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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft wassrige Si-
liconemulsionen, die hochviskose Polyorganosiloxane ent-
halten und einen besonders niedrigen Gehalt an cyclischen
Siloxanen aufweisen, enthaltend

(A) Polyorganosiloxane, die eine Viskositat grofier als 10000
mm?/s, gemessen bei 25°C, aufweisen,

(B) mindestens einen Emulgator der Formel,

(RO),P(0)(OH)(3.n) )

und/oder dessen Salze,

(C) mindestens einen Emulgator ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus

(C1) ethoxylierten Triglyceriden mit 40 bis 400 Ethylengly-
colgrupppen,

(C2) ethoxylierten Sorbitanestern von Fettsduren mit 12 bis
18 Kohlenstoffatomen und 10 bis 40 Ethylenglycolgruppen,
(C3) Verbindungen der Formel

R'-0-(CH,CH,0),y-H Iy

und

(C4) Verbindungen der Formel
RZCHZC(O)-O-(CHzCHZO)p-H (my,
wobei die Reste und Indizes die in Anspruch 1 beschriebene
Bedeutung haben,

sowie

(D) Wasser
Verfahren zu deren Herstellung sowie deren Verwendung.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft wassrige Siliconemulsionen, die hochviskose Polyorganosiloxane enthalten und
einen besonders niedrigen Gehalt an cyclischen Siloxanen aufweisen, Verfahren zu deren Herstellung sowie
deren Verwendung.

[0002] Silicone sind vielfaltig einsetzbar. Um die Anwendung und Dosierung insbesondere bei viskosen Pro-
dukten zu erleichtern, ist es fur viele Anwendungen wiinschenswert, dass die siliziumorganischen Verbindun-
gen in verdinnter Form vorliegen. Die Verwendung von organischen Losemitteln, wie Benzol oder Chlorkoh-
lenwasserstoffen, fir diesen Zweck ist zwar maéglich, jedoch aus 6kologischer und arbeitsmedizinischer Sicht
nachteilig. Deshalb erfolgt der Einsatz meist in Form von wéassrigen Emulsionen oder Dispersionen, Ublicher-
weise als Ol-in-Wasser-Emulsionen (O/W-Emulsionen), die mit Wasser verdiinnbar sind. Als Olphase werden
dabei die mit Wasser nicht mischbaren siliziumorganischen Verbindungen verstanden, gegebenenfalls gelost
in organischen Lésemitteln.

[0003] Fur viele Anwendungen ist es vorteilhaft, wenn das Silicon ein hohes Molekulargewicht und somit ei-
ne hohe Viskositét hat. Ein bekannter Weg zu Emulsionen zu gelangen, die ein hochmolekulares Silicon ent-
halten, ist die Emulsionspolymerisation von niedermolekularen, insbesondere cyclischen Organosiloxanen mit
Arylalkylsulfonsauren (DE-OS 14 95 512). Dabei werden durch intensives Riihren oder Homogenisieren mit
einem Hochdruckhomogenisator auRergewdhnlich niedrige TeilchengréRen erreicht, die mit einem optischen
Mikroskop nicht mehr erkennbar sind. Nachteilig bei diesem Verfahren ist die Tatsache, dass aufgrund des
Gleichgewichtscharakters dieser Reaktion bezogen auf Siloxan tber 10% fllichtige cyclische Siloxane enthal-
ten sind, die jedoch unerwiinscht sind. Deshalb ist vorgeschlagen worden, diese nachtraglich abzudestillieren
(z. B. US-A 4,600,436) oder mit einem Membranverfahren zu entfernen (EP-A 1 368 109). Beide Verfahren
bedeuten zusétzlichen technischen Aufwand und kénnen die Stabilitédt der Emulsion beeintréchtigen.

[0004] Alternativ kbnnen anstelle cyclischer Siloxane lineare Oligomere mit endsténdigen Silanolgruppen ver-
wendet werden. Aus diesen Oligomeren wird in Gegenwart von Emulgatoren, Kondensationskatalysatoren und
einer sehr kleinen Wassermenge eine Paste gebildet, in der die Polykondensation stattfindet. Anschlie3end
wird diese Paste auf die gewlinschte Konzentration verdinnt (EP 93 310 B2). Im Allgemeinen sind die Anteile
an cyclischen flichtigen Siloxanen geringer als bei der Emulsionspolymerisation von cyclischen Siloxanen.
Eine Verminderung des Anteils an diesen fliichtigen Siloxanen kann z. B. dadurch erfolgen, dass erst eine
Emulsion aus der Salzform des anionischen Emulgators/Katalysators hergestellt wird, diese dann durch Zu-
gabe von Saure aktiviert wird (EP-A 1 072 629). Das erhoht letztlich den Salzanteil in der Emulsion, was fir
die Stabilitat nachteilig ist. Bei der Verwendung von alkoxyterminierten Siloxanoligomeren sollen ebenfalls we-
niger Cyclen gebildet werden (JP-A2001288269). Allerdings sind diese Oligomere aufwandiger herzustellen
und damit kostenintensiver.

[0005] Spezielle Emulgatoren auf der Basis von Taurocholaten tragen ebenfalls zur Reduzierung der Menge
an Cyclen bei, die bei der Emulsionskondensation von Siloxanoligomerengebildet werden (WO 2006102010).
Aber auch hier werden, wie die Ausfihrungsbeispiele deutlich zeigen, Uber 1% Octamethylcyclotetrasiloxan
gebildet.

[0006] Es ist auch vorgeschlagen worden, Dimethylpolysiloxane, insbesondere Polysiloxane, die mit Trime-
thylsiloxygruppen terminiert sind, mit Viskositaten von bis zu 5000000 cSt zu emulgieren, in dem diese mit
10-30% bezogen auf Siloxan eines Phosphorsaurepartialesters vermischt und erhitzt werden, bis eine klare
Lésung entsteht, die nach Neutralisation mit Wasser verdinnt wird (DE-A 27 30 923). Allerdings hat dieses
Verfahren den Nachteil, dass das Polydimethylsiloxan dabei meist depolymerisiert wird, so dass die erhaltene
Emulsion ein niedrig viskoses Siloxan und einen hohen Anteil an fliichtigen cyclischen Siloxanen z. B. Octa-
methylcyclotetrasiloxan enthalt.

[0007] In JP2002020490 wird vorgeschlagen, als Emulgatoren mindestens eine Zweierkombination von Poly-
oxyethylenalkylsulfaten, Polyoxyethylenalkylphosphaten und Alkylsulfonaten bzw. die entsprechenden Sauren
einzusetzen, wobei bevorzugt die Saure erst in der Emulsion durch Zusatz von Mineralsduren wie Schwefel-
saure frei gesetzt werden. Eine alleinige Verwendung von Polyoxyethylenalkylphosphaten soll nur zu nieder-
molekularen Polyorganosiloxanen flhren, da deren katalytische Aktivitat zu niedrig ist. Deshalb sind Kombi-
nationen mit Sulfaten oder Sulfonaten und eine Aktivierung von Schwefelsdure notwendig. Das fihrt letztlich
wiederum zu mehr als 1% cyclischer Siloxanoligomere, es sei denn die Reaktionszeit ist extrem kurz, wobei
jedoch keine Viskositaten > 1000000 mm?/s erreicht werden.
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[0008] Auf der anderen Seite werden derartige Emulsionen praktisch oft in der Art und Weise hergestellt,
dass entweder mehrere Chargen diskontinuierlich hergestellt und in einen Reifetank transferiert werden oder
eine kontinuierliche Kampagne Uber einen bestimmten Zeitraum in einen Reifetank produziert wird, wo dann
nach Erreichen der gewilinschten Viskositat die Reaktion durch Neutralisation abgebrochen wird. Dabei ist es
unvermeidlich dass ein nicht geringer Teil der Emulsion langer als erforderlich im Tank verweilt, wodurch der
Anteil an cyclischen Oligomeren das tolerable Mal} Gibersteigt.

[0009] Gegenstand der Erfindung sind Emulsionen von Polyorganosiloxanen enthaltend
(A) Polyorganosiloxane, die eine Viskositat groBer als 10000 mm?/s, gemessen bei 25°C, aufweisen,
(B) mindestens einen Emulgator der Formel

(RO),P(O)(OH) 3.1 (),

worin

R gleich oder verschieden sein kann und einwertige Kohlenwasserstoffreste mit 4 bis 30 Kohlenstoffatomen
bedeutet

n 1 oder 2 ist,

und/oder dessen Salze,

(C) mindestens einen Emulgator ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

(C1) ethoxylierten Triglyceriden mit 40 bis 400 Ethylenglycolgrupppen,

(C2) ethoxylierten Sorbitanestern von Fettsauren mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen und 10 bis 40 Ethylengly-
colgruppen,

(C3) Verbindungen der Formel

R'-O-(CH,CH,0),,-H (I

und
(C4) Verbindungen der Formel

R2CH,C(0)-0-(CH,CH,0),-H a1y,

worin

R' einen Alkylrest mit 10 bis 30 Kohlenstoffatomen bedeutet,
R? einen Alkylrest mit 10 bis 30 Kohlenstoffatomen bedeutet,
m einen Wert von 15 bis 100 darstellt und

p einen Wert von 15 bis 100 annimmt,

sowie

(D) Wasser,

[0010] mit der Malgabe, dass die Emulsionen weniger als 2 Gew.-% Octaorganylcyclotetrasiloxan (D,), be-
zogen auf Komponente (A), enthalten.

[0011] Die erfindungsgeméafRen Emulsionen kénnen nach dem Fachmann bekannten Verfahren hergestellt
werden.

[0012] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemafen Emul-
sionen, dadurch gekennzeichnet, dass
(a) Polyorganosiloxane enthaltend Einheiten der allgemeinen Formel

R*4(R°0)pSiO a0y (IV),

worin

R* gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasser-
stoffrest mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen oder Wasserstoffatom bedeutet,

R?3 gleich oder verschieden sein kann und Wasserstoffatom oder einen einwertigen, gegebenenfalls substi-
tuierten Kohlenwasserstoffrest bedeutet,

a0,1,2oder3istund

b0, 1, 2 oder 3 ist,

mit der MalRgabe, dass die Summe a + b kleiner oder gleich 3 ist und die Polyorganosiloxane 5 bis 500
Einheiten der Formel (IV) enthalten, wobei in mindestens einer Einheit b verschieden 0 ist,
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(b) Emulgator der Formel (1), dessen OH-Gruppen gegebenenfalls teilweise neutralisiert sein kénnen,

(c) Emulgator ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus ethoxylierten Triglyceriden mit 40 bis 400 Ethy-
lenglycolgrupppen, ethoxylierten Sorbitanestern von Fettsduren mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen und 10
bis 40 Ethylenglycolgruppen, Verbindungen der Formel (ll) und Verbindungen der Formel (l11),

(d) Wasser und

gegebenenfalls

(e) weitere Stoffe

durch Rihren und/oder Homogenisieren vermischt werden sowie die Organopolysiloxane (a) enthaltend Ein-
heiten der Formel (V) bei Temperaturen von 0 bis 50°C kondensieren gelassen werden bis die gewlinschte
Viskositat erreicht ist und gegebenenfalls anschliefend der Emulgator der Formel (I) mit Basen neutralisiert
wird, so dass der pH-Wert der Emulsion grof3er als 5 ist, und gegebenenfalls weiteres Wasser (d) und/oder
weitere Stoffe (e) zugegeben werden.

[0013] Als Misch- und Homogenisierwerkzeug kénnen alle dem Fachmann bekannten Emulgiergerate, wie
beispielsweise schnelllaufende Rihrer, Dissolverscheiben, Rotor-Stator-Homogenisatoren, Ultraschallhomo-
genisatoren und Hochdruckhomogenisatoren verschiedenster Bauart, verwendet werden.

[0014] Das erfindungsgemale Verfahren kann kontinuierlich, semikontinuierlich oder diskontinuierlich betrie-
ben werden.

[0015] Eine bevorzugte Ausfihrungsform des erfindungsgeméafien Verfahrens ist dadurch gekennzeichnet,
dass
in einem 1. Schritt

(a) 100 Gewichtsteile Polyorganosiloxane enthaltend Einheiten der allgemeinen Formel

R*4(R°0)pSiO a0y (IV),

worin

R* gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasser-
stoffrest mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen oder Wasserstoffatom bedeutet,

R?3 gleich oder verschieden sein kann und Wasserstoffatom oder einen einwertigen, gegebenenfalls substi-
tuierten Kohlenwasserstoffrest bedeutet,

a0,1,2oder3istund

b0, 1, 2 oder 3 ist,

mit der MalRgabe, dass die Summe a + b kleiner oder gleich 3 ist und die Organopolysiloxane 5 bis 500
Einheiten der Formel (IV) enthalten, wobei in mindestens einer Einheit b verschieden 0 ist,

(b) 1 bis 30 Gewichtsteile eines Emulgators der Formel (I), dessen OH-Gruppen gegebenenfalls teilweise
neutralisiert sein kbnnen,

(c) 1 bis 30 Gewichtsteile eines Emulgators ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus ethoxylierten Trigly-
ceriden mit 40 bis 400 Ethylenglycolgrupppen, ethoxylierten Sorbitanestern von Fettsduren mit 12 bis 18
Kohlenstoffatomen und 10 bis 40 Ethylenglycolgruppen, Verbindungen der Formel (ll) und Verbindungen
der Formel (l11),

(d) 1 bis 50 Gewichtsteile Wasser und

gegebenenfalls

(e) weitere Stoffe

durch Rihren und/oder Homogenisieren vermischt werden,

in einem gegebenenfalls durchgeflhrten 2. Schritt

weiteres Wasser (d) zugegeben wird,

in einem 3. Schritt

die Organopolysiloxane (a) enthaltend Einheiten der Formel (IV) bei Temperaturen von 0 bis 50°C kondensie-
ren gelassen werden bis die gewiinschte Viskositat erreicht ist,

in einem gegebenenfalls durchgefihrten 4. Schritt

der Emulgator der Formel (I) mit Basen neutralisiert wird, so dass der pH-Wert der Emulsion gréf3er als 5 ist und
in einem gegebenenfalls durchgefihrten 5. Schritt

die im 4. Schritt erhaltene Emulsion mit weiterem Wasser (d) und/oder weiteren Stoffen (e) vermischt wird.

[0016] Bei den Polyorganosiloxanen (A), welche in den erfindungsgemafien Emulsionen enthalten sind, han-
delt es sich vorzugsweise um solche enthaltend Einheiten der Formel (IV), besonders bevorzugt um solche
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aus Einheiten der Formel (IV) mit einem durchschnittlichen Wert von a von 1,990 bis 2,005 und einem durch-
schnittlichen Wert von b von 0,001 bis 0,004, insbesondere um solche aus Einheiten der Formel (1V) mit R®
gleich Wasserstoffatom, R* gleich Methylrest und einem durchschnittlichen Wert von a von 1,990 bis 2,005
und einem durchschnittlichen Wert von b von 0,001 bis 0,004. Ganz besonders bevorzugt handelt es sich bei
den Polyorganosiloxanen (A) um Dimethylpolysiloxane, die Trimethylsiloxy- und/oder Dimethylhydroxysiloxy-
endgruppen tragen.

[0017] Polyorganosiloxane (A), welche in den erfindungsgeméafien Emulsionen enthalten sind, haben eine
Viskositat von vorzugsweise groRer als 100000 mm?/s, besonders bevorzugt groRer als 1000000 mm?/s, jeweils
bei 25°C.

[0018] Beispiele fiir Reste R sind verzweigte oder unverzweigte Alkylreste mit 4 bis 30 Kohlenstoffatomen, wie
Butyl-, Hexyl-, 2-Ethylhexyl-, Octyl-, Isononyl-, n-Decyl-, Dodecyl-, Isotridecyl- und n-Tetradecylreste, ungesat-
tigte aliphatische Reste, wie Oleylreste, sowie aromatische Reste, wie Phenyl-, Toloyl-, Xylyl-, Nonylphenyl-,
Naphthyl-, Anthracyl-, Tristyrylphenyl- oder Benzylreste.

[0019] Bevorzugt handelt es sich bei Rest R um Alkylreste mit 4 bis 18 Kohlenstoffatomen, besonders bevor-
zugt um n-Butyl-, n-Octyl-, 2-Ethylhexyl-, n-Decyl-, n-Dodecyl- oder n-Tetradecylreste, insbesondere um n-
Octyl- und n-Decylreste.

[0020] Beispiele fiir erfindungsgemal eingesetzte Verbindungen der Formel (I) sind Di-n-butylphosphat, Di-
n-hexylphosphat, Mono-n-octylphosphat, Di-n-octylphosphat, Mono-2-ethylhexylphosphat, Di-2-ethylhexylp-
hosphat, Mono-i-nonylphosphat, Di-i-nonylphosphat, Mono-n-decylphosphat, n-Octyl-n-Decylphosphat, Di-n-
decylphosphat, Monoisotridecylphosphat, Di-n-nonylphenylphosphat, Monooleylphosphat und Distearylphos-
phat.

[0021] Bevorzugt handelt es sich bei den erfindungsgemaf eingesetzten Verbindungen der Formel (I) um Mo-
no-n-octylphosphat, Di-n-octylphosphat, Mono-n-decylphosphat, n-Octyl-n-Decylphosphat und Di-n-decylp-
hosphat.

[0022] Vorzugsweise handelt es sich bei den erfindungsgemal eingesetzten Verbindungen der Formel (1) um
Mischungen von Diestern und Monoestern.

[0023] Die erfindungsgeméafien Emulsionen kénnen als Komponente (B) nun Verbindungen der Formel (1) als
solche enthalten oder deren Salze, bevorzugt mit Alkali- bzw. Erdalkalihydroxiden, Ammoniak oder Aminen,
oder Gemische aus Sauren der Formel (I) und deren Salze.

[0024] Bevorzugt handelt es sich bei Komponente (B) der erfindungsgemalen Emulsionen um Salze der
Verbindungen der allgemeinen Formel (1), insbesondere um Alkalisalze oder Triethanolaminsalze.

[0025] Die Saurezahl der in der erfindungsgemafen Emulsion enthaltenen Komponente (B) wird durch deren
Anzahl an freien OH-Gruppen sowie deren Molmasse bestimmt, also die Menge an KOH in mg, die zur Neu-
tralisation von 1 g Komponente (B) bendtigt wird. Die Saurezahl der Komponente (B) liegt vorzugsweise im
Bereich von 0 bis 200, besonders bevorzugt im Bereich von 0 bis 20, insbesondere bei 0, d. h. als Komponente
(B) enthalten die erfindungsgemafRen Emulsionen in diesem Fall vollstandig neutralisierte Verbindungen der
Formel (I).

[0026] Verbindungen der Formel (I) sind kommerziell verfligbar bzw. nach allgemein bekannten chemischen
Methoden darstellbar.

[0027] Die erfindungsgeméafien Emulsionen enthalten als weiteren Emulgator (C) mindestens einen nichtio-
nogenen Emulgator ausgewahlt aus Verbindungen der Formeln (II) und (1), ethoxylierten Triglyceriden oder
ethoxylierten Sorbitanestern.

[0028] Beispiele fiir Reste R und R? sind unabhangig voneinander der n-Decyl- n-Dodecyl-, n-Tetradecyl-n-
Hexadecyl-, n-Octadecyl- und der n-Octadecenylrest.

[0029] Bevorzugt handelt es sich bei Rest R" um Alkylreste mit 12 bis 20 Kohlenstoffatomen, besonders bevor-
zugt um lineare Alkylreste. Der Alkylrest R' weist insbesondere eine gerade Anzahl an Kohlenstoffatomen auf.
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[0030] Bevorzugt handelt es sich bei Rest R?2 um Alkylreste mit 12 bis 20 Kohlenstoffatomen, besonders bevor-
zugt um lineare Alkylreste. Der Alkylrest R weist insbesondere eine gerade Anzahl an Kohlenstoffatomen auf.

[0031] Bevorzugt hat m einen Wert von 20 bis 40.
[0032] Bevorzugt hat p einen Wert von 20 bis 50.

[0033] Beispiele fur ethoxylierte Triglyceride mit 40 bis 400 Ethylenglycolgrupppen (C1) sind
ethoxyliertes Rizinusdl mit 200 Ethylenglycoleinheiten,

ethoxyliertes Rizinusél mit 40 Ethylenglycoleinheiten und

ethoxyliertes hydriertes Rizinusdl mit 200 Ethylenglycoleinheiten.

[0034] Beispiele fur ethoxylierte Sorbitanester von Fettsduren mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen und 10 bis 40
Ethylenglycolgruppen (C2) sind

Polyoxyethylen(20)Sorbitanstearat (Polysorbat 60),

Polyoxyethylen(20)Sorbitantristearat (Polysorbat 65),

Polyoxyethylen(20)Sorbitanoleat (Polysorbat 80) und

Polyoxyethylen(20)Sorbitanlaurat (Polysorbat 20).

[0035] Beispiele fur Verbindungen (C3) der Formel (ll) sind
C1gH37-O-(CH,CH,0)o0-H,

C4gH35-0-(CH,CH,0),,-H und

C12H23'O'(CH20H20)23'H.

[0036] Beispiele fur Verbindungen (C4) der Formel (lll) sind C,gH33-CH,-C(O)-O-(CH,CH,0),4-H, C1gH33-CH,-
C(0)-0-(CH,CH,0)34-H, C4gH33-CH»-C(0)-0O-(CH,CH,0)40-H und C4gH33-CH,-C(O)-O-(CH,CH,0)g0-H.

[0037] Vorzugsweise hat der in der erfindungsgeméafien Emulsion enthaltene Emulgator (C) einen HLB-Wert
grélRer 14, besonders bevorzugt gréfer 15,5. insbesondere 16,5 bis 20. Der HLB-Wert ist Ausdruck des Gleich-
gewichts zwischen hydrophilen und hydrophoben Gruppen eines Emulgators. Die Definition des HLB-Werts
sowie Verfahren zu deren Ermittlung sind dem Fachmann bekannt und z. B. in Journal of Colloid and Interface
Science 298 (2006) 441-450 sowie der dort zitierten Literatur insbesondere Zitat [23] beschrieben.

[0038] Vorzugsweise handelt es sich bei Emulgator (C) um eine Verbindung der Formel (II).

[0039] Zusatzlich zu den Komponenten (A), (B), (C) und (D) kénnen die erfindungsgemafien Emulsionen alle
weiteren Stoffe enthalten, die Ublicherweise Siliconemulsionen zugesetzt werden, wie z. B. weitere Siloxane,
die verschieden sind zu Komponente (a), Silane, insbesondere Alkoxysilane, weitere Emulgatoren, die ver-
schieden sind zu Komponenten (b) und (c), Verdicker und/oder Schutzkolloide sowie Additive, wie beispiels-
weise Konservierungsmittel, Desinfektionsmittel, Netzmittel, Korrosionsinhibitoren, Farbstoffe und Duftstoffe.

[0040] Bei den erfindungsgemaflen Emulsionen handelt es sich bevorzugt um solche, die
Komponente (A) zu bevorzugt 1 bis 80 Gew.-%, besonders bevorzugt zu 20 bis 70 Gew.-%,
Komponente (B) zu bevorzugt 0,2 bis 20 Gew.-%, besonders bevorzugt zu 1 bis 10 Gew.-% und
Komponente (C) zu bevorzugt 0,2 bis 20 Gew.-%, besonders bevorzugt zu 1 bis 10 Gew.-%,
enthalten.

[0041] Die erfindungsgemafRen Emulsionen enthalten vorteilhafterweise keine bzw. einen sehr geringen Anteil
an cyclischen Siloxanen, insbesondere an Octaorganylcyclotetrasiloxanen (D,). Die Organylgruppen in den
Cyclosiloxanen richten sich nach den Organylgruppen im eingesetzten Organopolysiloxan und sind bevorzugt
Methylgruppen.

[0042] Die erfindungsgemafie Emulsion enthalt bevorzugt weniger als 1 Gew.-%, besonders bevorzugt weni-
ger als 0,5 Gew.-%, insbesondere weniger als 0,1 Gew.-%, Octaorganylcyclotetrasiloxan, insbesondere Octa-
methylcyclotetrasiloxan (D,), jeweils bezogen auf Komponente (A).

[0043] Die erfindungsgemalie Emulsion hat einen Teilchendurchmesser von vorzugsweise 50 bis 1000 nm,
besonders bevorzugt von 100 bis 500 nm, insbesondere von 100 bis 200 nm, wobei sich diese Angaben auf
den Mittelwert der Volumenverteilung gemessen nach dem Prinzip der Fraunhoferbeugung (entsprechend ISO
13320) beziehen.
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[0044] Die erfindungsgemaflen Emulsionen haben einen Gehalt an nichtflichtigen Anteilen gemessen nach
DIN EN ISO 3251 von bevorzugt 1 bis 80 Gew.-%, besonders bevorzugt von 10 bis 65 Gew.-%, insbesondere
von 30 bis 60 Gew.-%.

[0045] Der pH-Wert der erfindungsgemalien Emulsion betragt vorzugsweise 5 bis 10, besonders bevorzugt
6 bis 8, insbesondere in etwa 7.

[0046] Beispiele fur Kohlenwasserstoffreste R* sind Alkylreste, wie der Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-Propyl-,
1-n-Butyl-, 2-n-Butyl-, iso-Butyl-, tert.-Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, tert.-Pentylrest; Hexylreste, wie
der n-Hexylrest; Heptylreste, wie der n-Heptylrest; Octylreste, wie der n-Octylrest und iso-Octylreste, wie der
2,2, 4-Trimethylpentylrest; Nonylreste, wie der n-Nonylrest; Decylreste, wie der n-Decylrest; Dodecylreste, wie
der n-Dodecylrest; Octadecylreste, wie der n-Octadecylrest; Cycloalkylreste, wie der Cyclopentyl-, Cyclohe-
xyl-, Cycloheptylrest und Methylcyclohexylreste; Alkenylreste, wie der Vinyl-, 1-Propenyl- und der 2-Propenyl-
rest; Arylreste, wie der Phenyl-, Naphthyl-, Anthryl- und Phenanthrylrest; Alkarylreste, wie o-, m-, p-Tolylreste;
Xylylreste und Ethylphenylreste; und Aralkylreste, wie der Benzylrest, der der a- und der B-Phenylethylrest.

[0047] Beispiele fir substituierte Reste R* sind mit Halogen-, Cyano-, Glycidoxy-, Polyalkylenglycol- oder
Aminogruppen substituierte Reste, wie beispielsweise Trifluorpropyl-, Cyanoethyl-, Glycidoxypropyl-, Polyal-
kylenglycolpropyl-, Aminopropyl- oder Aminoethylaminopropylreste.

[0048] Bevorzugt hat in den Einheiten der Formel (IV) maximal 1 Rest R* die Bedeutung von Wasserstoffatom.
[0049] Bevorzugt handelt es sich bei Rest R* um Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen,
besonders bevorzugt um den Methyl- oder den Phenylrest, wobei insbesondere mehr als 80 Mol-% der Reste
R*im Siloxan (a) die Bedeutung von Methylreste haben.

[0050] Beispiele fur Reste R® sind die fir Reste R* angegebenen Beispiele.

[0051] Bevorzugt handelt es sich bei Rest R* um Wasserstoffatom und Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen, besonders bevorzugt um Wasserstoffatom.

[0052] In Formel (IV) hat die Summe a + b einen Wert von bevorzugt durchschnittlich 1,5 bis 2,4, besonders
bevorzugt durchschnittlich 1,8 bis 2,3, insbesondere durchschnittlich 1,9 bis 2, 1.

[0053] Die im erfindungsgeméafien Verfahren eingesetzten Siloxane (a) bestehen bevorzugt aus 5 bis 500,
besonders bevorzugt aus 10 bis 200, insbesondere aus 20 bis 100, Einheiten der Formel (V).

[0054] In bevorzugt 0,4 bis 40%, besonders bevorzugt 2 bis 10%, der Einheiten der Formel (1V) der im erfin-
dungsgemalen Verfahren eingesetzten Siloxane (a) ist b ungleich 0.

[0055] Beispiele flur erfindungsgemal eingesetzten Siloxane (a) sind mit Alkoxy- oder Hydroxygruppen termi-
nierte Polydiorganosiloxane, insbesondere Polydiethyl- und Polydimethylsiloxane.

[0056] Die im erfindungsgemafen Verfahren eingesetzten Siloxane (a) haben eine Viskositat von bevorzugt
5 bis 10000 mm?/s, besonders bevorzugt 10 bis 500 mm?/s, insbesondere 30 bis 100 mm2/s, jeweils bei 25°C.

[0057] Bevorzugt handelt es sich bei den Siloxanen (a) um solche der Formel
HO[SiR*,0].-H (v),

wobei R* eine der obengenannten Bedeutungen hat, insbesondere Methylrest, und ¢ einen Wert von 5 bis 500,
bevorzugt von 10 bis 200, besonders bevorzugt aus 20 bis 100, besitzt.

[0058] Die Polysiloxane (a) enthaltend Einheiten der Formel (IV) sind handelsibliche Produkte bzw. kénnen
nach bekannten Verfahren hergestellt werden.

[0059] Beispiele fiir Komponente (b) sind die oben genannten Beispiele fir die Verbindungen der Formel (1)
gegebenenfalls im Gemisch mit deren Salze.
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[0060] Die Saurezahl derim erfindungsgemafen Verfahren eingesetzten Verbindung der Formel (l) wird durch
den durchschnittlichen Wert von n und ihrer Molmasse bestimmt, also die Menge an KOH in mg, die zur Neu-
tralisation von 1 g Verbindung der Formel (I) benétigt wird. Die Sdurezahl der erfindungsgemaf eingesetzten
Verbindung der Formel (l) liegt vorzugsweise im Bereich von 100 bis 600, besonders bevorzugt im Bereich
von 200 bis 500, insbesondere im Bereich von 250 bis 450.

[0061] Komponente (b) wird im erfindungsgeméalien Verfahren in Mengen von vorzugsweise 1 bis 25 Ge-
wichtsteilen, insbesondere 2 bis 10 Gewichtsteilen, jeweils bezogen auf 100 Gewichtsteile Polyorganosiloxan
(a), eingesetzt.

[0062] Beispiele fir Komponente (c) sind die oben genannten Beispiele fiir die Verbindungen (C).

[0063] Komponente (c) wird im erfindungsgemaflen Verfahren in Mengen von vorzugsweise 1 bis 25 Ge-
wichtsteilen, insbesondere 5 bis 20 Gewichtsteilen, jeweils bezogen auf 100 Gewichtsteile Polyorganosiloxan
(a), eingesetzt.

[0064] Als Wasser (d) kénnen alle Arten von Wasser eingesetzt werde, die auch bisher zur Herstellung von
Dispersionen eingesetzt wurden.

[0065] Als Wasser (d) wird vorzugsweise teil- oder vollentsalztes Wasser, destilliertes oder (mehrfach) rede-
stilliertes Wasser, Wasser flir medizinische oder pharmazeutische Zwecke, wie z. B. gereinigtes Wasser (Aqua
purificata gemafl Pharm. Eur.) eingesetzt.

[0066] Das erfindungsgemal eingesetzte Wasser (d) hat vorzugsweise eine Leitfahigkeit von weniger als 50
pS/cm, besonders bevorzugt weniger als 10 uS/cm, insbesondere weniger als 1,3 pS/cm, jeweils bei 25°C
und 1010 hPa.

[0067] Wasser (d) wird im erfindungsgemalien Verfahrene in Mengen von vorzugsweise 20 bis 1000 Ge-
wichtsteilen, insbesondere 30 bis 400 Gewichtsteilen, jeweils bezogen auf 100 Gewichtsteile Polyorganosilo-
xan (a), eingesetzt. Bei der bevorzugten Verfahrensvariante wird Wasser im ersten Schritt, im gegebenenfalls
durchgefiihrten zweiten Schritt und im gegebenenfalls durchgefuhrten funften Schritt zugegeben, wobei im
ersten Schritt des erfindungsgeméaflen Verfahrens Wasser in Mengen von vorzugsweise 1 bis 30 Gewichts-
teilen, insbesondere 5 bis 20 Gewichtsteilen, jeweils bezogen auf 100 Gewichtsteile Polyorganosiloxan (a),
eingesetzt wird.

[0068] Zusatzlich zu den Komponenten (a), (b), (¢) und (d) kénnen im erfindungsgemalen Verfahren nun
alle weiteren Stoffe (e), die Ublicherweise Siliconemulsionen zugesetzt werden, eingesetzt werden, wie z. B.
weitere Siloxane, die verschieden sind zu Komponente (a), Silane, insbesondere Alkoxysilane, weitere Emul-
gatoren, die verschieden sind zu Komponenten (b) und (c), Verdicker und/oder Schutzkolloide sowie Additi-
ve, wie beispielsweise Konservierungsmittel, Desinfektionsmittel, Netzmittel, Korrosionsinhibitoren, Farbstoffe
und Duftstoffe. Der Zusatz dieser Komponenten (e) kann im ersten Schritt des erfindungsgemalfen Verfahrens
und/oder auch in einem spéteren Verfahrensschritt, z. B. nach dem 5. Schritt, erfolgen.

[0069] Beispiele fir weitere Siloxane (e), die erfindungsgeman eingesetzt werden kénnen, sind solche der
Formel (IV) mit b gleich 0, wie z. B. trimethylsiloxyterminierte Polydimethylsiloxane. Solche Siloxane (e) werden
vorteilhafterweise eingesetzt, um die nach der Kondensationsreaktion erhaltenen Viskositat des Polysiloxans
in der Emulsion zu steuern.

[0070] Falls weitere Siloxane (e) eingesetzt werden, handelt es sich um Mengen von bevorzugt 0,01 bis 10
Gewichtsteilen, bezogen auf 100 Gewichtsteile Komponente (a). Im erfindungsgemalien Verfahren werden
bevorzugt keine weiteren Siloxane (e) eingesetzt.

[0071] Beispiele fir Silane (e), die erfindungsgemal eingesetzt werden kénnen, sind Methyltrimethoxysilan,
Tetraethoxysilan, Vinyltriethoxysilan, Morpholinomethyltriethoxysilan, Cyclohexylaminomethl-methyldiethoxy-
silan, die in DE-A 102005022099, Abschnitt [0052] und die in DE-A 102004038148, Abschnitt [0033] genannten
Beispiele oder deren Hydrolyse-/Kondensationsprodukte. Solche Silane (e) werden vorteilhafterweise einge-
setzt, um verzweigte oder vernetzte Siloxane z. B. solche, die nach der Trocknung der Emulsion zu elastische
Filme bilden, zu erhalten. Bei der bevorzugten Verfahrensvariante kénnen diese Silane (e) im 1. Schritt wie
auch nach dem 3. Schritt zugesetzt werden.
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[0072] Falls Silane (e) eingesetzt werden, handelt es sich um Mengen von bevorzugt 0,01 bis 10 Gewichts-
teilen, bezogen auf 100 Gewichtsteile Komponente (a). Im erfindungsgemafen Verfahren werden bevorzugt
keine Silane (e) eingesetzt.

[0073] Beispiele fiir weitere Emulgatoren (e), die erfindungsgemaf eingesetzt werden kdnnen, sind alle bis-
her bekannten Emulgatoren, wie anionische oder nichtionische Emulgatoren, wie beispielsweise Alkylsulfate,
ethoxylierte Alkylsulfate, und Polyethylenglycolether von Alkylphenolen und Alkylpolyglycoside.

[0074] Im erfindungsgemalRen Verfahren werden vorzugsweise keine kationischen und keine amphoteren
Emulgatoren eingesetzt.

[0075] Im erfindungsgemalen Verfahren werden vorzugsweise keine weiteren anionischen Emulgatoren, ins-
besondere keine Alkyl- oder Alkylarylbenzolsulfonsduren oder deren Salze, als Komponente (e) eingesetzt.

[0076] Falls weitere Emulgatoren (e) eingesetzt werden, handelt es sich um Mengen von bevorzugt 1 bis 20
Gewichtsteilen, bezogen auf 100 Gewichtsteile Komponente (a).

[0077] Vorzugsweise werden als Komponente (e) keine weiteren Emulgatoren eingesetzt.

[0078] Falls bei dem erfindungsgemalien Verfahren als Komponente (e) Verdicker bzw. Schutzkolloide ein-
gesetzt werden, handelt es sich bevorzugt um Acrylsdurecopolymere.

[0079] Falls Verdicker und/oder Schutzkolloide (e) eingesetzt werden, handelt es sich um Mengen von be-
vorzugt 0,01 bis 2 Gewichtsteilen, bezogen auf 100 Gewichtsteile Komponente (a). Im erfindungsgemalien
Verfahren wird bevorzugt kein Verdicker und/oder Schutzkolloid (e) eingesetzt.

[0080] Beispiele flr Additive (e), die erfindungsgemal eingesetzt werden kénnen, sind z. B. dem Fachmann
bekannte Konservierungsmittel, Farb- oder Duftstoffe, insbesondere Konservierungsmittel, wie Methylisothio-
zolinon, Chlormethylisothiazolinon, Benzylisothiazolinon, Phenoxyethanol, Methylparaben, Ethylparaben, Pro-
pylparaben, Butylparaben, Isobutylparaben, Alkalibenzoate, Alkalisorbate, lodopropynylbutylcarbamat, Ben-
zylalkohol und 2-Brom-2-nitropropan-1,3-diol.

[0081] Falls Additive (e) eingesetzt werden, handelt es sich um Mengen von bevorzugt 0,0005 bis 2 Gewichts-
teile, bezogen auf 100 Gewichtsteile Komponente (a). Im erfindungsgeméfien Verfahren werden bevorzugt
Additive (e) eingesetzt.

[0082] Im ersten Schritt der bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens kénnen alle
Komponenten durch Ruhren und/oder Homogenisieren, z. B. in beliebiger Reihenfolge, miteinander vermischt
werden, wobei die Umfangsgeschwindigkeit des Rihrers und/oder Rotor-Stator Homogenisators bevorzugt
gréler als 5 m/s, besonders bevorzugt gréRer als 10 m/s ist, insbesondere 5 bis 50 m/s.

[0083] Verbindung der Formel (1) als Komponente (b) kann, falls erwiinscht, bereits im ersten Schritt des erfin-
dungsgemalen Verfahrens teilweise mit Basen, wie z. B. Alkalihydroxiden oder Aminen, neutralisiert werden,
was jedoch nicht bevorzugt ist.

[0084] Die Mischung gemaf erstem Schritt des erfindungsgeméafien Verfahrens hat einen pH-Wert von kleiner
6, vorzugsweise kleiner 5, besonders bevorzugt kleiner 4, insbesondere 1 bis 3.

[0085] Vorzugsweise ist die im ersten Schritt erhaltene Emulsion aus Komponenten (a), (b), (c), (d) und ge-
gebenenfalls (e) hochviskos und nicht fliefahig. Besonders bevorzugt ist es, wenn die FlieRgrenze (entspre-
chend DIN 53019-1 und zitierten Normen) der im ersten Schritt erhaltenen Emulsion gré3er als 100 Pa, ins-
besondere gréRer als 1000 Pa ist.

[0086] Der erste Schritt des erfindungsgemalien Verfahrens wird bei Temperaturen von vorzugsweise 5 bis
80°C, insbesondere 10 bis 50°C, und dem Druck der umgebenden Atmosphére, also zwischen 900 und 1100
hPa, oder bei einem erhéhten Druck von bis zu 20000 hPa, insbesondere von bis zu 10000 hPa, durchgefihrt.

[0087] Bevorzugt betragt die Dauer des erfindungsgemafien ersten Schrittes weniger als 4 Stunden, beson-
ders bevorzugt weniger als 2 Stunden, insbesondere 5 bis 60 Minuten.
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[0088] Die im ersten Schritt des erfindungsgemafien Verfahrens erhaltene Mischung hat eine Partikelgrofie
(Mittelwert der Volumenverteilung) von bevorzugt kleiner als 1 uym, besonders bevorzugt 100 bis 500 nm,
insbesondere 100 bis 200 nm.

[0089] Im gegebenenfalls durchgefiihrten zweiten Schritt des erfindungsgemafiien Verfahrens wird die im ers-
ten Schritt erhaltene Emulsion, insbesondere wenn sie hochviskos bis standfest ist, mit Wasser unter Rihren
und/oder Homogenisieren verdiinnt, so dass eine flieRfahige Emulsion gebildet wird, die vorzugsweise mehr
als 50 Teile Wasser je 100 Teile Komponente (a) enthalt.

[0090] Das Ruhren bzw. Homogenisieren kann unter den gleichen Bedingungen erfolgen wie fir den ersten
Schritt beschrieben.

[0091] Der zweite Schritt des erfindungsgemafien Verfahrens wird bei Temperaturen von vorzugsweise 5 bis
50°C, insbesondere 10 bis 30°C, und dem Druck der umgebenden Atmosphére, also zwischen 900 und 1100
hPa, oder bei einem erhéhten Druck von bis zu 20000 hPa, insbesondere von bis zu 10000 hPa, durchgefihrt.

[0092] Der zweite Schritt kann in dem gleichen Behélter erfolgen wie der erste Verfahrensschritt.

[0093] Bevorzugt betragt die Dauer des erfindungsgemal gegebenenfalls durchgefihrten zweiten Schrittes
weniger als 4 Stunden, besonders bevorzugt weniger als 2 Stunden, insbesondere 5 bis 60 Minuten.

[0094] Beim erfindungsgemaflen Verfahren wird bevorzugt der zweite Schritt durchgefihrt.

[0095] Im dritten Schritt des erfindungsgeméafien Verfahrens werden die Organopolysiloxane (a) kondensieren
gelassen bis die Viskositét erreicht ist, wie sie fur Siloxan (A) in der erfindungsgemaflen Emulsion gewtnscht
wird, also eine Viskositat von grofer als 10000 mm?/s, vorzugsweise groRer als 100000 mm?/s, besonders
bevorzugt groRer als 1000000 mm?/s, jeweils bei 25°C.

[0096] Bevorzugt betragt die Dauer des erfindungsgemalien dritten Schritts 1 bis 200 Stunden, besonders
bevorzugt 8 bis 96 Stunden, insbesondere 12 bis 72 Stunden. Der dritte Schritt kann in dem gleichen Behalter
erfolgen wie der erste und zweite Schritt. Die Emulsion kann aber auch in einen speziellen Behalter tiberfihrt
werden, wo gegebenenfalls mehrere hintereinander hergestellte Anséatze fiir den dritten Schritt vermischt wer-
den. Es ist jedoch auch moglich den ersten und zweiten Schritt kontinuierlich und den dritten Schritt in einem
Reifetank durchzufiihren.

[0097] Der dritte Schritt des erfindungsgemalien Verfahrens wird bei Temperaturen von vorzugsweise 2 bis
50°C, besonders bevorzugt 5 bis 30°C, insbesondere bei 5 bis 20°C, und einem Druck der umgebenden At-
mosphare, also zwischen 900 und 1100 hPa, durchgefihrt.

[0098] Die bei dem erfindungsgemalien Verfahren gegebenenfalls als Kondensationsnebenprodukte anfal-
lenden Alkohole, z. B. wenn R® in Formel (IV) verschieden Wasserstoffatom ist, konnen in der Emulsion ver-
bleiben oder auch entfernt werden, beispielsweise durch Destillation unter Vakuum oder durch Extraktion.

[0099] Beispiele fiir die im gegebenenfalls durchgefiihrten vierten Schritt des erfindungsgeméafiien Verfahrens
eingesetzten Basen sind Alkalihydroxyde, wie NaOH und KOH, sowie Amine, wie z. B. Monoethanolamin und
Triethanolamin. Der pH-Wert kann grundsatzlich auch durch die Zugabe von Alkalisalzen schwacher Sauren,
wie z. B. Natriumcitrat, Natriumsilikat, Kaliumacetat oder Kaliumphosphat, eingestellt werden.

[0100] Bevorzugt handelt es sich bei den Basen, die im vierten Schritt des erfindungsgeméafRen Verfahrens
eingesetzt werden kdnnen, um Alkali- bzw. Erdalkalihydroxide, Ammoniak und Amine, besonders bevorzugt
um NaOH, KOH, Monoethanolamin und Triethanolamin.

[0101] Der pH-Wert der Emulsion nach der erfindungsgeméafien Neutralisation betragt vorzugsweise 5 bis 10,
besonders bevorzugt 6 bis 8, insbesondere in etwa 7.

[0102] Der gegebenenfalls durchgefihrte vierte Schritt des erfindungsgeméafRen Verfahrens wird bei Tempe-
raturen von vorzugsweise 5 bis 50°C, besonders bevorzugt 15 bis 30°C, und einem Druck der umgebenden
Atmosphare, also zwischen 900 und 1100 hPa, durchgefihrt.

[0103] Beim erfindungsgemalen Verfahren wird bevorzugt der vierte Schritt durchgefihrt.
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[0104] Die erfindungsgemal erhaltenen Emulsionen kénnen nun in einem gegebenenfalls durchgefihrten 5.
Schritt beliebig mit weiterem Wasser (d) und/oder weiteren Stoffen (e) vermischt werden.

[0105] Bevorzugt werden zuséatzlich zu den Komponenten (a), (b), (c), (d) und gegebenenfalls (e) und Basen
im erfindungsgemafen Verfahren keine weiteren Komponenten eingesetzt.

[0106] Beiden im erfindungsgemalien Verfahren eingesetzten Komponenten kann es sich jeweils um eine Art
einer solchen Komponente wie auch um ein Gemisch aus mindestens zwei Arten einer jeweiligen Komponente
handeln.

[0107] Die erfindungsgemélen bzw. erfindungsgemaf hergestellten Emulsionen haben den Vorteil, dass sie
hochviskose Polydiorganosiloxane enthalten und einen niedrigen Gehalt an Cyclen aufweisen.

[0108] Des Weiteren haben die erfindungsgemaflen bzw. erfindungsgemafl hergestellten Emulsionen den
Vorteil, dass sie sehr stabil und damit lange haltbar sind.

[0109] Die erfindungsgemélen bzw. erfindungsgemaf hergestellten Emulsionen haben den Vorteil, dass sie
lagerstabil sind und ausgezeichnete anwendungstechnische Eigenschaften besitzen, wie z. B. eine sehr gute
Wirkung als Trenn- und Gleitmittel, eine gute Benetzungsfahigkeit auf unterschiedlichen Substraten, eine gute
Konditionerwirkung in Haarpflegeprodukten, d. h. deutliche Reduzierung der Nass- und Trockenkdmmkraft.

[0110] Das erfindungsgeméafie Verfahren hat den Vorteil, dass auf einfache und kostengtinstige Art Emulsio-
nen mit hochmolekularen Siloxanen hergestellt werden kénnen.

[0111] Das erfindungsgemale Verfahren hat ferner den Vorteil, dass auch nach langerer Dauer des dritten
Schritts der Anteil an cyclischen Siloxanen gering bleibt, was z. B. bei einer kontinuierlichen Produktion mit
einem breiteren Verweilzeitbereich besonders glnstig ist.

[0112] Das erfindungsgemaRe Verfahren hat den Vorteil, dass die Viskositét des Oles in einem weiten Bereich
variiert und einfach eingestellt werden kann, ohne dass ein erhdhter Anteil an cyclischen Siloxanen gebildet
wird.

[0113] Die erfindungsgemal bzw. erfindungsgemaf hergestellten Emulsionen sind fur alle Zwecke einsetz-
bar, fir die auch bisher Emulsionen mit hochviskosen Siloxanen eingesetzt worden sind, wie beispielsweise
als Trennmittel, Gleitmittel, Hydrophobiermittel und zur Textilimprégnierung, bei der Verarbeitung von Gummi
und Kunststoffen oder bei der Metallverarbeitung, Hydrophobiermittel fir Glas und mineralische Baustoffe oder
als Bestandteil von Kérperpflegeprodukten.

[0114] Bei der Anwendung als Gleitmittel fur Nahfaden kénnen die erfindungsgeméafien Emulsionen z. B. mit
Wachsemulsionen kombiniert werden. Mit den erfindungsgeméafen Emulsionen kdnnen Trennmittelformulie-
rungen, wie z. B. fur die Reifenindustrie, hergestellt werden, die neben der erfindungsgemafen Emulsion wei-
tere Komponenten wie Verdicker, wie Xanthan Gum oder Polyacrylate, Fillstoffe, wie Talkum oder Glimmer,
Wachse und weitere dem Fachmann bekannte Komponenten enthalten. Die hohe Viskositat und der niedrige
Gehalt an flichtigen Siloxanen ist bei diesen Anwendungen besonders vorteilhaft.

[0115] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung sind Kérperpflegemittel enthaltend erfindungsgemafie Emul-
sionen in Mengen von 0,05 bis 10 Gew.-%, besonders bevorzugt 0,5 bis 5 Gew.-%.

[0116] Vorzugsweise handelt es sich bei den erfindungsgeméafien Kérperpflegemitteln um Haarpflegemittel.

[0117] Diese Haarpflegemittel enthalten neben den erfindungsgemafien bzw. erfindungsgemal hergestellten
Emulsionen bevorzugt einen oder mehrere Konditionierer ausgewahlt z. B. aus der Gruppe quartarnarer Am-
monimverbindungen, natiirlicher oder synthetischer Wachse, Pflanzenélen, Mineralélen, fluorierten Olen, Si-
licondlen, insbesondere Aminosiliconélen, organischen Polymeren und Copolymeren, die nichtionisch, anio-
nisch, kationisch oder amphoter sein kénnen, kationischen Proteine und kationischen Tensiden.

[0118] Weitere Inhaltsstoffe dieser Haarpflegemittel sind z. B. Wasser, Tenside, Fettalkohole, Rheologiemo-

difizierer, Pearlizer, organische S&uren, Duftstoffe, Konservierer, Vitamine, Sonnenschutzmittel, Salze, Farb-
stoffe sowie weitere dem Fachmann bekannte Komponenten von Haarpflegemitteln.
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[0119] Bei den die erfindungsgemaflen bzw. erfindungsgemaf hergestellten Emulsionen enthaltenden Haar-
pflegemitteln kann es sich z. B. um Shampoos, Haarmasken, Haarspllungen, Haarwachse, Haarcremes, Haar-
gele, Haarschaume, Haarsprays und Haarfarbemittel handeln.

[0120] Diese Pflegemitteln verbessern sowohl die Trocken- und die Nasskdmmbarkeit als auch das Griffgefiihl
im nassen und trockenen Haar.

[0121] Die Anwendung kann z. B. beim Waschen, nach dem Waschen, als Vor- oder Nachbehandlung beim
Bleichen oder beim Farben mit Direkt- oder Oxidationsfarbstoffen und bei der permanenten Verformung der
Haare (z. B. Dauerwelle) erfolgen.

[0122] Ein weiterer Gegenstand der Erfindung sind Haarpflegemittel enthaltend erfindungsgemafle Emulsio-
nen sowie mindestens einen Konditionierer.

[0123] In den nachfolgenden Beispielen beziehen sich alle Angaben von Teilen und Prozentsatzen, soweit
nicht anders angegeben, auf das Gewicht. Sofern nicht anders angegeben, werden die folgenden Beispiele bei
einem Druck der umgebenden Atmosphare, also bei etwa 1010 hPa, und bei Raumtemperatur, also etwa 25°C
bzw. einer Temperatur, die sich beim Zusammengeben der Reaktanten bei Raumtemperatur ohne zusétzliche
Heizung oder Kihlung einstellt, durchgefihrt. Alle in den Beispielen angeflihrten Viskositadtsangaben beziehen
sich auf eine Temperatur von 25°C.

[0124] Die in den nachfolgenden Beispielen hergestellten Emulsionen wurden wie folgt gepruft:

Die TeilchengréRe wurde an mit einem PartikelgréRenanalysator Zetasizer ZEN1600/Nano-S, Fa. Malvern,
Software Version 6.01 mittels dynamischer Lichtstreuung bestimmt. Dazu wurden die Emulsionen mit gefilter-
ten und entgasten Wasser auf 0,5% verdiinnt. Die angegebenen Werte beziehen sich immer auf den Wert
D(50).

[0125] Zur Bestimmung der Olviskositat wurden 20 g Emulsion mit 30 g Aceton versetzt, wobei sich die Emul-
sion trennte. Die Aceton/Wasserphase wurde abgetrennt und der Vorgang noch einmal wiederholt. Anschlie-
Rend wurde das Polymer drei Mal mit Wasser gewaschen und bei 110°C unter Ruhren getrocknet, bis keine
Wassertropfchen mehr zu sehen waren und anschliel3end noch 8 h bei 110°C im Trockenschrank nachbehan-
delt. Die Viskositat wurde mit einem Kegel-Platte-Viskosimeter MCR 300 (Paar-Physika) bei 25°C und einem
Schergefalle von 1/s bestimmt.

[0126] Zur Bestimmung des Gehaltes an Octamethylcyclotetrasiloxan (D,) wurde ein 2Si-NMR Spektrum der
Emulsion aufgenommen (Avance 400 Fa. Bruker, 10 mm selektiver 2Si NMR-Probenkopf, Zusatz von 15%
D,0 zur Originalemulsion, Pulswinkel 30° Wartezeit 30 s, 400 scans).

[0127] Aus den Integralen der Signale zwischen —-19,75 bis —20 ppm (D,) und -21,5 bis -23,25 (restliche
D-Einheiten) wurde der D, Anteil in mol% Si ermittelt, der aufgrund der gleichen Molmasse der einzelnen
Siloxaneinheit (74 g/mol) praktisch gleich dem Anteil an D, in Gew.-% bezogen auf Polydimethylsiloxane ist.

Beispiel 1

[0128] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 10 Teile eines 2-Ethylhexylphosphats mit einer Sdurezahl von 295 mg KOH/g (erhéltlich
unter dem Namen ,Servoxyl VPTZ 100” bei Elementis Specialties Netherlands B. V. Delden), 14 Teile eines
ethoxylierten Stearylalkohols der Formel C,gH3,-O-(CH,CH,0),,-H erhaltlich unter dem Namen ,Arlypon SA
20” bei der Cognis AG, Diisseldorf) und 10 Teile Wasser zugegeben und 10 min homogenisiert. Die entste-
hende gelartige Phase (Flie3igrenze 920 Pa) mit einer Teilchengrélie von kleiner als 250 nm wird innerhalb
von 10 min mit 100 Teilen Wasser verdinnt und bei 10°C gelagert. Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von
2,6. Nach 24 h wird die Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-Wert von 7 eingestellt und 0,18 Teile Kon-
servierungsmittel auf der Basis von Isothiazolinonen (erhaltlich unter der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima
Chemical Industries Ltd. CH-9471 Buchs/SG) zugesetzt.

[0129] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositat und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.
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Beispiel 2

[0130] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 10 Teile eines Isononylphosphats mit einer Sdurezahl von 300 mg KOH/g (erhaltlich
unter dem Namen ,Servoxyl VPXZ 100” bei Elementis Specialties Netherlands B. V. Delden), 10 Teile eines
ethoxylierten Laurylalkohols der Formel C;,H53-O-(CH,CH,0),5-H (erhéltlich unter dem Namen ,Brij 35” bei
der Croda GmbH, D-Nettetal) und 10 Teile Wasser 5 min homogenisiert. Die entstehende gelartige Phase mit
einer Flielgrenze von 1730 Pa und einer PartikelgroRe von kleiner als 200 nm wird innerhalb von 10 min mit
100 Teilen Wasser verdiinnt und bei 15°C gelagert. Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von 2,3. Nach 24 h
wird die Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-Wert von 7 eingestellt und 0,18 Teile Konservierungsmittel
auf der Basis von Isothiazolinonen (erhaltlich unter der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima Chemical Indus-
tries Ltd. CH-9471 Buchs/SG) zugesetzt.

[0131] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositdt und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.

Beispiel 3

[0132] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 10 Teile eines 2-Ethylhexylphosphats mit einer Sdurezahl von 295 mg KOH/g (erhéltlich
unter dem Namen ,Servoxyl VPTZ 100” bei Elementis Specialties Netherlands B. V. Delden), 10 Teile eines
ethoxylierten Laurylalkohols der Formel C;,H53-O-(CH,CH,0),5-H (erhéltlich unter dem Namen ,Brij 35 bei
der Croda GmbH, D-Nettetal) und 10 Teile Wasser zugegeben und 10 min homogenisiert. Die entstehende
gelartige Phase (FlieBgrenze 1340 Pa) mit einer PartikelgréRe von kleiner als 200 nm wird innerhalb von 10
min mit 100 Teilen Wasser verdinnt und bei 10°C gelagert. Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von 2,2. Nach
24 h wird die Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-Wert von 7 eingestellt und 0,18 Teile Konservierungs-
mittel auf der Basis von Isothiazolinonen (erhéaltlich unter der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima Chemical
Industries Ltd. CH-9471 Buchs/SG) zugesetzt.

[0133] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositdt und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.

Beispiel 4

[0134] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 6 Teile eines 2-Ethylhexylphosphats mit einer Sdurezahl von 225 mg KOH/g (erhéltlich
unter dem Namen ,Servoxyl VPDZ 100” bei Elementis Specialties Netherlands B. V. Delden), 10 Teile eines
ethoxylierten Laurylalkohols der Formel C;,H53-O-(CH,CH,0),5-H (erhéltlich unter dem Namen ,Brij 35” bei
der Croda GmbH, D-Nettetal) und 10 Teile Wasser zugegeben und 15 min homogenisiert. Die entstehende
gelartige Phase (FlieRgrenze 990 Pa) mit einer Partikelgrée von kleiner als 200 nm wird innerhalb von 10 min
mit 100 Teilen Wasser verdinnt und bei 10°C gelagert. Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von 2,5. Nach
24 h wird die Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-Wert von 7 eingestellt und 0,18 Teile Konservierungs-
mittel auf der Basis von Isothiazolinonen (erhéaltlich unter der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima Chemical
Industries Ltd. CH-9471 Buchs/SG) zugesetzt.

[0135] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositdt und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.

Beispiel 5

[0136] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 4 Teile eines n-Butylphosphats mit einer Sdurezahl von 465 mg KOH/g (erhaltlich unter
dem Namen ,Servoxyl VPIZ 100” bei Elementis Specialties Netherlands B. V. Delden), 10 Teile eine ethoxy-
lierten Stearinsaure der Formel C5H33CH,C(0O)-O-(CH,CH,0)40-H (erhaltlich unter dem Namen ,Myrj 52S” bei
der Croda GmbH, D-Nettetal) und 10 Teile Wasser zugegeben und 15 min homogenisiert. Die entstehende
gelartige Phase (FlieRgrenze 720 Pa) mit einer Partikelgrée von kleiner als 200 nm wird innerhalb von 10 min
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mit 100 Teilen Wasser verdinnt und bei 10°C gelagert. Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von 1,8. Nach
96 h wird die Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-Wert von 7 eingestellt und 0,18 Teile Konservierungs-
mittel auf der Basis von Isothiazolinonen (erhéaltlich unter der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima Chemical
Industries Ltd. CH-9471 Buchs/SG) zugesetzt.

[0137] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositat und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.

Beispiel 6

[0138] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 10 Teile eines Octyl-Decylphosphats mit einer Sdurezahl von 295 mg KOH/g (erhéltlich
unter dem Namen ,Crodafos 810 A” bei der Croda GmbH, D-Nettetal), 14 Teile eines ethoxylierten Laurylal-
kohols der Formel C;,H,3-O-(CH,CH,0),5-H (erhéltlich unter dem Namen ,Brij 35" bei der Croda GmbH, D-
Nettetal) und 10 Teile Wasser zugegeben und 10 min homogenisiert. Die entstehende gelartige Phase (Fliel3-
grenze 1940 Pa) mit einer Partikelgrof3e von kleiner als 200 nm wird innerhalb von 10 min mit 100 Teilen
Wasser verdinnt und bei 10°C gelagert. Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von 2,0. Nach 24 h wird die
Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-Wert von 7 eingestellt und 0,18 Teile Konservierungsmittel auf der
Basis von Isothiazolinonen (erhéltlich unter der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima Chemical Industries Ltd.
CH-9471 Buchs/SG) zugesetzt.

[0139] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositat und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.

Beispiel 7

[0140] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 6 Teile eines Octyl-Decylphosphats mit einer Sdurezahl von 295 mg KOH/g (erhéltlich
unter dem Namen ,Crodafos 810 A” bei der Croda GmbH, D-Nettetal), 10 Teile eines ethoxylierten Laurylal-
kohols der Formel C;,H,3-O-(CH,CH,0),5-H (erhéltlich unter dem Namen ,Brij 35" bei der Croda GmbH, D-
Nettetal) und 10 Teile Wasser zugegeben und 10 min homogenisiert. Die entstehende gelartige Phase (Fliel3-
grenze 1110 Pa) mit einer Partikelgrof3e von kleiner als 200 nm wird innerhalb von 10 min mit 100 Teilen
Wasser verdinnt und bei 15°C gelagert. Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von 2,1. Nach 24 h wird die
Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-Wert von 7 eingestellt und 0,18 Teile Konservierungsmittel auf der
Basis von Isothiazolinonen (erhéltlich unter der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima Chemical Industries Ltd.
CH-9471 Buchs/SG) zugesetzt.

[0141] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositdt und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.

Beispiel 8

[0142] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 6 Teile eines Octyl-Decylphosphats mit einer Sdurezahl von 295 mg KOH/g (erhéltlich
unter dem Namen ,Crodafos 810 A” bei der Croda GmbH, D-Nettetal), 10 Teile eines ethoxylierten Sorbitan-
laurates (erhéltlich unter dem Namen ,Tween 20” bei der Croda GmbH, D-Nettetal) und 10 Teile Wasser zu-
gegeben und 10 min homogenisiert. Die entstehende gelartige Phase (FlieRgrenze 820 Pa) mit einer Partikel-
gréfRe von kleiner als 300 nm wird innerhalb von 10 min mit 100 Teilen Wasser verdinnt und bei 15°C gelagert.
Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von 2,0. Nach 24 h wird die Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-
Wert von 7 eingestellt und 0,18 Teile Konservierungsmittel auf der Basis von Isothiazolinonen (erhaltlich unter
der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima Chemical Industries Ltd. CH-9471 Buchs/SG) zugesetzt.

[0143] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositat und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.
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Beispiel 9

[0144] 100 Teile eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas
werden in einem Becher vorgelegt. Mit einem Rotor-Stator-Homogenisator (Ultra-Turrax, Umfangsgeschwin-
digkeit 16 m/s) werden 6 Teile eines Octyl-Decylphosphats mit einer Sdurezahl von 295 mg KOH/g (erhéltlich
unter dem Namen ,Crodafos 810 A” bei der Croda GmbH, D-Nettetal), 10 Teile eines ethoxylierten Rizinusoéls
(erhaltlich unter dem Namen ,Atlas G1300” bei der Croda GmbH, D-Nettetal) und 10 Teile Wasser zugegeben
und 10 min homogenisiert. Die entstehende gelartige Phase (FlieRgrenze 900 Pa) mit einer Partikelgréf3e von
kleiner als 200 nm wird innerhalb von 10 min mit 100 Teilen Wasser verdinnt und bei 15°C gelagert. Diese
Emulsion hatte einen pH-Wert von 2,1. Nach 24 h wird die Emulsion mit Triethanolamin auf einen pH-Wert von
7 eingestellt und 0,24 Teile Konservierungsmittel auf der Basis von Methylisothiazolinonen und Ethylhexylgly-
cerin (erhaltlich unter der Bezeichnung ,Euxyl K220”,bei Schulke & Mayr GmbH Norderstedt) zugesetzt.

[0145] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositdt und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.

Beispiel 10

[0146] 950 kg eines mit a,w-hydroxyterminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 60 mPas wer-
den in einem Mischrihrwerk mit einem Volumen von 2000 | (Becomix RW 2000) vorgelegt. Der Homogenisator
wird angeschaltet und auf eine Umfangsgeschwindigkeit von 24 m/s eingestellt. 60 kg eines Octyl-Decylphos-
phats mit einer Sdurezahl von 295 mg KOH/g (erhéltlich unter dem Namen ,Crodafos 810 A” bei der Croda
GmbH, D-Nettetal), 100 kg eines ethoxylierten Laurylalkohols der Formel C;,H55-O-(CH,CH,0),5-H (erhéltlich
unter dem Namen ,Brij 35” bei der Croda GmbH, D-Nettetal) und 100 kg Wasser werden zugegeben und 15
min homogenisiert. Es wurde eine standfeste gelartige Phase gebildet, die eine FlieRgrenze von 1050 Pa hat-
te. Diese Phase wurde weitere 45 min homogenisiert, bis eine TeilchengréfRe kleiner 500 nm erreicht wurde.
Anschlielend wurde die Emulsion innerhalb von 10 min mit 900 kg Teilen Wasser verdiinnt und bei 15°C
gelagert. Diese Emulsion hatte einen pH-Wert von 1,3. Nach 48 h wird die Emulsion mit Triethanolamin auf
einen pH-Wert von 7 eingestellt. Anschliellend wurden 1,8 kg Konservierungsmittel auf der Basis von Isothia-
zolinonen (erhaltlich unter der Bezeichnung ,Kathon CG” bei Acima Chemical Industries Ltd. CH-9471 Buchs/
SG) zugegeben.

[0147] Die so erhaltene Emulsion wird nun hinsichtlich TeilchengréRe, Olviskositdt und den Gehalt an Octa-
methylcyclotetrasiloxan D, untersucht. Die Ergebnisse finden sich in Tabelle 1.

Tabelle 1:
Beispiel TeilchengréfRe D(50) in nm Olviskositat in Pas D, in Gew.-%
1 205 1790 < 0,05
2 153 762 0,05
3 143 1430 0,1
4 175 1050 0,05
5 162 1630 0,15
6 116 1220 0,05
7 154 2630 0,05
8 214 1730 0,1
9 174 1420 0,05
10 156 1560 0,08

[0148] Alle erfindungsgeméafien Emulsionen waren sehr stabil, sie zeigten weder beim Zentrifugieren (1 h bei
2500 g) noch bei der Lagerung Uber 6 Monate Abscheidungen. Die Partikelgrof3e war auch nach 28 d 50°C
unverandert.
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Beispiel 11

[0149] Ein Shampoo 19:3 wird wie folgt formuliert, wobei die einzelnen Komponenten entsprechend der INCI-
Nomenklatur bezeichnet werden:

0,2 Teile Guar Hydroxypropyltrimoniumchlorid (erhaltlich unter dem Namen N-Hance® 3000 bei der Hercules
Inc.) werden in 11,98 Teilen Wasser dispergiert. 71,7 Teile Sodium Laureth Sulfat (erhéltlich unter dem Namen
Genapol® LRO 26,5% bei der Clariant GmbH) werden langsam eingerlhrt und die Mischung wird auf 75°C
erwarmt. Dabei werden 0,3 Teile PEG-150 Distearate (erhaltlich unter dem Namen Emulgin® EO 33 bei der
Cognis Deutschland GmbH) bei Erreichen von 50°C zugegeben und wenn 65°C erreicht sind 1,2 Teile Glycol
Distearate (erhaltlich unter dem Namen Genapol® PMS bei der Clariant GmbH). Die Mischung wird gemischt
bis 75°C erreicht sind. Dann wird die Mischung abgekuihlt. Wenn 35°C erreicht sind, werden 0,06 Teile Kon-
servierer Methylchloroisothiazolinon/Methylisothiazolinon (erhaltlich unter dem Namen Kathon™ CG bei der
Rohm & Haas Company, Inc.) und 4 Teile der Emulsion von Beispiel 6 zugegeben und 5 Minuten gerihrt.
AbschlieBend werden 10,06 Teile Cocamidopropyl Betaine (erhaltlich unter dem Namen Genagen® CAB 30%
bei der Clariant GmbH) und 0,5 Teile Natriumchlorid 25% zugegeben und jeweils 10 Minuten gerihrt.

[0150] Das so erhaltene Shampoo verbessert sowohl die Trocken- und die Nasskdmmbarkeit als auch das
Griffgefihl im nassen und trockenen Haar.

Beispiel 12

[0151] Ein Shampoo 11:4 wird wie folgt formuliert, wobei die einzelnen Komponenten entsprechend der INCI-
Nomenklatur bezeichnet werden:

0,1 Teile Polyquaternium-10 (erhéltlich unter dem Namen Ucare Polymer JR-400 bei der Amerchol Corporati-
on) werden in 39,04 Teilen Wasser dispergiert. 41,5 Teile Sodium Laureth Sulfat (erhaltlich unter dem Namen
Genapol® LRO 26,5% bei der Clariant GmbH) werden langsam eingerlhrt und die Mischung wird auf 75°C
erwarmt. Dabei werden 0,2 Teile Hydroxyethylcellulose (erhaltlich unter dem Namen Tylose® H 4000 P2 bei
der Shin-Etsu Chemical Co.) bei Erreichen von 50°C zugegeben und wenn 65°C erreicht sind 1,2 Teile Glycol
Distearate (erhaltlich unter dem Namen Genapol® PMS bei der Clariant GmbH). Die Mischung wird gemischt
bis 75°C erreicht sind. Dann wird die Mischung abgekuihlt. Wenn 35°C erreicht sind, werden 0,06 Teile Kon-
servierer Methylchloroisothiazolinon/Methylisothiazolinon (erhaltlich unter dem Namen Kathon™ CG bei der
Rohm & Haas Company, Inc.) und 4 Teile der Emulsion von Beispiel 6 zugegeben und 5 Minuten gerihrt.
AbschlieBend werden 13,4 Teile Cocamidopropyl Betaine (erhaltlich unter dem Namen Genagen® CAB 30%
bei der Clariant GmbH) und 0,5 Teile Natriumchlorid 25% zugegeben und jeweils 10 Minuten gerihrt.

[0152] Das so erhaltene Shampoo verbessert sowohl die Trocken- und die Nasskdmmbarkeit als auch das
Griffgefihl im nassen und trockenen Haar.

Beispiel 13

[0153] Ein Conditioner wird wie folgt formuliert, wobei die einzelnen Komponenten entsprechend der INCI-
Nomenklatur bezeichnet werden:

87,04 Teile Wasser werden vorgelegt und unter Ruhren auf 75°C erwarmt. Dabei werden 1,2 Teile Hydroxy-
ethylcellulose (erhaltlich unter dem Namen Tylose® H 4000 P2 bei der Shin-Etsu Chemical Co.) zugegeben.
Wenn 65°C erreicht sind, werden 0,5 Teile Stearamidopropyl Dimethylamin (erhéltlich unter dem Namen Incro-
mine™ SB bei der Croda GmbH), 1 Teil Polysorbate 80 (erhaltlich unter dem Namen Tween™ 80 bei der Croda
GmbH), 3 Teile Stearyl Alcohol (erhaltlich unter dem Namen Stearylalkohol bei der Merck-Schuchardt), 1 Teil
Cetyl Alcohol (erhaltlich unter dem Namen Cetylalkohol bei der Merck KGaA) und 1,76 Teile Behentrimonium
Chlorid (erhaltlich unter dem Namen Genamin® KDMP bei der Clariant GmbH) zugegeben. Die Mischung wird
gemischt bis 75°C erreicht sind. Dann wird die Mischung abgekuhlt. Wahrend des Abkuhlens werden 0,2 Teile
Citric Acid (erhéltlich unter dem Namen Citric Acid bei Sigma) und 0,2 Teile Tetrasodium EDTA (erhéltlich
unter dem Namen EDETA® B Pulver bei der BASF Corporation) zugegeben. Wenn 35°C erreicht sind, werden
0,1 Teile Konservierer Methylchloroisothiazolinon/Methylisothiazolinon (erhaltlich unter dem Namen Kathon™
CG bei der Rohm & Haas Company, Inc.) und 4 Teile der Emulsion von Beispiel 6 zugegeben und 5 Minuten
geruhrt. Abschlieend wird eine Minute unter dem Turrax homogenisiert.

[0154] Der so erhaltene Conditioner verbessert sowohl die Trocken- und die Nasskdmmbarkeit als auch das
Griffgefihl im nassen und trockenen Haar.
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Patentanspriiche

1. Emulsionen von Polyorganosiloxanen enthaltend
(A) Polyorganosiloxane, die eine Viskositat groRer als 10000 mm?/s, gemessen bei 25°C, aufweisen,
(B) mindestens einen Emulgator der Formel

(RO),P(O)(OH)(3.n) (),

worin

R gleich oder verschieden sein kann und einwertige Kohlenwasserstoffreste mit 4 bis 30 Kohlenstoffatomen
bedeutet

n 1 oder 2 ist,

und/oder dessen Salze,

(C) mindestens einen Emulgator ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus

(C1) ethoxylierten Triglyceriden mit 40 bis 400 Ethylenglycolgrupppen,

(C2) ethoxylierten Sorbitanestern von Fettsauren mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen und 10 bis 40 Ethylengly-
colgruppen,

(C3) Verbindungen der Formel

R'-O-(CH,CH,0),,-H (I

und
(C4) Verbindungen der Formel

R?CH,C(0)-0-(CH,CH,0),-H a1y,

worin

R' einen Alkylrest mit 10 bis 30 Kohlenstoffatomen bedeutet,

R? einen Alkylrest mit 10 bis 30 Kohlenstoffatomen bedeutet,

m einen Wert von 15 bis 100 darstellt und

p einen Wert von 15 bis 100 annimmt,

sowie

(D) Wasser,

mit der MaRgabe, dass die Emulsionen weniger als 2 Gew.-% Octaorganylcyclotetrasiloxan (D,), bezogen auf
Komponente (A), enthalten.

2. Emulsionen gemal Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass sie weniger als 1 Gew.-% Octaorganyl-
cyclotetrasiloxan (D,), bezogen auf Komponente (A), enthalten.

3. Emulsionen gemal Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass Polyorganosiloxane (A) eine Vis-
kositat groRRer als 100000 mm?/s, gemessen bei 25°C, aufweisen.

4. Emulsionen gemaf einem oder mehreren der Anspriche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass sie einen
Teilchendurchmesser von 50 bis 1000 nm aufweisen.

5. Emulsionen gemal einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass es sich
bei Komponente (C) um Verbindungen der Formel (1) handelt.

6. Verfahren zur Herstellung der Emulsionen gemafR einem oder mehreren der Anspriche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dass (a) Polyorganosiloxane enthaltend Einheiten der allgemeinen Formel

R*,(R°0)pSiO .45y (IV),

worin

R* gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstoff-
rest mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen oder Wasserstoffatom bedeutet,

R? gleich oder verschieden sein kann und Wasserstoffatom oder einen einwertigen, gegebenenfalls substitu-
ierten Kohlenwasserstoffrest bedeutet,

a0,1,2oder3istund

b 0, 1, 2 oder 3 ist,
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mit der MalRgabe, dass die Summe a + b kleiner oder gleich 3 ist und die Polyorganosiloxane 5 bis 500 Einheiten
der Formel (IV) enthalten, wobei in mindestens einer Einheit b verschieden 0 ist,

(b) Emulgator der Formel (1), dessen OH-Gruppen gegebenenfalls teilweise neutralisiert sein kénnen,

(c) Emulgator ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus ethoxylierten Triglyceriden mit 40 bis 400 Ethylengly-
colgrupppen, ethoxylierten Sorbitanestern von Fettsduren mit 12 bis 18 Kohlenstoffatomen und 10 bis 40 Ethy-
lenglycolgruppen, Verbindungen der Formel (1) und Verbindungen der Formel (lIl),

(d) Wasser und

gegebenenfalls

(e) weitere Stoffe

durch Rihren und/oder Homogenisieren vermischt werden sowie die Organopolysiloxane (a) enthaltend Ein-
heiten der Formel (V) bei Temperaturen von 0 bis 50°C kondensieren gelassen werden bis die gewlinschte
Viskositat erreicht ist und gegebenenfalls anschlieRend der Emulgator der Formel (l) mit Basen neutralisiert
wird, so dass der pH-Wert der Emulsion grof3er als 5 ist, und gegebenenfalls weiteres Wasser (d) und/oder
weitere Stoffe (e) zugegeben werden.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass Komponente (c) in Mengen von 1 bis 25
Gewichtsteilen, bezogen auf 100 Gewichtsteile Polyorganosiloxan (a), eingesetzt wird.

8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet, dass
in einem 1. Schritt
(a) 100 Gewichtsteile Polyorganosiloxane enthaltend Einheiten der allgemeinen Formel

R*,(R°0)pSiO .45y (IV),

worin

R* gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstoff-
rest mit 1 bis 30 Kohlenstoffatomen oder Wasserstoffatom bedeutet,

R? gleich oder verschieden sein kann und Wasserstoffatom oder einen einwertigen, gegebenenfalls substitu-
ierten Kohlenwasserstoffrest bedeutet,

a0, 1, 2oder3istund

b 0, 1, 2 oder 3 ist,

mit der Maldgabe, dass die Summe a + b kleiner oder gleich 3 ist und die Organopolysiloxane 5 bis 500
Einheiten der Formel (1V) enthalten, wobei in mindestens einer Einheit b verschieden 0 ist,

(b) 1 bis 30 Gewichtsteile eines Emulgators der Formel (I), dessen OH-Gruppen gegebenenfalls teilweise
neutralisiert sein kbnnen,

(c) 1 bis 30 Gewichtsteile eines Emulgators ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus ethoxylierten Triglyce-
riden mit 40 bis 400 Ethylenglycolgrupppen, ethoxylierten Sorbitanestern von Fettsduren mit 12 bis 18 Kohlen-
stoffatomen und 10 bis 40 Ethylenglycolgruppen, Verbindungen der Formel (1) und Verbindungen der Formel
(1),

(d) 1 bis 50 Gewichtsteile Wasser und

gegebenenfalls

(e) weitere Stoffe

durch Rihren und/oder Homogenisieren vermischt werden,

in einem gegebenenfalls durchgefihrten 2. Schritt

weiteres Wasser (d) zugegeben wird,

in einem 3. Schritt

die Organopolysiloxane (a) enthaltend Einheiten der Formel (IV) bei Temperaturen von 0 bis 50°C kondensie-
ren gelassen werden bis die gewiinschte Viskositat erreicht ist,

in einem gegebenenfalls durchgefihrten 4. Schritt

der Emulgator der Formel (1) mit Basen neutralisiert wird, so dass der pH-Wert der Emulsion gréf3er als 5 ist und
in einem gegebenenfalls durchgefihrten 5. Schritt

die im 4. Schritt erhaltene Emulsion mit weiterem Wasser (d) und/oder weiteren Stoffen (e) vermischt wird.

9. Korperpflegemittel enthaltend Emulsionen gemaf einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5 und/oder
hergestellt nach einem oder mehreren der Anspriiche 6 bis 8 in Mengen von 0,05 bis 10 Gew.-%.

10. Kérperpflegemittel gemafl Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, dass es sich um eine Haarpflegemittel
handelt und mindestens einen Konditionierer enthait.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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