 4,5;
Temperatur: 30" C;
Behandlungszeit: 20 Min_;
Warengeschwindigkeit: 200 m/Min.;
Arbeitsablauf: Das Produkt wird in 150 | Wasser vorverdiinnt in 5 Min. zudosiert. Es bilden sich keine
Ruckstédnde, Ablagerungen oder Flecke. Das Warenbild sowie der Weichgriff der trockenen Ware sind
einwandfrei.
C. Apparat: 3-Rollenjet von AVESTA (Schweden); Substrat: 150kg Polyester/Baumwolle (50/50) Intimmi-
schung Trikot, gefarbt mit Reaktiv- und Dispersionsfarbstoffen (einbadig-zweistufig) und kationisch
nachbehandelt;
Produkt: 2,0% (auf Warengewicht bezogen) Produki C;
Flotte 2200 | Permutitwasser;
Flottenverhaltnis: 1:15;
pH-Wert: 4,5;
Temperatur: 30° C;
Behandlungszeit: 20 Min.;
Warengeschwindigkeit: 90 m/Min.; Arbeitsablauf: Das Produkt wird in 150 | Wasser vorverdilinnt in 5 Min.
zudosiert. Die Temperatur bleibt dabei konstant. Beim Ausladen der Ware entstehen keine Flecke oder
Ablagerungen auf der Vare oder im Apparat. Nach dem Trocknen zeigt die behandelte Ware einen
ausgezeichneten Weichgriff.
Analog wie in den Applikationsbeispielen B und C beschrieben, werden anstelle vom Produkt C die
Produkte H, J und K eingesetzt.
Analog wie auf dem AVESTA-Jet wird im Applikationsbeispiel C auf einem GASTON-COUNTY-Jet
verfahren.

Anspriiche

1. WiBrige Mikroemulsionen eines Aminopolysiloxan (a), gekennzeichnet durch einen Gehalt an einem
amphoteren Tensid (8) und einen pH £ 7. :

2. Wiprige Mikroemulsionen geméB Anspruche 1 enthaitend pro 100 Gewichtsteilen Aminopolysiloxan {(«)
5-60 Gewichtsteile amphoteres Tensid (8).

3. Waprige Mikroemulsion gem3B Anspruch 1 oder 2, enthaltend mindestens einen nicht-ionogenen
Emulgator (v).

4. Wiprige Mikroemulsionen gemaB Anspruch 3, enthaltend 10-60 Gewichtsteile nicht-ionogenes Tensid (vy)
pro 100 Gewichtsteile Aminopolysiloxan ().

5. WéBrige Mikroemulsionen gemaB Anspriiche 3 oder 4, enthaitend eine hydrotrope Verbindung (5).

6. Wifrige Mikroemulsionen gemifB einem der Anspruche 1-5 enthaltend mindestens ein kationisches
Tensid (z).

7. WiBrige Mikroemulsionen gem3B einem der Anspriiche 1-6, enthaltend 15-70 Gewichtsprozent [(«) +(8)-
+ (y) + (8) + ()], wobei der Gehalt an () 0-60 Gew.% bezogen auf (a) und der Gehalt an (3) 0-30 Gew.%
bezogen auf (a) betragen.

8. Verfahren zur Herstellung der Mikroemulsionen gemé&8s einem der Anspriiche 1-7 durch Mischen von (a)
mit den Ubrigen Mikroemulsionskomponenten, dadurch gekennzeichnet, da man vor, mit und/oder nach
der Zugabe von (8) Sdure (¢) zugibt.

9. Verwendung der Mikroemulsionen gemip einem der Anspriiche 1-8 zum Ausrlisten von textilem oder
nicht-textilem Fasermaterial.

10. Verwendung nach Anspruch 9 zum Ausrlisten von Textilmaterial in Dlisenférbeapparaten.
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