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(57) Abstract: The invention relates to an agent for dyeing keratinous material, in particular human hair, containing, in a cosmetic
carrier, (a) at least one special organic silicon compound and (b) at least one dyeing compound. The method additionally relates to a
multi-component packaging unit (kit of parts) for dyeing keratinous material, in particular human hair, comprising the agents (I), (III),
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(57) Zusammenfassung: Mittel zum Fiarben von Haaren enthaltend mindestens eine organische Siliciumverbindung [ Gegenstand der
vorliegenden Anmeldung ist ein Mittel zum Farben von keratinischem Material, insbesondere menschlichen Haaren, welches in einem
kosmetischen Triger (a) mindestens eine spezielle organische Siliciumverbindung, und (b) mindestens eine farbgebende Verbindung
enthilt. Die Erfindung betrifft ferner eine Mehrkomponenten-Verpackungseinheit (Kit-of-parts) zum Férben von keratinischem Mate-
rial, insbesondere menschlichen Haaren, welche getrennt voneinander konfektioniert in drei verschiedenen Containern die Mittel (I),
(II) und (III) umfasst, wobei das Mittel (I) die mindestens eine organische Siliciumverbindung (a) enthilt und die mindestens eine
farbgebende Verbindung (b) entweder in Mittel (IT) zusammen mit Wasser und/oder in Mittel (III) zusammen mit mindestens einem
filmbildenden, hydrophilen Polymer (c) enthalten ist. Die Erfindung betrifft schlieBlich auch Verfahren zum Férben von keratinischem
Material unter Verwendung der beschriebenen Mittel sowie Verfahren zur Herstellung der organischen Siliciumverbindung (a).
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Mittel zum Farben von Haaren enthaltend mindestens eine organische Siliciumverbindung |

Gegenstand der vorliegenden Anmeldung ist ein Mittel zum Farben von keratinischem Material,
insbesondere menschlichen Haaren, welches in einem kosmetischen Trager (a) mindestens eine
spezielle organische Siliciumverbindung, und (b) mindestens eine farbgebende Verbindung enthalt.
Die Erfindung betrifft ferner eine Mehrkomponenten-Verpackungseinheit (Kit-of-parts) zum Farben von
keratinischem Material, insbesondere menschlichen Haaren, welche getrennt voneinander
konfektioniert in drei verschiedenen Containern die Mittel (1), (1) und (lll) umfasst, wobei das Mittel (1)
die mindestens eine organische Siliciumverbindung (a) enthalt und die mindestens eine farbgebende
Verbindung (b) entweder in Mittel (Il) zusammen mit Wasser und/oder in Mittel (lll) zusammen mit
mindestens einem filmbildenden, hydrophilen Polymer (c) enthalten ist. Die Erfindung betrifft
schlieBlich auch Verfahren zum Farben von keratinischem Material unter Verwendung der

beschriebenen Mittel sowie Verfahren zur Herstellung der organischen Siliciumverbindung (a).

Die Veranderung von Form und Farbe von keratinischen Fasern, insbesondere von Haaren, stellt
einen wichtigen Bereich der modernen Kosmetik dar. Zur Verdnderung der Haarfarbe kennt der
Fachmann je nach Anforderung an die Farbung diverse Farbesysteme. Flr permanente, intensive
Farbungen mit guten Echtheitseigenschaften und guter Grauabdeckung werden uUblicherweise
Oxidationsfarbemittel verwendet. Solche Farbemittel enthalten Ublicherweise Oxidationsfarbstoff-
vorprodukte, sogenannte Entwicklerkomponenten und Kupplerkomponenten, die unter dem Einfluss
von Oxidationsmitteln wie beispielsweise Wasserstoffperoxid untereinander die eigentlichen Farbstoffe

ausbilden. Oxidationsfarbemittel zeichnen sich durch sehr langanhaltende Farbeergebnisse aus.

Bei dem Einsatz von direktziehenden Farbstoffen diffundieren bereits fertig ausgebildete Farbstoffe
aus dem Farbemittel in die Haarfaser hinein. Im Vergleich zur oxidativen Haarfarbung weisen die mit
direktziehenden Farbstoffen erhaltenen Farbungen eine geringere Haltbarkeit und schnellere Aus-
waschbarkeit auf. Farbungen mit direktziehenden Farbstoffen verbleiben Ublicherweise fir einen

Zeitraum zwischen 5 und 20 Haarwaschen auf dem Haar.

Far kurzzeitige Farbverdnderungen auf dem Haar und/oder der Haut ist der Einsatz von Farb-
pigmenten bekannt. Unter Farbpigmenten werden im Allgemeinen unldsliche, farbgebende
Substanzen verstanden. Diese liegen ungeldst in Form kleiner Partikel in der Farbeformulierung vor
und lagern sich lediglich von auflen auf den Haarfasern und/oder der Hautoberflache ab. Daher
lassen sie sich in der Regel durch einige Waschen mit tensidhaltigen Reinigungsmitteln wieder
rickstandslos entfernen. Unter dem Namen Haar-Mascara sind verschiedene Produkte dieses Typs
auf dem Markt erhaltlich.
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Wiuinscht sich der Anwender besonders langanhaltende Farbungen, so ist die Verwendung von
oxidativen Farbemitteln bislang seine einzige Option. Doch trotz vielfacher Optimierungsversuche
[asst sich bei der oxidativen Haarfarbung ein unangenehmer Ammoniakgeruch bzw. Amingeruch nicht
vollstandig vermeiden. Auch die mit dem Einsatz der oxidativen Farbemittel nach wie vor verbundene

Haarschadigung wirkt sich auf das Haar des Anwenders nachteilig aus.

EP 2168633 B1 beschaftigt sich mit der Aufgabenstellung, langanhaltende Haarfarbungen unter
Einsatz von Pigmenten zu erzeugen. Die Schrift lehrt, dass sich bei Verwendung einer Kombination
aus Pigment, organischer Silicium-Verbindung, hydrophobem Polymer und einem Lésungsmittel auf
Haaren Farbungen erzeugen lassen, die gegenliber Schamponierungen besonders widerstandsfahig

sind.

Bei der Nacharbeitung der Lehre der EP 2168633 B1 wurden deren Formulierungen nachgestellt.
Hierbei hat sich gezeigt, dass ein Nachteil dieser Formulierungen in ihrer mangelhaften Lagerstabilitat
besteht. Mit den Pigmenten und den hydrophoben Polymeren beinhalten die Formulierungen sehr
schlecht 16sliche Substanzen, die bei Herstellung der Formulierungen zwar kurzzeitig in Dispersion
gebracht werden konnten, tber ldngere Lagerzeitrdume jedoch agglomerierten, sich absetzten oder
von der Wasserphase separierten. Abhangig von der gewahlten Einsatzkonzentration an Pigment und
hydrophobem Polymer hat es sich auch direkt bei der Herstellung als schwierig erwiesen, die schlecht

I6slichen Substanzen ausreichend feinverteilt in Dispersion zu bekommen.

Es war die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein Farbesystem bereitzustellen, dass mit der
oxidativen Farbung vergleichbare Echtheitseigenschaften besitzt. Insbesondere die Waschechtheit
sollten herausragend sein, hierbei sollte jedoch auf den Einsatz der sonst zu diesem Zweck
Ublicherweise eingesetzten Oxidationsfarbstoffvorprodukte verzichtet werden. Es wurde nach einer
Technologie gesucht, die es ermdglicht, die aus dem Stand der Technik bekannten farbgebenden
Verbindungen (wie beispielsweise Pigmente und direktziehende Farbstoffe) in extrem dauerhafter
Weise auf den Haaren zu fixieren. Hierbei sollte eine ausreichend hohe Lagerstabilitdt der
Formulierungen gewahrleistet sein. Dariiber hinaus sollte auch das Produktionsverfahren der

Formulierungen vereinfacht bzw. optimiert werden.

Uberraschenderweise hat sich nun herausgestellt, dass die vorgenannte Aufgabe hervorragend geldst
werden kann, wenn keratinische Materialien, insbesondere menschliche Haare, mit einem Mittel
gefarbt werden, welches in einem kosmetischen Trager mindestens eine bestimmte organische

Siliciumverbindung und mindestens eine farbgebende Verbindung enthalt.

Ein erster Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Mittel zum Farben von keratinischem
Material, insbesondere menschlichen Haaren, enthaltend
(a) mindestens eine organische Siliciumverbindung, die erhaltlich ist durch Teilkondensation unter

reduziertem Druck von mindestens einem Aminosilan (a1) der Formel (1),
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R1R2N-L-Si(OR3)a(R4)3-a (1),

wobei
- R1, R2 unabhangig voneinander fiir ein Wasserstoffatom, eine C1-Cs-Alkylgruppe, eine Hydroxy-Ca-
Ce-alkylgruppe, eine C2-Ce-Alkenylgruppe, eine Amino-C1-Ce-alkyl-gruppe, eine Amino-C1-Ce-alkyl-

amino-C+-Ce-alkyl-gruppe oder eine Gruppierung der Formel (1) stehen,

-(L")c-Si(ORs5)b(Rs)3-b (n,

wobei

- L far eine lineare oder verzweigte, zweiwertige Alkylengruppe, Arylengruppe, gesattigte
cycloaliphatische Gruppe, Arylenalkylengruppe, Alkylenarylengruppe, Alkylenarylenalkylengruppe
oder Arylenalkylenarylengruppe mit jeweils bis zu 30 Kohlenstoffatomen oder ein Heteroderivat davon,
in welchem 1 bis 4 Kohlenstoffatome durch O, S oder NR1 ersetzt sind, vorzugsweise eine lineare
oder verzweigte C1-¢ Alkylengruppe, besonders bevorzugt eine lineare C+-, C2- oder Cs-Alkylengruppe,
steht,

- L° fir eine lineare oder verzweigte, zweiwertige Alkylengruppe, Arylengruppe, gesattigte
cycloaliphatische Gruppe, Arylenalkylengruppe, Alkylenarylengruppe, Alkylenarylenalkylengruppe
oder Arylenalkylenarylengruppe mit jeweils bis zu 30 Kohlenstoffatomen oder ein Heteroderivat davon,
in welchem 1 bis 4 Kohlenstoffatome durch O, S oder NH ersetzt sind, vorzugsweise eine lineare oder
verzweigte Ci-s Alkylengruppe, besonders bevorzugt eine lineare C1, C2- oder Csz-Alkylengruppe,
steht,

- Rs und Rs unabhangig fur ein Wasserstoffatom oder eine C1-Ces-Alkylgruppe stehen, vorzugsweise
eine C1-Cz-Alkylgruppe,

- R4 und Re unabhangig fiir eine C1-Ce-Alkyl- oder eine Cz-Ce-Alkenylgruppe stehen,

- aund b jeweils unabhangig fir eine ganze Zahl von 2 bis 3, vorzugsweise 3, stehen,und

-c 0 oder 1ist;

und optional mindestens einem zweiten Silan (a2) der Formel (Il)

R7-Si(ORs)d(Ro)3-a  (Il),

wobei

- R7 fir eine lineare oder verzweigte Ci-Ci2-Alkylgruppe, Ci1-Ciz2-Alkoxygruppe, Hydroxy-C+-Ciz-
alkylgruppe oder C2-C12 Alkenylgruppe steht, bevorzugt fiir eine lineare C1-Ce-Alkyl-, C1-Ce-Alkoxy
oder C2-Cs-Alkenyl-gruppe, noch bevorzugter C1-C2-Alkylgruppe,

- Rs fiir ein Wasserstoffatom oder eine C+-Cs-Alkylgruppe steht, vorzugsweise eine C1-Cz-Alkylgruppe,
- Ro fiir eine C1-Ce-Alkyl- oder eine C2-Ce-Alkenylgruppe steht,

- d fir eine ganze Zahl von 2 bis 3 steht; und

(b) mindestens eine farbgebende Verbindung, vorzugsweise aus der Gruppe der photochromen

Farbstoffe, thermochromen Farbstoffe, Pigmente und/oder der direktziehenden Farbstoffe.
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Im Rahmen der zu dieser Erfindung fihrenden Arbeiten hat sich herausgestellt, dass die Verwendung
der erfindungsgemaflien, organischen Siliciumverbindungen (a) zu Formulierungen mit
ausgezeichneter Lagerstabilitat fihrte. Uberraschenderweise konnte weiterhin gefunden werden, dass
unter Verwendung der erfindungsgemalien, organischen Siliciumverbindungen (a) ein sehr resistenter
Film auf dem keratinischen Material erzeugt werden konnte. Aus diesem Grund wurden auf dem
keratinischen Material Uberaus waschechte Farbungen mit guter Resistenz gegeniber

Schamponierungen erhalten.

Mittel zum Farben von keratinischem Material

Unter keratinischem Material sind Haare, die Haut, die Nagel (wie beispielsweise Fingernagel
und/oder FulRnagel) zu verstehen. Weiterhin fallen auch Wolle, Pelze und Federn unter die Definition

des keratinischen Materials.

Bevorzugt werden unter keratinischem Material das menschliche Haar, die menschliche Haut und
menschliche Nagel, insbesondere Finger- und Fullnagel, verstanden. Ganz besonders bevorzugt wird

unter keratinischem Material das menschliche Haar verstanden.

In  verschiedenen  Ausfilhrungsformen enthalten die erfindungsgemaflien  Mittel die

erfindungswesentlichen Verbindungen (a) und (b) in einem kosmetischen Trager.

Die erfindungsgemaflen Mittel kdnnen die erfindungswesentlichen Verbindungen (a) und (b)
bevorzugt in separaten Behéltern enthalten. Die in diesen Behaltern befindlichen Formulierungen, die
die Verbindung (a) bzw. (b) enthalten, kdnnen jeweils unterschiedlich formuliert sein, d.h. auch
unterschiedliche kosmetische Trager enthalten. Vor oder wahrend der Benutzung kénnen dann die in
den verschiedenen Behaltern enthaltenen Formulierungen gemischt oder kombiniert werden.
Alternativ kann auch nur eine der beiden Verbindungen mit einem kosmetischen Trager vorformuliert
vorliegen und die andere wird, falls Oberhaupt notwendig, erst vor der Benutzung mit einem
geeigneten Trager oder der mit dem Trager vorformulierten anderen Verbindung kombiniert. In noch
einer weiteren Alternative werden beide Verbindungen erst bei der Anwendung jeweils oder

gemeinsam mit einem kosmetischen Trager gemischt.

Der Begriff ,Mittel zum Farben von keratinischem Material“, wie hierin verwendet, bezieht sich somit
sowohl auf Mittel, in denen die Komponenten (a) und (b) rAumlich voneinander getrennt enthalten
sind, als auch auf die gebrauchsfertigen Mittel, in denen die Komponenten (a) und (b) sowohl in
Mischung miteinander sowie ggf. weiteren Komponenten oder weiterhin separat oder jeweils in
Mischung mit anderen Komponenten eingesetzt werden kénnen. Konkrete Ausfihrungsformen flr
derartige Mittel in Form von Kits sowie deren Verwendung oder Verfahren zu deren Verwendung

werden hierin im Detail beschrieben.



WO 2020/126140 5 PCT/EP2019/076466

Die bei der Verwendung zum Einsatz kommenden Trager sind beispielsweise geeignete wassrige
oder wassrig-alkoholische Trager. Zum Zwecke der Haarfarbung sind solche Trager beispielsweise
Cremes, Emulsionen, Gele oder auch tensidhaltige schdumende L&sungen, wie beispielsweise
Shampoos, Schaumaerosole, Schaumformulierungen oder andere Zubereitungen, die fur die

Anwendung auf dem Haar geeignet sind.

Der kosmetische Trager ist bevorzugt wasserhaltig, was bedeutet, dass der Trager — bezogen auf sein
Gewicht — mindestens 2 Gew.-% Wasser enthalt. Bevorzugt liegt der Wassergehalt oberhalb von 5
Gew.-%, weiter bevorzugt oberhalb von 10 Gew.-% noch weiter bevorzugt oberhalb von 15 Gew.-%.
Der kosmetische Trager kann auch wassrig-alkoholisch sein. Unter wassrig-alkoholischen Lésungen
sind im Sinne der vorliegenden Erfindung wassrige Losungen enthaltend 2 bis 70 Gew.-% eines Cai-
Cs-Alkohols, insbesondere Ethanol bzw. Isopropanol, zu verstehen. Die erfindungsgemalien Mittel
kénnen zusatzlich weitere organische Ldsemittel, wie beispielsweise Methoxybutanol, Benzylalkohol,
Ethyldiglykol oder 1,2-Propylenglykol, enthalten. Bevorzugt sind dabei alle wasserldslichen

organischen L&semittel.

Es ist selbstverstandlich, dass die Verbindungen (a) nicht in einem wassrigen oder wasserhaltigen
Trager vorformuliert hergestellt, gelagert und/oder transportiert werden, sondern der Kontakt mit
Wasser, beispielsweise in Form eines Tragers, erst kurz vor oder wahrend des Einsatzes erfolgt, um
eine vorzeitige Vernetzung/Kondensation der Silane zu vermeiden. Dementsprechend bezieht sich die
vorangehende Diskussion der Trager insbesondere auf solche Trager, die bei der Verwendung der
Mittel zum Einsatz kommen, nicht aber die Trager in denen die Bestandteile der Mittel gelagert und

transportiert werden.

Der Begriff ,Mittel zur Farbung“ wird im Rahmen dieser Erfindung fir eine durch Einsatz von
farbgebenden Verbindungen, wie beispielsweise thermochromen und photochromen Farbstoffen,
Pigmenten, Mica und/oder direktzichenden Farbstoffen hervorgerufene Farbgebung des
Keratinmaterials, insbesondere des Haares, verwendet. Bei dieser Farbung lagern sich die
vorgenannten farbgebenden Verbindungen in einem besonders homogenen und glatten Film an der
Oberflache des Keratinmaterials ab oder diffundieren in die Keratinfaser hinein. Der Film bildet sich in
situ durch Oligomerisierung bzw. Polymerisierung des oder der organischen Siliciumverbindungen,
und durch die Wechselwirkung von farbgebender Verbindung und organischer Siliciumverbindung und

optional weiteren Bestandteilen, wie beispielsweise einem filmbildenden, hydrophilen Polymer.

Organische Siliciumverbindungen

Als ersten erfindungswesentlichen Bestandteil (a) enthalten die erfindungsgemafien Mittel mindestens
eine organische Siliciumverbindung, die erhaltlich ist durch Teilkondensation unter reduziertem Druck

von mindestens einem Aminosilan (a1) der Formel (1),

R1R2N-L-Si(OR3)a(R4)3-a (1),
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wobei
- R1, R2 unabhangig voneinander fiir ein Wasserstoffatom, eine C1-Cs-Alkylgruppe, eine Hydroxy-Ca-
Ce-alkylgruppe, eine C2-Ce-Alkenylgruppe, eine Amino-C1-Ce-alkyl-gruppe, eine Amino-C1-Ce-alkyl-

amino-C+-Ce-alkyl-gruppe oder eine Gruppierung der Formel (l1) stehen,

-(L")c-Si(ORs5)b(Rs)3-b (n,

wobei

- L far eine lineare oder verzweigte, zweiwertige Alkylengruppe, Arylengruppe, gesattigte
cycloaliphatische Gruppe, Arylenalkylengruppe, Alkylenarylengruppe, Alkylenarylenalkylengruppe
oder Arylenalkylenarylengruppe mit jeweils bis zu 30 Kohlenstoffatomen oder ein Heteroderivat davon,
in welchem 1 bis 4 Kohlenstoffatome durch O, S oder NR1 ersetzt sind, vorzugsweise eine lineare
oder verzweigte C1-¢ Alkylengruppe, besonders bevorzugt eine lineare C+-, C2- oder Cs-Alkylengruppe,
steht,

- L° fir eine lineare oder verzweigte, zweiwertige Alkylengruppe, Arylengruppe, gesattigte
cycloaliphatische Gruppe, Arylenalkylengruppe, Alkylenarylengruppe, Alkylenarylenalkylengruppe
oder Arylenalkylenarylengruppe mit jeweils bis zu 30 Kohlenstoffatomen oder ein Heteroderivat davon,
in welchem 1 bis 4 Kohlenstoffatome durch O, S oder NH ersetzt sind, vorzugsweise eine lineare oder
verzweigte Ci-s Alkylengruppe, besonders bevorzugt eine lineare C1, C2- oder Csz-Alkylengruppe,
steht,

- Rs und Rs unabhangig fir ein Wasserstoffatom oder eine C1-Cs-Alkylgruppe stehen, vorzugsweise
eine C1-Cz-Alkylgruppe,

- R4 und Re unabhangig fiir eine C1-Ce-Alkyl- oder eine Cz-Ce-Alkenylgruppe stehen,

- aund b jeweils unabhangig fir eine ganze Zahl von 2 bis 3, vorzugsweise 3, stehen, und

-c 0 oder 1ist;

und optional mindestens einem zweiten Silan (a2) der Formel (Il)

R7-Si(ORs)d(Ro)3-a  (Il),

wobei

- R7 fir eine lineare oder verzweigte Ci-Ci2-Alkylgruppe, Ci1-Ciz2-Alkoxygruppe, Hydroxy-C+-Ciz-
alkylgruppe oder C2-C12 Alkenylgruppe steht, bevorzugt fiir eine lineare C1-Ce-Alkyl-, C1-Ce-Alkoxy
oder C2-Cs-Alkenyl-gruppe, noch bevorzugter C1-C2-Alkylgruppe,

- Rs fiir ein Wasserstoffatom oder eine C+-Cs-Alkylgruppe steht, vorzugsweise eine C1-Cz-Alkylgruppe,
- Ro fiir eine C1-Ce-Alkyl- oder eine C2-Ce-Alkenylgruppe steht,

- d fur eine ganze Zahl von 2 bis 3 steht.

Organische Siliciumverbindungen, die alternativ auch als siliciumorganische Verbindungen bezeichnet
werden, sind Verbindungen, die entweder eine direkte Silicium-Kohlenstoff-Bindung (Si-C) aufweisen

oder in denen der Kohlenstoff tiber ein Sauerstoff-, Stickstoff- oder Schwefel-Atom an das Silicium-
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Atom geknupft ist. Die erfindungsgemaflen organische Siliciumverbindungen sind Verbindungen, die

mindestens zwei Siliciumatome enthalten, vorzugsweise drei oder mehr.

Die erfindungsgemalen organischen Siliciumverbindungen (a) sind durch Teilkondensation der hierin
beschriebenen Silane erhaltlich und werden hierin auch als ,Vorkondensate® oder ,Teilkondensate®
bezeichnet, da sie Ublicherweise aus mindestens zwei monomeren Einheiten der Formel (1) bzw.
mindestens einer monomeren Einheit der Formel (I) und einer monomeren Einheit der Formel (Il)
bestehen, die mittels einer Kondensationsreaktion miteinander verbunden wurden. Der Ausdruck , Teil-
“ oder ,Vorkondensat® bezieht sich ferner darauf, dass die organischen Siliciumverbindungen (a)
jeweils noch eine oder mehrere Hydroxylgruppen oder hydrolysierbare Gruppen pro Molekdl
umfassen, d.h. nur teilweise kondensiert sind, so dass sie bei der eigentlichen Verwendung zur
Farbung noch weiter kondensierbar/vernetzbar sind. Bei der oder den hydrolysierbaren Gruppen
handelt es sich bevorzugt um eine C+-Ce-Alkoxygruppe, insbesondere um eine Ethoxygruppe oder um
eine Methoxygruppe. Es ist bevorzugt, wenn die hydrolysierbare Gruppe direkt an das Siliciumatom
gebunden vorliegt. Handelt es sich beispielsweise bei der hydrolysierbaren Gruppe um eine
Ethoxygruppe, so enthalt die organische Siliciumverbindung bevorzugt eine Struktureinheit R’'R“R*“Si-
O-CH2-CHs. Die Reste R, R“ und R™ stellen hierbei die drei Ubrigen freien Valenzen des

Siliciumatoms dar.

Es ist bevorzugt, dass die organischen Siliciumverbindungen (a) mindestens 3 oder 4 Gruppen
Aminogruppen der Formeln —NH, -NH2 oder -NR+R2 enthalten. Damit wird sichergestellt, dass eine

ausreichende Haftung auf der Oberflache der keratinischen Materialien erhalten wird.

Beispiele fur eine Ci-Ce-Alkylgruppe sind die Gruppen Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, n-Butyl, s-Butyl
und t-Butyl, n-Pentyl und n-Hexyl. Propyl, Ethyl und Methyl sind bevorzugte Alkylreste. Beispiele fur
eine C2-Ce-Alkenylgruppe sind Vinyl, Allyl, But-2-enyl, But-3-enyl sowie Isobutenyl, bevorzugte C2-Ce-
Alkenylreste sind Vinyl und Allyl. Bevorzugte Beispiele fir eine Hydroxy-C1-Cs-alkylgruppe sind eine
Hydroxymethyl-, eine 2-Hydroxyethyl-, eine 2-Hydroxypropyl, eine 3-Hydroxypropyl-, eine 4-
Hydroxybutylgruppe, eine  5-Hydroxypentyl- und eine 6-Hydroxyhexylgruppe; eine 2-
Hydroxyethylgruppe ist besonders bevorzugt. Beispiele fur eine Amino-C1-Ce-alkyl-gruppe und eine
Amino-C1-Ce-alkyl-amino-C+-Cs-alkyl-gruppe (auch N-(aminoalkyl)-aminoalkyl-) sind Gruppen der
Formel —(CH2)o-NH2 und —(CH2)o-NH-(CH2),-NH2, wobei o und p jeweils 1, 2, 3, 4, 5 oder 6,
vorzugsweise 2 oder 3, noch bevorzugter 2 sind. Besonders bevorzugt sind die Aminomethylgruppe,
die 2-Aminoethylgruppe (NH2-(CH2)>-), die 3-Aminopropylgruppe (NH2-(CH2)s-) sowie die 2-
Aminoethyl-2-Aminoethyl-gruppe (NH2-(CH2)2-NH-(CHz)2-). Die 2-Aminoethylgruppe sowie die 2-
Aminoethyl-2-Aminoethyl-gruppe (NH2-(CH2)2-NH-(CH:)2-) sind besonders bevorzugt.

Die zweiwertigen Gruppen fir die L und L* stehen umfassen in verschiedenen Ausfihrungsformen
jeweils bis zu 20 Kohlenstoffatome, vorzugsweise bis zu 20 Kohlenstoffatome, noch bevorzugter bis
zu 12 Kohlenstoffatome, beispielsweise 1, 2, 3,4, 5,6, 7, 8, 9, 10, 11 oder 12 Kohlenstoffatome.
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Beispiele fur eine lineare zweiwertige C1-Cso-Alkylengruppe sind, ohne darauf beschrankt zu sein, die
Methylen-gruppe (-CH2-), die Ethylengruppe (-CH2-CH2-), die n-Propylengruppe (-CH2-CH2-CH2-) und
die n-Butylengruppe (-CH2-CH2>-CH>-CH>-). Die Propylengruppe (-CH2-CH2-CH>-) ist besonders bevor-
zugt. Ab einer Kettenldnge von 3 C-Atomen kdnnen zweiwertige Alkylengruppen auch verzweigt sein.
Beispiele fir verzweigte, zweiwertige Cs-Cso-Alkylengruppen sind (-CH2-CH(CHs)-), (-CH2-CH(CHs)-
CH2-), (-CH2-CH(CHs)-CH2-CH2-) und (-CH2-C(CHs)2-CH2-CHa-).

Beispiele fur eine zweiwertige Arylengruppe sind, ohne darauf beschrankt zu sein, 1,4-Phenylen, 1,3-

Phenylen und 1,2-Phenylen (jeweils -CsHa-).

Beispiele fir gesattigte cycloaliphatische Gruppen sind 1,4-Cyclohexylen und 1,3-Cyclopentylen.

Arylenalkylengruppen, Alkylenarylengruppen, Alkylenarylenalkylengruppen und
Arylenalkylenarylengruppen ergeben sich durch Kombination der oben beschriebenen Alkylen- und
Arylengruppen. Beispiele schlielen ein, sind aber nicht beschrankt auf, Ethylen-p-Phenylen (-CH2-
CH2-CeHa-), p-Phenylen-Ethylen (-CeHa--CH2-CH2-), Ethylen-p-Phenylen-Ethylen
(-CH2-CH2-CeHs-CH2-CH>-) und p-Phenylen-Ethylen-p-Phenylen (-CeH4-CH2-CH2-CsHa-).

Heteroderivate der vorbeschriebenen Gruppen schlieBen ein, sind aber nicht beschrankt auf,
Ethylaminoethyl, Ethylaminopropyl, Ethyl-3-Aminoisobutyl, Propylaminopropyl, Hexylaminomethyl,
Ethylaminoundecyl,  Oxypropylaminopropyl,  Ethyl-2-aminoethyl-3-aminopropyl,  Ethylthiopropyl,
Ethoxypropyl und Ethoxyethyl. Es ist bevorzugt, dass in den Heteroderivaten der genannten Gruppen
1 oder 2 Kohlenstoffatome, vorzugsweise nur 1 Kohlenstoffatom gegen O, S oder NR1 ausgetauscht
ist. In verschiedenen bevorzugten Ausfiihrungsformen ist NR1 in diesen Heteroderivaten bevorzugt
NH oder N-C1.6 Alkyl.

Die organischen Siliciumverbindungen (a) sind vorzugsweise erhaltlich durch Teilkondensation von

Aminosilanen (a1) der Formel (1).

In verschiedenen Ausflhrungsformen stehen die Reste R1 und Rz unabhangig voneinander fir ein
Wasserstoffatom oder eine Ci-Ce-Alkylgruppe, insbesondere Methyl oder Ethyl. Besonders bevorzugt
steht mindestens einer der Reste R1 und Rz ganz besonders bevorzugt beide fur ein Wasserstoffatom.
Wenn nur einer der beiden Reste fiir ein Wasserstoffatom steht, steht der andere bevorzugt fir eine
C1-Ce-Alkylgruppe oder eine Amino-C+-Ce-alkyl-gruppe/eine  Amino-Ci-Ce-alkyl-amino-C+-Ce-alkyl-
gruppe, besonders bevorzugt Methyl, Ethyl, 2-Aminoethyl oder 2-Aminoethyl-2-Aminoethy!.

Ebenfalls erfasst sind Varianten in denen einer der Reste R' und R? fiir eine Gruppe der Formel (ll1)
steht. Dabei sind insbesondere solche bevorzugt in denen L = L und Re = R4, Rs = Rs und b = a, d.h.
solche die symmetrische Silangruppen am Stickstoffatom tragen. In solchen Ausfiihrungsformen steht

R+ vorzugsweise flr ein Wasserstoffatom, eine C1-Cs-Alkylgruppe, eine Hydroxy-C1-Ce-alkylgruppe,
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eine C2-Ce-Alkenylgruppe oder eine Amino-C+-Ce-alkyl-gruppe und Rz fur eine Gruppierung der

Formel (lll) steht, wobei b, L, Rs und Re vorzugsweise identisch sind zu a, L, R® und R*.

Im Mittelteil der organischen Siliciumverbindung befindet sich die Struktureinheit oder der Linker -L-
der vorzugsweise fir eine lineare oder verzweigte, zweiwertige C1-Cao-Alkylengruppe  steht.
Besonders bevorzugt steht -L- fir eine lineare, zweiwertige C+-C20-Alkylengruppe. Weiter bevorzugt
steht -L- fur eine lineare zweiwertige Ci-Ce-Alkylengruppe. Besonders bevorzugt steht -L- fir eine
Methylengruppe (-CH:-), eine Ethylengruppe (-CH2-CH2-), eine Propylengruppe (-CH2-CH2-CH3-) oder
eine Butylengruppe (-CH2-CH2-CH2-CH2-). Ganz besonders bevorzugt steht L fir eine Propylengruppe
(-CH2-CH2-CH2-). Ebenfalls bevorzugt sind verzweigte zweiwertige Cs-C20-Alkylengruppe,
insbesondere Dimethylbutyl (3,3-Dimethylbutyl).

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform stehen R4, Rz beide fur ein Wasserstoffatom und L
steht fur eine lineare, zweiwertige C1-Ce-Alkylengruppe, bevorzugt fur eine Propylengruppe (-CHz-
CH2-CH2-) oder fiir eine Ethylengruppe (-CH2-CHz-).

In der endstandigen Struktureinheit -Si(OR3)a(R4)s-a steht der Rest Rs fur ein Wasserstoffatom oder
eine C+-Ce-Alkylgruppe, und der Rest Ras steht fur eine C1-Ce-Alkyl- oder Cae-Alkenylgruppe.
Besonders bevorzugt steht Rs fir eine C+-Ce-AlKylgruppe, insbesondere eine Methylgruppe oder eine

Ethylgruppe. a ist vorzugsweise 3. Wenn a 2 ist, dann ist R4 vorzugsweise Methyl, Ethyl oder Vinyl.

Es ist in verschiedenen Ausfiihrungsformen bevorzugt, dass Rs und Rs, sofern vorhanden, nicht fiir ein

Wasserstoffatom stehen.

Zur Lésung der erfindungsgemalen Aufgabenstellung besonders gut geeignete organische
Siliciumverbindungen der Formel (1) sind
(3-Aminopropyljtriethoxysilan
(3-Aminopropyltrimethoxysilan
1-(3-Aminopropyl)silantriol
(2-Aminoethyltriethoxysilan
(2-Aminoethyhtrimethoxysilan
1-(2-Aminoethyl)silantriol
Aminomethyltrimethoxysilan
Aminomethyltriethoxysilan
Aminomethylsilantriol
N-(2-Aminoethyl)-3-Aminopropyltrimethoxysilan
N-(2-Aminoethyl)-3-Aminopropyltriethoxysilan
N-(2-Aminoethyl)-3-Aminopropylsilantriol
(3-Dimethylaminopropyl)triethoxysilan
(3-Dimethylaminopropyl)trimethoxysilan

1-(3-Dimethylaminopropyl)silantriol
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(2-Dimethylaminoethyltriethoxysilan
(2-Dimethylaminoethyltrimethoxysilan
1-(2-Dimethylaminoethyl)silantriol
Dimethylaminomethyltrimethoxysilan
Dimethylaminomethyltriethoxysilan

Dimethylaminomethylsilantriol

(3-Diethylaminopropyl)triethoxysilan
(3-Dmethylaminopropyl)trimethoxysilan
1-(3-Diethylaminopropyl)silantriol
(2-Diethylaminoethyltriethoxysilan
(2-Diethylaminoethyl)trimethoxysilan
1-(2-Diethylaminoethyl)silantriol
Diethylaminomethyltrimethoxysilan
Diethylaminomethyltriethoxysilan

Diethylaminomethylsilantriol
3-(Trimethoxysilyl)-N-[3-(trimethoxysilyl)propyl]-1-propanamin
3-(Triethoxysilyl)-N-[3-(triethoxysilyl)propyl]-1-propanamin
N-Methyl-3-(trimethoxysilyl)-N-[3-(trimethoxysilyl)propyl]-1-propanamin
N-Methyl-3-(triethoxysilyl)}-N-[3-(triethoxysilyl)propyl]-1-propanamin
2-[Bis[3-(trimethoxysilyl)propyllamino]-ethanol
2-[Bis[3-(triethoxysilyl)propyllamino]-ethanol
3-(Trimethoxysilyl}-N,N-bis[3-(trimethoxysilyl)propyl]-1-Propanamin
3-(Triethoxysilyl)-N,N-bis[3-(triethoxysilyl)propyl]-1-Propanamin
N1,N1-Bis[3-(trimethoxysilyl)propyl]-1,2-Ethanediamin,
N1,N1-Bis[3-(triethoxysilyl)propyl]-1,2-Ethanediamin,
N,N-Bis[3-(trimethoxysilyl)propyl]-2-Propen-1-amin, und
N,N-Bis[3-(triethoxysilyl)propyl]-2-Propen-1-amin

Hierbei sind die Alkoxysilane gegeniiber den Silanolen generell bevorzugt. Die vorgenannten
Aminosilane sind kommerziell erhaltlich. (3-Aminopropyl)trimethoxysilan kann beispielsweise von
Sigma-Aldrich kauflich erworben werden. Auch (3-Aminopropyltriethoxysilan ist kommerziell bei der
Firma Sigma-Aldrich erwerblich. Bis(trimethoxysilylpropyl)amine mit der CAS-Nummer 82985-35-1
kann beispielsweise von Sigma-Aldrich kauflich erworben werden. Bis[3-(triethoxysilyl)propyllamine
mit der CAS-Nummer 13497-18-2 kann zum Beispiel von Sigma-Aldrich kauflich erworben werden. N-
Methyl-3-(trimethoxysilyl)-N-[3-(trimethoxysilyl)propyl]- 1-propanamin wird alternativ auch als Bis(3-
trimethoxysilylpropyl)-N-methylamin bezeichnet und kann bei Sigma-Aldrich oder Fluorochem
kommerziell erworben werden. 3-(Triethoxysilyl)-N,N-bis[3-(triethoxysilyl)propyl]-1-propanamin mit der
CAS-Nummer 18784-74-2 kann beispielsweise von Fluorochem oder Sigma-Aldrich kauflich erworben

werden
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In verschiedenen Ausfiihrungsformen der Erfindung in denen in den Aminosilanen (a1) der Formel (1)
R1 oder Rz eine Gruppe der Formel (lll) ist, wird kein Silan (a2) der Formel (IlI) eingesetzt. In
Ausflihrungsformen in denen Aminosilane eingesetzt werden, in denen weder R1 noch Rz eine Gruppe

der Formel (ll1) ist, wird dagegen vorzugsweise ein Silan (a2) der Formel (Il) eingesetzt.

In den Silanen (a2) der Formel () steht R7 fir eine lineare oder verzweigte C1-C12-Alkylgruppe, Cai-
C12-Alkoxygruppe, Hydroxy-C+-Ciz-alkylgruppe oder C2>-Ci2 Alkenylgruppe steht, bevorzugt fir eine
lineare Ci-Ce-Alkyl-, Ci-Ce-Alkoxy oder C2-Ce-Alkenyl-gruppe, wie beispielsweise Methyl, Ethyl,
Propyl, Butyl, Methoxy, Ethoxy und Vinyl, noch bevorzugter C1-C2-Alkylgruppe, d.h. Methyl oder Ethyl.

Rs steht fur ein Wasserstoffatom oder eine C1-Ce-Alkylgruppe, vorzugsweise eine C1-Ce-Alkylgruppe,
wobei Methyl und Ethyl besonders bevorzugt sind. Es kann in verschiedenen Ausfuhrungsformen

bevorzugt sein, dass kein Rs Wasserstoff ist.

Ro steht fur eine C1-Ce-Alkyl- oder eine C2-Ce-Alkenylgruppe, insbesondere Methyl, Ethyl oder Vinyl.

In den Verbindungen der Formel (ll) ist d vorzugsweise 3. Das ist auch insbesondere dann bevorzugt,
wenn Rz eine Alkoxygruppe ist. Besonders bevorzugt steht Rs fir eine C1-Ce-Alkylgruppe,
insbesondere eine Methylgruppe oder eine Ethylgruppe. Wenn b 2 ist, dann ist Ro vorzugsweise

Methyl, Ethyl oder Vinyl, besonders bevorzugt Methyl oder Ethyl, noch bevorzugter Methyl.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen umfasst das Silan (a2) eine Verbindung der Formel (l1), wobei d

3 ist und R7 und Rs jeweils fur Methyl oder Ethyl stehen.

In verschiedenen Ausfihrungsformen ist ein erfindungsgemafRes Mittel gekennzeichnet, dass fir die
Herstellung der mindestens einen organische Siliciumverbindung (a) neben dem Aminosilan der
Formel (1) auch ein Silan der Formel (ll) eingesetzt wird, wobei dieses vorzugsweise ausgewahlt ist
aus der Gruppe aus

Methyltrimethoxysilan;

Ethyltrimethoxysilan;

Methyltriethoxysilan;

Ethyltriethoxysilan;

Dimethyldimethoxysilan;

Diethyldiethoxysilan;

Dimethyldiethoxysilan;

Diethyldimethoxysilan;

Vinyltrimethoxysilan;

Vinyltriethoxysilan;

Tetraethylorthosilicat; und

Tetramethylorthosilicat.
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Hierbei sind insbesondere die genannten Trialkoxysilane bevorzugt.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen werden mehrere Aminosilane (a1) der Formel (1) und/oder

mehrere Silane (a2) der Formel (Il) eingesetzt.

In verschiedenen Ausfihrungsformen in denen Aminosilane (a1) der Formel (I) und Silane (a2) der
Formel (Il) eingesetzt werden, betragt das Massenverhaltnis aller Verbindungen der Formel (1) zu allen
Verbindungen der Formel (Il) vorzugsweise 5:1 bis 1:20, bevorzugter 1:1 bis 1:10, noch bevorzugter
1:2 bis 1:5.

In verschiedenen Ausfihrungsformen in denen Aminosilane (a1) der Formel (1) und Silane (a2) der
Formel (Il) eingesetzt werden, betragt das Molverhaltnis aller Verbindungen der Formel (I) zu allen
Verbindungen der Formel (Il) vorzugsweise 2:1 bis 1:30, bevorzugter 1:1 bis 1:20, noch bevorzugter
1:2 bis 1:10.

Die organischen Siliciumverbindungen (a) werden durch eine Kondensationsreaktion der Aminosilane
(a1) miteinander oder mit den Silanen (a2) erzeugt. Die Kondensation ist eine Teilkondensation, wobei
»1eilkondensation® in diesem Kontext bedeutet, dass nicht alle kondensierbaren Gruppen miteinander
reagieren, so dass die entstehende organische Siliciumverbindung pro Molekil im Mittel jeweils noch
mindestens eine hydrolysierbare/kondensierbare Gruppe aufweist. Vorzugsweise betragt die
durchschnittliche Zahl der kondensierbaren/hydrolyierbaren Gruppen pro Molekil mindestens 1,5,
bevorzugter mindestens 2. In verschiedenen Ausfiihrungsformen betragt der Quotient aus dem
molaren Verhaltnis von Si/hydrolysierbare Gruppe (insbesondere Alkoxygruppe) im hergestellten
Molekil/Oligomer mindestens 0,3, vorzugsweise mindestens 0,5, noch bevorzugter mindestens 0,7,

beispielsweise mindestens 1.

Erfindungsgemale organische Siliciumverbindungen a) weisen beispielsweise einen Gehalt an

hydrolysierbaren Gruppe/Alkoxygruppen von beispielsweise 5 bis 30 Gew.-% auf.

Erfindungsgemale organische Siliciumverbindungen a) kdnnen kettenférmig oder cyclisch sein.

Insbesondere handelt es sich um Gemische von kettenférmigen und/oder cyclischen Oligomeren.

Der Oligomerisierungsgrad betragt typischerweise 2 bis 30, d.h. die erfindungsgemafien organischen
Siliciumverbindungen a) bestehen aus 2 bis 30 monomeren Einheiten, die sich von den Verbindungen

a1l und, falls eingesetzt, auch a2 ableiten, vorzugsweise 3 bis 20 Einheiten.

Die Anzahl der verbleibenden kondensierbaren/hydrolysierbaren Gruppen lasst sich insbesondere
Uber die Hydrolysebedingungen steuern. Vorzugsweise werden die Aminosilane (a1) und die Silane
(a2), bei denen es sich vorzugsweise um Alkoxysilane handelt, insbesondere Methoxy- oder
Ethoxysilane, in einem ersten Schritt mit Wasser hydrolysiert. Dabei wird das Wasser in einer

unterstéchiometrischen Menge eingesetzt, d.h. einer Menge, die unter der Menge liegt, die theoretisch
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erforderlich ware, um alle vorhandenen hydrolysierbaren Gruppen an den Si-Atomen, d.h.
insbesondere die Alkoxysilangruppen, zu hydrolysieren. Vorzugsweise liegt die Menge an Wasser, die
dafir eingesetzt wird mindestens 10 % unter der stdchiometrisch fir eine vollstandige Hydrolyse
notwendigen Menge, vorzugsweise mindestens 20 % darunter. Besonders bevorzugt betragt die
Menge an fiir die Hydrolyse eingesetztem Wasser 0,2 bis 2,5 mol Wasser pro 1 mol Si, vorzugsweise
0,4 bis 2,0 mol Wasser pro 1 Mol Si, noch bevorzugter 0,6 bis 1,6 mol oder 0,7 bis 1,6 mol oder 0,8
bis 1,3 mol oder 0,8 bis 1,2 mol oder 0,85 bis 1,0 mol Wasser pro 1 mol Si. Bei der Hydrolyse werden
die hydrolysierbaren Gruppen an den Si-Atomen hydrolysiert und, falls es sich um Alkoxygruppen
handelt, die entsprechenden Alkohole abgespalten. Am Silicium verbleiben Si-OH Gruppen, die im
nachsten Schritt miteinander in einer Kondensationsreaktion, d.h. unter Wasserabspaltung, reagieren

kénnen.

Das Wasser kann fir die Hydrolysereaktion kontinuierlich, in Teilmengen oder direkt als
Gesamtmenge zugegeben werden. Die Zugabe erfolgt vorzugsweise zu den vorgelegten Silanen (a1)
und ggf. (a2), insbesondere unter Rihren. Um eine Temperaturkontrolle zu gewahrleisten, kann das
Reaktionsgefal} gekihlt oder die Zugabemenge und —geschwindigkeit des Wassers angepasst
werden. Je nach Menge der eingesetzten Silane kann die Zugabe und Reaktion Uber einen Zeitraum
von 2 Minuten bis zu 72 Stunden erfolgen. In bevorzugten Ausfihrungsformen wird das Wasser

kontinuierlich zugegeben.

Es kann in verschiedenen Ausfiihrungsformen bevorzugt sein, dass die Temperatur wahrend der
Hydrolyse 75°C, vorzugsweise 60°C, noch bevorzugter 50°C, nicht tbersteigt. Vorzugsweise liegt die
Temperatur wahrend der Hydrolysereaktion und optional auch wahrend der nachfolgenden

Kondensationsreaktion im Bereich von 10 bis 75°C, vorzugsweise 20 bis 60°C.

Es ist ferner bevorzugt, dass die Hydrolysereaktion unter Schutzgas, beispielsweise Stickstoff, erfolgt
oder anderweitig sichergestellt ist, dass die Reaktionsmischung nicht mit zusatzlicher Feuchtigkeit, wie
beispielsweise Luftfeuchtigkeit, in Kontakt kommt. Die Reaktion erfolgt daher vorzugsweise in einem
gegenuber der Umgebungsatmosphare geschlossenen Reaktionsgefall bzw. unter dem Ausschluss

von Feuchtigkeit.

Der Hydrolysereaktion folgt eine Kondensationsreaktion, in welcher die Si-O-Si Bindungen gekniipft
werden. In der Praxis ist die Geschwindigkeit der Reaktion schnell genug, dass Hydrolyse und
Kondensation (Vorkondensation) nahezu parallel ablaufen. Um das Gleichgewicht der
Kondensationsreaktion in Richtung der Produkte zu verschieben, ist es aber erfindungsgeman
vorgesehen, dass die Kondensationsreaktion (Teilkondensation) unter reduziertem Druck erfolgt, um
die entstehenden Alkohole (im Fall von eingesetzten Alkoxysilanen) und ggf. auch entstehendes
Wasser aus der Reaktionsmischung destillativ zu entfernen und in die Gasphase zu uberfuhren.
Dadurch wird die Rickreaktion unterdriickt und das Gleichgewicht der Reaktion auf die Seite der
Kondensate verschoben. Vorzugsweise wird der reduzierte Druck durch eine Vakuumdestillation

erreicht, in welcher die Reaktionsmischung reduziertem Druck, typischerweise bis maximal 800 mbar,
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vorzugsweise bis maximal 500 mbar, beispielsweise 50-800 oder 50-500 mbar, ausgesetzt wird und
die flichtigen Alkohole und ggf. auch Wasser kondensiert und als flissiges Destillat in einer Vorlage
aufgefangen werden. Die Destillation kann optional unter Kihlung der flichtigen Alkohole/Wasser
mittels eines Kihlers erfolgen. Der reduzierte Druck kann mittels tblicher und im Stand der Technik

bekannter Verfahren erzeugt werden, typischerweise mit einer Vakuumpumpe.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen der Erfindung werden als Silane (a1) und (a2) Gberwiegend,

d.h. mindestens 50, vorzugsweise mindestens 75 Gew.-%, nahezu ausschlief3lich, d.h. mindestens
90, vorzugsweise 95 Gew.-%, oder ausschlieBlich solche eingesetzt, die Methoxysilan- oder
Ethoxysilangruppen tragen, insbesondere Di- und Trimethoxy- und -—ethoxysilane, besonders
bevorzugt Trimethoxy- oder Triethoxysilane. Diese haben den Vorteil, dass bei der Hydrolyse und
Kondensation Methanol bzw. Ethanol freigesetzt werden, die aufgrund ihrer Siedepunkte leicht mittels

Vakuumdestillation aus der Reaktionsmischung entfernt werden kénnen.

Die Herstellung erfolgt in verschiedenen Ausfuhrungsformen der Erfindung in einem zwei- oder
mehrstufigen Prozess, in welchem in einem ersten Schritt die Hydrolyse durch Zugabe
unterstéchiometrischer Mengen Wasser, entweder kontinuierlich, stufenweise oder in einem, unter
Normaldruck erfolgt. Erst nach erfolgter, vorzugsweise vollstandiger Zugabe der Wassermenge wird in
einem nachfolgenden Schritt reduzierter Druck angelegt und die entstandenen/entstehenden Alkohole
mittels Vakuumdestillation entfernt. Die Vakuumdestillation erfolgt in dieser Variante vorzugsweise
nachdem mindestens 50 Gew.-% der geplanten Gesamtmenge des Wassers, vorzugsweise
mindestens 70, 80, 90, 95 oder 100 Gew.-% des Wassers zugegeben wurden, vorzugsweise

kontinuierlich.

Alternativ kann in verschiedenen Ausfuhrungsformen der Erfindung die Vakuumdestillation auch
gleichzeitig mit der Hydrolyse erfolgen. In derartigen Ausfiihrungsformen wird bereits vor Zugabe des
Wassers, bei Start der Zugabe oder nachdem 5-20 Gew.-% der geplanten Gesamtmenge des

Wassers zugegeben wurden, der Druck reduziert.

Die Kondensationsreaktion bei reduziertem Druck kann bei erhdhter Temperatur durchgefiihrt werden.
Dazu kann das Reaktionsgefaly aktiv beheizt werden. In verschiedenen Ausfihrungsformen kann die
Temperatur derart angepasst werden, dass die bei der Kondensationsreaktion freigesetzten Alkohole
bei dem angelegten reduzierten Druck verdampfen und entfernt werden kénnen. In verschiedenen
bevorzugten Ausfihrungsformen betragt die Temperatur aber nicht mehr als 75°C, vorzugsweise nicht
mehr als 60°C. Es kann ferner bevorzugt sein, dass kein aktives Erwarmen der Reaktionsmischung
erfolgt und eine etwaige Erhdhung der Temperatur tber die Umgebungstemperatur nur durch die

Exothermie der Hydrolyse bewirkt wird.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen der Erfindung kann die Reaktion auch in Gegenwart von

Lésungsmitteln, d.h. insbesondere Alkoholen wie Methanol oder Ethanol, erfolgen. Diese werden
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dann ublicherweise in 0,1- bis 5-facher Gewichtsmenge bezogen auf die eingesetzten Silane

verwendet und anschliefdend destillativ entfernt.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen ergibt die Reaktion unter reduziertem Druck ein Produkt,
welches weniger als 5 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 2 Gew.-%, noch bevorzugter weniger als 1
Gew.-% freie Alkohole (aus der Hydrolysereaktion) enthalt. Der Wassergehalt des Produkts liegt
vorzugsweise bei weniger als 1 Gew.-%, noch weiter bevorzugt bei weniger als 0,1 Gew.-% und ganz

besonders bevorzugt weniger als 0,01 Gew.-%.

Bei den organische Siliciumverbindungen (a) handelt es sich um reaktive Verbindungen. In diesem
Zusammenhang hat es sich als bevorzugt herausgestellt, wenn das erfindungsgemalle Mittel —
bezogen auf sein Gesamtgewicht - eine oder mehrere organische Siliciumverbindungen (a) in einer
Gesamtmenge von 0,1 bis 20,0 Gew.-%, bevorzugt 0,2 bis 15,0 Gew.-% und besonders bevorzugt 0,2
bis 2,0 Gew.-% enthalt. Diese Mengenangaben beziehen sich auf das Gesamtgewicht einer
gebrauchsfertigen Mischung bzw. - wenn diese in Form separater Formulierungen eingesetzt wird -
auf das Gesamtgewicht der jeweiligen zur Farbung des keratinischen Materials eingesetzten
Formulierung. Generell haben alle hierin verwendeten Mengenangaben im Kontext des
erfindungsgemallen Mittels gemall dem ersten Aspekt der Erfindung, d.h. nicht dem

Mehrkomponenten-Kit, die vorgenannte Bedeutung.

Es hat sich als ganz besonders gut geeignet herausgestellt, im erfindungsgemalien Mittel mindestens
eine organische Siliciumverbindung (a) die durch Teilkondensation von monomeren
Aminotrialkoxysilanen (a1) mit einer Silangruppe, d.h. einem Siliciumatom pro Molekidl, und
monomeren Trialkoxysilanen (a2) erhaltlich sind, einzusetzen. Beispielsweise kann es bevorzugt sein,
Aminopropyltriim)ethoxysilan als Komponente (a1) in Kombination mit einem Alkyltrialkoxysilan,
beispielsweise Alkyltriim)ethoxysilan, insbesondere Cis-Alkyltri(m)ethoxysilan als Komponente (a2)

einzusetzen, um die organische Siliciumverbinding (a) zu erhalten.

Farbgebende Verbindungen

Als zweiten erfindungswesentlichen Inhaltsstoff (b) enthalten die erfindungsgemaen Mittel
mindestens eine farbgebende Verbindung. Diese ist vorzugsweise ausgewahlt aus der Gruppe der
photochromen Farbstoffe, thermochromen Farbstoffe, Pigmente und/oder der direktziehenden

Farbstoffe, insbesondere bevorzugt aus Pigmenten und/oder direktziehenden Farbstoffen.

Unter Pigmenten im Sinne der vorliegenden Erfindung werden farbgebende  Verbindungen
verstanden, welche bei 25 °C in Wasser eine Ld&slichkeit von weniger als 0,5 g/L, bevorzugt von
weniger als 0,1 g/L, noch weiter bevorzugt von weniger als 0,05 g/L besitzen. Die Wasserloslichkeit
kann beispielsweise mittels der nachfolgend beschriebenen Methode erfolgen: 0,5 g des Pigments
werden in einem Becherglas abgewogen. Ein Ruhrfisch wird hinzugefiigt. Dann wird ein Liter

destilliertes Wasser hinzugegeben. Dieses Gemisch wird unter Rihren auf einem Magnetrihrer fir
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eine Stunde auf 25 °C erhitzt. Sind in der Mischung nach diesem Zeitraum noch ungeldste Bestand-
teile des Pigments sichtbar, so liegt die Loslichkeit des Pigments unterhalb von 0,5 g/L. Sofern sich
die Pigment-Wasser-Mischung aufgrund der hohen Intensitdt des gegebenenfalls feindispergiert
vorliegenden Pigments nicht visuell beurteilten I3sst, wird die Mischung filtriert. Bleibt auf dem
Filterpapier ein Anteil an ungeldsten Pigmenten zuriick, so liegt die Léslichkeit des Pigments unterhalb
von 0,5 g/L.

Geeignete Farbpigmente kdnnen anorganischen und/oder organischen Ursprungs sein.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist en erfindungsgemafes Mittel dadurch gekennzeichnet, dass
es (b) mindestens eine farbgebende Verbindung aus der Gruppe der anorganischen und/oder

organischen Pigmente enthalt.

Bevorzugte Farbpigmente sind ausgewahlt aus synthetischen oder natirlichen anorganischen
Pigmenten. Anorganische Farbpigmente natirlichen Ursprungs kdnnen beispielsweise aus Kreide,
Ocker, Umbra, Griinerde, gebranntem Terra di Siena oder Graphit hergestellt werden. Weiterhin
kdnnen als anorganische Farbpigmente Schwarzpigmente wie z. B. Eisenoxidschwarz, Buntpigmente
wie z. B. Ultramarin oder Eisenoxidrot sowie Fluoreszenz- oder Phosphoreszenzpigmente eingesetzt

werden.

Besonders geeignet sind farbige Metalloxide, -hydroxide und -oxidhydrate, Mischphasenpigmente,
schwefelhaltige Silicate, Silicate, Metallsulfide, komplexe Metallcyanide, Metallsulfate, -chromate
und/oder —molybdate. Insbesondere bevorzugte Farbpigmente sind schwarzes Eisenoxid (Cl 77499),
gelbes Eisenoxid (Cl 77492), rotes und braunes Eisenoxid (Cl 77491), Manganviolett (Cl 77742),
Ultramarine (Natrium-Aluminiumsulfosilikate, CI 77007, Pigment Blue 29), Chromoxidhydrat
(CI77289), Eisenblau (Ferric Ferrocyanide, C177510) und/oder Carmine (Cochineal).

Erfindungsgemal ebenfalls besonders bevorzugte farbgebende Verbindungen aus der Gruppe der
Pigmente sind farbige Perlglanzpigmente. Diese basieren Ublicherweise auf Mica- und/oder
Glimmerbasis und kdnnen mit einem oder mehreren Metalloxiden beschichtet sein. Glimmer gehdrt zu
den Schicht-Silicaten. Die wichtigsten Vertreter dieser Silicate sind Muscovit, Phlogopit, Paragonit,
Biotit, Lepidolith und Margarit. Zur Herstellung der Perlglanzpigmente in Verbindung mit Metalloxiden

wird der Glimmer, Giberwiegend Muscovit oder Phlogopit, mit einem Metalloxid beschichtet.

Alternativ zu natirlichem Glimmer kann auch ggfs. mit einem oder mehrere Metalloxide(en)
beschichtetes, synthetisches Mica als Perlglanzpigment verwendet werden. Besonders bevorzugte
Perlglanzpigmente basieren auf natlrlichem oder synthetischem Mica (Glimmer) und sind mit einem
oder mehreren der zuvor genannten Metalloxide beschichtet. Die Farbe der jeweiligen Pigmente kann

durch Variation der Schichtdicke des oder der Metalloxids(e) variiert werden.
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In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemaes Mittel dadurch
gekennzeichnet, dass es (b) mindestens eine farbgebende Verbindung aus der Gruppe der Pigmente
enthalt, die ausgewahlt ist aus der Gruppe der farbigen Metalloxide, Metallhydroxide,
Metalloxidhydrate, Silicate, Metallsulfide, komplexen Metallcyanide, Metallsulfate, Bronzepigmente
und/oder aus farbgebenden Verbindungen auf Mica- oder Glimmerbasis, die mit mindestens einem

Metalloxid und/oder einem Metalloxychlorid beschichtet sind.

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform ist ein erfindungsgemalRes Mittel dadurch
gekennzeichnet, dass es (b) mindestens eine farbgebende Verbindung enthalt, die ausgewahilt ist aus
Pigmenten auf Mica- oder Glimmerbasis, die mit einem oder mehreren Metalloxiden aus der Gruppe
aus Titandioxid (Cl 77891), schwarzem Eisenoxid (Cl 77499), gelbem Eisenoxid (Cl 77492), rotem
und/oder braunem Eisenoxid (Cl 77491, Cl 77499), Manganviolett (Cl 77742), Ultramarine (Natrium-
Aluminiumsulfosilikate, Cl 77007, Pigment Blue 29), Chromoxidhydrat (Cl 77289), Chromoxid (ClI
77288) und/oder Eisenblau (Ferric Ferrocyanide, Cl 77510) beschichtet sind.

Beispiele fir besonders geeignete Farbpigmente sind im Handel beispielsweise unter den
Handelsbezeichnungen Rona®, Colorona®, Xirona®, Dichrona® und Timiron® von der Firma Merck,
Ariabel® und Unipure® von der Firma Sensient, Prestige® von der Firma Eckart Cosmetic Colors und

Sunshine® von der Firma Sunstar erhaltlich.

Ganz besonders bevorzugte Farbpigmente mit der Handelsbezeichnung Colorona® sind
beispielsweise:

Colorona Copper, Merck, MICA, Cl 77491 (IRON OXIDES)

Colorona Passion Orange, Merck, Mica, Cl 77491 (Iron Oxides), Alumina

Colorona Patina Silver, Merck, MICA, Cl 77499 (IRON OXIDES), Cl 77891 (TITANIUM DIOXIDE)
Colorona RY, Merck, Cl 77891 (TITANIUM DIOXIDE), MICA, Cl 75470 (CARMINE)

Colorona Oriental Beige, Merck, MICA, CI 77891 (TITANIUM DIOXIDE), Cl 77491 (IRON OXIDES)
Colorona Dark Blue, Merck, MICA, TITANIUM DIOXIDE, FERRIC FERROCYANIDE

Colorona Chameleon, Merck, Cl 77491 (IRON OXIDES), MICA

Colorona Aborigine Amber, Merck, MICA, Cl 77499 (IRON OXIDES), Cl 77891 (TITANIUM DIOXIDE)
Colorona Blackstar Blue, Merck, Cl 77499 (IRON OXIDES), MICA

Colorona Patagonian Purple, Merck, MICA, Cl 77491 (IRON OXIDES), CI 77891 (TITANIUM
DIOXIDE), ClI 77510 (FERRIC FERROCYANIDE)

Colorona Red Brown, Merck, MICA, Cl 77491 (IRON OXIDES), Cl 77891 (TITANIUM DIOXIDE)
Colorona Russet, Merck, Cl 77491 (TITANIUM DIOXIDE), MICA, C1 77891 (IRON OXIDES)
Colorona Imperial Red, Merck, MICA, TITANIUM DIOXIDE (Cl 77891), D&C RED NO. 30 (Cl 73360)
Colorona Majestic Green, Merck, C1 77891 (TITANIUM DIOXIDE), MICA, CI 77288

(CHROMIUM OXIDE GREENS)

Colorona Light Blue, Merck, MICA, TITANIUM DIOXIDE (Cl 77891), FERRIC FERROCYANIDE (Cl
77510)

Colorona Red Gold, Merck, MICA, CI 77891 (TITANIUM DIOXIDE), Cl 77491 (IRON OXIDES)
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Colorona Gold Plus MP 25, Merck, MICA, TITANIUM DIOXIDE (Cl 77891), IRON OXIDES (Cl 77491)
Colorona Carmine Red, Merck, MICA, TITANIUM DIOXIDE, CARMINE

Colorona Blackstar Green, Merck, MICA, Cl 77499 (IRON OXIDES)

Colorona Bordeaux, Merck, MICA, Cl 77491 (IRON OXIDES)

Colorona Bronze, Merck, MICA, Cl 77491 (IRON OXIDES)

Colorona Bronze Fine, Merck, MICA, Cl 77491 (IRON OXIDES)

Colorona Fine Gold MP 20, Merck, MICA, CI 77891 (TITANIUM DIOXIDE), Cl 77491 (IRON OXIDES)
Colorona Sienna Fine, Merck, Cl 77491 (IRON OXIDES), MICA

Colorona Sienna, Merck, MICA, Cl 77491 (IRON OXIDES)

Colorona Precious Gold, Merck, Mica, Cl 77891 (Titanium dioxide), Silica, Cl 77491(Iron oxides), Tin
oxide

Colorona Sun Gold Sparkle MP 29, Merck, MICA, TITANIUM DIOXIDE, IRON OXIDES, MICA, ClI
77891, Cl 77491 (EU)

Colorona Mica Black, Merck, Cl 77499 (Iron oxides), Mica, Cl 77891 (Titanium dioxide)

Colorona Bright Gold, Merck, Mica, Cl 77891 (Titanium dioxide), Cl 77491(Iron oxides)

Colorona Blackstar Gold, Merck, MICA, Cl 77499 (IRON OXIDES)

Weiterhin besonders bevorzugte Farbpigmente mit der Handelsbezeichnung Xirona® sind beispiels-
weise:

Xirona Golden Sky, Merck, Silica, Cl 77891 (Titanium Dioxide), Tin Oxide

Xirona Caribbean Blue, Merck, Mica, Cl 77891 (Titanium Dioxide), Silica, Tin Oxide

Xirona Kiwi Rose, Merck, Silica, Cl 77891 (Titanium Dioxide), Tin Oxide

Xirona Magic Mauve, Merck, Silica, Cl 77891 (Titanium Dioxide), Tin Oxide.

Zudem sind besonders bevorzugte Farbpigmente mit der Handelsbezeichnung Unipure® beispiels-
weise:

Unipure Red LC 381 EM, Sensient Cl 77491 (Iron Oxides), Silica

Unipure Black LC 989 EM, Sensient, Cl 77499 (Iron Oxides), Silica

Unipure Yellow LC 182 EM, Sensient, Cl 77492 (Iron Oxides), Silica

Im Rahmen einer weiteren Ausfiihrungsform kann das erfindungsgemafe Mittel auch (b) ein oder

mehrere farbgebende Verbindungen aus der Gruppe der organischen Pigmente enthalten

Bei den erfindungsgemafien organischen Pigmenten handelt es sich um entsprechend unldsliche,
organische Farbstoffe oder Farblacke, die beispielsweise aus der Gruppe der Nitroso-, Nitro- Azo-,
Xanthen-, Anthrachinon-, Isoindolinon-, Isoindolin-, Chinacridon-, Perinon-, Perylen- , Diketo-
pyrrolopyorrol-, Indigo-, Thioindido-, Dioxazin-, und/oder Triarylmethan-Verbindungen ausgewahlt sein

kénnen.

Als besonders gut geeignete organische Pigmente kdnnen beispielsweise Carmin, Chinacridon,
Phthalocyanin, Sorgho, blaue Pigmente mit den Color Index Nummern CI 42090, Cl 69800, Cl 69825,
C1 73000, C1 74100, Cl 74160, gelbe Pigmente mit den Color Index Nummern CI 11680, Cl 11710, CI
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15985, Cl 19140, CI 20040, CI 21100, ClI 21108, Cl 47000, Cl 47005, griine Pigmente mit den Color
Index Nummern Cl 61565, Cl 61570, Cl 74260, orange Pigmente mit den Color Index Nummern ClI
11725, Cl 15510, CI 45370, Cl 71105, rote Pigmente mit den Color Index Nummern CI 12085, ClI
12120, ClI 12370, ClI 12420, CI 12490, CI 14700, CI 15525, ClI 15580, ClI 15620, CI 15630, CI 15800,
Cl 15850, Cl 15865, ClI 15880, Cl 17200, Cl 26100, Cl 45380, Cl 45410, Cl 58000, Cl 73360, ClI
73915 und/oder CI 75470 genannt werden.

In einer weiteren besonders bevorzugten Ausfilhrungsform ist ein erfindungsgemafies Mittel dadurch
gekennzeichnet, dass es (b) mindestens eine farbgebende Verbindungen aus der Gruppe der
organischen Pigmente enthadlt, die ausgewahlt ist aus der Gruppe aus Carmin, Chinacridon,
Phthalocyanin, Sorgho, blaue Pigmente mit den Color Index Nummern CI 42090, Cl 69800, Cl 69825,
C1 73000, CI 74100, Cl 74160, gelbe Pigmente mit den Color Index Nummern CI 11680, Cl 11710, ClI
15985, Cl 19140, CI 20040, CI 21100, ClI 21108, Cl 47000, Cl 47005, griine Pigmente mit den Color
Index Nummern Cl 61565, Cl 61570, Cl 74260, orange Pigmente mit den Color Index Nummern CI
11725, Cl 15510, CI 45370, Cl 71105, rote Pigmente mit den Color Index Nummern CI 12085, ClI
12120, Cl 12370, Cl 12420, Cl 12490, Cl 14700, Cl 15525, Cl 15580, Cl 15620, Cl 15630, Cl 15800,
Cl 15850, ClI 15865, Cl 15880, CI 17200, Cl 26100, Cl 45380, Cl 45410, Cl 58000, Cl 73360, ClI
73915 und/oder CI 75470.

Bei dem organischen Pigment kann es sich weiterhin auch um einen Farblack handeln. Unter der
Bezeichnung Farblack wird im Sinn der Erfindung Partikel verstanden, welche eine Schicht aus
absorbierten Farbstoffen umfassen, wobei die Einheit aus Partikel und Farbstoff unter den o.g.
Bedingungen unldslich ist. Bei den Partikeln kann es sich beispielsweise um anorganische Substrate
handeln, die Aluminium, Silica, Calciumborosilkat, Calciumaluminiumborosilikat oder auch Aluminium

sein konnen.

Als Farblack kann beispielsweise der Alizarin-Farblack eingesetzt werden.

Aufgrund ihrer ausgezeichneten Licht- und Temperaturbestandigkeit ist die Verwendung der zuvor
genannten Pigmente in dem erfindungsgemaflen Mitteln besonders bevorzugt. Weiterhin ist es
bevorzugt, wenn die eingesetzten Pigmente eine bestimmte Teilchengrofle aufweisen. Diese
TeilchengrélRe fuhrt einerseits zu einer gleichmafigen Verteilung der Pigmente in dem gebildeten
Polymerfilm und vermeidet andererseits ein raues Haar- oder Hautgefiihl nach dem Auftragen des
kosmetischen Mittels. Es ist daher erfindungsgemaf vorteilhaft, wenn das mindestens eine Pigment
eine mittlere Teilchengréfe Dso von 1,0 bis 50 ym, vorzugsweise von 5,0 bis 45 ym, bevorzugt von 10
bis 40 ym, insbesondere von 14 bis 30 ym, aufweist. Die mittlere Teilchengréfie Dso kann beispiel-

sweise unter Verwendung von dynamischer Lichtstreuung (DLS) bestimmt werden.

Das oder die Pigmente (b) kénnen in einer Menge von 0,001 bis 20 Gew.-%, insbesondere von 0,05
bis 5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht des erfindungsgemalen Mittels, eingesetzt

werden.
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Als farbgebende Verbindungen (b) kdnnen die erfindungsgemalen Mittel auch einen oder mehrere
direktziehende Farbstoffe enthalten. Bei direktziehende Farbstoffen handelt es sich um Farbstoffe, die
direkt auf das Haar aufziehen und keinen oxidativen Prozess zur Ausbildung der Farbe bendtigen.
Direktziehende  Farbstoffe  sind  Ublicherweise  Nitrophenylendiamine,  Nitroaminophenole,

Azofarbstoffe, Anthrachinone, Triarylmethanfarbstoffe oder Indophenole.

Die direktziehenden Farbstoffe im Sinne der vorliegenden Erfindung besitzen eine Lslichkeit in
Wasser (760 mmHg) bei 25 °C von mehr als 0,5 g/L und sind daher nicht als Pigmente anzusehen.
Bevorzugt besitzen die direktziechenden Farbstoffe im Sinne der vorliegenden Erfindung eine
Loslichkeit in Wasser (760 mmHg) bei 25 °C von mehr als 1,0 g/L. Besonders bevorzugt besitzen die
direktziehenden Farbstoffe im Sinne der vorliegenden Erfindung eine Loslichkeit in Wasser (760

mmHg) bei 25 °C von mehr als 1,5 g/L.

Direktziehende Farbstoffe kdnnen in anionische, kationische und nichtionische direktziehende

Farbstoffe unterteilt werden.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemaes Mittel dadurch
gekennzeichnet, dass es als farbgebende Verbindung (b) mindestens einen anionischen, kationischen

und/oder nichtionischen direktziehenden Farbstoff enthalt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemaes Mittel dadurch
gekennzeichnet, dass es (b) mindestens einen anionischen, kationischen und/oder nichtionischen

direktziehenden Farbstoff enthalt.

Geeignete kationische direktziehende Farbstoffe sind beispielsweise Basic Blue 7, Basic Blue 26,
Basic Violet 2 und Basic Violet 14, Basic Yellow 57, Basic Red 76, Basic Blue 16, Basic Blue 347
(Cationic Blue 347 / Dystar), HC Blue No. 16, Basic Blue 99, Basic Brown 16, Basic Brown 17, Basic
Yellow 57, Basic Yellow 87, Basic Orange 31, Basic Red 51 Basic Red 76

Als nichtionische direktziechende Farbstoffe koénnen beispielsweise nichtionische Nitro- und
Chinonfarbstoffe und neutrale Azofarbstoffe eingesetzt werden. Geeigente nichtionische direkt-
ziehende Farbstoffe sind die unter den internationalen Bezeichnungen bzw. Handelsnamen HC
Yellow 2, HC Yellow 4, HC Yellow 5, HC Yellow 6, HC Yellow 12, HC Orange 1, Disperse Orange 3,
HC Red 1, HC Red 3, HC Red 10, HC Red 11, HC Red 13, HC Red BN, HC Blue 2, HC Blue 11, HC
Blue 12, Disperse Blue 3, HC Violet 1, Disperse Violet 1, Disperse Violet 4, Disperse Black 9
bekannten Verbindungen, sowie 1,4-Diamino-2-nitrobenzol, 2-Amino-4-nitrophenol, 1,4-Bis-(2-
hydroxyethyl)-amino-2-nitrobenzol, 3-Nitro-4-(2-hydroxyethyl)-aminophenol, 2-(2-Hydroxyethyl)amino-
4,6-dinitrophenol,  4-[(2-Hydroxyethyl)amino]-3-nitro-1-methylbenzol,  1-Amino-4-(2-hydroxyethyl)-
amino-5-chlor-2-nitrobenzol,  4-Amino-3-nitrophenol, 1-(2'-Ureidoethyl)amino-4-nitrobenzol, 2-[(4-

Amino-2-nitrophenyl)amino]-benzoesaure, 6-Nitro-1,2,3,4-tetrahydrochinoxalin, 2-Hydroxy-1,4-
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naphthochinon, Pikraminsdure und deren Salze, 2-Amino-6-chloro-4-nitrophenol, 4-Ethylamino-3-nitro-

benzoesaure und 2-Chlor-6-ethylamino-4-nitrophenol.

In verschiedenen Ausfuhrungsformen kdénnen insbesondere mit Mitteln, die (b) mindestens einen
anionischen direktziehenden Farbstoff enthalten, Farbungen mit besonders hoher Farbintensitat

erzeugt werden.

In einer explizit ganz besonders bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemalies Mittel daher

dadurch gekennzeichnet, dass es (b) mindestens einen anionischen direktziehenden Farbstoff enthalt.

Anionische direktziehende Farbstoffe werden auch als Saurefarbstoffe bezeichnet. Unter Saurefarb-
stoffen werden direktziehende Farbstoffe verstanden, die mindestens eine Carbonsauregruppierung (-
COOH) und/oder eine Sulfonsauregruppierung (-SOsH) besitzen. In Abhangigkeit vom pH-Wert liegen
die protonierten Formen (-COOH, -SOsH) der Carbonsaure- bzw. Sulfonsduregruppierungen mit ihren
deprotonierten Formen (-COQO-, -SO5 vor) im Gleichgewicht vor. Mit abnehmendem pH-Wert steigt der
Anteil der protonierten Formen. Werden direktziehende Farbstoffe in Form ihrer Salze eingesetzt, so
liegen die Carbonsauregruppen bzw. Sulfonsduregruppen in deprotonierter Form vor und sind zur
Einhaltung der Elektroneutralitit mit entsprechenden stdchiometrischen Aquivalente an Kationen
neutralisiert. Erfindungsgemale Saurefarbstoffe kdnnen auch in Form ihrer Natriumsalze und/oder

ihrer Kaliumsalze eingesetzt werden.

Die Saurefarbstoffe im Sinne der vorliegenden Erfindung besitzen eine Lslichkeit in Wasser (760
mmHg) bei 25 °C von mehr als 0,5 g/L und sind daher nicht als Pigmente anzusehen. Bevorzugt
besitzen die Saurefarbstoffe im Sinne der vorliegenden Erfindung besitzen eine Loslichkeit in Wasser
(760 mmHg) bei 25 °C von mehr als 1,0 g/L.

Die Erdalkalisalze (wie beispielsweise Calciumsalze und Magnesiumsalze) bzw. Aluminiumsalze von
Saurefarbstoffen besitzen oftmals eine schlechtere Ldslichkeit als die entsprechenden Alkalisalze.
Sofern die Ldslichkeit dieser Salze unterhalb von 0,5 g/L (25 °C, 760 mmHg) liegt, fallen diese nicht

unter die Definition eines direktziehenden Farbstoffes.

Ein wesentliches Merkmal der Saurefarbstoffe ist ihr Vermdgen, anionische Ladungen auszubilden,
wobei die hierfir verantwortlichen Carbonsdure- bzw. Sulfonsduregruppen Ublicherweise an
verschiedene chromophore Systeme geknipft sind. Geeignete chromophore Systeme finden sich
beispielsweise in den Strukturen von Nitrophenylendiaminen, Nitroaminophenolen, Azofarbstoffen,
Anthrachinonfarbstoffen,  Triarylmethanfarbstoffen, Xanthen-Farbstoffen, Rhodamin-Farbstoffen,

Oxazinfarbstoffen und/oder Indophenolfarbstoffen.

Im Rahmen einer Ausfihrungsform bevorzugt ist damit ein Mittel zum Farben von keratinischem

Material, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass es
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(b) mindestens einen anionischen direktziehenden Farbstoff enthdlt, der ausgewahlt ist aus der
Gruppe der Nitrophenylendiamine, der Nitroaminophenole, der Azofarbstoffe, der Anthrachinon-
farbstoffe, der Triarylmethanfarbstoffe, der Xanthen-Farbstoffe, der Rhodamin-Farbstoffe, der
Oxazinfarbstoffen und/oder der Indophenolfarbstoffe, wobei die Farbstoffe aus der vorgenannten
Gruppe jeweils mindestens eine Carbonsduregruppe (-COOH), eine Natriumcarboxylatgruppe (-
COONa), eine Kaliumcarboxylatgruppe (-COOK), eine Sulfonsduregruppe (-SOsH) eine

Natriumsulfonatgruppe (-SOsNa) und/oder eine Kaliumsulfonatgruppe (-SOsK) besitzen.

Als besonders gut geeignete Saurefarbstoffe kdnnen beispielsweise eine oder mehrere Verbindungen
aus der folgenden Gruppe ausgewahlt werden: Acid Yellow 1 (D&C Yellow 7, Citronin A, Ext. D&C
Yellow No. 7, Japan Yellow 403,Cl 10316, COLIPA n° B001), Acid Yellow 3 (COLIPA n° : C 54, D&C
Yellow N° 10, Quinoline Yellow, E104, Food Yellow 13), Acid Yellow 9 (Cl 13015), Acid Yellow 17 (ClI
18965), Acid Yellow 23 (COLIPA n° C 29, Covacap Jaune W 1100 (LCW), Sicovit Tartrazine 85 E 102
(BASF), Tartrazine, Food Yellow 4, Japan Yellow 4, FD&C Yellow No. 5), Acid Yellow 36 (Cl 13065),
Acid Yellow 121 (CI 18690), Acid Orange 6 (Cl 14270), Acid Orange 7 (2-Naphthol orange, Orange II,
Cl 15510, D&C Orange 4, COLIPA n° C015), Acid Orange 10 (C.l. 16230; Orange G sodium salt),
Acid Orange 11 (ClI 45370), Acid Orange 15 (Cl 50120), Acid Orange 20 (Cl 14600), Acid Orange 24
(BROWN 1;CI 20170;KATSU201;nosodiumsalt;Brown No.201;RESORCIN BROWN;ACID ORANGE
24;Japan Brown 201;D & C Brown No.1), Acid Red 14 (C.1.14720), Acid Red 18 (E124, Red 18; CI
16255), Acid Red 27 (E 123, CI 16185, C-Rot 46, Echtrot D, FD&C Red Nr.2, Food Red 9, Naphtholrot
S), Acid Red 33 (Red 33, Fuchsia Red, D&C Red 33, Cl 17200), Acid Red 35 (CI C.1.18065), Acid Red
51 (Cl 45430, Pyrosin B, Tetraiodfluorescein, Eosin J, lodeosin), Acid Red 52 (Cl 45100, Food Red
106, Solar Rhodamine B, Acid Rhodamine B, Red n° 106 Pontacyl Brilliant Pink), Acid Red 73 (Cl CI
27290), Acid Red 87 (Eosin, Cl 45380), Acid Red 92 (COLIPA n° C53, CI 45410), Acid Red 95 (ClI
45425, Erythtosine,Simacid Erythrosine Y), Acid Red 184 (Cl 15685), Acid Red 195, Acid Violet 43
(Jarocol Violet 43, Ext. D&C Violet n° 2, C.I. 60730, COLIPA n° C063), Acid Violet 49 (Cl 42640), Acid
Violet 50 (CI 50325), Acid Blue 1 (Patent Blue, Cl 42045), Acid Blue 3 (Patent Blau V, Cl 42051), Acid
Blue 7 (Cl 42080), Acid Blue 104 (Cl 42735), Acid Blue 9 (E 133, Patentblau AE, Amidoblau AE,
Erioglaucin A, Cl 42090, C.l. Food Blue 2), Acid Blue 62 (Cl 62045), Acid Blue 74 (E 132, Cl 73015),
Acid Blue 80 (Cl 61585), Acid Green 3 (Cl 42085, Foodgreen1), Acid Green 5 (Cl 42095), Acid Green
9 (C.1.42100), Acid Green 22 (C.1.42170), Acid Green 25 (Cl 61570, Japan Green 201, D&C Green
No. 5), Acid Green 50 (Brillantsauregriin BS, C.I. 44090, Acid Brilliant Green BS, E 142), Acid Black 1
(Black n° 401, Naphthalene Black 10B, Amido Black 10B, Cl 20 470, COLIPA n°® B15), Acid Black 52
(Cl 15711), Food Yellow 8 (Cl 14270), Food Blue 5, D&C Yellow 8, D&C Green 5, D&C Orange 10,
D&C Orange 11, D&C Red 21, D&C Red 27, D&C Red 33, D&C Violet 2 und/oder D&C Brown 1.

Die Wasserloslichkeit der anionischen direktziehenden Farbstoffe kann beispielsweise auf dem
folgenden Weg bestimmt werden. 0,1 g des anionischen direktziechenden Farbstoffes werden in ein
Becherglas gegeben. Es wird ein Ruhrfisch hinzugegeben. Dann werden 100 ml Wasser hinzugefugt.
Diese Mischung wird auf einem Magnetriihrer unter Rihren auf 25 °C erwarmt. Es wird fir 60 Minuten

geruhrt. Danach wird die wassrige Mischung visuell beurteilt. Sind noch ungeldste Reste vorhanden,
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wird die Wassermenge — beispielsweise in Schritten von 10 ml — erhdht. Es wird solange Wasser
zugegeben, bis sich die eingesetzte Farbstoffmenge komplett geldst hat. Sofern sich die Farbstoff-
Wasser-Mischung aufgrund der hohen Intenstitat des Farbstoffes nicht visuell beurteilten 1asst, wird
die Mischung filtriert. Bleibt auf dem Filterpapier ein Anteil an ungeldsten Farbstoffen zuriick, wird der
Loslichkeitsversuch mit einer hdheren Wassermenge wiederholt. Ldésen sich 0,1 g des anionischen
direktziehenden Farbstoffes bei 25 °C in 100 ml Wasser, so liegt die Léslichkeit des Farbstoffes bei
1,0 g/L.

Acid Yellow 1 tragt den Namen 8-Hydroxy-5,7-dinitro-2-naphthalenesulfonsdure Dinatriumsalz und
besitzt eine Ldslichkeit in Wasser von mindestens 40 g/L (25°C).

Acid Yellow 3 ist ein Gemisch der Natriuimsalze von Mono- und Sisulfonsduren von 2-(2-Chinolyl)-1H-
indene-1,3(2H)-dion und besitzt eine Wasserldslichkeit von 20 g/L (25 °C).

Acid Yellow 9 ist das Dinatriumsalz der 8-Hydroxy-5,7-dinitro-2-naphthalenesulfonsaure, seine
Wasserldslichkeit liegt oberhalb von 40 g/L (25 °C).

Acid Yellow 23 ist das Trinatriumsalz der4,5-Dihydro-5-oxo-1-(4-sulfophenyl)-4-((4-sulfophenyl)azo)-
1H-pyrazole-3-carbonsdure und bei 25 °C gut in Wasser I8slich.

Acid Orange 7 ist das Natriumsalz des 4-[(2-Hydroxy-1-naphthyl)azolbenzensulfonats. Seine
Wasserldslichkeit betragt mehr als 7 g/L (25 °C).

Acid Red 18 ist das Trinatirumsalz von 7-Hydroxy-8-[(E)-(4-sulfonato-1-naphthyl)-diazenyl)]-1,3-
naphthalenedisulfonat und besitzt eine sehr hohe Wasserldslichkeit von mehr als 20 GEw.-%.

Acid Red 33 ist das Diantriumsalz des 5-Amino-4-hydroxy-3-(phenylazo)-naphthalene-2,7-
disulphonats, seine Wasserldslichkeit liegt bei 2,5 g/L (25 °C).

Bei Acid Red 92 handelt es sich um das Dinatriumsalz der 3,4,5,6-Tetrachloro-2-(1,4,5,8-tetrabromo-
6-hydroxy-3-oxoxanthen-9-yl)benzoesaure, dessen Wasserldslichkeit mit groler 10 g/L angegeben
wird (25 °C).

Acid Blue 9 ist das Dinatriumsalz von 2-({4-[N-ethyl(3-sulfonatobenzyllamino]phenyl}{4-[(N-ethyl(3-
sulfonatobenzyl)imino]-2,5-cyclohexadien-1-ylidene}methyl)-benzenesulfonat  und  besitzt  eine

Wasserldslichkeit von mehr als 20 Gew.-% (25 °C).

Ein ganz besonders bevorzugtes erfindungsgemales Mittel ist daher dadurch gekennzeichnet, dass
es (b) mindestens einen anionischen direktziechenden Farbstoff aus der Gruppe aus Acid Yellow 1,
Acid Yellow 3, Acid Yellow 9, Acid Yellow 17, Acid Yellow 23, Acid Yellow 36, Acid Yellow 121, Acid
Orange 6, Acid Orange 7, Acid Orange 10, Acid Orange 11, Acid Orange 15, Acid Orange 20, Acid
Orange 24, Acid Red 14, Acid Red, Acid Red 27, Acid Red 33, Acid Red 35, Acid Red 51, Acid Red
52, Acid Red 73, Acid Red 87, Acid Red 92, Acid Red 95, Acid Red 184, Acid Red 195, Acid Violet 43,
Acid Violet 49, Acid Violet 50, Acid Blue 1, Acid Blue 3, Acid Blue 7, Acid Blue 104, Acid Blue 9, Acid
Blue 62, Acid Blue 74, Acid Blue 80, Acid Green 3, Acid Green 5, Acid Green 9, Acid Green 22, Acid
Green 25, Acid Green 50, Acid Black 1, Acid Black 52, Food Yellow 8, Food Blue 5, D&C Yellow 8,
D&C Green 5, D&C Orange 10, D&C Orange 11, D&C Red 21, D&C Red 27, D&C Red 33, D&C Violet
2 und/oder D&C Brown 1 enthalt.
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Der oder die direktziehenden Farbstoffe, insbesondere die anionischen direktziehenden Farbstoffe,
kdénnen je nach erwlinschter Farbintensitat in verschiedenen Mengen im erfindungsgemafien Mittel
eingesetzt werden. Besonders gute Ergebnisse konnten erhalten werden, wenn das erfindungs-
gemale Mittel — bezogen auf sein Gesamtgewicht — ein oder mehrere direktziehende Farbstoffe (b) in
einer Gesamtmenge von 0,01 bis 10,0 Gew.-%, bevorzugt von 0,1 bis 8,0 Gew.-%, weiter bevorzugt

von 0,2 bis 6,0 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 0,5 bis 4,5 Gew.-%enthalt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafRes Mittel dadurch gekenn-
zeichnet, dass es — bezogen auf sein Gesamtgewicht - ein oder mehrere direktziehende Farbstoffe (b)
in einer Gesamtmenge von 0,01 bis 10,0 Gew.-%, bevorzugt von 0,1 bis 8,0 Gew.-%, weiter bevorzugt

von 0,2 bis 6,0 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 0,5 bis 4,5 Gew.-% enthalt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafles Mittel dadurch gekenn-
zeichnet, dass es — bezogen auf sein Gesamtgewicht - ein oder mehrere anionische direktziehende
Farbstoffe (b) in einer Gesamtmenge von 0,01 bis 10,0 Gew.-%, bevorzugt von 0,1 bis 8,0 Gew.-%,
weiter bevorzugt von 0,2 bis 6,0 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 0,5 bis 4,5 Gew.-%

enthalt.

Weiterhin kénnen auch thermochrome Farbstoffe eingesetzt werden. Thermochromie beinhaltet die
Eigenschaft eines Materials, in Abhangigkeit der Temperatur reversibel oder irreversibel seine Farbe
zu andern. Dies kann sowohl durch Anderung der Intensitat und/oder des Wellenlangenmaximums

erfolgen.

Schlielich ist es auch mdglich, photochrome Farbstoffe einzusetzen. Photochromie beinhaltet die
Eigenschaft eines Materials, in Abhangigkeit der Bestrahlung mit Licht, insbesondere UV-Licht,
reversibel oder irreversibel seine Farbe zu &andern. Dies kann sowohl durch Anderung der Intensitét

und/oder des Wellenlangenmaximums erfolgen.

filmbildendes Polymer

Die erfindungsgemaflen Mittel kdnnen ferner zusatzlich mindestens ein filmbildendes Polymer als
dritten Inhaltsstoff (c) enthalten. Dieses Polymer kann in einer weiteren separaten Formulierung, die
rdumlich von den Formulierungen der Inhaltsstoffe (a) und (b) getrennt vorliegt oder mit der

farbgebenden Verbindung (b) zusammen vorformuliert vorliegen.

Unter Polymeren werden Makromolekiile mit einem Molekulargewicht von mindestens 1000 g/mol,
bevorzugt von mindestens 2500 g/mol, besonders bevorzugt von mindestens 5000 g/mol, verstanden,
welche aus gleichen, sich wiederholenden organischen Einheiten bestehen. Bei den Polymeren der
vorliegenden Erfindung kann es sich um synthetisch hergestellte Polymere handeln, die durch
Polymerisation eines Monomertyps oder durch Polymerisation verschiedener, strukturell voneinander

unterschiedlicher Monomertypen hergestellt werden. Wird das Polymer durch Polymerisation eines
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Monomertyps hergestellt, spricht man von Homo-Polymeren. Werden strukturell unterschiedliche
Monomertypen in der Polymerisation eingesetzt, wird das resultierende Polymer als Copolymer

bezeichnet.

Das maximale Molekulargewicht des Polymers hangt von dem Polymerisationsgrad (Anzahl der
polymerisierten Monomere) und der Ansatzgrofle ab und wird durch die Polymerisationsmethode
mitbestimmt. Im Sinne der vorliegenden Erfindung ist es bevorzugt, wenn das maximale Molekular-
gewicht des filmbildenden, hydrophoben Polymers (c) nicht mehr als 107 g/mol, bevorzugt nicht mehr

als 10° g/mol und besonders bevorzugt nicht mehr als 10° g/mol betragt.

Unter einem hydrophilen Polymer wird ein Polymer verstanden, dass eine Ldslichkeit in Wasser bei 25
°C (760 mmHg) von mehr als 1 Gew.-%, bevorzugt von mehr als 2 Gew.-%, besitzt. Unter einem
hydrophoben Polymer wird ein Polymer verstanden, dass eine Ldslichkeit in Wasser bei 25 °C (760

mmHg) von weniger als 1 Gew.-% besitzt.

Die Wasserloslichkeit des filmbildenden Polymers kann beispielsweise auf dem folgenden Weg
bestimmt werden. 1,0 g des Polymers werden in ein Becherglas gegeben. Mit Wasser wird auf 100 g
aufgeflllt. Es wird ein Rihrfisch hinzugegeben, und die Mischung wird auf einem Magnetriihrer unter
Ruhren auf 25 °C erwarmt. Es wird fur 60 Minuten geriihrt. Danach wird die wassrige Mischung visuell
beurteilt. Ein vollstdndig geldstes Polymer erscheint makroskopisch homogen. Sofern sich die
Polymer-Wasser-Mischung aufgrund einer hohen Triibung des Gemisches nicht visuell beurteilten
lasst, wird die Mischung filtriert. Bleibt auf dem Filterpapier kein ungeléstes Polymer zuriick, dann liegt
die Loslichkeit des Polymers bei mehr als 1 Gew.-%, bleibt ungeldstes Polymer zuriick, dann liegt die

Loslichkeit des Polymers bei weniger als 1 Gew.-%.

Unter einem filmbildenden Polymer wird im Sinne der Erfindung ein Polymer verstanden, welches in
der Lage ist, auf einem Substrat, beispielsweise auf einem Kkeratinischen Material oder einer
keratinischen Faser, einen Film auszubilden. Die Ausbildung eines Films kann beispielsweise durch
Betrachtung des mit dem Polymer behandelten Keratinmaterials unter einem Mikroskop nachge-

wiesen werden.

Als filmbildende Polymere kdnnen nichtionische, anionische und kationische Polymere eingesetzt

werden.

Hier kénnen insbesondere die Polymere des Acrylsdure-Typs, die Polyurethane, die Polyester, die
Polyamide, die Polyharnstoffe, die Cellulose-Polymere, die Nitro-Cellulose-Polymere, die Silikon-

Polymere, die Polymere des Acrylamid-Typs und die Polyisoprene genannt werden.

Gut geeignete filmbildende, hydrophobe Polymere sind beispielsweise Polymere aus der Gruppe der
Copolymere von Acrylsdure, der Copolymere der Methacrylsdure, der Homopolymere oder

Copolymere von Acrylsaure-Estern, der Homopolymere oder Copolymere von Methacrylsaure-Estern,
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der Homopolymere oder Copolymere von Acrylsaureamiden, der Homopolymere oder Copolymere
von Methacrylsdure-Amiden, der Copolymere des Vinylpyrrolidons, der Copolymere des Vinylalkohols,
der Copolymere des Vinylacetats, der Homopolymere oder Copolymere des Ethylens, der
Homopolymere oder Copolymere des Propylens, der Homopolymere oder Copolymere des Styrens,

der Polyurethane, der Polyester und/oder der Polyamide.

Geeignete filmbildende, hydrophile Polymere kdnnen beispielsweise aus der Gruppe der Polyvinyl-
pyrrolidon-(Co)Polymere, der Polyvinylalkohol-(Co)Polymere, der Vinylacetat-(Co)Polymere, der
Carboxyvinyl-(Co)Polymere, der Acrylsaure-(Co)Polymere, der Methacrylsdure-(Co)Polymere, der

nattirlichen Gummen, der Polysaccharide und/oder der Acrylamid-(Co)Polymere ausgewahlt werden.

Als filmbildendes hydrophiles Polymer kann beispielsweise Polyvinylpyrrolidon (PVP) und/oder ein

Vinylpyrrolidon-haltiges Copolymer eingesetzt werden.

In verschiedenen Ausfihrungsformen enthalt ein erfindungsgemaes Mittel mindestens ein
filmbildendes, hydrophiles Polymer enthalt, das ausgewabhlt ist aus der Gruppe aus Polyvinylpyrrolidon

(PVP) und den Copolymeren des Polyvinylpyrrolidons.

Polyvinylpyrrolidon als filmbildendes, hydrophiles Polymer (c) l3sst sich sehr einfach und leicht in
Wasser lésen und halt auch groflere Einsatzmengen an Pigmenten Uber lange Zeit stabil in
Dispersion. Auch die Waschechtheit der Farbungen, die mit PVP-haltigen Formulierungen erhalten

werden kdnnen, ist sehr gut.

Besonders gut geeignete Polyvinylpyrrolidone sind beispielsweise unter der Bezeichnung Luviskol® K
von der BASF SE erhaltlich, insbesondere Luviskole K 90 oder Luviskole K 85 der Firma BASF SE.

Als weiteres explizit ganz besonders gut geeignetes Polyvinylpyrrolidon (PVP) kann auch das Polymer
PVP K30 eingesetzt werden, das von der Firma Ashland (ISP, POI Chemical) vertrieben wird. PVP K
30 ist ein in kaltem Wasser sehr gut I8sliches Polyvinylpyrrolidon, welches die CAS-Nummer 9003-39-
8 besitzt. Das Molgewicht von PVP K 30 liegt bei ca. 40000 g/mol.

Weitere ganz besonders gut geeignete Polyvinylpyrrolidone sind die unter den Handelsnamen
LUVITEC K 17, LUVITEC K 30, LUVITEC K 60, LUVITEC K 80, LUVITEC K 85, LUVITEC K 90 und
LUVITEC K 115 bekannten und von der BASF erhaltlichen Substanzen.

Ebenfalls méglich ist der Einsatz von filmbildenden hydrophilen Polymeren (c) aus der Gruppe der
Copolymere des Polyvinylpyrrolidons, die ebenfalls zu guten und waschechten Farbergebnissen
fuhren. Auch die Lagerstabilititen der Formulierungen, die ein oder mehrere Copolymere des

Polyvinylpyrrolidons (c) enthalten, ist sehr gut.
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Als besonders gut geeignete filmbildende, hydrophile Polymere kdnnen in diesem Zusammenhang
Vinylpyrrolidon-Vinylester-Copolymere genannt werden, wie sie beispielsweise unter dem Waren-
zeichen Luviskol® (BASF) vertrieben werden. Luviskol® VA 64 und Luviskol® VA 73, jeweils

Vinylpyrrolidon/Vinylacetat-Copolymere, sind besonders bevorzugte nichtionische Polymere.

Von den Vinylpyrrolidon-haltigen Copolymeren werden ganz besonders bevorzugt ein Styrene/VP
Copolymer und/oder ein Vinylpyrrolidon-Vinylacetat-Copolymer und/oder ein VP/DMAPA Acrylates
Copolymer und/oder ein VP/Vinyl Caprolactam/DMAPA Acrylates Copolymer in den kosmetischen

Zusammensetzungen eingesetzt.

Vinylpyrrolidon-Vinylacetat-Copolymere werden unter der Bezeichnung Luviskol® VA von der BASF
SE vertrieben. Ein VP/Vinyl Caprolactam/DMAPA Acrylates Copolymer wird beispielsweise unter dem
Handelsnamen Aquaflex® SF-40 von Ashland Inc. vertrieben. Ein VP/DMAPA Acrylates Copolymer
wird beispielsweise unter der Bezeichnung Styleze CC-10 von Ashland vertrieben und ist ein hdchst

bevorzugtes Vinylpyrrolidon-haltiges Copolymer.

Als weitere geeignete Copolymere des Polyvinylpyrrolidons (c) kdnnen auch die Copolymere genannt
werden, die durch Umsetzung von N-Vinylpyrrolidon mit mindestens einem weiteren Monomer aus der
Gruppe aus V-Vinylformamid, Vinylacetat, Ethylen, Propylen, Acrylamid, Vinylcaprolactam, Vinyl-

caprolacton und/oder Vinylalkohol erhalten werden.

In verschiedenen Ausfihrungsformen enthalt ein erfindungsgemales Mittel (c) mindestens ein
filmbildendes, hydrophiles Polymer, das ausgewahlt ist aus der Gruppe aus Polyvinylpyrrolidon (PVP),
Vinylpyrrolidon/Vinylacetat-Copolymeren, Vinylpyrrolidon/Styren-Copolymeren,
Vinylpyrrolidon/Ethylen-Copoylmeren, Vinylpyrrolidon/Propylen-Copolymeren,
Vinylpyrrolidon/Vinylcaprolactam-Copolymeren, Vinylpyrrolidon/Vinylformamid-Copolymeren und/oder

Vinylpyrrolidon/Vinylalkohol-Copolymeren.

Ein weiteres geeigetes Copolymer des Vinylpyrrolidons ist das unter der INCI Bezeichnung

Maltodextrin/VP Copolymer bekannte Polymer.

Weiterhin kann intensiv gefarbtes Keratinmaterial, insbesondere Haare, mit sehr guten
Waschechtheiten erhalten werden, wenn als filmbildendes, hydrophiles Polymer ein nichtionisches,

filmbildendes, hydrophiles Polymer eingesetzt wird.

In verschiedenen Ausflhrungsformen ist ein erfindungsgemafes Mittel dadurch gekennzeichnet, dass

es (c) mindestens ein nichtionisches, filmbildendes, hydrophiles Polymer enthalt.

Unter einem nichtionischen Polymer wird erfindungsgemafl ein Polymer verstanden, das in einem
protischen Losemittel — wie beispielsweise Wasser — bei Standardbedingungen keine Struktur-

einheiten mit permanent kationischen oder anionischen Gruppen tragt, welche durch Gegenionen
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unter Erhaltung der Elektroneutralitdt kompensiert werden mussen. Unter kationische Gruppen fallen
beispielsweise quaternisierte Ammoniumgruppen jedoch keine protonierten Amine. Unter anionische

Gruppen fallen beispielsweise Carboxyl- und Sulfonsauregruppen.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen enthalten die Mittel als nichtionisches, filmbildendes,
hydrophiles Polymer mindestens ein Polymer, das ausgewahlt ist aus der Gruppe aus

— Polyvinylpyrrolidon,

— Copolymeren aus N-Vinylpyrrolidon und Vinylestern von Carbonsauren mit 2 bis 18
Kohlenstoffatomen, insbesondere aus N-Vinylpyrrolidon und Vinylacetat,

— Copolymeren aus N-Vinylpyrrolidon und N-Vinylimidazol und Methacrylamid,

— Copolymeren aus N-Vinylpyrrolidon und N-Vinylimidazol und Acrylamid,

— Copolymeren aus N-Vinylpyrrolidon mit N,N-Di(C1 bis C4)-Alkylamino-(Cz2 bis C4)-alkylacrylamid.

Kommen Copolymere aus N-Vinylpyrrolidon und Vinylacetat zum Einsatz, ist es wiederum bevorzugt,
wenn das Molverhaltnis der aus dem Monomer N-Vinylpyrrolidon enthaltenen Struktureinheiten zu den
aus dem Monomer Vinylacetat enthaltenen Struktureinheiten des Polymers im Bereich von 20 zu 80
bis 80 zu 20, insbesondere von 30 zu 70 bis 60 zu 40, liegt. Geeignete Copolymerisate aus
Vinylpyrrolidon und Vinylacetat sind beispielsweise unter dem Warenzeichen Luviskol® VA 37,
Luviskol® VA 55, Luviskol® VA 64 und Luviskol® VA 73 von der Firme BASF SE erhaltlich.

Ein weiteres besonders bevorzugtes Polymer wird dabei ausgewahlt aus den Polymeren der INCI-
Bezeichnung VP/Methacrylamide/Vinyl Imidazole Copolymer, die beispielsweise unter dem

Handelsnamen Luviset Clear von der Fa. BASF SE erhéltlich sind.

Ein weiteres bevorzugtes nichtionisches, filmbildendes, hydrophiles Polymer ist ein Copolymer aus N-
Vinylpyrrolidon und N,N-Dimethylaminopropylmethacrylamid, welches beispielsweise mit der INCI-
Bezeichnung VP/DMAPA Acrylates Copolymer z. B. unter der Handelsbezeichnung Stylezee CC 10

von der Firma ISP verkauft wird.

Ein kationisches erfindungsgemaf einsetzbares Polymer ist das Copolymer aus N-Vinylpyrrolidon, N-
Vinylcaprolactam, N-(3-Dimethylaminopropyl)methacrylamid und 3-(Methacryloylamino)propyl-lauryl-
dimethylammoniumchlorid (INCI-Bezeichnung: Polyquaternium-69), welches beispielsweise unter dem
Handelsnamen AquaStyle® 300 (28-32 Gew.-% Aktivsubstanz in Ethanol-Wasser-Gemisch,
Molekulargewicht 350000) von der Firma ISP vertrieben wird.

Weitere geeignete filmbildende, hydrophile Polymere sind beispielsweise
- Vinylpyrrolidon-Vinylimidazoliummethochlorid-Copolymere, wie sie unter den Bezeichnungen
Luviquat® FC 370, FC 550 und der INCI-Bezeichnung Polyquaternium-16 sowie FC 905 und HM

552 angeboten werden,
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- Vinylpyrrolidon-Vinylcaprolactam-Acrylat-Terpolymere, wie sie mit Acrylsdureestern und
Acrylsdureamiden als dritter Monomerbaustein im Handel beispielsweise unter der Bezeichnung

Aquaflex® SF 40 angeboten werden.

Polyquaternium-11 ist das Reaktionsprodukt von Diethylsulfat mit einem Copolymer von
Vinylpyrrolidon und Dimethylaminoethylmethacrylat. Geeignete Handelsprodukte sind beispielsweise
unter den Bezeichnungen Dehyquart® CC 11 und Luviquat® PQ 11 PN von der BASF SE oder
Gafquat 440, Gafquat 734, Gafquat 755 oder Gafquat 755N von Ashland Inc. erhaltlich.

Polyquaternium-46 ist das Reaktionsprodukt von Vinylcaprolactam und Vinylpyrrolidon mit
Methylvinylimidazoliummethosulfat und ist beispielsweise unter der Bezeichnung Luviquat® Hold von
der BASF SE erhaltlich. Polyquaternium-46 wird bevorzugt in einer Menge von 1 bis 5 Gew.-% -
bezogen auf das Gesamtgewicht der kosmetischen Zusammensetzung - eingesetzt. Es ganz
besonders bevorzugt, dass Polyquaternium-46 in Kombination mit einer kationischen Guar-
Verbindung eingesetzt wird. Es ist sogar héchst bevorzugt, dass Polyquaternium-46 in Kombination

mit einer kationischen Guar-Verbindung und Polyquaternium-11 eingesetzt wird.

Als geeignete anionische filmbildende Polymere kénnen zum Beispiel Acrylsaure-Polymere eingesetzt
werden, die in unvernetzter oder vernetzter Form vorliegen kénnen. Entsprechende Produkte werden
beispielsweise unter den Handelsnamen Carbopol 980, 981, 954, 2984 and 5984 von der Firma
Lubrizol oder auch unter den Namen Synthalen M and Synthalen K von der Firma 3V Sigma (The Sun

Chemicals, Inter Harz) kommerziell vertrieben.

Beispiele fiir geeignete filmbildende, hydrophile Polymere aus der Gruppe der natirlichen Gums sind

Xanthan Gum, Gellan Gum, Carob Gum .

Beispiele fir geeignete filmbildende, hydrophile Polymere aus der Gruppe der Polysaccharide sind

Hydroxyethylcellulose, Hydroxypropylcellulose, Ethylcellulose und Carboxymethyl-Cellulose.

Geeignete filmbildende, hydrophile Polymere aus der Gruppe der Acrylamide sind beispielsweise
Polymere, welche ausgehend von Monomeren der (Methy)Acrylamido-C1-C4-alkyl-sulfonsaure bzw.
der Salze hiervon hergestellt werden. Entsprechende Polymere kdnnen ausgewahlt sein aus den
Polymeren von Polyacrylamidomethansulfonsdure, Polyacrylamidoethansulfonsdure, Polyacrylamido-
propansulfonsaure, Poly2-acrylamido-2-methylpropansulfonsiure, Poly-2-Methylacrylamido-2-

methylpropansulfonsaure und/oder Poly-2-methylacrylamido-n-butansulfonsaure.

Bevorzugte Polymere der Poly(meth)arylamido-C1-C4-alkyl-sulfonsduren sind vernetzt und zu

mindestens 90 % neutralisiert. Diese Polymere kdnnen vernetzt oder auch unvernetzt sein.

Vernetzte und ganz oder teilweise neutralisierte Polymere des Typs der Poly-2-acrylamido-2-
methylpropansulfonsauren sind unter den INCI-Namen "Ammonium Polyacrylamido-2-methyl-propan-

esulphonate" oder ,Ammonium Polyacryldimethyltauramide" bekannt.
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Ein weiteres bevorzugtes Polymer dieses Typs ist das der Firma Clamant unter dem Handelsnamen
Hostacerin AMPS vertriebene vernetzte Poly-2-acrylamido-2methyl-propanesulphonsdure-Polymer,

das teilweise mit Ammoniak neutralisiert ist.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafRes Mittel dadurch gekenn-
zeichnet, dass es mindestens ein filmbildendes, hydrophobes Polymer (c) enthalt, das ausgewahlt ist
aus der Gruppe der Copolymere von Acrylsdure, der Copolymere der Methacrylsdure, der Homo-
polymere oder Copolymere von Acrylsaure-Estern, der Homopolymere oder Copolymere von
Methacrylsaure-Estern, der Homopolymere oder Copolymere von Acrylsdureamiden, der Homo-
polymere oder Copolymere von Methacrylsdure-Amiden, der Copolymere des Vinylpyrrolidons, der
Copolymere des Vinylalkohols, der Copolymere des Vinylacetats, der Homopolymere oder
Copolymere des Ethylens, der Homopolymere oder Copolymere des Propylens, der Homopolymere

oder Copolymere des Styrens, der Polyurethane, der Polyester und/oder der Polyamide.

Weitere besonders gut geeignete filmbildende hydrophobe Polymere kénnen ausgewahlt werden aus
den Homopolymere oder Copolymeren von Olefinen, wie beispielsweise Cycloolefinen, Butadien,
Isopren oder Styren, Vinylethern, Vinylamiden, den Estern oder Amiden von (Meth)Acrylsdure mit

mindestens einer C1-Cao-Alkylgruppe, einer Arylgruppe oder einer C2-C10-Hydroxyalkylgruppe.

Weitere filmbildende hydrophobe Polymere kdénnen ausgewahlt sein aus den Homo- oder
Copolymeren von Isooctyl-(meth)acrylat; Isononyl-(meth)acrylat; 2-Ethylhexyl-(meth)acrylat; Lauryl-
(meth)acrylat);  isopentyl-(meth)acrylat;  n-Butyl-(meth)acrylat);  Isobutyl-(meth)acrylat;  Ethyl-
(meth)acrylat; Methyl-(meth)acrylat; tert-Butyl-(meth)acrylat; Stearyl-(meth)acrylat; Hydroxyethyl-
(meth)acrylat; 2-Hydroxypropyl-(methacrylat; 3-Hydroxypropyl-(meth)acrylat und/oder Gemischen

hiervon.

Weitere filmbildende hydrophobe Polymere kdénnen ausgewadhlt sein aus den Homo- oder
Copolymeren von (Meth)acrylamid; N-Alkyl-(meth)acrylamiden, insbesondere solchen mit C2-C18
Alkylgruppen, wie beispielsweise N-Ethyl-acrylamid, N-tert-butyl-acrylamid, le N-Octyl-crylamid; N-
Di(C1-C4)alkyl-(meth)acrylamid.

Bevorzugte anionische Copolymere sind beispielsweise Copolymere aus Acrylsaure, Methacrylsaure
oder deren C+-Ce-Alkylestern, wie sie unter der INCI-Deklaration Acrylates Copolymere vertrieben
werden. Ein geeignetes Handelsprodukt ist beispielsweise Aculyn® 33 der Firma Rohm & Haas.
Weiterhin bevorzugt sind aber auch Copolymere aus Acrylsdure, Methacrylsdure oder deren C1-Ce-
Alkylestern und den Estern einer ethylenisch ungesattigten Saure und einem alkoxylierten Fettalkohol.
Geeignete ethylenisch ungesattigte Sauren sind insbesondere Acrylsdure, Methacrylsdure und

Itaconsaure; geeignete alkoxylierte Fettalkohole sind insbesondere Steareth-20 oder Ceteth-20.
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Auf dem Markt befindliche ganz besonders bevorzugte Polymere sind beispielsweise Aculyne 22
(Acrylates/Steareth-20 Me-thacrylate Copolymer), Aculyne 28 (Acrylates/Beheneth-25 Methacrylate
Copolymer), Structure 2001e (Acryla-tes/Steareth-20 Itaconate Copolymer), Structure 3001e
(Acrylates/Ceteth-20 Itaconate Copolymer), Structure Pluse (Acrylates/Aminoacrylates C10-30 Alkyl
PEG-20 Itaconate Copolymer), Carbopol® 1342, 1382, Ultrez 20, Ultrez 21 (Acrylates/C10-30 Alkyl
Acrylate Crosspolymer), Synthalen W 2000® (Acrylates/Palmeth-25 Acrylate Copolymer) oder das
Rohme und Haas vertriebene Soltex OPT (Acrylates/C12-22 Alkyl methacrylate Copolymer).

Als geeignete Polymere auf der Basis von Vinyl-Monomeren kdnnen beispielsweise genannt werden
die Homo- und Copolymere des N-Vinylpyrrolidons, des Vinylcaprolactams, des Vinyl-(C1-C6-)alkyl-

Pyrrols, des Vinyl-oxazols, des Vinyl-thiazols, des Vinylpyrimidins, des Vinylimidazols.

Weiterhin ganz besonders gut geeignet sind die Copolymere Octylacrylamid/acrylates/ butylamino-
ethyl-methacrylate copolymer, wie es beispielsweise unter den Handelsnamen AMPHOMER® ou
LOVOCRYL® 47 von NATIONAL STARCH kommerziell vertrieben wird, oder auch die Copolymere
von Acrylates/Octylacrylamide die unter den Handelshamen DERMACRYL® LT und DERMACRYL®
79 von NATIONAL STARCH vertrieben werden.

Als geeignete Polymere auf der Basis von Olefinen kdnnen beispielsweise genannt werden die Homo-

und Copolymere des Ethylens, des Propylens, des Butens, des Isoprens und des Butadiens.

Im Rahmen einer weiteren Ausfuhrungsform kdénnen als filmbildende hydrophobe Polymere die Block-
Copolymere eingesetzt werden, die mindestens einen Block aus Styren oder den Derivaten des
Styrens umfassen. Bei diesen Block-Copolymeren kann es sich um Copolymere handeln, die neben
einem Styren-Block einen oder mehrere weitere Blocke enthalten, wie beispielsweise Styren/Ethylen,
Styren/Ethylen/Butylen, Styen/Butylen, Styren/Isopren, Styren/Butadien. Entsprechende Polymere

werden von der BASF unter dem Handelsnamen ,Luvitol HSB* kommerziell vertrieben.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen kdnnen besonders gute Farbungen mit den anionischen
direktziehenden Farbstoffen erhalten werden, wenn auch das filmbildende hydrophobe Polymere

anionische Ladungen tragt.

In verschiedenen Ausflhrungsformen ist ein erfindungsgemafes Mittel dadurch gekennzeichnet, dass

es (c) mindestens ein anionisches, filmbildendes, hydrophobes Polymer enthalt.

Unter einem anionischen Polymer wird ein Polymer verstanden, das Wiederholungseinheiten mit
mindestens einer Carbonsaure-Gruppe, einer Sulfonsdure-Gruppe und/oder deren physiologisch
vertraglichen Salzen umfasst. Mit anderen Worten wird ein anionisches Polymer aus Monomeren
hergestellt, die mindestens eine Carbonsaure-Gruppe, eine Sulfonsdure-Gruppe besitzen. In diesem
Zusammenhang ganz besonders bevorzugt sind die zuvor genannten hydrophoben, filmbildenden

(Co)polymere der Acrylsdure und die (Co)polymere der Methacrylsdure. In den Polymeren dieser
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Gruppe sind die Carbonsaure-Gruppen, die Sulfonsdure-Gruppen bzw. deren Salze in einer Menge
enthalten, bei der gewahrleistet bleibt, dass der hydrophobe Charakter des gesamten Polymers
erhalten bleibt.

In bevorzugten Ausfiihrungsformen ist das filmbildende Polymer ein Polymer oder Copolymer auf der

Basis von Acrylsaure und/oder Methacrylsaure.

Das oder die filmbildenden Polymere (c) werden bevorzugt in bestimmten Mengenbereichen im
erfindungsgemaflien Mittel eingesetzt. In diesem Zusammenhang hat es sich zur Ldsung der
erfindungsgemafen Aufgabenstellung als besonders bevorzugt erwiesen, wenn das Mittel — bezogen
auf sein Gesamtgewicht — ein oder mehrere Polymere in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 25,0 Gew.-

%, bevorzugt von 0,2 bis 20,0 Gew-%, weiter bevorzugt von 0,5 bis 15,0 Gew.-% und ganz besonders

bevorzugt von 1,0 bis 7,0 Gew.-% enthalt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgeméafies Mittel daher dadurch
gekennzeichnet, dass es — bezogen auf sein Gesamtgewicht — ein oder mehrere filmbildende
Polymere (c) in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 25,0 Gew.-%, bevorzugt von 0,2 bis 20,0 Gew-%,
weiter bevorzugt von 0,5 bis 15,0 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 1,0 bis 7,0 Gew.-%

enthalt.

Silicone

Die erfindungsgemafien Mittel kbnnen ferner zusatzlich mindestens ein Silicon als vierten Inhaltsstoff
(d) enthalten. Dieses Silicon kann, wenn vorhanden, mit der organischen Siliciumverbindung (a) oder

der farbgebenden Verbindung (b) zusammen vorformuliert vorliegen.

Die Silicone, die optional zur Formulierung der organischen Silicumverbindungen (a) eingesetzt

werden, sind vorzugsweise fliichtige Silicone, insbesondere Siloxane der Formel (IV)

(R10)3Si-O-(Si(R10)2-O)k-Si(R10)3 (IV),
wobei
- jedes R10 unabhangig fir eine C1-Ce-Alkylgruppe, vorzugsweise Methyl oder Ethyl, bevorzugter
Methyl, steht,
- k fir 0 oder eine ganze Zahl von 1 bis 30 steht, bevorzugt 0 bis 10, noch bevorzugter 0-5, am

bevorzugtesten 0 oder 1, d.h. Hexamethyldisiloxan und Octamethyltrisiloxan.

.Fluchtige Silicone®, wie in diesem Zusammenhang verwendet, bezeichnet Silicone mit kinematischen
Viskositaten bei 25°C im Bereich 0,65 — 20,0 ¢St (0,0065 — 0,2 cm?/s), besonders bevorzugt Silicone
mit 0,65 — 2,0 cSt, noch bevorzugter bis 1,0 cSt. Diese habe die Eigenschaft schnell wahrend

Applikation zu verdunsten und beeinflussen die Kondensationreaktion der Silane nicht. Derartige
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Silikone sind insbesondere die Methylsiloxane der obigen Formel (IV) in denen k = 0 bis 30 oder 0 bis

20 oder 0 bis 10, vorzugsweise 0 bis 3, noch bevorzugter 0 bis 1 ist.

Die Silicone, die optional zur Formulierung der farbgebenden Verbindungen (b) eingesetzt werden

sind vorzugsweise PEG-modifizierte Dimethylsiloxane der Formel (V)
(R10)3Si-O-(Si(R10R11)-O)k-Si(R10)3 (V),

wobei

- jedes R10 unabhangig fir eine C1-Ce-Alkylgruppe, vorzugsweise Methyl oder Ethyl, bevorzugter

Methyl, steht,

- jedes R11 unabhangig fir eine C1-Ce-Alkylgruppe, vorzugsweise Methyl oder Ethyl, bevorzugter

Methyl, oder eine Gruppe der Formel -(CH2)-(OCH2CH2)mOH steht,

- k fir eine ganze Zahl von 1 bis 100 steht, bevorzugt 1 bis 30;

- | fir eine ganze Zahl von 1 bis 10 steht, bevorzugt 2 oder 3;

- m fur eine ganze Zahl von 1 bis 30 steht, bevorzugt 5 bis 20, bevorzugter 10, 11, 12, 13 oder 14;

wobei mindestens ein R11 aber vorzugsweise nicht alle R11 eine Gruppe der Formel -(CH2)-

(OCH2CH2)mOH ist/sind.

Wassergehalt der Mittel

Das erfindungsgemafe Mittel enthalt die wesentlichen Inhaltsstoffe (a), (b) und optional (c) in einem
kosmetischen Trager, bevorzugt in einem wassrigen oder wasserhaltigen kosmetischen Trager, wie

bereits oben beschrieben.

Derartige Mittel, in denen die genannten Inhaltstoffe in einem wassrigen oder wasserhaltigen
kosmetischen Trager vorliegen, sind typischerweise die gebrauchsfertigen Mittel. Ohne an diese
Theorie gebunden zu sein, wird namlich vermutet, dass die organische Siliciumverbindung (a), die
eine oder mehrere Hydroxylgruppen oder hydrolysierbare Gruppen pro Molekil umfasst, in
Anwesenheit des Wassers weiter hydrolysiert und/oder kondensiert. Die auf diese Weise
entstehenden Hydrolyseprodukte bzw. Oligo- und/oder Polymere besitzen eine besonders hohe
Affinitadt zur Oberflache des Keatinmaterials. Mit den farbgebenden Verbindungen (b) kann sich auf
diese Weise optional auch zusammen mit dem filmbildenden, hydrophilen Polymer (c) ein stabiler und

resistenter Film ausbilden.

Es ist erfindungsgemaf bevorzugt, dass die Inhaltstoffe (a) und (b) zusammen in einem wassrigen
oder wasserhaltigen Trager fur die Verwendung formuliert/gemischt werden und der optionale
Inhaltstoff (c) separat in einem wassrigen oder wasserhaltigen Trager fur die Verwendung formuliert
und in einem nachfolgenden Schritt eingesetzt wird. Alternativ kann es ebenfalls erfindungsgeman
bevorzugt sein, den Inhaltstoff (a) in einem wassrigen oder wasserhaltigen Trager fir die Verwendung
zu formulieren werden und den Inhaltstoff (b) und optional auch Inhaltstoff (c) in einem wassrigen oder
wasserhaltigen Trager fir die Verwendung separat zu formulieren/mischen und in einem

nachfolgenden Schritt einzusetzen.
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In verschiedenen Ausfiihrungsformen kann das Mittel daher — bezogen auf sein Gesamtgewicht —
einen Wassergehalt von 15 bis 95 Gew.-%, bevorzugt von 20 bis 95 Gew.-%, weiter bevorzugt von 25
bis 95 Gew.-%, noch weiter bevorzugt von 30 bis 95 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 45

bis 95 Gew.-% besitzen.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ist ein erfindungsgemafes Mittel dadurch gekennzeichnet, dass es
— bezogen auf sein Gesamtgewicht — einen Wassergehalt von 15 bis 95 Gew.-%, bevorzugt von 20
bis 95 Gew.-%, weiter bevorzugt von 25 bis 95 Gew.-%, noch weiter bevorzugt von 30 bis 95 Gew.-%

und ganz besonders bevorzugt von 45 bis 95 Gew.-% besitzt.

Mehrkomponenten-Verpackungseinheit (Kit-of-parts)

Bei dem zuvor beschriebenen Mittel des ersten Erfindungsgegenstands kann es sich um das
anwendungsbereite Farbemittel handeln. Dieses enthalt mit der oder den organischen
Siliciumverbindungen (a) eine Klasse von reaktiven Verbindungen, die wie zuvor beschriebenen in

Anwesenheit von Wasser eine weitere Hydrolyse und/oder Kondensation eingehen kdnnen.

Zur Erhéhung der Lagerstabilitdt und um eine vorzeitige vollstindige Hydrolyse und Kondensation zu
vermeiden, wird dieses Mittel dem Anwender bevorzugt in Form einer Mehrkomponenten-
Verpackungseinheit (Kit-of-parts) zur Verfugung gestellt. Kurz vor der Anwendung auf dem
keratinischen Material kann der Anwender die verschiedenen Komponenten dieser Verpackungs-

einheit vermischen und auf diese Weise das anwendungsbereite Farbemittel herstellen.

Ein zweiter Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist eine Mehrkomponenten-Verpackungseinheit
(Kit-of-parts) zum Farben von keratinischem Material, insbesondere menschlichen Haaren, welche
getrennt voneinander konfektioniert
- einen ersten Container enthaltend ein kosmetisches Mittel (1) und
- einen zweiten Container enthaltend ein kosmetisches Mittel (11) und
- einen dritten Container enthaltend ein kosmetisches Mittel (Ill) umfasst,
wobei
- das Mittel (1) mindestens eine organische Siliciumverbindung (a) enthalt, wie sie hierin definiert
ist, sowie optional auch ein Silicon, wie hierin definiert,
- das Mittel (I1) Wasser und optional mindestens eine farbgebende Verbindung (b), wie sie hierin
definiert ist, enthalt und
- das Mittel (1) mindestens ein filmbildendes Polymer (c), wie es hierin definiert ist, und optional
mindestens eine farbgebende Verbindung (b), wie sie hierin definiert ist, enthalt,
wobei entweder das Mittel (11), das Mittel (Ill) oder beide mindestens eine farbgebende Verbindung (b)

enthalten.
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In Ausfiihrungsformen in denen Mittel (11) und (lll) beide mindestens eine farbgebende Verbindung (b)

enthalten, kann diese gleich oder unterschiedlich sein.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen wird das anwendungsbereite Mittel durch Vermischen der Mittel
() und () hergestellt und Mittel (lll) separat nach der Anwendung der Mittel (1) und (ll) angewandt.
Alternativ, wenn auch nicht bevorzugt, kénnen alle drei Mittel (1), (II), und (lll) zum

anwendungsbereiten Mittel vermischt werden.

Beispielsweise kann der Anwender das Mittel (1), welches die organische Siliciumverbindung(en) (a)
enthalt, zunachst mit dem wasserhaltigen Mittel (Il) verriihren oder verschitteln. Dieses Mittel aus ()
und (II) kann dann bereits direkt als solches auf das keratinhaltige Material appliziert werden, wobei
Mittel (lll) in einem nachfolgenden Schritt appliziert wird. Alternativ kann der Anwender nach dem
Mischen der mittel (I) und (ll) optional das Mittel (1), welches ggf. die farbgebende(n) Verbindung(en)

(b) und das oder die filmbildenden Polymeren (c) enthalt, zu dem Gemisch aus (l) und (ll) hinzufiigen

und alle drei Mittel miteinander vermengen und das entstandene Gemisch applizieren.

In besonders bevorzugten Ausfiihrungsformen werden die Mittel (1), (1) und (lll) sukzessive auf dem
keratinischen Material angewendet, so dass die Mittel erst auf dem Keratinmaterial miteinander

interagieren.

Wie oben beschrieben kann der Anwender beispielsweise das Mittel (1), welches die organische
Siliciumverbindung(en) (a) enthalt, zunachst mit dem wasserhaltigen Mittel (ll) verrlhren oder
verschitteln. Diese Mischung aus (1) und (ll) kann der Anwender nun — entweder direkt nach ihrer
Herstellung oder nach einer kurzen Reaktionszeit von 10 Sekunden bis 20 Minuten — auf die
Keratinmaterialien applizieren. Danach kann der Anwender nun das Mittel (lll), welches das
filmbildende Polymer (c) enthalt, auf dem Keratinmaterial anwenden. Es kann dabei bevorzugt sein,
dass das Mittel (1) farbgebende Verbindungen (b) enthalt. In solchen Ausfuhrungsformen kann Mittel

(1) ebenfalls farbgebende Verbindungen enthalten, enthalt aber in verschiedenen Ausfihrungsformen

keine solchen Verbindungen (b).

Um eine mdglichst lagerstabile Formulierung bereitstellen zu kdnnen, wird das Mittel (I) selbst

bevorzugt wasserarm oder wasserfrei konfektioniert.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist eine erfindungsgemalle Mehrkomponenten-Verpackungs-
einheit (Kit-of-parts) dadurch gekennzeichnet, dass das Mittel (1) — bezogen auf das Gesamtgewicht
des Mittels (I) — einen Wassergehalt von weniger als 1 Gew.-%, noch weiter bevorzugt von weniger

als 0,1 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von weniger als 0,01 Gew.-% enthalt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist eine erfindungsgemalRe Mehrkomponenten-
Verpackungseinheit dadurch gekennzeichnet, dass das Mittel (I) — bezogen auf das Gesamtgewicht

des Mittels (I) - ein oder mehrere organische Siliciumverbindungen (a) in einer Gesamtmenge von 20
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bis 100,0 Gew.-%, bevorzugt von 25 bis 90 Gew.-%, weiter bevorzugt von 30 bis 80 Gew.-% und ganz

besonders bevorzugt von 40 bis 75 Gew.-% enthalt.

Das Mittel (Il) enthalt Wasser. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist eine erfindungsgemafe
Mehrkomponenten-Verpackungseinheit (Kit-of-parts) dadurch gekennzeichnet, dass das Mittel (ll) —
bezogen auf das Gesamtgewicht des Mittels (lI) — einen Wassergehalt von 15 bis 100 Gew.-%,
bevorzugt von 35 bis 100 Gew.-%, weiter bevorzugt von 55 bis 100 Gew.-%, noch weiter bevorzugt

von 65 bis 100 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 75 bis 100 Gew.-% besitzt.

Das Mittel (lll) enthalt mindestens ein filmbildendes Polymer (c), wie es im Detail bereits bei der

Beschreibung des ersten Erfindungsgegenstands offenbart wurde.

Sowohl Mittel (Il) als auch Mittel (Ill) kdnnen unabhangig voneinander mindestens eine farbgebende

Verbindung (b) enthalten.

In einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform enthalt das Mittel (Il) und/oder (lll) die bereits

genannten, die bevorzugten und die besonders bevorzugten Pigmente (b).

In einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform enthalt das Mittel (Il) und/oder (lll) die bereits

genannten, die bevorzugten und die besonders bevorzugten direktziehenden Farbstoffe (b).

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist eine erfindungsgemalRe Mehrkomponenten-
Verpackungseinheit dadurch gekennzeichnet, dass das Mittel (Il) und/oder (lll) — bezogen auf das
Gesamtgewicht des Mittels (lll) - ein oder mehrere farbgebende Verbindungen (b) in einer
Gesamtmenge von 0,01 bis 10,0 Gew.-%, bevorzugt von 0,1 bis 8,0 Gew.-%, weiter bevorzugt von 0,2

bis 6,0 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 0,5 bis 4,5 Gew.-% enthalt.

In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsform enthalt das Mittel (111) die bereits genannten, die

bevorzugten und die besonders bevorzugten filmbildenden Polymere (c).

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist eine erfindungsgemalRe Mehrkomponenten-
Verpackungseinheit dadurch gekennzeichnet, dass das Mittel (Ill) — bezogen auf das Gesamtgewicht
des Mittels (lll) — ein oder mehrere filmbildende Polymere (b) in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 25,0
Gew.-%, bevorzugt von 0,2 bis 20,0 Gew-%, weiter bevorzugt von 0,5 bis 15,0 Gew.-% und ganz

besonders bevorzugt von 1,0 bis 7,0 Gew.-% enthalt.

Die Mittel (1) und (1l) bzw. die Mittel (1), (II) und (lll) kdnnen in verschiedenen Mengen miteinander
vermischt werden. So kann beispielsweise der erste Container 5 g bis 200 g des Mittels (I) enthalten.
Der zweite Container kann 5 g bis 200 g des Mittels (IlI) enthalten. Der dritte Container kann 5 b bis
200 g des Mittels (I11) enthalten.
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Weitere Inhaltsstoffe

Die zuvor beschriebenen Mittel, d.h. das anwendungsbereite Mittel des ersten Erfindungs-
gegenstands, und auch die Mittel (1), (II) und (lll) des erfindungsgemafen Kits des zweiten
Erfindungsgegenstands, kdnnen ferner auch noch ein oder mehrere optionale Inhaltsstoffe enthalten.
Diese kdnnen die bereits oben beschriebenen Silicone in Mittel (1), (1) oder (Ill) umfassen, wobei hier
far Mittel (1) insbesondere die fiur die Formulierung mit den organischen Siliciumverbindungen (a)
bevorzugten Silicone verwendet werden und far Mittel (Il) oder (lll), abhangig davon welche die
Verbindungen (b) enthalten, die fiir die Formulierung mit den farbgebenden Verbindungen (b)

bevorzugten Silicone.

Die Mittel kdnnen zusatzlich ein oder mehrere Tenside enthalten. Unter dem Begriff Tenside werden
grenzflachenaktive Substanzen verstanden. Man unterscheidet anionische Tenside bestehend aus
einem hydrophoben Rest und einer negativ geladenen hydrophilen Kopfgruppe, amphotere Tenside,
welche sowohl eine negative als auch eine kompensierende positive Ladung tragen, kationische
Tenside, welche neben einem hydrophoben Rest eine positiv geladene hydrophile Gruppe aufweisen,
und nichtionische Tenside, welche keine Ladungen sondern starke Dipolmomente aufweisen und in

wassriger Losung stark hydratisiert sind.

Als zwitterionische Tenside werden solche oberflachenaktiven Verbindungen bezeichnet, die im
Molekil mindestens eine quartire Ammoniumgruppe und mindestens eine —COOQO" - oder —SO30 -
Gruppe tragen. Besonders geeignete zwitterionische Tenside sind die sogenannten Betaine wie die N-
Alkyl-N,N-dimethylammonium-glycinate, beispielsweise das Kokosalkyl-dimethylammoniumglycinat, N-
Acyl-aminopropyl-N,N-dimethylammoniumglycinate, beispielsweise das Kokosacylaminopropyl-
dimethylammoniumglycinat, und 2-Alkyl-3-carboxymethyl-3-hydroxyethyl-imidazoline mit jeweils 8 bis

18 C-Atomen in der Alkyl- oder Acylgruppe sowie das Kokosacylaminoethylhydroxyethylcarboxy-
methylglycinat. Ein bevorzugtes zwitterionisches Tensid ist das unter der INCI-Bezeichnung

Cocamidopropyl Betaine bekannte Fettsdureamid-Derivat.

Unter ampholytischen Tensiden werden solche oberflachenaktiven Verbindungen verstanden, die
auler einer Cs - Cz4 - Alkyl- oder -Acylgruppe im Molekil mindestens eine freie Aminogruppe und min-
destens eine -COOH- oder -SOsH-Gruppe enthalten und zur Ausbildung innerer Salze befahigt sind.
Beispiele fir geeignete ampholytische Tenside sind N-Alkylglycine, N-Alkylpropionsauren, N-
Alkylaminobuttersduren, N-Alkyliminodipropionsduren, N-Hydroxyethyl-N-alkylamidopropylglycine, N-
Alkyltaurine, N-Alkylsarcosine, 2-Alkylaminopropionsduren und Alkylaminoessigsauren mit jeweils
etwa 8 bis 24 C-Atomen in der Alkylgruppe. Typische Beispiele fir amphotere bzw. zwitterionische
Tenside sind Alkylbetaine, Alkylamidobetaine, Amino-propionate, Aminoglycinate, Imidazo-

liniumbetaine und Sulfobetaine.

Besonders bevorzugte ampholytische Tenside sind das N-Kokosalkylaminopropionat, das Kokos-

acylaminoethylaminopropionat und das C12 - C1s - Acylsarcosin.
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Die Mittel kdnnen auch zusatzlich mindestens ein nichtionisches Tensid enthalten. Geeignete
nichtionische Tenside sind Alkylpolyglykoside sowie Alkylenoxid-Anlagerungsprodukte an Fettalkohole
und Fettsauren mit jeweils 2 bis 30 Mol Ethylenoxid pro Mol Fettalkohol bzw. Fettsdure erwiesen.
Zubereitungen mit guten Eigenschaften werden ebenfalls erhalten, wenn sie als nichtionische Tenside
Fettsaureester von ethoxyliertem Glycerin enthalten, die mit mindestens 2 Mol Ethylenoxid umgesetzt
wurden. Die nichtionischen Tenside werden in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 45 Gew.-%, bevorzugt
1 bis 30 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 1 bis 15 Gew.-% - bezogen auf das

Gesamtgewicht des jeweiligen Mittels — eingesetzt.

Weiterhin kdénnen die Mittel zusatzlich auch mindestens ein kationisches Tensid enthalten. Unter
kationischen Tensiden werden Tenside, also grenzflachenaktive Verbindungen, mit jeweils einer oder
mehreren positiven Ladungen verstanden. Kationische Tenside enthalten ausschlieBlich positive
Ladungen. Ublicherweise sind diese Tenside aus einem hydrophoben Teil und einer hydrophilen
Kopfgruppe aufgebaut, wobei der hydrophobe Teil in der Regel aus einem Kohlenwasserstoff-Gerust
(z.B. bestehend aus einer oder zwei linearen oder verzweigten Alkylketten) besteht, und die
positive(n) Ladung(en) in der hydrophilen Kopfgruppe lokalisiert sind. Beispiele fir kationische
Tenside sind

- quartdre Ammoniumverbindungen, die als hydrophobe Reste ein oder zwei Alkylketten mit einer
Kettenldnge von 8 bis 28 C-Atomen tragen kdénnen,

- quartdre Phosphoniumsalze, substituiert mit einer oder mehreren Alkylketten mit einer Kettenlange
von 8 bis 28 C-Atomen oder

- tertiare Sulfonium-Salze.

Weiterhin kann die kationische Ladung auch in Form einer Onium-Struktur Bestandteil eines hetero-
zyklischen Ringes (z.B. eines Imidazoliumringe oder einer Pyridiniumringes) sein. Neben der
funktionellen Einheit, welche die kationische Ladung tragt, kann das kationische Tensid auch weitere
ungeladene funktionelle Gruppen beinhalten, wie dies beispielsweise bei Esterquats der Fall ist. Die
kationischen Tenside werden in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 45 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 30 Gew.-
% und ganz besonders bevorzugt von 1 bis 15 Gew.-% - bezogen auf das Gesamtgewicht des

jeweiligen Mittels — eingesetzt.

Weiterhin kdnnen die erfindungsgemaflen Mittel auch mindestens ein anionisches Tensid enthalten.
Als anionische Tenside werden oberflachenaktive Mittel mit ausschlieRlich anionischen Ladungen
(neutralisiert durch ein entsprechendes Gegenkation) bezeichnet. Beispiele fur anionische Tenside
sind Fettsauren, Alkylsulfate, Alkylethersulfate und Ethercarbonsauren mit 12 bis 20 C-Atomen in der

Alkylgruppe und bis zu 16 Glykolethergruppen im Molekal.

Die anionischen Tenside werden in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 45 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 30
Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 1 bis 15 Gew.-% - bezogen auf das Gesamtgewicht des

jeweiligen Mittels — eingesetzt.
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Die Mittel kbnnen ferner auch noch weitere Wirk-, Hilfs- und Zusatzstoffe enthalten, wie beispielsweise
Lésungsmittel, Fettbestandteile wie beispielsweise der Cs-Cso-Fettalkohole, der Cs-Cso-Fettsaure-
triglyceride, der Cs-Cso-Fettsauremonoglyceride, der Cs-Cao-Fettsdurediglyceride und/oder der
Kohlenwasserstoffe; Strukturanten wie Glucose, Maleinsaure und Milchsdure, haarkonditionierende
Verbindungen wie Phospholipide, beispielsweise Lecitin und Kephaline; Parfimdle, Dimethylisosorbid
und Cyclodextrine; faserstrukturverbessernde Wirkstoffe, insbesondere Mono-, Di- und Oligo-
saccharide wie beispielsweise Glucose, Galactose, Fructose, Fruchtzucker und Lactose; Farbstoffe
zum Anfarben des Mittels; Antischuppenwirkstoffe wie Piroctone Olamine, Zink Omadine und
Climbazol; Aminosduren und Oligopeptide; Proteinhydrolysate auf tierischer und/oder pflanzlicher
Basis, sowie in Form ihrer Fettsdure-Kondensationsprodukte oder gegebenenfalls anionisch oder
kationisch modifizierten Derivate; pflanzliche Ole; Lichtschutzmittel und UV-Blocker; Wirkstoffe wie
Panthenol, Pantothensdure, Pantolacton, Allantoin, Pyrrolidinoncarbonsauren und deren Salze sowie
Bisabolol; Polyphenole, insbesondere Hydroxyzimtsauren, 6,7-Dihydroxycumarine, Hydroxybenzoe-
sauren, Catechine, Tannine, Leukoanthocyanidine, Anthocyanidine, Flavanone, Flavone und
Flavonole; Ceramide oder Pseudoceramide; Vitamine, Provitamine und Vitaminvorstufen;
Pflanzenextrakte; Fette und Wachse wie Fettalkohole, Bienenwachs, Montanwachs und Paraffine;
Quell- und Penetrationsstoffe wie Glycerin, Propylenglykolmonoethylether, Carbonate, Hydrogen-
carbonate, Guanidine, Harnstoffe sowie primare, sekundare und tertidre Phosphate; Tribungsmittel
wie Latex, Styrol/PVP- und Styrol/Acrylamid-Copolymere; Perlglanzmittel wie Ethylenglykolmono- und
-distearat sowie PEG-3-distearat; sowie Treibmittel wie Propan-Butan-Gemische, N2O, Dimethylether,
CO2 und Luft.

Die Auswahl dieser weiteren Stoffe wird der Fachmann gemal der gewlinschten Eigenschaften der
Mittel treffen. Bezlglich weiterer fakultativer Komponenten sowie der eingesetzten Mengen dieser
Komponenten wird ausdriicklich auf die dem Fachmann bekannten einschlagigen Handbicher
verwiesen. Die zusatzlichen Wirk- und Hilfsstoffe werden in den erfindungsgemallen Zubereitungen
bevorzugt in Mengen von jeweils 0,0001 bis 25 Gew.-%, insbesondere von 0,0005 bis 15 Gew.-%,

bezogen auf das Gesamtgewicht des jeweiligen Mittels, eingesetzt.

Verfahren zum Féarben von Keratinmaterialien

Die zuvor beschriebenen Mittel — sowohl das anwendungsbereite Mittel des ersten Erfindungs-
gegenstandes als auch die Mittel der erfindungsgemafien Mehrkomponenten-Verpackungseinheit des
zweiten Erfindungsgegenstandes — werden in Verfahren zum Farben von keratinischen Materialien,

insbesondere zum Farben von menschlichen Haaren, eingesetzt.

Ein dritter Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zum Farben von keratinischem
Material, insbesondere menschlichen Haaren, umfassend die folgenden Schritte in der angegebenen
Reihenfolge:

(A)
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(1) Anwendung eines Vorbehandlungsmittels (V) auf dem keratinischen Material, wobei das
Vorbehandlungsmittel (V) in einem wasserhaltigen kosmetischen Trager mindestens eine organische
Siliciumverbindung (a) sowie optional auch ein Silicon (d) enthalt, wie sie im Detail bereits bei der
Beschreibung des ersten Erfindungsgegenstands offenbart wurden,

(2) Anwendung eines Farbemittels (F) auf dem keratinischen Material, wobei das Farbemittel
mindestens eine farbgebende Verbindung (b) und mindestens ein filmbildendes Polymer (c) enthalt,
wie sie im Detail bereits bei der Beschreibung des ersten Erfindungsgegenstands offenbart wurden.
oder, in einer anderen Ausfiihrungsform,

(B)

(1) Anwendung eines Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material, wobei
das Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) in einem wasserhaltigen kosmetischen Tragermindestens
eine organische Siliciumverbindung (a) enthalt, mindestens eine farbgebende Verbindung (b), sowie
optional auch ein Silicon (d), wie sie im Detail bereits bei der Beschreibung des ersten
Erfindungsgegenstands offenbart wurden, enthalt, und

(2) Anwendung eines Nachbehandlungsmittels (N) auf dem keratinischen Material, wobei das
Nachbehandlungsmittel mindestens ein filmbildendes Polymer (c) enthalt, wie es im Detail bereits bei
der Beschreibung des ersten Erfindungsgegenstands offenbart wurde,

oder, in einer anderen Ausfiihrungsform,

(C)

(1) Anwendung eines Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material, wobei
das Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) in einem wasserhaltigen kosmetischen Tragermindestens
eine organische Siliciumverbindung (a) enthalt, mindestens eine farbgebende Verbindung (b), sowie
optional auch ein Silicon (d), wie sie im Detail bereits bei der Beschreibung des ersten
Erfindungsgegenstands offenbart wurden, enthalt, und

(2) Anwendung eines Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf dem keratinischen Material, wobei
das Nachbehandlungs- und Farbemittel mindestens eine farbgebende Verbindung (b) und mindestens
ein filmbildendes Polymer (c) enthalt, wie sie im Detail bereits bei der Beschreibung des ersten

Erfindungsgegenstands offenbart wurden.

Im Rahmen des erfindungsgemalien Verfahrens werden die Keratinmaterialien, insbesondere die
menschlichen Haare, zundchst mit einem Vorbehandlungsmittel (V) oder bevorzugt einem
Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) behandelt. Im Anschluss daran wird entweder das eigentliche
Farbemittel (F) oder ein Nachbehandlungsmittel (N) oder ein Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF)
— welches das filmbildende Polymer und optional den oder die farbgebenden Verbindungen enthalt —

auf die Keratinmaterialien gegeben.

Bevorzugt enthdlt das Vorbehandlungsmittel (V) selbst die Farbstoffe bzw. farbgebenden
Verbindungen und ist damit ein Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF). Kennzeichnend fiir das
Vorbehandlungsmittel (V) und das Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) ist sein Gehalt an

mindestens einer reaktiven organische Siliciumverbindung (a). Das oder die reaktiven organischen



WO 2020/126140 41 PCT/EP2019/076466

Siliciumverbindungen (a) funktionalisieren die Haaroberflache, sobald sie mit dieser in Kontakt

kommen. Auf diesem Wege wird ein erster, gefarbter oder ungefarbter Film ausgebildet.

Im zweiten Schritt des Verfahrens kann nun ein Farbemittel (F) oder ein Nachbehandlungs- und
Farbemittel (NF) auf die Haare aufgetragen werden. Wahrend der Anwendung des Farbemittels (F)
oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf den Keratinmaterialien erfolgt ebenfalls eine
Filmbildung auf der — nun bereits funktionalisierten — Haaroberfliche, wobei nun (weitere)
farbgebende Verbindungen in den Film eingebettet und auf diese Weise auf den Haaren

abgeschieden werden.

Falls im ersten Schritt bereits ein Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) eingesetzt wurde kann im
zweiten Schritt des Verfahrens auch ein Nachbehandlungsmittel (N), welches keine farbgebenden
Verbindungen enthalt auf die Haare aufgetragen werden, wodurch eine weitere Filmbildung auf der —

nun bereits funktionalisierten und gefarbten — Haaroberflache erfolgt.

Der auf diese Weise ,in situ“ hergestellte Film, in den die farbgebende Verbindung eingebettet ist,
zeichnet sich durch eine herausragende Waschechtheit und ein homogenes Farbergebnis aus. Die

Farbungen sind glanzend und das Griffgefuhl der gefarbten Keratinmaterialien ist glatt und angenehm.

Das Vorbehandlungsmittel (V) bzw. das Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) stellt das
anwendungsbereite Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) dar. Ganz
besonders bevorzugt handelt es sich bei dem Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und
Farbemittel (VF) um die Mischung der Mittel (1) und (ll) des erfindungsgemafien Mehrkomponenten-
Verpackungseinheit. Das Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF)
enthdlt somit mindestens eine organische Siliciumverbindung (a). Weiterhin enthdlt das
Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) Wasser, wobei das Wasser aus

dem Mittel (1) des erfindungsgemalen Kit-of-parts stammt.

In einer ganz besonders bevorzugten Ausfiihrungsform ist ein erfindungsgemafies Verfahren dadurch
gekennzeichnet, dass das Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) vor
der Anwendung auf dem keratinischen Material durch Vermischen eines ersten Mittels (1) und eines
zweiten Mittels (II) hergestellt wird, wobei

- das Mittel (I) mindestens eine organische Siliciumverbindung (a) enthalt, wie sie bei der
Beschreibung des ersten und des zweiten Erfindungsgegenstands, im Detail offenbart wurdenund

- das Mittel (lI) Wasser und optional mindestens eine farbgebende Verbindung, wie hierin

beschrieben, enthalt.

Es ist bevorzugt, wenn das Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) —
bezogen auf das Gesamtgewicht des Vorbehandlungsmittels (V) bzw. Vorbehandlungs- und

Farbemittel (VF) — einen Wassergehalt von 15 bis 95 Gew.-%, bevorzugt von 20 bis 95 Gew.-%,
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weiter bevorzugt von 25 bis 95 Gew.-%, noch weiter bevorzugt von 30 bis 95 Gew.-% und ganz

besonders bevorzugt von 45 bis 95 Gew.-% besitzt.

In einer weiteren ganz besonders bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafes Verfahren
dadurch gekennzeichnet, dass das Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel
(VF) — bezogen auf das Gesamtgewicht des Vorbehandlungsmittels bzw. Vorbehandlungs- und
Farbemittels - einen Wassergehalt von 15 bis 95 Gew.-%, bevorzugt von 20 bis 95 Gew.-%, weiter
bevorzugt von 25 bis 95 Gew.-%, noch weiter bevorzugt von 30 bis 95 Gew.-% und ganz besonders

bevorzugt von 45 bis 95 Gew.-% besitzt.

Besonders resistente Farbungen konnten bei Anwendung eines alkalisch eingestellten
Vorbehandlungsmittels (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) erhalten werden. Bevorzugt
besitzt das Vorbehandlungsmittel (V) einen pH-Wert von 7,0 bis 11,5, bevorzugt von 7,5 bis 11,0 und

besonders bevorzugt von 8,0 bis 10,5.

In einer weiteren ganz besonders bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafes Verfahren
dadurch gekennzeichnet, dass das Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel
(VF) einen pH-Wert von 7,0 bis 11,5, bevorzugt von 7,5 bis 11,0 und besonders bevorzugt von 8,0 bis
10,5 besitzt.

Zur Einstellung dieses alkalischen pH-Wertes enthalt das Vorbehandlungsmittel (V) bzw.
Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) bevorzugt mindestens ein Alkalisierungsmittel, die in einer
Menge zugesetzt werden, die die Einstellung des fur die jeweilige Haarbehandlung optimalen pH-
Wertes gewahrleistet. Bei den pH-Werten im Sinne der vorliegenden Erfindung handelt es sich um pH-

Werte, die bei einer Temperatur von 22°C gemessen wurden.

Je nach Wahl des gewiinschten pH-Wertes und abhangig vom Vorhandensein weiterer Komponenten
im erfindungsgemafien Mittel, wie beispielsweise saurer oder basischer Salze oder Pufferkompo-
nenten, kann die Menge es zugesetzten Alkalisierungsmittel variieren, Ublicherweise sind hierfir

Mengen von 0,01 bis 15 Gew.-% notwendig.

Als Alkalisierungsmittel kann das Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel

(VF) beispielsweise Ammoniak, Alkanolamine und/oder basische Aminosauren enthalten.

Die in dem erfindungsgemalen Mittel einsetzbaren Alkanolamine werden bevorzugt ausgewahlt aus
primaren Aminen mit einem C2-Ce-Alkylgrundkdrper, der mindestens eine Hydroxylgruppe tragt.
Bevorzugte Alkanolamine werden aus der Gruppe ausgewahlt, die gebildet wird aus 2-Aminoethan-1-
ol (Monoethanolamin), 3-Aminopropan-1-ol, 4-Aminobutan-1-ol, 5-Aminopentan-1-ol, 1-Aminopropan-
2-ol, 1-Aminobutan-2-ol, 1-Aminopentan-2-ol, 1-Aminopentan-3-ol, 1-Aminopentan-4-ol, 3-Amino-2-
methylpropan-1-ol, 1-Amino-2-methylpropan-2-ol, 3-Aminopropan-1,2-diol, 2-Amino-2-methylpropan-
1,3-diol.
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Erfindungsgemal besonders bevorzugte Alkanolamine werden ausgewahlt aus 2-Aminoethan-1-ol
und/oder 2-Amino-2-methylpropan-1-ol. Eine besonders bevorzugte Ausfihrungsform ist daher
dadurch gekennzeichnet, dass das erfindungsgemalie Mittel als Alkalisierungsmittel ein Alkanolamin

ausgewahlt aus 2-Aminoethan-1-ol und/oder 2-Amino-2-methylpropan-1-ol enthalt.

Als Aminosaure im Sinne der Erfindung gilt eine organische Verbindung, die in ihrer Struktur mindes-
tens eine protonierbare Aminogruppe und mindestens eine -COOH- oder eine -SO3H-Gruppe enthalt.
Bevorzugte Aminosauren sind Aminocarbonsauren, insbesondere a-(alpha)-Aminocarbonsauren und

w-Aminocarbonsauren, wobei a-Aminocarbonsauren besonders bevorzugt sind.

Unter basischen Aminosauren sind erfindungsgemaf solche Aminosauren zu verstehen, welche einen

isoelektrischen Punkt pl von gréfier 7,0 besitzen.

Basische a-Aminocarbonsauren enthalten mindestens ein asymmetrisches Kohlenstoffatom. Im
Rahmen der vorliegenden Erfindung kénnen beide méglichen Enantiomere als spezifische Verbindung
oder auch deren Gemische, insbesondere als Racemate, gleichermal3en eingesetzt werden. Es ist
jedoch besonders vorteilhaft, die natiirlich bevorzugt vorkommende Isomerenform, blicherweise in L-

Konfiguration, einzusetzen.

Die basischen Aminosauren werden bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe, die gebildet wird aus
Arginin, Lysin, Ornithin und Histidin, besonders bevorzugt aus Arginin und Lysin. In einer weiteren
besonders bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemaes Mittel daher dadurch
gekennzeichnet, dass es sich bei dem Alkalisierungsmittel um eine basische Aminosdure aus der

Gruppe Arginin, Lysin, Ornithin und/oder Histidin handelt.

Dariber hinaus kann das Mittel weitere Alkalisierungsmittel, insbesondere anorganische
Alkalisierungsmittel enthalten. Erfindungsgemald einsetzbare, anorganische Alkalisierungsmittel sind
bevorzugt ausgewahlt aus der Gruppe, die gebildet wird aus Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid,
Calciumhydroxid, Bariumhydroxid, Natriumphosphat, Kaliumphosphat, Natriumsilicat,

Natriummetasilicat, Kaliumsilicat, Natriumcarbonat und Kaliumcarbonat.

Ganz  besonders  bevorzugte  Alkalisierungsmittel sind ~ Ammoniak, 2-Aminoethan-1-ol
(Monoethanolamin), 3-Aminopropan-1-ol, 4-Aminobutan-1-ol, 5-Aminopentan-1-ol, 1-Aminopropan-2-
ol, 1-Aminobutan-2-ol, 1-Aminopentan-2-ol, 1-Aminopentan-3-ol, 1-Aminopentan-4-ol, 3-Amino-2-
methylpropan-1-ol, 1-Amino-2-methylpropan-2-ol, 3-Aminopropan-1,2-diol, 2-Amino-2-methylpropan-
1,3-diol, Arginin, Lysin, Ornithin, Histidin, Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid, Calciumhydroxid, Barium-
hydroxid, Natriumphosphat, Kaliumphosphat, Natriumsilicat, Natriummetasilicat, Kaliumsilicat,

Natriumcarbonat und Kaliumcarbonat.
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In einer weiteren ganz besonders bevorzugten Ausfilhrungsform ist ein erfindungsgemafies Verfahren
dadurch gekennzeichnet, dass das Vorbehandlungsmittel (V) bzw. Vorbehandlungs- und Farbemittel
(VF) mindestens ein Alkalisierungsmittel enthalt, das bevorzugt ausgewahlt ist aus der Gruppe aus
Ammoniak, 2-Aminoethan-1-ol (Monoethanolamin), 3-Aminopropan-1-ol, 4-Aminobutan-1-ol, 5-
Aminopentan-1-ol, 1-Aminopropan-2-ol, 1-Aminobutan-2-ol, 1-Aminopentan-2-ol, 1-Aminopentan-3-ol,
1-Aminopentan-4-ol, 3-Amino-2-methylpropan-1-ol, 1-Amino-2-methylpropan-2-ol, 3-Aminopropan-1,2-
diol, 2-Amino-2-methylpropan-1,3-diol, Arginin, Lysin, Ornithin, Histidin, Natriumhydroxid, Kalium-
hydroxid, Calciumhydroxid, Bariumhydroxid, Natriumphosphat, Kaliumphosphat, Natriumsilicat,

Natriummetasilicat, Kaliumsilicat, Natriumcarbonat und Kaliumcarbonat.

Neben den zuvor beschriebenen Alkalisierunsmitteln sind dem Fachmann zur Feineinstellung des pH-
Wertes gangige Acidifizierungsmittel gelaufig. Erfindungsgemaf bevorzugte Acidifizierungsmittel sind
Genuss-Sauren, wie beispielsweise Zitronensaure, Essigsaure, Apfelsdure oder Weinsaure, sowie

verdinnte Mineralsauren.

Im Anschluss an die Anwendung des Vorbehandlungsmittels (V) bzw. Vorbehandlungs- und
Farbemittel (VF) wird entweder das Farbemittel (F), das Nachbehandlungsmittel (N) oder das
Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF) auf den Keratinmaterialien appliziert. Bei den genannten

Mitteln handelt es sich jeweils um das anwendungsbereite Mittel F, N oder NF.

Das Farbemittel (F), das Nachbehandlungsmittel (N) oder das Nachbehandlungs- und Farbemittel
(NF) enthalt das oder die filmbildenden Polymere (c) sowie optional die farbgebenden Verbindungen

(c) in einem kosmetischen Trager, bevorzugt in einem wasserhaltigen kosmetischen Trager.

In einer weiteren ganz besonders bevorzugten Ausfilhrungsform ist ein erfindungsgemafies Verfahren
dadurch gekennzeichnet, dass das Farbemittel (F), das Nachbehandlungsmittel (N) oder das
Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF) — bezogen auf das Gesamtgewicht des jeweiligen Mittels -
einen Wassergehalt von 15 bis 95 Gew.-%, bevorzugt von 20 bis 95 Gew.-%, weiter bevorzugt von 25
bis 95 Gew.-%, noch weiter bevorzugt von 30 bis 95 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt von 45
bis 95 Gew.-% besitzt.

Zur Erzeugung von ganz besonders waschechten Farbungen hat es sich weiterhin als ganz
besonders bevorzugt herausgestellt, wenn auch das Farbemittel (F), das Nachbehandlungsmittel (N)
oder das Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF) alkalisch eingestellt ist und einen pH-Wert von 7,0

bis 11,5, bevorzugt von 7,5 bis 11,0 und besonders bevorzugt von 8,0 bis 10,5besitzt.

In einer weiteren ganz besonders bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafies Verfahren
dadurch gekennzeichnet, dass das Farbemittel (F), das Nachbehandlungsmittel (N) oder das
Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF) einen pH-Wert von 7,0 bis 11,5, bevorzugt von 7,5 bis 11,0

und besonders bevorzugt von 8,0 bis 10,5 besitzt.
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Zur Einstellung dieses alkalischen pH-Wertes enthalt auch das Farbemittel (F), das
Nachbehandlungsmittel (N) oder das Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF) bevorzugt mindestens
ein Alkalisierungsmittel, die in einer Menge zugesetzt werden, die die Einstellung des fiir die jeweilige
Haarbehandlung optimalen pH-Wertes gewahrleistet. Bei den pH-Werten im Sinne der vorliegenden

Erfindung handelt es sich um pH-Werte, die bei einer Temperatur von 22°C gemessen wurden.

Das Farbemittel (F), das Nachbehandlungsmittel (N) oder das Nachbehandlungs- und Farbemittel
(NF) kann mindestens ein Alkalisierungsmittel aus der zuvor genannten Gruppe enthalten. Besonders
bevorzugt enthalt das Farbemittel (F), das Nachbehandlungsmittel (N) oder das Nachbehandlungs-
und Farbemittel (NF) mindestens ein Alkalisierungsmittel enthalt, das bevorzugt ausgewahlt ist aus
der Gruppe aus Ammoniak, 2-Aminoethan-1-ol (Monoethanolamin), 3-Aminopropan-1-ol, 4-Amino-
butan-1-ol, 5-Aminopentan-1-ol, 1-Aminopropan-2-ol, 1-Aminobutan-2-ol, 1-Aminopentan-2-ol, 1-
Aminopentan-3-ol, 1-Aminopentan-4-ol, 3-Amino-2-methylpropan-1-ol, 1-Amino-2-methylpropan-2-ol,
3-Aminopropan-1,2-diol, 2-Amino-2-methylpropan-1,3-diol, Arginin, Lysin, Ornithin, Histidin, Natrium-
hydroxid, Kaliumhydroxid, Calciumhydroxid, Bariumhydroxid, Natriumphosphat, Kaliumphosphat,

Natriumsilicat, Natriummetasilicat, Kaliumsilicat, Natriumcarbonat und Kaliumcarbonat.

In einer weiteren ganz besonders bevorzugten Ausfilhrungsform ist ein erfindungsgemafies Verfahren
dadurch gekennzeichnet, dass das Farbemittel (F), das Nachbehandlungsmittel (N) oder das
Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF) mindestens ein Alkalisierungsmittel enthalt, das bevorzugt
ausgewahlt ist aus der Gruppe aus Ammoniak, 2-Aminoethan-1-ol (Monoethanolamin), 3-
Aminopropan-1-ol, 4-Aminobutan-1-ol, 5-Aminopentan-1-ol, 1-Aminopropan-2-ol, 1-Aminobutan-2-ol,
1-Aminopentan-2-ol, 1-Aminopentan-3-ol, 1-Aminopentan-4-ol, 3-Amino-2-methylpropan-1-ol, 1-
Amino-2-methylpropan-2-ol, 3-Aminopropan-1,2-diol, 2-Amino-2-methylpropan-1,3-diol, Arginin, Lysin,
Ornithin, Histidin, Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid, Calciumhydroxid, Bariumhydroxid, Natrium-
phosphat, Kaliumphosphat, Natriumsilicat, Natriummetasilicat, Kaliumsilicat, Natriumcarbonat und

Kaliumcarbonat.

Verfahrensschritte

Die anwendungstechnischen Eigenschaften der resultierenden Farbung kénnen durch Wahl der

optimalen Verfahrensbedingungen noch weiter verbessert werden.

Im Rahmen einer weiteren Ausfiihrungsform bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die folgenden
Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungsmittels (V) auf dem keratinischen Material,

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungsmittels (V) fir einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10
Minuten, bevorzugt von 10 Sekunden bis 5 Minuten,

(3) gegebenenfalls Ausspiilen des Vorbehandlungsmittels (V),

(4) Anwendung des Farbemittels (F) auf dem keratinischen Material,
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(5) Einwirken lassen des Farbemittels (F) fiir einen Zeitraum von 30 Sekunden bis 30 Minuten,
bevorzugt von 30 Sekunden bis 10 Minuten, und
(6) gegebenenfalls Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

In einem Schritt (1) wird zunachst das Vorbehandlungsmittel (V) auf die Keratinmaterialien,

insbesondere die menschlichen Haare, appliziert.

Nach dem Auftragen wird das Vorbehandlungsmittel (V) auf die Keratinmaterialien einwirken
gelassen. In diesem Zusammenhang haben sich Einwirkzeiten von 10 Sekunden bis 10 Minuten,
bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten und ganz besonders bevorzugt von 30 Sekunden bis 2

Minuten auf den Haaren haben sich als besonders vorteilhaft erwiesen.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform ist ein erfindungsgemafes Verfahren gekennzeichnet
durch das

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungsmittels (V) fir einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10
Minuten, bevorzugt 10 Sekunden bis 5 Minuten und ganz besonders bevorzugt von 30 Sekunden bis

2 Minuten auf die Keratinmaterialien.

Im Rahmen einer bevorzugten Ausfilhrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens kann das
Vorbehandlungsmittel (V) nun von den Keratinmaterialien ausgespult werden, bevor das Farbemittel

(F) im nachfolgenden Schritt auf die Haare appliziert wird.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ganz besonders bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die
folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungsmittels (V) auf dem keratinischen Material,

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungsmittels (V) fir einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10
Minuten, bevorzugt von 10 Sekunden bis 5 Minuten,

(3) Ausspiilen des Vorbehandlungsmittels (V),

(4) Anwendung des Farbemittels (F) auf dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Farbemittels (F) fiir einen Zeitraum von 30 Sekunden bis 30 Minuten,
bevorzugt von 30 Sekunden bis 10 Minuten, und

(6) gegebenenfalls Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

Farbungen mit ebenfalls guten Waschechtheiten wurden erhalten, wenn das Farbemittel (F) auf die

Keratinmaterialien appliziert wurde, die noch mit dem Vorbehandlungsmittel (V) beaufschlagt waren.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ganz besonders bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die
folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungsmittels (V) auf dem keratinischen Material,
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(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungsmittels (V) fir einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10
Minuten, bevorzugt von 10 Sekunden bis 5 Minuten,

(3) kein Ausspiilen des Vorbehandlungsmittels (V),

(4) Anwendung des Farbemittels (F) auf dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Farbemittels (F) fiir einen Zeitraum von 30 Sekunden bis 30 Minuten,
bevorzugt von 30 Sekunden bis 10 Minuten, und

(6) gegebenenfalls Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

In Schritt (4) wird nun das Farbemittel (F) auf die Keratinmaterialien appliziert. Nach dem Auftragen

wird nun das Farbemittel (F) auf die Haare einwirken gelassen.

Das erfindungsgemale Verfahren erlaubt selbst bei kurzer Einwirkzeit des Farbemittels (F) die
Erzeugung von Farbungen mit besonders guter Intensitat und Waschechtheit. Einwirkzeiten von 10
Sekunden bis 10 Minuten, bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten und ganz besonders bevorzugt

von 30 Sekunden bis 3 Minuten auf den Haaren haben sich als besonders vorteilhaft erwiesen.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform ist ein erfindungsgemafes Verfahren gekennzeichnet
durch das

(5) Einwirken lassen des Farbemittels (F) fir einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10 Minuten,
bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten und ganz besonders bevorzugt von 30 Sekunden bis 3

Minuten auf die Haare.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ganz besonders bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die
folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungsmittels (V) auf dem keratinischen Material,

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungsmittels (V) fir einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10
Minuten, bevorzugt von 10 Sekunden bis 5 Minuten,

(3) Ausspiilen des Vorbehandlungsmittels (V),

(4) Anwendung des Farbemittels (F) auf dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Farbemittels (F) fur einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10 Minuten,
bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten und ganz besonders bevorzugt von 30 Sekunden bis 3
Minuten auf die Haare, und

(6) gegebenenfalls Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

Nach dem Einwirken des Farbemittel (F) kann nun optional ein Conditioner zur Anwendung kommen.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ganz besonders bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die

folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungsmittels (V) auf dem keratinischen Material,
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(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungsmittels (V) fir einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10
Minuten, bevorzugt von 10 Sekunden bis 5 Minuten,

(3) Ausspiilen des Vorbehandlungsmittels (V),

(4) Anwendung des Farbemittels (F) auf dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Farbemittels (F) fur einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 10 Minuten,
bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten und ganz besonders bevorzugt von 30 Sekunden bis 3
Minuten auf die Haare, und

(6) Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

Im Rahmen einer weiteren Ausfiihrungsform bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die folgenden
Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material,

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) fir einen Zeitraum von 30 Sekunden
bis 30 Minuten, bevorzugt von 30 Sekunden bis 10 Minuten,

(3) gegebenenfalls Ausspilen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF),

(4) Anwendung des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf
dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF)
fur einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 30 Minuten, bevorzugt von 10 Sekunden bis 10 Minuten,und
(6) gegebenenfalls Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

In einem Schritt (1) wird zunachst das Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf die

Keratinmaterialien, insbesondere die menschlichen Haare, appliziert.

Nach dem Auftragen wird das Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf die Keratinmaterialien
einwirken gelassen. In diesem Zusammenhang haben sich Einwirkzeiten von 30 Sekunden bis 30
Minuten, bevorzugt von 30 Sekunden bis 15 Minuten und ganz besonders bevorzugt von 30

Sekunden bis 10 Minuten auf den Haaren haben sich als besonders vorteilhafterwiesen.

In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform ist ein erfindungsgemafes Verfahren gekennzeichnet
durch das

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) fir einen Zeitraum von 30 Sekunden
bis 30 Minuten, bevorzugt 30 Sekunden bis 15 Minuten und ganz besonders bevorzugt von 30

Sekunden bis 10 Minuten auf die Keratinmaterialien.

Im Rahmen einer Ausfihrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens kann das Vorbehandlungs-
und Farbemittels (VF) nun von den Keratinmaterialien ausgespullt werden, bevor das
Nachbehandlungsmittel (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF) im nachfolgenden Schritt

auf die Haare appliziert wird.
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In einer weiteren Ausfiihrungsform ganz besonders bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die
folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material,

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) fir einen Zeitraum von 30 Sekunden
bis 30 Minuten, bevorzugt von 30 Sekunden bis 10 Minuten,

(3) Ausspiilen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF),

(4) Anwendung des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf
dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF)
fur einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 30 Minuten, bevorzugt von 10 Sekunden bis 10 Minuten, und
(6) gegebenenfalls Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

Farbungen mit ebenfalls guten Waschechtheiten wurden erhalten, wenn das Nachbehandlungsmittel
(N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf die Keratinmaterialien appliziert wurde, die

noch mit dem Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) beaufschlagt waren.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ganz besonders bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die
folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material,

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) fir einen Zeitraum von 30 Sekunden
bis 30 Minuten, bevorzugt von 30 Sekunden bis 10 Minuten,

(3) kein Ausspiilen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF),

(4) Anwendung des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf
dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF)
fur einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 30 Minuten, bevorzugt von 10 Sekunden bis 10 Minuten,und
(6) gegebenenfalls Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspilen des keratinischen Materials.

In Schritt (4) wird nun das Nachbehandlungsmittel (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF)
auf die Keratinmaterialien appliziert. Nach dem Auftragen wird nun das Nachbehandlungsmittel (N)

oder Nachbehandlungs- und Farbemittel (NF) auf die Haare einwirken gelassen.

Das erfindungsgemale Verfahren erlaubt selbst bei kurzer Einwirkzeit des Nachbehandlungsmittels

(N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) die Erzeugung von Farbungen mit besonders guter
Intensitat und Waschechtheit. Einwirkzeiten von 10 Sekunden bis 30 Minuten oder bis 20 Minuten
oder bis 10 Minuten, bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten und ganz besonders bevorzugt von 30

Sekunden bis 3 Minuten auf den Haaren haben sich als besonders vorteilhafterwiesen.
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In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform ist ein erfindungsgemafes Verfahren gekennzeichnet
durch das

(6) Einwirken lassen des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels
(NF) far einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 30 Minuten, bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten

und ganz besonders bevorzugt von 30 Sekunden bis 3 Minuten auf die Haare.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ganz besonders bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die
folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material,

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) fir einen Zeitraum von 30 Sekunden
bis 30 Minuten, bevorzugt von 30 Sekunden bis 10 Minuten,

(3) Ausspiilen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF),

(4) Anwendung des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf
dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF)
fur einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 30 Minuten, bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten und
ganz besonders bevorzugt von 30 Sekunden bis 3 Minuten auf die Haare, und

(6) gegebenenfalls Anwendung eines Conditioners, und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

Nach dem Einwirken des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF)

kann nun optional ein Conditioner zur Anwendung kommen.

In einer weiteren Ausfiihrungsform ganz besonders bevorzugt ist ein Verfahren, umfassend die
folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge

(1) Anwendung des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material,

(2) Einwirken lassen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) fir einen Zeitraum von 30 Sekunden
bis 30 Minuten, bevorzugt von 30 Sekunden bis 10 Minuten,

(3) Ausspiilen des Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF),

(4) Anwendung des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf
dem keratinischen Material,

(5) Einwirken lassen des Nachbehandlungsmittels (N) oder Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF)
fur einen Zeitraum von 10 Sekunden bis 30 Minuten, bevorzugt von 20 Sekunden bis 5 Minuten und
ganz besonders bevorzugt von 30 Sekunden bis 3 Minuten auf die Haare, und

(6) Anwendung eines Conditioners und

(7) Ausspllen des keratinischen Materials.

Bevorzugt enthalt der Conditioner mindestens ein kationisches und/oder nichtionisches Tensid.
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Uberraschenderweise hat sich hierbei herausgestellt, dass der Einsatz des Conditioners —
insbesondere wenn dieser mindestens ein kationisches Tensid enthalt — die Echtheit der erhaltenen

Farbungen noch weiter zu verbessern mag und das Farbergebnis zusatzlich intensiviert.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafles Verfahren dadurch
gekennzeichnet, dass der Conditioner mindestens ein kationisches und/oder nichtionisches Tensid

enthalt.

In einer weiteren ganz besonders bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafies Verfahren

dadurch gekennzeichnet, dass der Conditioner mindestens ein kationisches Tensid enthalt.

Um eine moglichst homogene und widerstandsfahige Farbung zu erhalten, hat es sich als besonders
bevorzugt herausgestellt, wenn zwischen der Anwendung des Vorbehandlungsmittels (V) bzw. des
Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) und der Anwendung des Farbemittels (F), des
Nachbehandlungsmittels (N) oder des Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) ein Zeitraum von
maximal 48 Stunden, bevorzugt maximal 24 Stunden, weiter bevorzugt von maximal 12 Stunden und

ganz besonders bevorzugt von maximal 6 Stunden liegt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist ein erfindungsgemafles Verfahren dadurch
gekennzeichnet, dass das Vorbehandlungsmittels (V) bzw. das Vorbehandlungs- und Farbemittels
(VF) und das Farbemittel (F) bzw. Nachbehandlungsmittel (N) bzw. Nachbehandlungs- und
Farbemittel (NF) innerhalb eines Zeitraums von maximal 48 Stunden, bevorzugt maximal 24 Stunden,
weiter bevorzugt von maximal 12 Stunden und ganz besonders bevorzugt von maximal 6 Stunden auf

die Haare appliziert werden.

Herstellungsverfahren

Ein vierter Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung eines
kosmetischen Mittels zum Einsatz beim Farben von keratinischem Material, insbesondere
menschlichen Haaren, enthaltend mindestens eine organische Siliciumverbindung (a), umfassend die
folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge:

(1) Vorlegen von mindestens einem Aminosilan (a1) der Formel (I),

R1R2N-L-Si(OR3)a(R4)3-a (1),

wobei
- R1, R2 unabhangig voneinander fiir ein Wasserstoffatom, eine C1-Cs-Alkylgruppe, eine Hydroxy-C1-
Ce-alkylgruppe, eine C2-Ce-Alkenylgruppe, eine Amino-C1-Ce-alkyl-gruppe, eine Amino-C1-Cs-alkyl-

amino-C+-Ce-alkyl-gruppe oder eine Gruppierung der Formel (1) stehen,

-(L*)c-Si(Rs)o(ORs5)3-n (n,
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wobei

- L und L jeweils unabhangig fir eine lineare oder verzweigte, zweiwertige C1-C20-Alkylengruppe,
vorzugsweise eine lineare C1-, C2- oder Cs-Alkylengruppe, stehen,

- Rs und Rs unabhangig fiir eine C1-Ce-Alkylgruppe stehen, vorzugsweise eine C1-Cz-Alkylgruppe,
- R4 und Re unabhangig fiir eine C1-Ce-Alkyl- oder eine Cz-Ce-Alkenylgruppe stehen,

- aund b jeweils unabhangig fir eine ganze Zahl von 2 bis 3, vorzugsweise 3, stehen, und

-c 0 oder 1ist;

und optional mindestens einem zweiten Silan (a2) der Formel (Il)

R7-Si(ORs)d(Ro)3-a  (Il),

wobei

- Ry fuir eine lineare oder verzweigte C+-C12-Alkylgruppe, Hydroxy-C1-C1z-alkylgruppe oder C2-Ci2
Alkenylgruppe steht, bevorzugt fiir eine lineare C1-Ce-Alkyl- oder C2-Ce-Alkenyl-gruppe, noch
bevorzugter C+-C2-Alkylgruppe,

- Rs fiir eine C1-Ce-Alkylgruppe steht, vorzugsweise eine C1-Cz-Alkylgruppe,

- Ro fiir eine C1-Ce-Alkyl- oder eine C2-Ces-Alkenylgruppe steht,

- d fir eine ganze Zahl von 2 bis 3 steht;

(2) partielle Hydrolyse und Kondensation der in Schritt (1) vorgelegten Silane durch Zugabe einer
unterstdchiometrischen Menge Wasser, vorzugsweise unter Entfernung der freigesetzten Alkohole

mittels Destillation bei reduziertem Druck.

In verschiedenen Ausfihrungsformen in denen Aminosilane (a1) der Formel (I) und Silane (a2) der
Formel (Il) eingesetzt werden, betragt das Massenverhaltnis aller Verbindungen der Formel (I) zu allen
Verbindungen der Formel (Il) vorzugsweise 5:1 bis 1:20, bevorzugter 1:1 bis 1:10, noch bevorzugter
1:2 bis 1:5.

In verschiedenen Ausfihrungsformen in denen Aminosilane (a1) der Formel (I) und Silane (a2) der
Formel (Il) eingesetzt werden, betragt das Molverhaltnis aller Verbindungen der Formel (I) zu allen
Verbindungen der Formel (Il) vorzugsweise 2:1 bis 1:30, bevorzugter 1:1 bis 1:20, noch bevorzugter
1:2 bis 1:10.

Das Wasser wird in einer unterstdchiometrischen Menge eingesetzt, d.h. einer Menge, die unter der
Menge liegt, die theoretisch erforderlich ware, um alle vorhandenen hydrolysierbaren Gruppen an den
Si-Atomen, d.h. die Alkoxysilangruppen, zu hydrolysieren (daher auch ,partielle Hydrolyse®).
Vorzugsweise liegt die Menge an Wasser, die dafiir eingesetzt wird mindestens 10 % unter der
stdchiometrisch fir eine vollstandige Hydrolyse notwendigen Menge, vorzugsweise mindestens 20 %
darunter. Besonders bevorzugt betragt die Menge an fir die Hydrolyse eingesetztem Wasser 0,2 bis
2,5 mol Wasser pro 1 mol Si, vorzugsweise 0,4 bis 2,0 mol Wasser pro 1 Mol Si, noch bevorzugter 0,6

bis 1,2 mol Wasser pro 1 mol Si. Bei der Hydrolyse werden die hydrolysierbaren Gruppen an den Si-



WO 2020/126140 53 PCT/EP2019/076466

Atomen hydrolysiert und, da es sich um Alkoxygruppen handelt, die entsprechenden Alkohole
abgespalten. Am Silicium verbleiben Si-OH Gruppen, die im nachsten Schritt miteinander in einer
Kondensationsreaktion, d.h. unter Wasserabspaltung, reagieren kdnnen. Die Menge an Wasser ist so
bemessen, dass die Kondensation eine Teilkondensation ist, wobei ,Teilkondensation® bzw. ,partielle
Kondensation® in diesem Kontext bedeutet, dass nicht alle kondensierbaren Gruppen der vorgelegten
Silane miteinander reagieren, so dass die entstehende organische Siliciumverbindung (a) pro Molekdl
im Mittel jeweils noch mindestens eine hydrolysierbare/kondensierbare Gruppe aufweist.
Vorzugsweise betragt die durchschnittliche Zahl der kondensierbaren/hydrolyierbaren Gruppen pro

Molekil der Verbindung (a) mindestens 1,5, bevorzugter mindestens 2.

Das Wasser kann kontinuierlich, in Teilmengen oder direkt als Gesamtmenge zugegeben werden. Die
Zugabe erfolgt vorzugsweise unter Rihren. Um eine Temperaturkontrolle zu gewahrleisten, kann die
Reaktionsmischung gekihlt oder die Zugabemenge und —geschwindigkeit des Wassers angepasst
werden. Je nach Menge der eingesetzten Silane kann die Zugabe und Reaktion Uber einen Zeitraum
von 2 Minuten bis zu 72 Stunden erfolgen. Vorzugsweise ist die Zugabe insbesondere im

grol3technischen Mafstab kontinuierlich.

Es kann in verschiedenen Ausfiihrungsformen bevorzugt sein, dass die Temperatur wahrend der
Hydrolyse in Schritt (2) 75°C, vorzugsweise 60°C, nicht Gbersteigt. Vorzugsweise liegt die Temperatur
wahrend der Hydrolysereaktion und optional auch wahrend der Kondensationsreaktion im Bereich von
10 bis 75°C, vorzugsweise 20 bis 60°C.

Es ist ferner bevorzugt, dass die Hydrolysereaktion unter Schutzgas, beispielsweise Stickstoff, erfolgt
oder anderweitig sichergestellt ist, dass die Reaktionsmischung nicht mit zusatzlicher Feuchtigkeit, wie
beispielsweise Luftfeuchtigkeit, in Kontakt kommt. Die Reaktion erfolgt daher vorzugsweise in einem
gegenuber der Umgebungsatmosphare geschlossenen Reaktionsgefall, d.h. unter ausschluss von

Feuchtigkeit.

Der Hydrolysereaktion folgt eine Kondensationsreaktion, in welcher die Si-O-Si Bindungen gekniipft
werden. Um das Gleichgewicht der Kondensationsreaktion in Richtung der Produkte zu verschieben,
ist es erfindungsgemall vorgesehen, dass die Kondensationsreaktion (Teilkondensation) unter
reduziertem Druck erfolgt, um die entstehenden Alkohole und ggf. auch Wasser aus der
Reaktionsmischung zu entfernen und in die Gasphase zu Uberfihren. Dadurch wird die Ruckreaktion
unterdriickt und das Gleichgewicht der Reaktion auf die Seite der Kondensate verschoben.
Vorzugsweise wird der reduzierte Druck durch eine Vakuumdestillation erreicht, in welcher die
Reaktionsmischung reduziertem Druck, typischerweise bis maximal 800 mbar, vorzugsweise bis
maximal 500 mbar, beispielsweise 50-800 oder 50-500 mbar, ausgesetzt wird und die flichtigen
Alkohole und ggf. auch Wasser kondensiert und als fliissiges Destillat in einer Vorlage aufgefangen
werden. Die Destillation kann optional unter Kiihlung der verdampften Alkohole/\Wasser mittels eines
Kihlers erfolgen. Der reduzierte Druck kann mittels Gblicher und im Stand der Technik bekannter

Verfahren erzeugt werden, typischerweise mit einer Vakuumpumpe.
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In verschiedenen Ausfiihrungsformen der Erfindung werden als Silane (a1) und (a2) Gberwiegend,

d.h. mindestens 50, vorzugsweise mindestens 75 Gew.-%, nahezu ausschlief3lich, d.h. mindestens
90, vorzugsweise 95 Gew.-%, oder ausschlieBlich solche eingesetzt, die Methoxysilan- oder
Ethoxysilangruppen tragen, insbesondere Di- und Trimethoxy- und -—ethoxysilane, besonders
bevorzugt Trimethoxy- oder Triethoxysilane. Diese haben den Vorteil, dass bei der Hydrolyse und
Kondensation Methanol bzw. Ethanol freigesetzt werden, die aufgrund ihrer Siedepunkte leicht mittels

Vakuumdestillation aus der Reaktionsmischung entfernt werden kénnen.

Die Herstellung erfolgt in verschiedenen Ausfuhrungsformen der Erfindung in einem zwei- oder
mehrstufigen Prozess, in welchem in einem ersten Schritt die Hydrolyse durch Zugabe
unterstéchiometrischer Mengen Wasser, entweder kontinuierlich, stufenweise oder in einem, unter
Normaldruck erfolgt. Erst nach erfolgter, vorzugsweise vollstandiger Zugabe der Wassermenge wird in
einem nachfolgenden Schritt reduzierter Druck angelegt und die entstandenen/entstehenden Alkohole
mittels Vakuumdestillation entfernt. Die Vakuumdestillation erfolgt in dieser Variante vorzugsweise
nachdem mindestens 50 Gew.-% der geplanten Gesamtmenge des Wassers, vorzugsweise
mindestens 70, 80, 90, 95 oder 100 Gew.-% des Wassers zugegeben wurden. In derartigen
Ausfuhrungsformen lasst sich Schritt (2) somit in einen ersten Schritt (2a), in welchem das Wasser

zugegeben wird, und einen Schritt (2b) in welchem die Vakuumdestillation erfolgt, unterteilen.

Alternativ kann in verschiedenen Ausfuhrungsformen der Erfindung die Vakuumdestillation auch
gleichzeitig mit der Hydrolyse erfolgen. In derartigen Ausfiihrungsformen wird bereits vor Zugabe des
Wassers, bei Start der Zugabe oder nachdem 5-20 Gew.-% der geplanten Gesamtmenge des

Wassers zugegeben wurden, der Druck reduziert.

In verschiedenen Ausfiihrungsformen erfolgt die Vakuumdestillation unter Bedingungen, die ein
Produkt ergeben, welches weniger als 5 Gew.-%, vorzugsweise weniger als 2 Gew.-%, noch
bevorzugter weniger als 1 Gew.-% freie Alkohole (aus der Hydrolysereaktion) enthalt. Der
Wassergehalt des Produkts nach der Vakuumdestillation liegt bei weniger als 1 Gew.-%, noch weiter

bevorzugt bei weniger als 0,1 Gew.-% und ganz besonders bevorzugt weniger als 0,01 Gew.-%.

Die Kondensationsreaktion bei reduziertem Druck kann bei erhdhter Temperatur durchgefiihrt werden.
Dazu kann die Reaktionsmischung aktiv beheizt werden. In verschiedenen Ausfihrungsformen kann
die Temperatur derart angepasst werden, dass die bei der Kondensationsreaktion freigesetzten
Alkohole bei dem angelegten reduzierten Druck verdampfen und entfernt werden kdnnen. In
verschiedenen bevorzugten Ausfiihrungsformen betrdgt die Temperatur aber nicht mehr als 75°C,
vorzugsweise nicht mehr als 60°C. Es kann ferner bevorzugt sein, dass kein aktives Erwarmen der
Reaktionsmischung erfolgt und eine etwaige Erhdhung der Temperatur Ober die

Umgebungstemperatur nur durch die Exothermie der Hydrolyse bewirkt wird.
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In verschiedenen Ausfiihrungsformen der Erfindung kann die Reaktion auch in Gegenwart von
Lésungsmitteln, d.h. insbesondere Alkoholen wie Methanol oder Ethanol, erfolgen. Diese werden
dann ublicherweise in 0,1- bis 5-facher Gewichtsmenge bezogen auf die eingesetzten Silane

verwendet und anschlieRend destillativ entfernt.

Es hat sich als ganz besonders gut geeignet herausgestellt, monomere Aminotrialkoxysilane (a1) mit
einer Silangruppe, d.h. einem Siliciumatom pro Molekil, und monomere Trialkoxysilane (a2)
einzusetzen. Beispielsweise kann es bevorzugt sein, Aminopropyltriim)ethoxysilan als Komponente
(a1) in Kombination mit einem Alkyltrialkoxysilan, beispielsweise Alkyltri(m)ethoxysilan, insbesondere
Cis-Alkyltriim)ethoxysilan als Komponente (a2) einzusetzen, um die organische Siliciumverbinding (a)

zu erhalten.

In verschiedenen Ausfihrungsformen betragt der Quotient aus dem molaren Verhaltnis von
Si/hydrolysierbare  Gruppe (insbesondere Alkoxygruppe) im hergestellten Molekul/Oligomer
mindestens 0,3, vorzugsweise mindestens 0,5, noch bevorzugter mindestens 0,7, beispielsweise

mindestens 1.

Erfindungsgemale organische Siliciumverbindungen a) weisen beispielsweise einen Gehalt an

hydrolysierbaren Gruppe/Alkoxygruppen von beispielsweise 5 bis 30 Gew.-% auf.

Erfindungsgemale organische Siliciumverbindungen a) kdnnen kettenférmig oder cyclisch sein.

Insbesondere handelt es sich um Gemische von kettenférmigen und/oder cyclischen Oligomeren.

Der Oligomerisierungsgrad betragt typischerweise 2 bis 30, d.h. die erfindungsgemafien organischen
Siliciumverbindungen a) bestehen aus 2 bis 30 monomeren Einheiten, die sich von den Verbindungen

a1l und, falls eingesetzt, auch a2 ableiten, vorzugsweise 3 bis 20 Einheiten.

Betreffend die weiteren bevorzugten Ausfihrungsformen der erfindungsgemafen Mehrkomponenten-
Verpackungseinheit und der erfindungsgemaBen Verfahren gilt mutatis mutantis das zum

erfindungsgemafen Mittel gesagte.
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Beispiele

1. Formulierungen
Es wurden die folgenden Formulierungen hergestellt (sofern nichts Anderes angegeben ist, sind alle

Angaben in Gew.-%)

Vorbehandlungsmittel(V)

Mittel (1) ()

Mischung enthaltend Teilkondensat aus (3- 159
Aminopropyltriethoxysilan (AMEQO) und
Methyltrimethoxysilan (MTMS)

Das Teilkondensat wurde erhalten, indem 700,5 g MTMS und 199,5 g AMEO vorgelegt und unter
Ruhren in einem geschlossenen Reaktionsgefall gemischt wurden. AnschlieBend wurden 100,5 g
Wasser unter Rihren langsam hinzugegeben und der Ansatz fur 20 Minuten weiter gerihrt.
AnschlieRend wurden fir 60 Minuten unter Vakuum bei 50°C die entstandenen Alkohole abdestilliert
und das verbleibende Kondensat durch Zugabe von 499,5 g fliichtigem Silicon (Xiameter PMX 200;

Dow Chemical) stabilisiert.

Mittel (1I) (I
Natriumhydroxid (Natrosol 250 M) 0,29
Natriummethylparaben 0,08 ¢
Pigment in PEG-12 Dimethicone (Xiameter 159
OFX-0193)

Wasser Ad21,5¢g

Durch Vermischen von 1,5 g des Mittels (1) und 21,5 g des Mittels (II) wurde das anwendungsbereite
Vorbehandlungs- und Farbemittelmittel (VF) hergestellt. Hierbei wurden die Mittel (I) und (II) fur 3
Minuten miteinander verschittelt. Dann wurde das Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) fir ca. 5
Minuten stehen gelassen. Der pH-Wert des anwendungsbereiten Vorbehandlungs- und Farbemittels
(VF) lag bei ca. 10.

Als Vergleich wurde dasselbe Mittel ohne den Einsatz von Vakuum bei der Herstellung des

Teilkondensats hergestellt.

2. Anwendung
Jeweils eine Haarstrdhne (Kerling, Euronaturhaar weif) wurde in das Vorbehandlungs- und Farbe-

mittel (VF) getaucht und fir 1 Minuten darin belassen. Danach wurde uberflissiges Mittel von jeder
Haarstrahne gestreift. Jede Haarstrahne wurde mit Wasser ausgewaschen. Uberschiissiges Wasser

wurde von jeder Haarstrahne gestreift.
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Danach wurden die die Haarstrahnen jeweils mit einer kleinen Menge Shampoos (Henkel) 20-mal

gewaschen und getrocknet (0,3g Schaumashampoo 7-Krauter pro 1g Haar > 45 Sek shampooniert >
ausgespllt, getrocknet). Im Anschluss daran wurden die Strdhnen visuell bewertet (1 = beste

Haltbarkeit, 6 = schlechteste Haltbarkeit).

Ruhezeit nach Beurteilung der Haltbarkeit (hach 20 Haarwaschen*)

Coloration Herstellung Herstellung
OHNE Vakuum MIT Vakuum

Sofort nach Coloration 5 5

1h 5 4

2h 5 3

6h 4 2

24h 3 2

48h 2 2

Es zeigt sich, dass die Coloration mit Mittel (1), welches unter Vakuum hergestellt wurde, zu einer

wesentlichen besseren Haltbarkeit der Coloration fiihrt.
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Patentanspriiche

Mittel zum Féarben von keratinischem Material, insbesondere menschlichen Haaren, enthaltend
in einem kosmetischen Trager
(a) mindestens eine organische Siliciumverbindung, die erhaltlich ist durch Teilkondensation

unter reduziertem Druck von mindestens einem Aminosilan (a1) der Formel (1),

R1R2N-L-Si(OR3)a(R4)s o o,

wobei
- R4, Rz unabhéngig voneinander fiir ein Wasserstoffatom, eine C1-Ce-Alkylgruppe, eine
Hydroxy-C+-Ce-alkylgruppe, eine C2-Ce-Alkenylgruppe, eine Amino-C1-Cs-alkyl-gruppe, eine

Amino-C1-Ce-alkyl-amino-C+-Ce-alkyl-gruppe oder eine Gruppierung der Formel (Ill) stehen,

-(L)c-Si(Re)o(ORs)3-0 {my,

wobei

- L und L' jeweils unabhé&ngig fir eine lineare oder verzweigte, zweiwertige C1-Cao-
Alkylengruppe, vorzugsweise eine lineare C1-, C2- oder Cs-Alkylengruppe, stehen,

- Rz und Rs unabhangig fiir ein Wasserstoffatom oder eine C+-Cs-Alkylgruppe stehen,
vorzugsweise eine C1-C2-Alkylgruppe,

- R4 und Re unabhangig fiir eine C1-Ce-Alkyl- oder eine C2-Cs-Alkenylgruppe stehen,

- a und b jeweils unabhangig fiir eine ganze Zahl von 2 bis 3, vorzugsweise 3, stehen,und
-c 0 oder1ist;

und optional mindestens einem zweiten Silan (a2) der Formel (II)

R7-Si(ORs)a(Rg)3« {n,

wobei

- R7 fiir eine lineare oder verzweigte C1-C12-Alkylgruppe, Hydroxy-C1-Ci2-alkylgruppe oder Co-
C12 Alkenylgruppe steht, bevorzugt fiir eine lineare C1-Cs-Alkyl- oder C2-Ces-Alkenyl-gruppe,
noch bevorzugter C1-Cz-Alkylgruppe,

- Rs flir ein Wasserstoffatom oder eine C1-Cs-Alkylgruppe steht, vorzugsweise eine C1-Coz-
Alkylgruppe,

- Ro fiir eine C1-Cs-Alkyl- oder eine C2-Cs-Alkenylgruppe steht,

- d fiir eine ganze Zahl von 2 bis 3 steht; und

(b) mindestens eine farbgebende Verbindung, vorzugsweise aus der Gruppe der photochromen
Farbstoffe, thermochromen Farbstoffe, Pigmente, Mica und/oder der direktziehenden Farbstoffe.
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Mittel nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Teilkondensation umfasst: (a)
Hydrolyse durch Zugabe von unterstéchiometrischen Mengen Wasser und (b) Destillation der

bei der Hydrolyse freigesetzten Alkohole bei reduziertem Druck.

Mittel nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Teilkondensation bei
reduziertem Druck im Bereich von 50 bis 800 mbar, vorzugsweise im Bereich bis 500 mbar

erfolgt.

Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das mindestens eine
Aminosilan (a1) eine Verbindung der Formel (I) umfasst, wobei

() R1, Rz beide fur ein Wasserstoffatom, eine Methyl- oder Ethylgruppe stehen;und/oder

(i) R1 fur ein Wasserstoffatom, eine C1-Ce-Alkylgruppe, eine Hydroxy-C1-Cs-alkylgruppe, eine
C2-Ce-Alkenylgruppe oder eine Amino-C1-Cs-alkyl-gruppe steht und Rz fiir eine Gruppierung der
Formel (l1l) steht, wobei b, L, Rs und Re vorzugsweise identisch sind zu a, L, R® und R*.

Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass R fiir eine

Methylgruppe oder Ethylgruppe und a fiir die Zahl 3 steht.

Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das mindestens eine
Aminosilan (a1) der Formel (I) ausgewahlt ist aus der Gruppe aus
(3-Aminopropyl)triethoxysilan
(3-Aminopropyl)trimethoxysilan
1-(3-Aminopropyl)silantriol
(2-Aminoethyl)triethoxysilan
(2-Aminoethyltrimethoxysilan
1-(2-Aminoethyl)silantriol
Aminomethyltrimethoxysilan
Aminomethyltriethoxysilan
Aminomethylsilantriol
N-(2-Aminoethyl)-3-Aminopropyltrimethoxysilan
N-(2-Aminoethyl)-3-Aminopropyltriethoxysilan
N-(2-Aminoethyl)-3-Aminopropylsilantriol
(3-Dimethylaminopropyltriethoxysilan
(3-Dimethylaminopropyltrimethoxysilan
1-(3-Dimethylaminopropyl)silantriol
(2-Dimethylaminoethytriethoxysilan
(2-Dimethylaminoethyltrimethoxysilan
1-(2-Dimethylaminoethyl)silantriol
Dimethylaminomethyltrimethoxysilan
Dimethylaminomethyltriethoxysilan

Dimethylaminomethylsilantriol
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(3-Diethylaminopropyltriethoxysilan
(3-Dmethylaminopropyltrimethoxysilan
1-(3-Diethylaminopropyl)silantriol
(2-Diethylaminoethyl)triethoxysilan
(2-Diethylaminoethyltrimethoxysilan
1-(2-Diethylaminoethyl)silantriol
Diethylaminomethyltrimethoxysilan
Diethylaminomethyltriethoxysilan
Diethylaminomethylsilantriol
3-(Trimethoxysilyl)-N-[3-(trimethoxysilyl)propyl]-1-propanamin
3-(Triethoxysilyl)-N-[3-(triethoxysilyl)propyl]-1-propanamin
N-Methyl-3-(trimethoxysilyl)-N-[3-(trimethoxysilyl) propyl]-1-propanamin
N-Methyl-3-(triethoxysilyl)-N-[3-(triethoxysilyl) propyl]-1-propanamin
2-[Bis[3-(trimethoxysilyl)propyl]Jamino]-ethanol
2-[Bis[3-(triethoxysilyl) propylJamino]-ethanol
3-(Trimethoxysilyl)-N,N-bis[3-(trimethoxysilyl) propyl]-1-Propanamin
3-(Triethoxysilyl)-N,N-bis[3-(triethoxysilyl)propyl]-1-Propanamin
N1,N1-Bis[3-(trimethoxysilyl)propyl]-1,2-Ethanediamin,
N1,N1-Bis[3-(triethoxysilyl)propyl]-1,2-Ethanediamin,
N,N-Bis[3-(trimethoxysilyl)propyl]-2-Propen-1-amin, und
N,N-Bis[3-(triethoxysilyl) propyl]-2-Propen-1-amin.

Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass das mindestens eine
Silan (a2) eine Verbindung der Formel (Il) umfasst, wobei d 3 ist und R7 und Rs jeweils flr
Methyl oder Ethyl stehen.

Mittel nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass das mindestens eine Silan (a2)
ausgewahlt wird aus der Gruppe aus:
Methyltrimethoxysilan;
Ethyltrimethoxysilan;
Methyltriethoxysilan;
Ethyltriethoxysilan;
Dimethyldimethoxysilan;
Diethyldiethoxysilan;
Dimethyldiethoxysilan;
Diethyldimethoxysilan;
Vinyltrimethoxysilan;
Vinyltriethoxysilan;
Tetraethylorthosilicat; und
Tetramethylorthosilicat.
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Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass es ferner (d)

mindestens eine Verbindung aus der Gruppe der Silicone enthélt.

Mittel nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass die mindestens eine Verbindungaus

der Gruppe der Silicone (d) ausgewé&hlt wird aus Siloxanen der Formel (1V)

(R10)2Si-O-(Si(R10)2-0O)k-Si(R10)s (IV),

wobei

- jedes R0 unabhangig fir eine C1-Ce-Alkylgruppe, vorzugsweise Methyl oder Ethyl,
bevorzugter Methyl, steht,

- k fur 0 oder eine ganze Zahl von 1 bis 30 steht, bevorzugt 0 bis 10, noch bevorzugter 0-5.

Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass es als Verbindung
(b) enthélt:

0] mindestens eine farbgebende Verbindung aus der Gruppe der anorganischen
und/oder organischen Pigmente enthalt, die vorzugsweise ausgewahlt ist aus der Gruppe der
farbigen Metalloxide, Metallhydroxide, Metalloxidhydrate, Silicate, Metallsulfide, komplexen
Metallcyanide, Metallsulfate, Bronzepigmente und/oder aus farbigen Pigmenten auf Mica- oder
Glimmerbasis, die mit mindestens einem Metalloxid und/oder einem Metalloxychlorid
beschichtet sind; und/oder

(ii) mindestens einen anionischen, kationischen und/oder nichtionischen direkiziehenden
Farbstoff.

Mittel nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass es mindestens ein
filmbildendes Polymer (c) enthalt, das vorzugsweise ausgewahlt ist aus der Gruppe

Poly(meth)acrylsdurepolymere.

Mehrkomponenten-Verpackungseinheit (Kit-of-parts) zum Farben von keratinischem Material,
insbesondere menschlichen Haaren, welche getrennt voneinander konfektioniert

- einen ersten Container enthaltend ein kosmetisches Mittel (1) und

- einen zweiten Container enthaltend ein kosmetisches Mittel (1) und

- einen dritten Container enthaltend ein kosmetisches Mittel (l1l) umfasst,

wobei

- das Mittel (I) mindestens eine organische Siliciumverbindung (a) enthalt, wie sie in einem der

Anspriiche 1-8 definiert ist sowie optional auch ein Silicon (d) wie es in einem der Anspriiche 9
und 10 definiert ist,

- das Mittel (Il) Wasser und optional mindestens eine farbgebende Verbindung (b), wie sie in
einem der Anspriche 1 und 11 definiert ist, enthalt und

- das Mittel (1) mindestens ein filmbildendes Polymer (c), wie es in Anspruch 12 definiert ist, und
optional mindestens eine farbgebende Verbindung (b), wie sie in einem der Anspriiche 1 und 11
definiert ist, enthalt,
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wobei entweder das Mittel (1), das Mittel (lll) oder beide mindestens eine farbgebende
Verbindung (b) enthalten.

Verfahren zum Farben von keratinischem Material, insbesondere menschlichen Haaren,
umfassend die folgenden Schritte in der angegebenen Reihenfolge:

A)

(1) Anwendung eines Vorbehandlungsmittels (V) auf dem keratinischen Material, wobei das
Vorbehandlungsmittel (V) in einem wasserhaltigen kosmetischen Trager mindestens eine
organische Siliciumverbindung (a) enthélt, wie sie in einem der Anspriiche 1-8 definiert ist sowie
optional auch ein Silicon (d) wie es in einem der Anspriiche 9 und 10 definiert ist, und

(2) Anwendung eines Farbemittels (F) auf dem keratinischen Material, wobei das Farbemittel
mindestens eine farbgebende Verbindung (b), wie sie in einem der Anspriiche 1 und 11 definiert
ist, und mindestens ein filmbildendes Polymer (c), wie es in Anspruch 12 definiert ist, enthalt;
oder

(=)

(1) Anwendung eines Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material,
waobei das Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) in einem wasserhaltigen kosmetischen Trager
mindestens eine organische Siliciumverbindung (a) enthalt, wie sie in einem der Anspriiche 1-8
definiert ist, mindestens eine farbgebende Verbindung (b), wie sie in einem der Anspriiche 1 und
11 definiert ist, sowie optional auch ein Silicon (d) wie es in einem der Anspriiche 9 und 10
definiert ist, und

(1) Anwendung eines Nachbehandlungsmittels (N) auf dem keratinischen Material, wobei das
Nachbehandlungsmittel mindestens ein filmbildendes Polymer (c), wie es in Anspruch 12 definiert
ist, enthalt;

oder

(©)

(1) Anwendung eines Vorbehandlungs- und Farbemittels (VF) auf dem keratinischen Material,
wobei das Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) in einem wasserhaltigen kosmetischen Trager
mindestens eine organische Siliciumverbindung (a) enthalt, wie sie in einem der Anspriiche 1-8
definiert ist, mindestens eine farbgebende Verbindung (b), wie sie in einem der Anspriiche 1 und
11 definiert ist, sowie optional auch ein Silicon (d) wie es in einem der Anspriiche 9 und 10
definiert ist, und

(2) Anwendung eines Nachbehandlungs- und Farbemittels (NF) auf dem keratinischen Material,
wobei das Nachbehandlungs- und Farbemittel mindestens eine farbgebende Verbindung (b), wie
sie in einem der Anspriche 1 und 11 definiert ist, und mindestens ein filmbildendes Polymer (c),

wie es in Anspruch 12 definiert ist, enthalt.

Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass das Vorbehandlungsmittel (V) oder
Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) vor der Anwendung auf dem keratinischen Material durch

Vermischen eines ersten Mittels (I) und eines zweiten Mittels (1) hergestellt wird, wobei das erste
Mittel (I) und das zweite Mittel (Il) wie in Anspruch 13 definiert sind.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 14 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass das
Vorbehandlungsmittel (V) oder Vorbehandlungs- und Farbemittel (VF) — bezogen auf das
Gesamtgewicht des Mittels - einen Wassergehalt von 15 bis 95 Gew.-%, bevorzugt von 20 bis 95
Gew.-%, weiter bevorzugt von 25 bis 95 Gew.-%, noch weiter bevorzugt von 30 bis 95 Gew.-%

und ganz besonders bevorzugt von 45 bis 95 Gew.-% besitzt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 14 bis 16, ferner umfassend den Schritt der Anwendung
eines Conditioners nach den Schritten der Vorbehandlung, Farbung und optional

Nachbehandlung.

Verfahren nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass der Conditioner mindestens ein
kationisches und/oder nichtionisches Tensid enthalt, vorzugsweise ein Polydimethylsiloxan, noch
bevorzugter ein kationisch modifiziertes Polydimethylsiloxan, am bevorzugtesten ein

Polydimethylsiloxan mit einer oder mehreren endstindigen Aminoalkylgruppe(n).

Verfahren zur Herstellung eines kosmetischen Mittels zum Einsatz beim Farben von
keratinischem Material, insbesondere menschlichen Haaren, enthaltend (a) mindestens eine
organische Siliciumverbindung, umfassend die Schritte

(1) Vorlegen von mindestens einem Aminosilan (a1) der Formel (1),

R1R2N-L-Si(ORz)a(R4)3-a 0,

wobei
- R4, Rz unabhéngig voneinander fir ein Wasserstoffatom, eine C1-Ce-Alkylgruppe, eine
Hydroxy-C1-Ce-alkylgruppe, eine C2-Ce-Alkenylgruppe, eine Amino-C1-Cs-alkyl-gruppe, eine

Amino-C1-Ce-alkyl-amino-C+-Ce-alkyl-gruppe oder eine Gruppierung der Formel (lll) stehen,

-(L9)c-Si(Re)o(ORs)3-5 nmy,

wobei

- L und L jeweils unabhé&ngig fir eine lineare oder verzweigte, zweiwertige C1-Cao-
Alkylengruppe, vorzugsweise eine lineare C1-, C2- oder Cs-Alkylengruppe, stehen,

- Rs und Rs unabhangig fur eine C1-Ce-Alkylgruppe stehen, vorzugsweise eine C+-Co-
Alkylgruppe,

- R4 und Rs unabhangig fiir eine C1-Cs-Alkyl- oder eine C2-Cs-Alkenylgruppe stehen,

- a und b jeweils unabhangig fur eine ganze Zahl von 2 bis 3, vorzugsweise 3, stehen,und
-c 0 oder1ist;

und optional mindestens einem zweiten Silan (a2) der Formel (II)

R7-Si(ORs)da(Ro)3-d n,
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wobei

- Ry fur eine lineare oder verzweigte C+-C12-Alkylgruppe, Hydroxy-C1-C12-alkylgruppe oder
Co- C12 Alkenylgruppe steht, bevorzugt fiir eine lineare C+-Cs-Alkyl- oder C2-Cs-Alkenyl-
gruppe, noch bevorzugter C1-C2-Alkylgruppe,

- Rs fiir eine C1-Ce-Alkylgruppe steht, vorzugsweise eine C1-C2-Alkylgruppe,

- Re fiir eine C1-Ce-Alkyl- oder eine C2-Cs-Alkenylgruppe steht,

- d fur eine ganze Zahl von 2 bis 3 steht;

(2) partielle Hydrolyse und Kondensation der in Schritt (1) vorgelegten Silane durch Zugabe
einer unterstdchiometrischen Menge Wasser, vorzugsweise unter Entfernung der

freigesetzten Alkohole mittels Destillation bei reduziertem Druck.
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