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(57) Abstract: The invention relates to a novel cosmetic composition, containing, in a cosmetically acceptable medium, at least one
hair conditioning agent and at least one aqueous dispersion of pre-cross-linked organopolysiloxanes composed of units of general
formula (I), wherein R means a monovalent, saturated or unsaturated hydrocarbon group having 1 to 200 carbon atoms per group,
which hydrocarbon group can contain one or more heteroatoms from the group N, P, S, O, and halogen, R' means a hydrogen atom
or an alkyl group having 1 to 8 carbon atoms per group, R? means a monovalent, optionally substituted hydrocarbon group having 1
to 18 carbon atoms per group, AKT is a group of the formula -CH,NHR®, -CH2NR*,, or formula (I[), wherein R* means a
monovalent hydrocarbon group having 1 to 18 carbon atoms, which hydrocarbon group can contain one or more heteroatoms from
the group N and O, and R® means a divalent hydrocarbon group having 3 to 12 carbon atoms, which hydrocarbon group can contain
one or more heteroatoms from the group N and O, b is 0.1 or 2, ¢ is 0.1, 2, or 3, d is 0.1 or 2, and n is 0.1 or 2, with the stipulation
that the sumn +b + ¢ + d is < 3, that at least one AKT group is contained per molecule on average, and that the organopolysiloxanes
preferably form elastomeric films after the water is removed.

(57) Zusammenfassung: Beschricben wird eine neue kosmetische Zusammensetzung enthaltend, in einem kosmetisch akzeptablen
Medium, mindestens ein Haar-Konditionierungsmittel und mindestens eine wissrige Dispersion von vorvernetzten
Organopolysiloxanen aus Einheiten der allgemeinen Formel (I), wobei R einen einwertigen, gesittigten oder ungeséttigten
Kohlenwasserstoftrest mit 1 bis 200 Kohlenstotfatomen je Rest, der ein oder mehrere Heteroatome

[Fortsetzung auf der ndchsten Seite]
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aus der Gruppe N, P, S, O, und Halogen enthalten kann, bedeutet, R' ein Wasserstoffatom oder einen Alkylrest mit 1 bis 8
Kohlenstoffatomen je Rest bedeutet, R* einen einwertigen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18
Kohlenstoffatomen je Rest bedeutet, AKT ein Rest der Formel -CH,NHR*, -CH2NR*, oder Formel (II) ist, wobei R* einen
einwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18 Kohlenstotfatomen, der ein oder mehrere Heteroatome aus der Gruppe N und O
enthalten kann, bedeutet und R einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 3 bis 12 Kohlenstoffatomen, der ein oder mehrere
Heteroatome aus der Gruppe N und O enthalten kann, bedeutet, b 0,1 oder 2, ¢ 0,1, 2 oder 3, d 0,1 oder 2 und n 0,1 oder 2 ist, mit
der Maligabe, dass die Summe n+b+c+d < 3 ist und dass durchschnittlich je Molekiil mindestens ein Rest AKT enthalten ist, und
dass die Organopolysiloxane bevorzugt nach dem Entfernen des Wassers elastomere Filme bilden.
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Kosmetische Zusammensetzungen

Die Erfindung betrifft kosmetische Zusammensetzungen enthaltend
- in einem kosmetisch akzeptablen Medium - mindestens ein
Konditionierungsmittel und mindestens ein Organopolysiloxan.
Weiterhin betrifft die Exrfindung ein Verfahren zur Herstellung
der kosmetischen Zusammensetzungen. Welterhin betrifft die '

Erfindung die Verwendung der kosmetischen Zusammensetzungen.

Organopolysiloxane werden in kosmetischen Zusammensetzungern,
beispielsweise bei Haarpflegeprodukten, verwendet aufgrund
ihrer konditionierenden Eigenschaften wie Verbesserung von
Weichheit und Glatte, Reduzierung von Kammkraften,
Glanzeigenschaften, Verbesserung von Farbeindriicken,
Farbschutzeigenschaften, Verringerung der elektrogtatischen
Aufladungen, Schutzeigenschaften bei thermischer Belastung des

Haars oder Hydrophobisierung.

Eine Ubersicht Uber ausgewihlte Organopolysiloxane flir Pflege
keratinischer Materialien wie Haaren findet sich in M.D.
Berthiaume, Society of Cosmetic Chemists (Hrsg.), Monograph,
Silicones in Hair Care, 1997 und J. Sejpka, Silicone in
Haarpflegeprodukten, in: abFW-Journal, 118. Jahrgang, Nr. 17,
1922, 8. 1065-1070,.

Haare sind im Alltag einer Vielzahl von auferen Einflissen
ausgesetzt, die zur Schidigung der Haaroberfliche flhren, und
damit die kosmetischen Eigenschaften wie Glatte, Weichheit,
Glanz und andere Parameter im Vergleich zu ungeschidigtem Haar
verschlechtern. Die Schidigung der Haaroberfldche kann
beispielsweise durch chemische oder mechanische Behandlung
verursacht sein, durch UV-Strahlung oder durch Hitze.
Einhergehend mit der Oberfléchenschldigung von Haar ist die
Zerstdrung und teilweise Entfernung der die Cuticula

bedeckenden Lipidschicht, die ursdchlich fir die stark
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hydrophobe Eigenschaft von ungeschidigtem, natlrlichem Haar ist
(R.A. Lodge, B. Bhusan, Wetting Properties of Human Hair by
Means of Dynamic Contact Angle Measurement, Journal of Applied
Polmyer Scienge, Vol. 102, 5255-5265, 2006, Wiley ).
Geschiddigtes Haar ist im Vergleich zu ungeschadigtem Haar
deutlich hydrophiler, da nach Zerstdrung der oberfléchlichen
Lipidschicht eine hydrophile, aminoséurebasierte Proteinmatrix

als Hearoberflidche wirkt.

In US 7,223,385 B2, US 7,485,289 B2, US 7,220,408 B2 und US
7,504,094 B2 werden kosmetische Zusammensetzungen zur
Behandlung von Haaren beschrieben, die sperzielle Aminosilicone
der Struktur (I) oder (II) enthalten sowie ein
Konditionierungsmittel oder einen Verdicker. Beil den
Aminosiliconen der Struktur (I) oder (II) handelt eg gich um
endsténdige Alkoxy/Hydroxygruppen aufweisende
Dimethylpolysiloxane mit Aminoethylaminopropyl-Alkoxy-
Siloxaneinheiten oder Aminoethylaminopropyl-Methyl-

Siloxaneinheiten, die unvernetzt sind.

CemdR US 2008/0064813 Al werden wassrige Dispergionen von
vorvernetzten Organopolysiloxanen chne Mitverwendung von
metallhaltigen Katalysatoren erhalten durch Umsetzung von
Alkoxy- oder Hydroxygruppen aufwelsende Organopolysiloxane mit
reaktiven Alkoxysilanen, die eine die Reaktivitat der
Alkoxygruppe steigernde Gruppe, wie eine Methylenaminogruppe,
aufweisen. Nach Auftragen der Dispersionen auf Substraten und

Verdampfen des Wassers werden elastomere Filme erhalten.

Aufgabe der Erfindung ist, eine Verbesserung kosmetischer
Parameter fir geschiddigtes Haar, wie Weichheit, Glatte,
Kammkrafte, Glanz- und Farbeigenschaften, Verringerung der
elektrostatischen Aufladungen und Schutzeigenschaften bel
thermischer Belastung zu erzielen., Insbesondere bestand die

Aufgabe, die Hydrophobie der Haaroberfldche zu erhdhen.
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Gegenstand der Erxrfindung ist eine kosmetische Zusammensetzung

enthaltend, in einem kosmetisch akzeptablen Medium, mindestens

ein Haar-Konditionierungsmittel und mindestens eine wassrige

Dispersion von vorvernetzten Organopolysiloxanen aus Einheitemn

der allgemeinen Formel

AKTnszRc (ORl) as i04— {n+b+e+d) ( I )
4 {n+bre+d)
wobel
R gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen,

B 2 a O

gesattigten oder ungesittigten Kohlenwasserstoffrest mit 1
bis 200 Kohlenstoffatomen je Rest, der ein oder mehrere
Hetercatome aus der Gruppe N, P, 8, 0, und Halogen
enthalten kann, bedeutet,
gleich oder verschieden sein kann, ein Wasserstoffatom oder
einen Alkylrest mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen bedeutet,
der durch ein oder mehrere separate Sauerstoffatome
unterbrochen sein kann,
gleich oder verschieden sein kann, einen einwertigen,
gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstoffrest mit 1
bis 18 Kohlenstoffatomen je Rest bedeutet,

ein Rest der Formel -CH,NHR®*, -CH,NR*, oder —CHZIGRS ist,
wobei -
einen einwertigen, Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18
Kohlenstoffatomen, der ein oder mehrere Heteroatome aus der
Gruppe N und O enthalten kann, bedeutet und
einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 3 bis 12
Kohlenstoffatomen, der ein oder mehrere Heteroatome aus der
Gruppe N und O enthalten kann, bedeutet.

0, 1 oder 2, vorzugsweise 0 oder 1, ist,

0, 1, 2 oder 3 ist

0, 1 oder 2 ist und

0

, 1 oder 2 ist,
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mit der Malkgabe, dass die Summe n+b+c+d < 3 ist und dass
durchschnittlich je Molekil mindestens ein Rest AKT enthalten

ist,

und dass die Organopolysiloxane vorzugsweise nach dem Entfernen

des Wassers elastomere Filme bilden.

Wassrige Dispersionen von vorvernetzten Organopolysiloxanen und

deren Herstellung sind in US 2008/0064813 Al beschrieben.

Die waissrige Dispersion von vorvernetzten Organopolysiloxanen
wird vorzugsweise erhalten, indem
mindestens ein Organopolysiloxan (1) aus Einheiten der

allgemeinen Formel
Re (ORl)dSi O4—(c«1~d) (II)
4-lged)

wobei R und R®' die oben daflir angegebene Bedeutung haben,

¢ 0, 1, 2 oder 3 und d 0, 1 oder 2 ist,

mit der MaRgabe, dass die Summe c+d < 3 ist und

im Organopolysiloxan (1) durchschnittlich mindestens ein Rest
OR! je Molek{il, bevorzugt in der Bedeutung von R' gleich
Wasserstoffatom, enthalten ist,

mit mindestens einem hochreaktiven Silan (2) der allgemeinen

Formel

{AKT) 2R?,81 (OR?) 4. (asn) (TTI}) oder deren Teilhydrolysate

wobei AKT und R® die cben dafiir angegebene Bedeutung haben,

R® einen Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest
bedeutet,

a 1 oder 2, bevorzugt 1, ist und

b 0, 1 oder 2, bevorzugt 0 oder 1 ist,

mit der Mafgabe, dass die Summe a+b < 3 ist,

in Gegenwart von Wasser (3),

und Emulgator (4)

umgesetzt wird,
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mit der MaRgabe, dass keine metallhaltigen Katalysatoren mit
verwendet werden und

dass Organopolysiloxan (1) und Silan (2) in Art und Menge so
gewahlt werden, dass die Organopolysiloxane in den erhaltenen

Dispersionen vorvernetzt sind.

Bel der Herstellung der erfindungsgemdfen Dispersionen kdnnen
gegebenenfalls weitere Stoffen, die an der Umsetzung nicht

direkt teilnehmen, eingesetzt werden.

Die erfindungsgemdfen Dispersionen enthalten daher vorzugswelse
vorvernetzte Organopolysiloxane bestehend aus Einheiten der
Formel (I)

Wagser (3)

Emulgator (4)

Die erfindungsgemadfen Dispersionen enthalten daher vorzugswelse

keine Katalysatoren.

Bei der Herstellung der erfindungsgemifien Dispersionen werden
Organopolygiloxan (1) und Silan (2) in Art und Menge so gewahlt
werden, dass die Organopolysiloxane in den erhaltenen
Dispersionen vorvernetzt sind.

Die erfindungsgemdfen Dispersionen enthalten daher bereits
vorvernetzte Organopolysiloxane, die nach dem Entfernen des
Wassers weilter vernetzen und vorzugswelse elastomere Filme
bilden, die bevorzugt in Toluol unléslich sind, wobei die
vernetzten Organbpolysiloxane hochmolekulare verzweigte oder

dendrimerartige hochverzweigte Strukturen aufweisemn.

In Toluol unldelich wird dabei folgendermaBen definiert:

Dag elastomere Material, das nach Eindampfen der Emulsion Uber
einen Zeitraum von 48 h bei 25°C verbleibt, wird als in Tolucl
unldslich definiert, wenn 3 g des durch Eindampfen erhaltenen

elastomeren Materials in 7 g Toluol nicht léslich sind.
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Dies steht im Gegensatz zu unvernetzten Organopolysiloxanen,
die auch hochviskos sein kdnmnen, die aber in Toluol 1dslich

gind.

Vorzugsweise sind die erfindungsgemédfen Dispersionen wéssrige
Suspensionen oder wassrige Emulsionen von vorvernetzten

Organopolysiloxanen.

Die erfindungsgemifen Dispersionen bilden beim Eintrocknen -
ohne Katalysatorzugabe oder Verdnderung des pH-Wertes - ein
giliconnetzwerk, vorzugsweise ein elastisches Siliconnetzwerk

aus.

Bel der Herstellung der erfindungsgemaffen vorvernetzten
Organopolysiloxane werden vorzugswelse endstandige OH-Gruppen
enthaltende Polyorganosiloxane und schnell reagierende
Vernetzer bendtigt, und diese Komponenten reagieren
vorzugswelise bel Raumtemperatur miteinander. Zur Unterstltzung
dieser Reaktion werden keine metallhaltigen, zusdtzlichen
Katalysatoren bendtigt, d.h. es werden vorzugsweilse keine
Ubergangsmetalle der VIII. Nebengruppe des Periodensystems und
deren Verbindungen und keine Metalle der III., IV. und V.
Hauptgruppe des Periodensystems und deren Verbindungen
verwendet, wobei die Elemente C, Si, N, und P in dieser
Definition nicht als Metalle gelten.

Die Reaktion verl&uft ferner vorzugsweise im neutralen Bereich,
d.h. im pH-Bereich von ca. 5 bis 8, der sich durch die
Romponenten selbst ergibt. Durch die hohe Reaktivitat ist
ferner eine gezielt geflihrte chemische Umsetzung nicht ndtig

und vorzugsweise auch kein Erwdrmen.

Vorzugsweise ist R ein einwertiger, geséttigter oder
ungesdttigter Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18

Kohlenstoffatomen, der gegebenenfalls ein oder mehrere
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Heteroatome aus der CGruppe N, P, S, 0, und Halogen enthalten

kann

Beispiele flir Kohlenwasserstoffreste R sind Alkylreste, wie der
Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-Propyl-, 1l-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-Octyl-
rest und iso-Octylreste, wie der 2,2,4-Trimethylpentylrest;
Nonylreste, wie der n-Nonylrest; Decylreste, wie der n-Decyl-
rest; Dodecylreste, wie der n-Dodecylrest; Octadecylreste, wie
der n-Octadecylrest; Cycloalkylreste, wie der Cyclopentyl-,
Cyclohexyl-, Cyclcoheptylrest und Methylcyclohexylreste;
Alkenylreste, wie der Vinyl-, 5-Hexenyl-, Cyclohexenyl-, 1-
Propenyl-, Allyl-, 3-Butenyl- und 4-Pentenylrest; Arylreste,
wie der Phenyl-, Naphthyl-, Anthryl~ und Phenanthrylrest;
Alkarylreste, wie o-, wm-, p-Tolylreste; Xylylreste und
Ethylphenylreste; und Aralkylreste, wie der Benzylrest, der o-
und der B-Phenylethylrest.

Bevorzugt gind als Rest R der Methyl-, Ethyl-, Octyl- und
Phenylrest, besonders bevorzugt sind der Methyl- und Ethylrest.

Beispiele flir substituierte Reste R sind Halogenalkylreste, wie
der 3,3,3-Trifluor-n-propylrest, der 2,2,2,2',2',2"-
Hexafluorigopropylrest, der Heptafluorisopropylrest und

Halogenarylreste, wie der o-, m- und p-Chlorphenylrest.

Weitere Beispiele fUr substitulerte Reste R sind alle fur R
oben genannten Reste, die ein oder mehrere N-Atome enthalten
kdnnen. Bevorzugte Beigpiele flr substituierte Reste R sind

daher Aminoreste A der allgemeinen Formel

~R®- [NR7-R®-],NR, ,
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wobei R® ein zweiwertiger linearer oder verzweigter
Kohlenwasserstoffrest mit 3 bis 18 Kohlenstoffatomen,
vorzugsweise ein Alkylenrest mit 2 bis 10 Kohlenstoffatomen,
bedeutet,

R’ ein Wasserstoffatom, einen Alkylrest mit 1 bis 8
Kohlenstoffatomen oder einen Acylrest, wie Acetylrest,
bedeutet, vorzugsweise ein Wasserstoffatom ist,

R® ein zweiwertiger Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, vorzugsweise ein Alkylenrest mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen, bedeutet,

z 0, 1, 2, 3 oder 4, vorzugsweise 0 oder 1 ist.

Ein weiteres Beispiel flr substituierte Reste R sind

Polyetherreste E der allgemeinen Formel

- CH;CH, (CH,) 4O {C2H,0) o {CoHgO) bR®
wobel
R’ einen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen
bedeutet,
u 0 oder eine ganze Zahl von 1 bis 16, vorzugsweise 1 bis 4,
ist,
v 0 oder eine ganze Z%ahl von 1 bis 35, vorzugsweise 1 bis 25,
ist und
w 0 eine ganze Zahl von 1 bis 35, vorzugswelse 1 bis 25 ist,
mit der Mafgabe, dasg die Summe v+w 1 bis 70, vorzugsweise 1
bis 50 ist.

Beispiele f{ir Rest R* sind die vorstehend bei R aufgeflhrten
Alkylreste sowie der Methoxyethyl- , der Ethoxyethylrest und
der Hexoxyethylrest, wobel es sich bei dem Rest R' bevorzugt um
Wasserstoff und den Methyl- und den Ethylrest handelt.

Beispiele fir Kohlenwasserstoffreste R gelten in vollem Umfang

f{ir Reste RZ.
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Bevorzugte Beispiele flir Reste R’ sind der Methyl- und

Ethylrest, besonders bevorzugt der Ethylrest.

Beispiele fir Kohlenwasserstoffreste R, wie Alkyl-,
Cycloalkyl-, Aryl-, Alkaryl- und Aralkylreste R, gelten im
vollen Umfang £lr Kohlenwasserstoffreste R*, wobei Reste der
Formel |

—CH,

~CHy - CHj

~CH (CH;3 )} ~CH;3

~CHjy - CHy~ CHy - CHa

~CH,~CH (CH;) -CH;

-Cyclohexyl und

~Phenyl

bevorzugt sind.

Beispiel flr Kohlenwasserstoffreste R*, die N- und/oder O-Atome
enthalten, sind

- (CHz) oN(CH3) 2

~ (CHy) 3N (CH3) »

~-Phenyl-NH,

-Pheanyl-0CCH;

Beispiele flr zwelwertige Kohlenwasserstoffreste R® sind

Alkylenreste mit 3 bis 12 Kohlenstoffatomen.

Beigpiel f£lr Kohlenwasserstoffreste R®, die N- und/oder O-Atome
enthalten, sind Reste der Formel

~CHy - CHy -0~ CH,~ CHy -

~CH, -~ CH, -NH~CH,-CH, - und

-CH, -CH,~NH-CH,~

Ein bevorzugtes Beispiel fiir R® ist der Rest der Formel
~CH,~CH;~0~CH,~-CH;, -
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Beispiele flir 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-Hexyl- und der
igo-Hexylrest.

Bevorzugt als Rest R’ ist ein Methylrest.

Vorzugsweise werden bei der Herstellung der erfindungsgemafBen
Dispersionen als Organopolysiloxane (1) Siloxane der

allgemeinen Formel
(R'0) R,810 (8iR,0) ,S1iR, (ORY) (Iva)

eingesetzt, wobei R und rR' die oben dafir angegebene Bedeutung
haben und

e eine ganze Zahl von 1 bis 1000 ist.

Bevorzugt werden bei der Herstellung der erfindungsgeméfien
Dispersionen als Organopolysiloxane (1) Siloxane der

allgemeinen Formel
(R'O)R’,8i0(S1iR",0) SiR’, (OR") {(IVb)

eingesetzt, wobel R* und e die oben daflir angegebene Bedeutung
haben und

R’ gleich oder verschieden sein kann, ein einwertiger
Kohlenwagserstoffrest mit 1 big 18 Kohlenstoffatomen bedeutet,
mit der MaRgabe, dass 25 bis 100 %, vorzugsweise 50 bis 100 %

aller Reste R' Wasserstoffatome sind.
Begonders bevorzugt werden bei der Herstellung der
erfindungsgemifen Dispersionen als Organopolysiloxane (1)

Aamindle, also Siloxane der allgemeinen Formel

(R'O)R’,S10(81AR’ 0), (8iR’,0) SiR’, (OR") (IVe)
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wobei R’ und R* die oben daflir angegebene Bedeutunyg habemn,
der Aminorest A die oben daflr angegebene Bedeutung hat,

p eine ganze Zahl von 1 bis 1000, vorzugsweise 1 bis 10 und
q 0 oder eine ganze Zahl von 1 big 2000, vorzugsweise 50 bis
1000, ist,

mit der MaRgabe, dass 10 bis 100 %, vorzugsweise 20 bis 100 %

aller Reste R' Wasserstoffatome sind.

Im Rahmen dleser Erfindung soll Formel (IVe) so verstanden
werden, dass p Einheiten - (SiAR’0)- und g Einheiten - (SiR’,0) -
in beliebiger Weise, beispielsweise als Block oder statistisch,
im Organopolysiloxanmoleklil verteilt sein kédnnen.

Bevorzugt sind daher wassrige Dispersion von vorvernetzten

Organopolysiloxanen aus Einheiten der allgemeinen Formel

ARTR*,AqR’ ¢ (ORY) a8104- (nimsbicsa) (1)
4 (nimibierd)

wobei ART, A, R’, R*, R*), b, ¢, d und n die oben dafir
angegebene Bedeutung haben,

m ¢ oder 1 ilet,

mit der MaRgabe, dass die Summe n+m+b+c+d < 3 ist und n und m
in derselben Siloxaneinheit nicht gleichzeitig 1 sind und
dass durchschnittlich je Molekll mindestens ein Rest AKT und

ein Rest A enthalten ist.

Beispiele flir Kohlenwasserstoffreste R gelten im vollen Umfang

flir Kohlenwasserstoffreste R’

Beigpiele flr Reste A sind:
- (CH,) ;NH,

= (CHy) 3~NH~ (CHz) 2-NH;

-CH,CH (CH,) CH,-NH- (CHy) »~NH,
~ {CH,) 3-NH (Cyclohexyl)
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- {CH, )3 -NHCH;

- (CH,) 3-N(CHs) 2

« (CHy) 3 -NHCH,CH;

- (CHy) 3 -N{CH,CH;) »

- (CH,) 4+~NH;

- CH,CH (CH; ) CHy - NH,

~ {CH;) 3~-NH~- (CH;) o~ NHCH,

- (CHz) 3-NH- (CHp) =N (CH;) »

~ (CH,) 3 ~NH- (CH,) ,~NHCH,CH;,

- (CHy) 3-NH- (CH,) »-N (CH,CH;) »

- (CHp) 3 [-NH-CH,CH,] »-NH;

und deren teil- oder vollacetylierte Formen, wie
~ {CH,) 5-NH (Acetyl)

- (CH,) 3~NH~ (CH,) -NH (Acetyl) und

- (CH,) 3~N(Acetyl) - (CHy) »~NH (Acetyl) .

Bevorzugte Beispiele fir Reste A sind:
- {CHy) 3NH,
- {CHy) 3-NH- (CH;) - NH;
~CHoCH (CH; ) CH,~NH~- (CH,) »-NH,
- (CH,) 3 -NHCH,
~ (CH,) 3~NH (Cyclcohexyl)
- (CHy) 3~NH (Acetyl)
- (CH,) 3-NH- (CH;) »~-NH (Acetyl) und
- (CH,) 3~-N(Acetyl) - (CHy) »,-NH (Acetyl) .

Bei der Herstellung der erfindungsgeméfen Dispersionen kénnen
als Organopolysiloxane (1) auch solche Siloxane (Harze) der

allgemeinen Formel
[(R35101/2) ¢ (Ry8102/2) g (RS103s2)n (8104/2) k] (V)
eingesetzt werden, wobel R die oben dafiir angegebene Bedeutung

hat und zusitzlich R in Formel (V) auch gleich (OR') sein kann

mit der oben dafiir angegebenen Bedeutung, mit der MaBgabe, dass
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mindestens ein Rest -OR', wobei R® ein Wasserstoffatom bedeutet,
je Molektl enthalten ist,
£, g, h und k eine ganze Zahl von 0 bis 1000 und h/(f+g+h+k)

bevorzugt > 0,2 ist.

Beigpiele flir Siloxane (1) sind handelglibliche
Polydimethylsiloxane mit endsténdigen Silanolgruppen und
Polydimethylsiloxane mit endsténdigen Alkoxy- und

Silanolgruppen.

Weitere Beispiele fUr Siloxane (1) sind handels(bliche
funktionalisierte Siloxane, wie Amindle, z.B. Amindle mit 3-(2-
Aminoethyl)aminopropylfunktionen, Glykoldéle, Phenyl- oder
Phenylmethyldle, die Silanolgruppen oder Alkoxy- und
Silanolygruppen enthalten.

Weitere Beispiele flir Siloxane (1) sind harzartige Siloxane,
z.B. Methylsiliconharze, mit 80 Mol% CH,Si0,, und 20 Mol%
(CH,),810,,, und einer Molmasse von ca. 5000g/Mcl oder 98 Mol%
CH,810,, und 2 Mol% (CH,),Si0,, und einer Molmasse von ca.
5000g/Mol, oder z.B. Methylphenylsiliconharze mit 65 Mol%
C.H,810,,, und 35 Mol% (CH,),81i0,,, deren restliche frele Valenzen

R'O-Gruppen der o.g. Bedeutung tragen.

Bei der Herstellung der erfindungsgemifen Dispersionen kann
eine Art von Organopolysiloxan (1) oder verschiedene Arten von

Organopolysiloxan (1) eingesetzt werden.

Die bei der Herstellung der erfindungsgemdfien Dispersionen
eingesetzten Organopolysiloxane (1) weilsen vorzugsweise
Viskogitéten von 1 mPa.s bis 50.000.000 mPa.s bel 25°C,
bevorzugt 50 mPa.s bis 10.000.000 mPa.s bel 25°C und besonders
bevorzugt 100 mPa.s bis 500.000 mPa.s bel 25°C auf
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Bei der Herstellung der erfindungsgemidfen Dispersionen kann
eine Art von Silan(2) oder verschiedene Arten von Silan (2)

eingesetzt werden.

Beispiele flr Reste AKT sind der Aminomethyl-,
Methylaminomethyl-, Dimethylaminomethyl-, Diethylaminomethyl-,
Dibutylaminomethyl-, Cyclohexylaminomethyl-, Morpholinomethyl-,
Piperidinomethyl- und Piperazinowmethylrest, wobei der

Cyclohexylaminomethyl-und Morpholinomethylrest bevorzugt sind.

Beigpiele f£lr Silane (2} sind
Diethylaminomethyl-methyldimethoxysilan,
Dibutylaminomethyltriethoxysilan,
Dibutylaminomethyltributoxysilan,
Cyclohexylaminomethyltrimethoxysilan,
Cyclohexylaminomethyltriethoxysilan,
Cyclohexylaminomethyl-methyldiethoxysilan,
Anilinomethyltriethoxyseilan,
Anilinomethyl-methyldiethoxysilan,
Morpholinomethyltriethoxysilan,
Morpholinomethyltrimethoxysilan,
Morpholinomethyltriisopropoxysilan,
3-Dimethylaminopropyl-aminomethyltrimethoxysilan,
Morpholinomethyltributoxysilan,
Morpholinomethyltrialkoxysilan, wobei der Alkoxyrest ein Ci-Cy-
Alkoxyrest ist, insbesondere ein Gemisch aus Methoxy- und
Ethoxyrest ist,

Piperazinomethyltriethoxysilan und

Piperidinomethyltriethoxysilan

Bevorzugt sind dabei 9ilane (2), die eine Trialkoxy-Gruppe

tragen, d.h. bei denen b in Formel (III) O ist.
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Die vorvernetzten Organopolysiloxane kénnen je nach Einsatz von
Di- oder Trialkoxysilan (2) oder Alkoxy- und Hydroxygruppen
tragendem Teilhydrolysat von (2) und linearem, verzweigtem oder
harzartigem Siloxan (1) verzweigte oder sogar '
hochverzwelgte/stark vernetzte Strukturen mit linearen Anteilen

haben.

Werden Dialkoxysilane (2) mit rein linear aufgebauten Siloxanen
(1), die maximal 2 SiOH-Funktionen pro Moleklil enthalten,
insbesondere mit den Siloxanen der Formeln (IVa) oder (IVb),
umgesetzt, werden lineare hochvigkose Organopolysiloxane, und
keine erfindungsgem&Ren vernetzten Organopolysiloxane erhalten.
Die Umsetzung von Siloxanen (1), die mehr als 2 OH-Funktionen,
insbesondere mindestens 3 OH-Funktionen, pro Molekul enthalten,
mit Dialkoxysilanen (2) flhrt dagegen zu vernetzten

Siloxanpolymeren.

Werden alsg Silane (2) Trialkoxysilane eingesetzt, was bevorzugt
ist, werden erfindungsgemdfie vorvernetzte Organopolysiloxane
erhalten. Ferner werden auch bei Einsatz von Gemischen aus
Dialkoxysilanen (2) und Trialkoxysilanen (2), insbesondere bel
Einsatz von Gemischen aus 1 - 99 Gew.% Dialkoxysilanen (2) und
1 - 99 Gew.% Trialkoxysilanen (2), bevorzugt 10 - 90 Gew.%
Dialkoxysilanen (2) und 10 - 90 Gew.% Trialkoxysilanen (2),

erfindungsgemdRe vorvernetzte Organopolysiloxane erhalten.

Der Vernetzungsgrad hingt dabei vom eingesetzten Verhiltnis der

Aquivalente -OR® inm Silan (2) zu -OR' in Siloxan (1) ab.

Zur Herstellung der erfindungsgemdfen Dispersionen aus Siloxan
(1) und hochreaktivem Silan (2) wird Silan (2) oder dessen
Teilhydrolysate dabei vorzugsweise in Mengen von 0,6 bis 5
Aquivalente —OR?, bevorzugt 0,65 bis 2 Aquivalente -OR®,

besonders bevorzugt 0,7 bis 1,5 Agquivalente -OR’, je Aquivalent
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~OR' in Siloxan (1) eingesetzt, wobei R' bevorzugt ein

Wasserstoffatom ilst.

Die Herstellung der erfindungsgemafien Dispersionen von
vorvernetzten Organopolysiloxane erfolgt durch intensives
Mischen von Siloxanen aus der Gruppe der Siloxane (1) mit
Silanen (2)

Wasger (3), und

Emulgatoren (4) miteinander. Die Herstellung kann

digkontinuierlich oder kontinuierlich erfolgen.

Obwohl die Silane (2) bekanntermaRen hydrolyseempfindliche
Gruppen enthalten, besonders wenn R’ ein Methyl- oder Ethyl-
ist, werden selbst in Gegenwart von Wasser Uberraschenderweise
vorvernetzte Organopolysiloxane durch Reaktion mit Siloxanen

(1) erhalten.

Die Art der Mischung der Komponenten, die zur Herstellung der
erfindungsgemiffen Dispersionen gebraucht werden, igt nicht sehr
kritisch und kann in verschiedener Reihenfolge ausgelibt werden.
in Abhangigkeit von den Komponenten (1), (2), (3) und (4)
kénnen sich aber bevorzugte Vorgehensweisen ergeben, die im

Einzelfall geprift werden sollten,

Es kdnnen z.B. die Komponenten (1) und (2) miteinander
vorgemischt werden, daraufhin der (oder die) Emulgator (en)
zugefligt und danach Wasser (3) eingearbeitet wird. Es ist auch
mdglich, die Komponenten (1) bis (4) der Reihe nach in die
Emulgierapparatur zu dosieren. In besonderen Fallen kann es
z.B. aufgrund der Siloxanviskositét oder -reaktivitat
vorteilhaft sein, Silan (2) mit einem Siloxan (1) zu mischen
und danach ein anderes Siloxan (1) einzuarbeiten, oder
umgekehrt, je nachdem, wie sich glnstigere rheclogische

Eigenschaften fiir die Verarbeitung der Komponenten ergeben.
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Bei sehr reaktiven Silanen (2) kann es vorteilhaft sein, erst
die Komponente (1) mit Emulgator (4) und Wasser (3) in eine
steife Phage Uberzufiihren, und danach das Silan (2) pur oder
verdinnt in einem inerten Stoff einzudosieren, bevor eine
Phasenumkehr und damit z.B. eine Ol-in-Wasser-Dispersion

erhalten wird.

Degweliteren ist es auch mdbglich, Silan (2) in die fertige
Emulsion von Siloxanen (1) zu geben, um sco die gewlnschte
Reaktion und Vernetzung des Siloxan (1) in der Emulsion zu
erreichen. Ferner kann das Silan (2) zuvor durch Zugabe von
Wasser teilweise oder volleténdig hydrolysiert werden. Um VOC-
freies Hydrolysat von (2) zu erhalten kann das Nebenprodukt
Alkohol R°0OH durch geeignete bekannte Mafnahmen wie
Destillation, Membranverfahren oder andere Trennverfahren

teilweise oder vollst&ndig entfernt werden.

Bel der Herstellung der erfindungsgemdfien Dispersionen wird
Wasser (3), in Mengen von vorzugswelse 1 bis 99 Gew.-%,
besonders bevorzugt 25 bis 95 Gew,.-%, jeweils bezogen auf das

Gesamtgewicht aller Inhaltsstoffe der Dispersion eingesetzt.

Die erfindungsgemifie wissrige Dispersion von vorvernetzten

Organopolysiloxanen wird als Ol in Wasser System eingesetszt.

Als Emulgatoren (4) zur Herstellung der wadssrigen Digpersionen
von vorvernetzten Organopolysgiloxanen kénnen alle bisher
bekannten, anionische, nichtionische, kationische oder
amphotere Emulgatoren sowohl einzeln als auch als Mischungen
verschiedener Emulgatoren verwendet werden, mit denen auch
bisher wassrige Dispersionen, insbesondere wissrige Emulsionen

von Organopolysiloxanen hergestellt werden konnten.

Beispiele flr anionische Emulgatoren sind:



10

15

20

25

30

35

WO 2013/014140 PCT/EP2012/064461

18

1. Alkylsulfate, besonders solche mit einer Kettenlange von 8
bis 18 C-Atomen, Alkyl- und Alkarylethersulfate mit 8 bis 18 C-
Atomen im hydrophoben Rest und 1 bis 40 Ethylenoxid (EO)- bzw.
Propylenoxid (PO)einheiten.

2. Sulfonate, besonders Alkylsulfonate mit 8 bis 18 C-Atomen,
Alkylarylsulfonate mit 8 bis 18 C-Atomen, Tauride, Ester und
Halbester der Sulfobernsteinsiure mit einwertigen Alkoholen
oder Alkylphenolen mit 4 bis 15 C-Atomen; gegebenenfalls kdnnen
diese Alkohole oder Alkylphenole auch mit 1 bis 40 EO-Einheiten

ethoxyliert sein.

3. Alkali- und Ammoniumealze von Carbonsiuren mit 8 bisg 20 C-

Atomen im Alkyl-, Aryl-, Alkaryl- oder Aralkylrest.

4. Phosphorséureteilester und deren Alkali- und Ammoniumsalze,
besonders Alkyl- und Alkarylphosphate mit 8 bis 20 C-Atomen im
organischen Rest, Alkylether- bzw. Alkaryletherphosphate mit 8
big 20 C-Atomen im Alkyl- bzw. Alkarylrest und 1 bis 40 EO-

'Einheiten.

Beispiele flir nichtionische Emulgatoren sind:

5. Polyvinylalkohol, der noch 5 bis 50 %, vorzugsweise 8 bis 20

% Vinylacetateinheiten aufweist, mit einem Polymerisationsgrad
von 500 bis 3000.

6. Alkylpolyglycolether, vorzugsweise solche mit 3 bis
40 EO-Einheiten und Alkylresten von 8 bis 20 C-Atomen.

7. Alkylarylpolyglycolether, vorzugswelse solche mit 5 bis 40
EO-Einheiten und 8 bis 20 C-Atomen in den Alkyl- und

Arylresten.
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8. Ethylenoxid/Propylenoxid(EC/PO)-Blockcopolymere,

vorzugsweise solche mit 8 bis 40 EO- bzw. PO-Einheiten.

2. Additionsprodukte von Alkylaminen mit Alkylresten von 8 bis
22 C-Atomen mit Ethylenoxid oder Propylenoxid.

10. Pettsduren mit 6 bis 24 C-Atomen.,

11. Alkylpolyglykoside der allgemeinen Formel R''-0-Zy, worin
R’’ einen linearen oder verzweigten, gesdttigten oder

ungesattigten Alkylrest mit im Mittel 8 - 24 C-Atomen und Zq
einen Oligoglvkosidrest mit im Mittel o = 1 - 10 Hexose- oder

Pentoseeinheliten oder Gemischen davon bedeuten.

12. Naturstoffe und deren Derivate, wilie Lecithin, Lanolin,
Saponine, Cellulose; Cellulosealkylether und
Carboxvalkylecellulosen, deren Alkylgruppen jeweils bis zu 4

Kohlenstoffatome besgitzen.

13, Polare Gruppen, enthaltend insbesondere die Elemente O, N,
¢, 8, P, 8i, enthaltende lineare Organo (poly)siloxane,
insbegondere solche mit Alkoxygruppen mit bis zu 24 C-Atomen

und/oder bis zu 40 EO- und/oder PO-Gruppen.
Beisgpiele flr kationische Emulgatoren sind:

14. Salze von primdren, sekundaren und tertidren Fettaminen mit
8 big 24 C-Atomen mit Esgigséure, Schwefelsdure, Salmsdure und

Phosphorsduren.

15. Quarterndre Alkyl- und Alkylbenzolammoniumsalze,
ingbesondere solche, deren Alkylgruppen 6 bis 24 C-Atome
besitzen, insbesondere die Halogenide, Sulfate, Phosphate und

Acetate.
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16. Alkylpyridinium-, Alkylimidazolinium- und
Alkyloxazoliniumsalze, insbesondere solche, deren Alkylkette
bis zu 18 C-Atome besitzt, speziell die Halogenide, Sulfate,
Phogphate und Acetate.

Alg amphotere Emulgatoren eignen sich besgonders:

17. Langkettig substituierte Aminosauren, wie N-Alkyl-di-

(aminoethyl-)glycin oder N-Alkyl-2-aminopropionsiuresalze.

18. Betaine, wie N~ (3-Acylamidopzropyl)-N,N-dimethylammonium-
salze mit einem Cg-Cqpg-Acylrest und Alkyl-imidazolium-Betaine
oder quaternisierte Alkyl oder substituierte Alkylderivate des
N,N-Dimethyl-Glycins.

Bevorzugt als Hmulgatoren zur Herstellung flr wdssrige
Dispersionen vorvernetzter Organcpolysiloxane sind
nichtionische Emulgatoren, insbesondere die vorstehend unter 6.

aufgefliihrten Alkylpolyglycolether

Der Bestandteil (4) kann aus einem der o.g. Emulgatoren oder
aus einem Gemisch zweler oder mehrerer o.g. Emulgatoren
bestehen, er kann in reiner Form oder als Ldsungen eines oder
mehrerer Emulgatoren in Wasser oder organischen Lésungsmitteln

eingesetzt werden.

Bel der Herstellung der erfindungsgemifen Dispersionen werden
die Emulgatoren (4) in Mengen von vorzugsweisge 0,1 bis

60 Gew.-%, besonders bevorzugt 0,5 bis 30 Gew.-%, jewells
bezogen auf das Gesamtgewicht an Siloxanen {1} und Silane (2),

eingesetzt.

Falls das Organopolysiloxan (1) oder das Silan (2) bzw. das

entstehende vorvernetzte Organopolysiloxan selbst als Emulgator
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wirkt, kann auf den Zusatz von separatem Emulgator (4)

verzichtet werden.

Der Emulgiexrvorgang zur Herstellung der Dispersion wird
vorzugsweise beil Temperaturen unter 120°C, bevorzugt bei 5°C
bigs 100°C, besonders bevorzugt bei 10°C bis 80°C durchgeflhrt.
Die Temperaturerhdhung kommt vorzugsweilse durch den Eintrag
mechanischer Scherenergie, die flr den Emulglerprozess bendtigt
wird, zustande. Die Temperaturerhdhung wird nicht zur
Beschleunigung eines chemischen Prozesses bendtigt. Weiterhin
erfolgt die Herstellung der Dispersionen vorzugsweise beim
Druck der umgebenden Atmosphidre, sie kann aber auch beil hdheren

oder niederen Dricken durchgefihrt werden.

Die Umsetzung von (1) mit (2) bei der Herstellung der
Dispersionen lauft vorzugsweise in wenigen Minuten bis mehreren
stunden vollst&ndig ab, wobei Methoxysilane schneller als

Ethoxysilane reagleren.

Die bei der Herstellung der Dispersionen als
Kondensationsnebenprodukte anfallenden Alkohole kdnnen im
Produkt verbleiben oder auch entfernt werden, beispilelsweise
durch Desgtillation unter Vakuum, Membranverfahren, oder durch

Extraktion.

Die mittels Lichtstreuung in den erfindungsgemdfien Dispersionen
gemessene mittlere TeilchengréBe liegt vorzugsweise im Bereich
0,001 bis 50 um, bevorzugt bei 0,005 bis 10 yum, besonders be-
vorzugt im Bereich 0,01 bis 5 yum. Die pH-Werte kdénnen von 1 bis

14 variieren, bevorzugt 3 bis 9, besonders bevorzugt 4 bis 8.

Die erfindungsgeméfRe kosmetische Zusammensetzung enthalt
wassrige Dispersionen von vorvernetzten Organopolysiloxanen

vorzugsweise in Mengen von 0,2 bis 40 Gew.-%, bevorzugt von 0,5
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bis 30 Gew.-%, insbesondere bevorzugt 1 bis 20 Gew.-%, jeweills

bezogen auf dag Gesamtgewicht der kosmetischen Zusammensetzung.

Bevorzugt ist in der erfindungsgemdfen kosmetischen

Zusammensetzung dag kosmetisch akzeptable Medium Wasser.

Die erfindungsgeméRe kosmetische Zusammensetzung enthalt
mindestens ein Haar-Konditionierungsmittel, im folgenden
einfach als Konditionierungsmittel genannt. Als
Konditionierungsmittel werden analog zu K. Krummel, Stephane
Chiron, J. Jachowicz, Chapter 14, in: ,The Chemistry and

Manufacture of Cosmetics™, Volume II, Formulating, Third

Edition by Mitchell L. Schlossmann, 2000, S. 359-396,

kosmetische Inhaltsstoffe bezeichnet, welche die Haaroberfldiche
modifizieren und die Begchaffenhelt des Haares beeinflussen.
Kosmetische Zusammensetzungen enthaltend Konditionierungsmittel
werden eingesetzt zur Modifizierung oder Verbesserung der
Weichheit der Haare, besseren Entwirrbarkeit, Verringerung der
Nass- und Trockenkémmkraft, Pflege der Haare, Vermeidung
elektrostatischer Aufladung, leichterer Gleitwirkung durch das
Haar und entlang der Haaroberflache, Verbesserung des
Haarglanzes, Erhalt der Farbechtheit von Haaren, Verringerung
des Haarbruchs, Erhalt der Haarform und weiteren kosmetischen
Eigenschaften, die mit natlirlichem und gesundem Haar in

Verbindung gebracht werden.

Die erfindungsgemiffe kosmetische Zusammensetzung verbessert

einen oder wmehrere der oben genannten Effekte.

Reispiele flir Konditionierungsmittel und deren INCI-Namen sind
beschrieben im ,International Cosmetic Ingredient Dictionary &
Handbook® des Personal Care Product Council (Hrsg.).

Als Referenz kann das World Wide Web basierte ,wINCI Web Based
International Cosmetic Ingredient Dictionary & Handbook

(http://online.personalcarecouncil.org/jsp/Home.jsp) oder das
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International Cosmetic Ingredient Dictionary & Handbook, 13th
Edition, The Personal Care Products Council (formerly: The
Cosmetic, Toiletry, and Fragrance Association (CTFA)), 2010,

Verwendung finden.

Bevorzugte Beispiele fir Konditionierungsmittel sind
kationische Polymere. Darunter verstanden werden Polymere, die
seitenstindig oder endstindig kationische Gruppen tragen oder
seitenstdndig oder endstindig Gruppen, die durch Ionisierung in
eine kationische Gruppe Uberfihrt werden kénnen.

Vorzugsweise werden kationische Polymere verwendet, die eine

quaterndre Ammoniumgruppe aufwelsen.

Beispiele flir vorzugswelse eingesetzte kationische Polymere
sind im International Cosmetic Ingredient Dictionary & Handbook
unter der Bezeichnung Polyquaternium verdffentlicht, wobei
jedes Polymer mit einem individuellen Zahlenklrzel

identifiziert wird, z.B. Polyquaternium-1.

Weitere Beispiele fir kationische Polymere sind quaternare
Ammoniumgruppen aufweisende Derivate von modifizierten
Polysacchariden, z.B. Polymere mit den INCI-Namen Cassia
Hydroxypropyltrimonium Chloride, Derivate von modifizierter
Cellulose und/oder Stdrke, z.B. ein quaterndres Ammoniumderivat
eines mit Propylenglycolether modifizierten Cyamopsis
Tetragonoloba (Guar) Gumg mit dem INCI-Namen Guar
Hydroxypropyltrimonium Chloride, oder polymere quaterndre
Ammoniumsalze des Reaktionsprodukts von Hydroxyethylcellulose
nit einem Trimethylammonium-substitulerten Epoxid, wie
Celluloge, 2-hydroxyethyl 2-(2-hydroxy-3-
(trimethylammonium)propoxy)ethyl 2-hydroxy-3-
(trimethylammonium) propyl ether chlorid, wie Cellulose, 2-

hydroxyethyl 2-hydroxy-3- (trimethylammonium)propyl ether,
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chlorid, wie Cellulose, 2-hydroxyethyl 23-hydroxy-3-
(trimethylammonium) propyl ether, chloride, wie Cellulose, 2-[2-
hydroxy-3- (trimethylammonium) propoxyl ethyl ether, chloride, mit

dem INCI-Namen Polyquaternium-10.

Weitere Beispiele flir kationische Polymere sind quaternare
Ammoniumgruppen aufwelsende Acrylsdurepolymerderivate,
Acrylsdurecopolymerderivate, Methacrylsdurederivate und
Methacrylsiurecopolymerderivate, z.B. Polymere mit dem INCI-

Namen Polyguaternium-37.

Weitere Beispiele fir kationische Polymere sind qguaternare
ammoniumgruppen aufweisende Copolymere aus
Dimethyldiallylammoniumchloride and Acrylsaure, z.B. Polmyere

mit dem INCI-Namen Polyguaternium-22.

Weltere Beispiele flir kationische Polymere sind quaterndre
Ammoniumgruppen aufweisende Copolymere aus Derivaten des
Vinylpyrrolidon, Viylimidazol und Vinylimidazolin und
Methacrylsdure, z.B. Polymere mit dem INCI-Namen

Polyquaternium-86.

Weitere Beilspiele flr kationische Polymere sind quaterndre
Ammoniumgruppen aufweisende Copolymere aus Acrylamide and
Dimethyl-diallyl-ammoniumchloride, z.B. Polymere mit dem INCI-

Namen Polyquaternium-7.

Weitere Beispiele flir kationische Polymere sind quaternare
Ammoniumgruppen aufweisende Copolymere aus dem Reaktionsprodukt
von Diethylsulfat mit Vinylpyrrolidon und
Dimethylaminoethylmethacrylat, z.B. Polmyere mit dem INCI-Namen

Polyquaternium-11.
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Die erfindungsgemdlRe kosmetische Zusammensetzung enthalt
kationische Polymere vorzugsweise in Mengen von 0,01 bis 5
Gew.-%, bevorzugt von 0,05 bis 4 Gew.-%, insbesondere bevorzugt
0,10 bis 3 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der

kosmetigchen Zusammensetzung.

Weitere bevorzugte Beispiele flr Konditionierungsmittel sind
kationische Tenside. Beigpiele fur vorzugsweise eingesetzte
kationische Tenside entsprechen den in Punkt 14. bis 16. unter
Beispiele flr kationische Emulgatoren aufgeflihrten Materialien.
Beigpiele gind Cetyltrimethylammoniumsalze oder
Behenyltrimethylammoniumsalze. Als anionisches Gegenion konnen
beispielsweise Chlorid, Bromid, Methosulfat vorliegen.
INCI-Namen von vorzugsweise eingesetzten kationischen Tensiden
gind beispielsweise Cetximonium Chloride, Cetrimonium
Methosulfate, Behentrimonium Chloride, Behentrimonium

Methosulfate, Steartrimonium Bromide.

Die erfindungsgemife kosmetische Zusammensetzung enthdlt
kationische Tenside vorzugswelse in Mengen von 0,1 bis 7 Gew.-
%, bevorzugt von 0,15 bils 6 Gew.-%, insbesondere bevorzugt 0,2
bis 5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der

kogmetischen Zusammensetzung.

Weitere Beispiele fir Konditionierungsmittel sind nicht polymer
vorliegende guaterndre Ammoniumverbindungen. Darunter
vergtanden werden nicht polymere Ammoniumverbindungen, die
kationisch vorliegen oder durch Ionisierung in eine kationische
Gruppe Uberflihrt werden kénnen.

Beisgpiele fiir vorzugsweise eingesetzte nicht polymer
vorliegende quaternire Ammoniumverbindungen sind Dimethyl
Dioctadecyl Ammonium Chloride mit dem INCI-Namen

Distearyldimonium Chloride,
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N-[3- (Dimethylamino)propyl] octadecanamid mit dem INCI-Namen

Stearamidopropyl Dimethylamine oder Verbindungen mit dem INCI-

Namen Dicocoylethyl Hydroxyethylmonium Methosulfate oder

Quaternium-87.

Weitere bevorzugte Beispiele flr Konditionierungsmittel sind

Organopolysiloxane und Organopolysiloxancopolymere, die wvon den

in den wassrigen Dispersionen vorliegenden vorvernetzten
Organopolysiloxanen der Formel (I) verschieden sind. Die
Organopolysiloxane kénnen in Form eines Ols, Wachses, Gummis
oder Harzes vorliegen oder in Form einer Emulgion.
Beispiele flr solche von Organopolysiloxanen der Formel (I)
verschiedenen Organopolysiloxane sind:

Cyclische Organopolysiloxane der Formel

[R*;810] «

wobeli x eine ganze Zahl von 4 bis 8 ist,

lineare Organopolysiloxane der allgemeinen Formel
R¥%,8i10[R*,810] y8iR*; oder

HOS1R*,0 [R*,810] ,SiR*;0H ,

wobei v 0 oder eine ganze zahl von 1 bis 2000 ist,

und harzartige Organopolysiloxane der allgemeinen Formel

R*tSiO (4-t) /2

wobei R* jewells die oben daflir angegebene Bedeutung von R’,

oder E hat, -und



15

20

25

30

WO 2013/014140 PCT/EP2012/064461

27

t 0, 1, 2 oder 3 ist,

so dass das Organopolysiloxanharz aus M, D, T und / oder Q-
Einheiten aufgebaut ist, wobei die Kombination vorwiegend oder
ausschlieflich aus D und T-Einheiten ebenso bevorzugt sind, wie
die Rowbination vorwiegend oder ausschlieflich aus M und Q-
Einheiten, wobei im Falle der vorwiegend oder ausschlieflich
aus D und T-Einheiten aufgebauten Harze T-Einheiten bevorzugt
in einem Molverhlltnis von T/ [M+D+T+Q] von 0,45 bisg 1,
besonders bevorzugt von 0,55 bis 1,0 vorliegen und die Anzahl
der M und Q-Einheiten in beiden Fallen vorzugsweise Null ist
und in dem Falle der vorwiegend oder ausschliefflich aus M und
Q-Einheiten aufgebauten Organopolysiloxanharze Q-Einheiten
bevorzugt in einem Molverhdltnis von Q/ [M+D+T+Ql von 0,25 bis
0,9, besonders bevorzugt von 0,35 bis 0,7 vorliegen und die
Anzahl der D und T-Einheiten in beiden F&llen vorzugsweise Null

ist.

Beispiele fiir Organopolysiloxane, vorliegend in Form eines Ols
sind Polydimethylsiloxane mit der Viskositdt 0,65 bis
2 000 000 mPas (25°C) und den INCI-Bezeichnungen Disiloxan und

Dimethicone.

Weitere Beispiele flir Organopolysiloxane, vorliegend in Form
eines Ols oder Wachses sind funktlonaligierte
Organopolysiloxane, beispielsweise Polyalkysiloxane, wobel
mindestens ein Alkylrest sich unterscheidet von Methyl,
beisplelsweise Organopolysiloxane mit dem INCI-Namen Stearyl
Dimethicone, Cetyl Dimethicone oder €26-28 Alkyl Dimethicone,
oder beispielsweise Polyarylsiloxane und Polyarylalkylsiloxane,
beispielsweise Organopolysiloxane mit dem INCI-Namen Phenyl
Trimethicone, Trimethylsiloxyphenyl Dimethicone oder
Dimethylphenyl Dimethicone, oder beispielsweise

Organopolysiloxane mit einem organofunktionellen Rest wie einem
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Aminopropyl-, Aminopropyl-aminoethyl, Aninopropyl-~
aminoisobutylrest, beigpielsweise Organopolysiloxane mit dem
INCI-Namen Amodimethicone,

oder beispielsweise Organopolysiloxane mit einem
Polyethylenglycol- oder Polyalkylenglycolrest, belspielsweige
Organopolysiloxane mit dem INCI-Namen PEG-12 Dimethicone,
PEG/PPG-25,25-Dimethicone oder Cetyl PEG/PPG-15/15 Butyl Ether

Dimethiceone.

Weitere Beispiele flr Organopolysiloxane sind Silionharze mit
den INCI-Namen Trimethylsiloxysilicate oder

Polymethylsilsesquioxane.

Die erfindungsgemife kosmetische Zusammensetzung enthalt

Oorganopolysiloxane und Organopolysiloxancopolymere, die von
den in den wassrigen Dispersionen vorliegenden vorvernetzten
Organopolysiloxanen der Formel (I) verschieden gind,
vorzugsweise in Mengen von 0,1 bis 40 Gew.-%, bevorzugt von 0,2
bis 30 CGew.-%, insbesondere bevorzugt 0,3 bis 20 Gew.-%,
jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der kosmetischen

Zusammensetzung.

Weitere bevorzugte Beispiele fir Konditionierungsmittel sind

Fettsdureester und Fettsdurealkohole.

Beispiele fir Fettsaurealkohole sind Alkohole mit C8-C28
Rohlenstoffketten wie die Fettalkohole 1-Octadecanol mit dem
INCI-Namen Stearyl Alcohol, 1l-Hexadecanol mit dem INCI-Namen
Cetyl Alcohol, oder Fettalkohole mit den INCI-Namen Cetearyl
Alcohol, Myristyl Alcohol, Caprylic Alcohol, Lauryl Alcohol,
Decyl Alcohol und Oleyl Alcohol.
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Fettsdurealkohole erfiillen neben konditionierenden
Bigenschaften auch eine strukturgebende, verdickende Wirkung

bei kosmetischen Zusammensetzungen.

Weitere Beigpiele flir Fettsdureester sind Ester der Fettsduren
mit dem INCI-Namen Palmitic Acid, Oleic Acid, Linolic Acid,
Linoleic Acid, Caprylic Acid, Myristic Acid, Stearic Acid,
beispielsweise Fettsdureester mit dem INCI-Namen Isopropyl
Palmitate, Ethylhexyl Palmitate, Isopropyl Myristate, Isopropyl

Stearate.

Die erfindungsgemife kosmetische Zusammensetzung enthalt
Fettsiureester und Fettsdurealkohole vorzugsweise in Mengen von
0,1 ble 15 Gew.-%, bevorzugt von 0,3 bis 12 Gew.-%,
insbesondere bevorzugt 0,5 bis 10 Gew.-%, jeweils bezogen auf

das Gesamtgewicht der kosmetischen Zusammensetzung.

Weitere bevorzugte Beispiele flir Ronditionierungsmittel sind

natlirliche oder synthetische Ole und Wachse.

Beispiele flix bevorzugte Ole und Wachse sind Kohlenwasserstoffe
mit linearen oder verzweigten, gesdttigten oder ungesattigten
C4-C60 Kohlenstoffketten, wie Ole und Wachse mit den INCI-Namen
Tsododecane, hydrated Polyisobutylene, hydrated Polydecene,

Paraffin und Igoparafinn.

Weitere Beispiele fir bevorzugte Ole und Wachse sind
Carnaubawachs, Bienenwachs, Weollwachs, mikrokristallines Wachs,
Jojobadl, Reigdl, Calenduladl, Sonnenblumendl, Sojadl,

Kokusnussdl, Olivendl und Mandeldl,

Die erfindungsgemédRe kosmetische Zusammensetzung enthalt Ole

und Wachse vorzugsweise in Mengen von 0,1 bis 10 Gew.-%,
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bevorzugt von 0,2 bis 7 Gew.-%, insbesondere bevorzugt 0,3 big
5 Gew.-%, jewelils bezogen auf das Gesamtgewicht der

kosmetischen Zusammensetzung.

Weitere bevorzugte Beispilele flir Konditionierungsmittel sind
Panthenol, Lipide, wie Ceramide, Proteine und hydrolysierte
Proteine, wie hydrolisiertes Kollagen, hydrolysierte

Weizenproteine und hydrolysierte Seide.

Optional enth&lt die kosmetische Zusammensetzung weitere
kosmetisch Gbliche A&ditive, wie 2.B. Tenside, Verdicker,
Gelierungsmittel, Filmbildner, feuchtigkeltsspendende Mittel,
UV-Filter, Perlglanzpigmente, Vitamine, Antioxidantien,

Coffein, Anti-Schuppenwirkstoffe oder Konservierungsmittel.

Beispiele flir weitere in der Kosmetik Ubliche Additive und
deren INCI-Namen sind beschrieben im ,International Cosmetic
Ingredient Dictionary & Handbook“ des Personal Care Product

Council.

Optional enthilt die kosmetische Zusammensetzung weltere

kosmetisch tbliche Additive wie Tensgide.

Beispiele flir in der Kosmetik Ubliche Tenside sind auch in K.
Schrader, A. Domsch, Cosmetology - Theory and Practice, Volume
IT, Seite II-8 bis II-22, Verlag flUr chemische Industrie, 2005,
sowie in Punkt 1. bis 18. unter Beispiele fir Emulgatoren,

beschrieben.

Beispiele flir vorzugsweise eingesetzte anionische Tenside
entsprechen den in Punkt 1. bis 3. unter Beispiele fir

anionische Emulgatoren aufgeflihrten Materialien.
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INCI-Namen von vorzugsweise eingesetzten anionische Tensiden
sind beispieisweise Sodium Lauryl Sulfate, Ammonium Laureth
Sulfate, Sodium Laureth Sulfate, Disodium 2-Sulfolaurate,
Digodium Lauryl Sulfosuccinate oder Disodium Laureth-

gulfosuccinate.

Die erfindungsgemdfe kosmetische Zusammensetzung enthalt

anionische Tenside vorzugsweise in Mengen von 1 big 30 Gew.-%,
bevorzugt von 5 big 25 Gew.-%, insbesondere bevorzugt 7 bis 20
Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der kosmetischen

Zusammensetzung.

Beispiele fir vorzugsweise eingesetzte nichtionische Tenside
entsprechen den in Punkt 5. bis 13. unter Beispiele fir
nichtionische Emulgatoren aufgeflihrten Materialien.

INCI-Namen von vorzugsweise eingesetzten nichtionischen
Tensiden sind beispielsweise Coco Glucoside, Lauryl glucosidg,
Decyl Glucoside, PEG-40 Hydrogenated Castor Oil, Polysorbate 80
oder PEG-7 Glyceryl Cocoate.

Die erfindungsgemédfe kosmetische Zusammensetzung enthalt
nichtionische Tenside vorzugsweige in Mengen von 1 bis 15 Gew.-
%, bevorzugt von 2 bis 12 Gew.-%, insbesondere bevorzugt 3 bis
10 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der

kosmetischen Zusammensetzung.

Beispiele flr vorzugswelge eingesetzte amphotere Tenside
entsprechen den in Punkt 17. bis 18. unter Beilspiele flr
nichtionische Emulgatoren aufgefihrten Materialien. Weitere
bevorzugte Beigpiele sind Verbindungen aus den Klassen der
Alkylamidobetaine, Alykylamphoacetate und Alkylamphopropionate.
INCI-Namen von vorzugsweise eingesetzten nichtionischen

Tensiden sind belspielsweise Cocamidopropyl Betaine, Cetyl
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Betaine, Cocamide MEA, Cocamide DEA, Cocamide MIPA,‘Sodium

Cocoamphoacetate und Sodium Cocoamphopropionate.

Die erfindungsgemife kosmetische Zusammensetzung enthalt
amphotere Tenside vorzugsweise in Mengen von 1 bis 15 Gew.-%,
bevorzugt von 2 bis 12 Gew.-%, insbesondere bevorzugt 3 bis 10
Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gesamtgewicht der kosmetischen

Zusammensetzung.

Optional enthdlt die kosmetische Zusammensetzung weitere

kosmetisch tibliche Additive wie Verdicker.

Beispiele flr vorzugsweise eingesetzte Verdicker sind
modifizierte Polysaccharide wie Stéarke, Cellulose, Gummi
Arabicum und Guar Gums, z.B. Polmyere mit dem INCI-Namen

Celluloge Gum, Guar Gum, Xanthan Gum oder Cassia Gum.

Weltere Beispiele flur Verdicker sind hydrophob modifizierte
nichtionische Cellulogederivate, z.B. das Cellulosederivat mit

dem INCT-Namen Hydroxyethylcellulose.

Weitere Beispiele flir Verdicker sind vernetzte Acrylsdure- und
Methacrylsdurepolymere und Derivate der vernetzten Acrylsaure-
und Methacrylséurepolymere, z.B. Polymere mit dem INCI-Namen

Carbomer.

Weitere Beispiele flir Verdicker sind Agentien, die in
Kombination mit Tensiden eine verdickende Wirkung erzielen.
Beispiele sind Monoglyceride von Fettsduren, Mono/Diglyceride
von ethoxylierten Fetts&uren und ethoxylierte Fettalkochole.
INCI-Namen von vorzugsweise eingesetzten Verdickern die in
Kombination mit Tensiden eine verdickende Wirkung erzielen sind

PEG-120 Methyl Glucose Dioleate, PEG-150 Distearate, Myristyl
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Glycol, PEG-200 Glyceryl Palmitate, Laureth-4 oder PEG-200
Glyceryl Palmitate.

Weitere Beispiele flr Verdicker sind Salze, z.B. Salze mit dem

INCI-Namen Sodium Chloride.

Die erfindungsgemife kosmetische Zusammensetzung enthalt

Verdicker vorzugsweise in Mengen von 0,1 bis 10 CGew.-%, jeweils

bezogen auf das Gesamtgewicht der kosmetischen Zusammensetzung.

Optional enth&lt die kosmetische Zusammensetzung weitere

kosmetisch {ibliche Additive wie Filmbildner.

Bevorzugte Beispiele flr Filmbildner sind Polymere.

Beispiele flr vorzugsweise eingesetzte filmbildende Polymere
sind besgchrieben im ,International Cosgmetic Ingredient

Dictionary & Handbook" des Personal Care Product Councils.

Beispiele flir bevorzugte filmbildende Polymere sind
Acrylsaurepolymerderivate, Acrylsdurecopolymerderivate,
Methacrylsdurederivate und Methacrylsdurecopolymerderivate.
Beigspiele flir bevorzugte anionische Polymere sind Copolymere
aus Vinyl Acetate und einem oder mehrerer Acrylsaure-,
Methacrylséduremonomere und deren Ester, z.B Polymere mit dem

INCI-Namen Acrylates/VA Copolymer,

Weitere Beispiele flr bevorzugte filmbildende Polymere sind
Copolymere aus Vinylpyrrolidone und einem und einem oder
mehrerer Acrylsdure-, Methacrylsauremonomere und deren Ester,

%.B Polymere mit dem INCI-Namen Acrylates/VP Copolymer.
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Weitere Beispiele flir bevorzugte filmbildende Polymere sind
Copolymere aus tert-Butyl Acrylamide und einem und einem oder
mehrerer Acrylsdure-, Methacrylsduremonomere und deren Ester,
z.B Polymere mit dem INCI-Namen Acrylates/t-Butylacrylamide
Copolymer.

Weitere Beispiele flir bevorzugte filmbildende Polymere sind
Copolymere aus Vinyl Acetate, Crotonsiure und Vinyl
Neodecanoate Monomeren, z.B. Polymere mit dem INIC-Namen

VA/Crotonates/Vinyl Neodecanoate Copolymer.

Weitere Beispiele flir bevorzugte filmbildende Polymere sind
Copolymere aus Vinyl Acetate, Crotonsaure und Vinyl
Neodecanoate Monomeren und Vinylsiliconen, z.B. Polymere mit
dem INCI-Namen Crotonic Acid/Vinyl C8-Cl2 Isoalkyl
Esters/VA/Bis-Vinyldimethicone Copolymer.

Die erfindungsgeméBe kosmetische Zusammensetzung enthalt film-
bildende Polymere vorzugsweise in Mengen von Mengen von 0,1 bis
15 Gew,-%, bevorzugt von 0,2 bis 10 Gew.-%, insbesondere
bevorzugt 0,3 bisg 7 Gew.-%, jeweils bezogen auf das

Gesamtgewicht der kosmetischen Zusammensetzung.

Optional enthélt die kosmetische Zusammensetzung weitere

kosmetisch Ubliche Additive wie feuchtigkeitspendende Mittel.

Beispiele fir vorzugsweise eingesetzte feuchtigkeitspendende
Mittel sind Glycerin, Sorbitol, Xylitol, Polyethylenglycol,
1,2-Propandiol, 1,3-Propandiol oder Polypropylenglykol.

Die erfindungsgemifie kosmetische Zusammensetzung enthalt
feuchtigkeitspendende Mittel vorzugsweise in Mengen von Mengen

von 0,1 bis 10 Gew.-%, bevorzugt von 0,2 bis 8 Gew.-%,
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insbesondere bevorzugt 0,3 bis 6 Gew.-%, jeweils bezogen auf

das Gegamtgewlcht der kosmetischen Zusammensetzung.

Optional enthdlt die kosmetische Zusammensetzung weltere

kosmetisch Ubliche Additive wie perlglanzgebende Mittel.

Beispilele flr vorzugsweise eingesetzte perlglanzgebende Mittel

sind Perlglanzpigmente oder Glycol Disgtearate.

Die erfindungsgemife kosmetische Zusammensetzung enthdlt
pPerlglanz gebende Mittel vorzugsweise in Mengen von Mengen vorn
0,1 bis 7 Gew.-%, bevorzugt von 0,2 bis 6 Gew.-%, insgbesondere
bevorzugt 0,3 big 5 Gew.-%, jeweils bezogen auf das

Gegamtgewlcht der kosmetischen Zusammensetzung.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur
Herstellung der kosmetischen Zusammensetzung durch Mischen
mindestens einer erfindungsgeméfen wassrigen Dispersion von
vorvernetzten Organopolysiloxanen mit mindestens einem Haar-
Konditionierungsmittel und ggf. welteren kosmetisch Ublichen

Additiven in einem kosmetisch akzeptablen Medium.

Die einzelnen Inhaltsstoffe kénnen in einem heiff/heiff-,
heif/kalt~ oder kalt/kalt-Verfahren miteinander vermischt

werden.

Die Zugabe der erfindungsgemdfen Dispersionen von vorvernetzten
Organopolysiloxanen beim Herstellen der erfindungsgemdfen
kosmetischen Zusammensetzung erfolgt vorzugsweise beil
Temperaturen von hoéchstens 50°C, bevorzugt bei Temperaturen von
héchstens 40°C, besonders bevorzugt bei Temperaturen von
héchstens 35°C. Sie erfolgt vorzugsweise bei Temperaturen von

mindestens 5°C, bevorzugt bei Temperaturen von mindestens 10°C.
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Die erfindungsgemdfe kosmetische Zusammensetzung kann vorliegen
in Form einer Emulsion, einer Suspension, einer Lésung, einer
Creme, einer Lotion, eines Schaums, eines Stifts, einer Paste,

eines Gels.

Die erfindungsgemé&fe kosmetische Zusammensetzung in Form einer
Emulsion kann vorliegen in Form einer W/O-Emulsion (Wasser-in-
O01-Emulgion), einer O/W-Emulsion (Ol-in-Wasser-Emulsion) oder

alg multiple Emulsion.

Tet das Ziel, eine kosmetische Zusammensetzung enthaltend
erfindungsgeméfie wissrige Dispersion von vorvernetzten
Organopolysiloxanen in Form einer Emulsion in transluzenter
oder transparenter Erscheinungsform herzustellen, werden
bevorzugt erfindungsgeméRe wissrige Dispersion von
vorvernetzten Organopolysiloxanen mit Teilchengrdfen < 60 nm
eingesetzt, besonders bevorzugt mit Tellchengrdfen < 50 nm,

insbesondere bevorzugt mit Tellchengrdéfen < 40 nm.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung der
erfindungsgeméfen kosmetischen Zusammensetzung zur Behandlung
keratinigscher Fasern, wie Haaren. Vorzugsweise werden die
kogsmetischen Zusammensetzungen zur Reinigung und Pflege von

Haaren verwendet.

Beigpiele flr Mittel zur Reinigung und Pflege von Haaren sind
Haar-Shampoos, -Splilungen (Rinse-Off Conditioner), -Kuren, -
Masken, -Seren, -Schiume, -Stylingsprays, -Cremes, ~-Gele, -Ole,

-8pitzenfluids und -Farbemittel.
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Beispiele:

Beispiele 1-6:

Die nachfolgenden Beispiele 1-6 représentieren
Herstellverfahren zur Synthese von erfindungsgeméfen wassrigen
Dispersionen von vorvernetzten Organopolysiloxanen f£ir
erfindungsgeméfe kosmetische Zusammensetzungen

Die in den Beispielen eingesetzten Amintle sind Hydroxy-

terminiert oder gemischt Hydroxy-Methoxy-terminiert.

Beispiel 1:

Mit Hilfe eines Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 6,5 g Isotridecylpentaethoxylat, k&uflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 5 (Fa. BASF),
20,0 g eines Copolymers aus 3- (2-Aminoethylamino)propyl-
methylsiloxy- und Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl
von 0,13 und einer Viskositét von 3900 mm*/s (bei 25°C), 2,9 g
Glycerin, 0,12 g 80%iger Essigsdure, 0,19 g N-
Morpholinomethyltriethoxysilan und 70 g Wasser eine
Mikroemulsion mit einer durchschnittlichen Teilchengrofe von 20
bis 50 nm. In diese Emulsion werden 0,13 g Phenoxyethanol,
k&uflich erwerblich unter dem Handelsnamen $&M Phenoxyethanol
(Schiilke & Mayr CmbH & CO KG) eingemischt.

Beispiel 2:

Mit Hilfe eines Disgolverg Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 1,5 g Isotridecyldecaethoxylat, k&uflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 109 (Fa. BASF),
35,0 g eines Copolymers aus 3-(2-Aminoethylamino)propyl-
methylsiloxy- und Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl
von 0,16 und einer Viskositdt von 4300 mm®’/s (bei 25°C), 0,16 g
80%iger Essigsiure, 0,37 g N-Morpholinomethyltriethoxysilan und
60 g Wasser eine Makroemulsion mit einer durchschnittlichen
Teilchengrdéfe von 150 bis 280 nm. In diese Emulsion werden

0,13 g Phenoxyethanol, kauflich erwerblich unter dem
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Handelsnamen S&M Phenoxyethanol (Schlilke & Mayr GmbH & CO KG)

eingemischt.

Beigpiel 3:

Mit Hilfe eines Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 6,0 g Isotridecylpentaethoxylat, kauflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 5 (Fa. BASF),
1,5 g Isotridecyldecaethoxylat, kéuflich erwerblich unter dem
Handelsnamen Lutensol TO 109 (Fa. BASF), 15,3 g eines
Copolymers aus 3-(2-Aminoethylamino)propyl-methylsiloxy- und
Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl von 0,26 und einer
viskositdt von 1000 mm?/s (bei 25°C), 3,6 g Glycerin, 0,25 g
99%iger Essigséure, 0,30 g N-Morpholinomethyltriethoxysilan und
74,2 g Wasser eine Mikroemulsion mit einer durchschnittlichen
TeilchengréRe von 20 bis 60 nm. In diese Emulsion werden 0,9 g
Phenoxyethanol, k&uflich erwerblich unter dem Handelsnamen S&M
Phenoxyethanol (Schillke & Mayr GmbH & CO KG) eingemischt.

Nach Eindampfen der Emulsion tber einen Zeitraum von 48h / 25°C
verbleibt ein elastisches, gelartiges Materlal. 3 g des so
entstandenen elastischen Materials sind in 7 g Toluol nicht
18slich.

Beispiel 4:

Mit Hilfe eines Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 6,1 g Isotridecyldecaethoxylat, kéuflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 109 (Fa. BASF),
57,6 g eines Polydimethylsiloxandiols mit einem Gehalt an
terminalen OH-Gruppen von 1100 Gew.-ppm, 18,4 g PEG-400,
kauflich erwerblich unter dem Handelsnamen Polyglykol 400 (Fa.
Clariant), 0,41 g N-Morpholinomethyltriethoxysilan und 17,3 g
Wagser eine Makroemulsion. In diese Emulgion wexrden 0,13 g
Phenoxyethanol, k&uflich erwerblich unter dem Handelsnamen S&M

Phenoxyethanol (Schiilke & Mayr GmbH & CO KG) eingemischt.
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Beisgpiel 5:

Mit Hilfe eines Disgolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 6,1 g Isotridecyldecaethoxylat, kauflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 109 (Fa. BASF),
29,1 g eines Polydimethylsiloxandiols mit einem Gehalt an
terminalen OH-Gruppen von 1100 Gew.-ppm, 28,9 g eines
Copolymers aus 3- (2-Amincethylamino)propyl-methylsiloxy- und
Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl von 0,16 und einer
Viekositat von 4300 mm®/s (bei 25°C), 18,4 g PEG-400, k&uflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Polyglykol 400 (Fa.
Clariant), 0,43 g N-Morpholinomethyltriethoxysilan und 17,3 ¢
Wagser eine Makroemulsion. In diese Emulsion werden 0,13 g
Phenoxyethanol, k&uflich erwerblich unter dem Handelsnamen S&M
Phenoxyethanol (Schlilke & Mayr GmbH & CO KG) eingemischt.

Beigpiel 6:

Mit Hilfe eines Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 1,5 g Isotridecyldecaethoxylat, kduflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 109 (Fa. BASF),
35,1 g eines Copolymers aus 3- (2-Aminoethylamino)propyl-
methylsiloxy- und Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl
von 0,16 und einer Viskositdt von 4300 mm®/s (bei 25°C), 0,16 g
80%iger Essigsdure, 0,12 g N-Morpholinomethyltriethoxysilan,
0,22 g N-Morpholinomethyldiethoxysilan und 60 g Wasser eine
Makroemulsion mit einer durchechnittlichen Teilchengréfe von
150 big 280 nm. In diese Emulsion werden 0,13 g Phenoxyethanol,
kauflich erwerblich unter dem Handelsnamen S&M Phenoxyethanol
(8chiilke & Mayr GmbH & CO KG) eingemischt.

Beispiel 7:

Mit Hilfe eines Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 3,9 g Isotridecyldecaethoxylat, k&uflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 1092 (Fa. BASF),
35,1 g eines Copolymers aus 3- (2-Amincethylamino)propyl-

methylsiloxy- und Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl
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von 0,16 und einer Viskositdt von 4300 mm’/s (bei 25°C), 0,16 g
80%iger Essigsiure, 0,37 g [(Cyclohexylamino)methyl]triethoxy-
gilan und 60 g Wasser eine Makroemulsion mit einer
durchschnittlichen Teilchengrdfe von 160 bis 240 nm. In diese
Emulsion werden 0,13 g Phenoxyethanol, k&uflich erwerblich
unter dem Handelsnamen S&M Phenoxyethanol (Schilke & Mayr GmbH
& CO K@) eingemischt.

Vergleichsversuche V-1 bis V-4:

Die nachfolgenden Vergleichsversuche V-1 bis V-4 reprasentieren
Herstellverfahren zur Synthese wissriger Digpersion von nicht
vorvernetzten Organopolysiloxanen flr nicht erfindungsgeméfe
kogmetische Zusammensetzungen.

Die in den Beispielen eingesetzten Amindle sind Hydroxy-

terminiert oder gemischt Hydroxy-Methoxy-terminiert.

Es wurde die Arbeitsweise der Beispiele 1-4 im folgendem
wiederholt, mit der Ab&nderung, dass kein N-Morpholinomethyl-
triethoxysilan zugegeben wird, und daher die Organopolysiloxane

nicht vorvernetzt bzw. unvernetzt sind.

vergleichsversuch V-~1l:

Mit Hilfe eines Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 6,5 g Isotridecylpentaethoxylat, kéuflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 5(Fa. BASF),
20,5 g eines Copolymers aus 3-(2-Aminoethylamino)propyl-
methylsiloxy- und Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl
von 0,13 und einer Viskositdt von 3900 mm®/s (bel 25°C), 2,9 ¢
Glycerin, 0,11 g 80%iger Essigsdure und 73,0 g Wasser eine
Mikroemulsion mit einer durchschnittlichen Teilchengrdffe von 20
big 50 nm. In diese Emulsion werden 0,13 g Phenoxyethanol,
kduflich erwerblich unter dem Handelsnamen S&M Phenoxyethanol
(Schiilke & Mayr GmbH & CO KG) eingemischt.
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Vergleichsversuch V-2:

Mit Hilfe eines Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 1,5 g Isotridecyldecaethoxylat, kauflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutengol TO 109(Fa. BASF),
35,0 g eines Copolymers aus 3-(2-Aminoethylamino)propyl-
methylsiloxy- und Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl
von 0,16 und einer Viskosit&t von 4300 mm’/s (bei 25°C), 0,16 g
80%iger Essigsdure und 62,0 g Wasser eine Makroemulsion mit
einer durchschnittlichen Teilchengréfe von 150 bis 280 nm. In
diese Emulsion werden 0,13 g Phenoxyethanol, k&uflich
erwerblich unter dem Handelsnamen $&M Phenoxyethanol (Schiilke &
Mayr GmbH & CO KG) eingemischt.

Vergleichsversuch V-3:

Mit Hilfe eines Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 6,0 g Isotridecylpentaethoxylat, kauflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 5 (Fa. BASF),
1,2 g Isotridecyldecaethoxylat, k&uflich erwerblich unter dem
Handelsnamen Lutensol TO 109 (Fa. BASF), 15,3 g eines
Copolymers aug 3-(2-Aminoethylamino)propyl-methylsiloxy- und
Dimethylsiloxyeinheiten mit einer Aminzahl von 0,26 und einer
Viskositdt von 1000 mm?/g (bei 25°C), 3,6 g Glycerin, 0,25 g
99%iger Essigsdure und 76,5 g Wasser eine Mikroemulsion mit
einer durchschnittlichen TeilchengrdRe von 20 bis 60 nm. In
diese Emulsion werden 0,9 g Phenoxyethanol, kduflich erwerblich
unter dem Handelsnamen S&M Phenoxyethanol (8chilke & Mayr GmbH
& CO K@) eingemischt.

Nach Eindampfen der Emulsion Uber einen Zeitraum von 48h / 25°C
verbleibt ein triibes, hochviskoses O0l. Drei g des so

entstandenen Ols sind in 7 g Toluol 18slich.
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Vergleichsversuch V-4:

Mit Hilfe einesg Dissolvers Typ LDV 1 der Firma PC Laborsystem
bereitet man aus 6,1 g Isotridecyldecaethoxylat, kauflich
erwerblich unter dem Handelsnamen Lutensol TO 109 (Fa. BASF),
57,6 g eines Polydimethylsiloxandiols mit einem Gehalt an
terminalen OH-Gruppen von 1100 Gew.-ppm, 18,4 g PEG-400,
kiduflich erwerblich unter dem Handelsnamen Polyglykol 400 (Fa.
Clariant) und 18,0 g Wasser eine Makroemulsion. In diese
Emulgion werden 0,13 g Phenoxyethanol, k&uflich erwerblich
unter dem Handelsnamen S&M Phenoxyethanol (Schilke & Mayr GmbH
& CO K@) eingemischt.

Testmethoden:

Testmethoden zur Beurteilung der Wirkung von kosmetischen
Zusammensetzungen: Die Beurteilung des Applikationsverhaltens
der kosmetischen Zusammensetzung und deren Wirkung bezlglich
Benetzung mit Wasser / Hydrophobierung, Kammkraft, Weichheit
und Farbschutz auf keratinischen Fasern erfolgte auf
kaukasischem Haar.

Alle Haartressen werden vor ihrem Einsatz gereinigt. Hierzu
werden die Haartressen 24 Stunden in ein Lésungsmittelgemisch
aus gleichen Teilen Aceton, Ethanol, Isopropanol und voll
entsalztem Wasser eingelegt. Nach Entfernen des
Ldsungsmittelgemischs werden die Haartressen grindlich mit voll
entsalztem Wasser gewaschen. Anschliefend wird jede Haartresse
wit 3 ml einer Ammonium Laurxyl Sulfat Ldsung (25 %), STEPANOL®
ALS 25, Fa. STEPAN Company, gewaschen und so lange mit voll
entsalztem Wasser gesplilt, bis kein Schaum mehr sichtbar ist
(mindestens 2 Minuten). Nach der Grundreinigung werden die
Tressen vor ihrer Weiterverwendung mindestens 12 Stunden beil

230¢C und 60 % Luftfeuchte konditioniert.
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_ Benetzung mit Wasser -~ Hydrophobie von Haaren:

Das Megsprinzip zur Bestimmung der Hydrophobie von Haaren folgt
den Ausflhrungen in DE 198 26 081 Al bzw. DE 10 2010 035 844
Die Bestimmung des Benetzungsverhaltens von keratinischen
Fasern mit Wasser erfolgte an Haartressen. Zu diesem Zweck
wurden Haartressen aus einer Lieferung von geschddigtem,
kaukasischem Haar der Fa. Kerling International Haarfabrik GmbH
(Haartressen Schiadigungsgrad B, doppelt gezogen) mit einem
Gewlicht von 2 g und einer Lange von 20 cm verwendet -
optionsweise unbehandelt oder behandelt mit einer kosmetischen
Zusammensetzung. Die zu untersuchende Haartresse wurde von
Richtung Haarwurzel zu Haarspitze in jeweils 2 cm lange
Teilstlicke unterteilt und derart vorbereitet, dass die
Teilstlicke der Haartresse mit einem Kunststoffrohr eines
Durchmessers von ca. 0,5 cm ummantelt sind. Die Teilstlicke
enthaltend die Haarwurzel und Haarspitze werden verworfen. Die
weiteren préparierten Probenkdrper wurden zeitgleich auf einen
Probenhalter in ein Becken Uberfiihrt, das mit deionisiertem,
auf 25°C temperiertem Wasser gefllllt ist. Der Probenhalter ist
in einer Art konstruiert, die Proben auf gleicher Ebene und
senkrecht zum Beckenboden zu positionieren. Ein Aufsteigen der
Probenkdrper durch Auftriebskrdfte ist durch den Probenhalter
unterbunden. Ein widerstandsfreies Absinken der Probenkérper
auf den Beckenboden ist durch den Probenhalter gewdhrleistet.
Nach Einbringen der Probenkdrper in das Wasserbecken erfolgte
die Benetzung der Kunststoffrohr ummantelten Haare mit Wasser.
Bei ausreichender Benetzung der Haaroberfllche mit Wasser sank
der jeweilige Probenk&drper vom Probenhalter auf den Boden des
Wasserbeckens. Die Zeit bis zum Absinken des Probenkérpers
korreliert mit der Hydrophobie der Haaroberfliche und ist
lénger, je hydrophober die Haaroberfldche ist. Die Zeit bis zum
Absinken der Probenkérper in Sekunden wurde erfasst und als Mafd

fir die Hydrophobie der Haaroberfl&che korreliert. Pro Messung
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wurden mindestens drei Haartressen beurteilt. Als Messergebnis
wurde der Mittelwert der Probenkdrper Uber alle vermessenen

Haartressen verwendet.

K&mmkraftmessung:

zur Bestimmung der Kémmkraft von nassem und trockenen Haar
wurden Haartressen aus geschidigtem, kaukasischem Haar der Fa.
Kerling International Haarfabrik GmbH (Haartressen
Schadigungsgrad B , doppelt gezogen) mit einem Gewicht von 2 g
und einer Linge von 20 cm verwendet.

Die Messung der Kammkraft mit Doppelkammmethode nach Y.K.
Kamath und Hans-Dietrich Weigmann, J. Soc. Cosmet. Chem., 37,
111-124, 1986 erfolgte mit einer Zug-Dehnungsmaschine Instron
3343,

Zundchst wird die Nass- und Trockenkdmmkraft entlang der
Megstrecke an unbehandelten Haartressen bestimmt. Anschliefend
werden die Haartressen mit einer erfindungsgemifen kosmetischen
Zusammensetzung behandelt und die Kraftaufnahme beim
Kammvorgang bestimmt.

Als Messwert wird die Reduktion der Ké&mmkraft entlang der
Messtrecke (Arbeit) angegeben, die sich zwischen der
behandelten und unbehandelten Haartresse ergibt. Bs wird der
Mittelwert aus drei Haartressen gebildet. Die Angabe der

Kammkraftreduktion erfolgt in Prozent.

Weichheit:

Das Messprinzip zur Bestimmung der Hydrophobie von Haaren folgt
den Ausfihrungen in DE 10 2010 020 192. Zur Bestimmung der
Weichheit des Haars wurden Haartressen aus geschddigtem,
kaukasischem Haar der Fa. Kerling International Haarfabrik GmbH
(Haartressen Schadigungsgrad B , doppelt gezogen) mit einem
Gewicht von 2 g und einer Linge von 20 cm verwendet. Die

Bestimmung der Haarweichheit im trockenen Zustand erfolgte
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durch Einsatz einer Zug-Prifmaschine Instron 3343, indem die
bendtigte Zugkraft mit den Parametern Biegesteifigkeit und
Oberfléchenrauhigkeit des Haarbindels in Korrelation gesetzt
wird. Diese beiden Parameter wiederum korrelieren mit der
Haarweichheit. %u diesem Zweck wurde eine unbehandelte
Haartresse in eine Messanordnung eingespannt, die aus f£inf
versetzt gegenliberliegenden Stében besteht. Die Form der
Haartresse in dieser Ausgangsposition ist eine Art Doppel-S.
Die Haartresse wird nach dieser Vorbereitung in einer Richtung
aus der Messanordnung gezogen und die notwendige Kraft entlang
der Messtrecke als Arbeit ausgewertet. Anschliefiend werden die
Haartressen mit einer erfindungsgeméfen kosmetischen
Zusammensetzung behandelt und die Kraftaufnahme beim Ziehen der
Haartresse durch die Messanordnung entlang der Messstrecke
bestimmt. Als Messwert wird die Reduktion der Zugkraft entlang
der Messtrecke (Arbeit) angegeben, die sich zwischen dex
behandelten und unbehandelten Haartresse ergibt. Eine hohe
Reduktion der Zugkraft (Arbeit) entspricht einem guten Weich-

griff. Es wird der Mittelwert aus drel Haartressen gebildet.

Aufwaschprozedur Shampoo:

Auf eine gereinigte, befeuchﬁete Haartresse wird 0,1 g Shampoo
pro g Haar appliziert. Das Shampoo wird 30 Sekunden lang in
Richtung der Haarspitzen einmassiert. Anschliefend wird die
Haartresge 30 s unter flieRendem, voll entsalztem Wasser
ausgesplilt und mit einem grobzinkigen Kamm entwirrt. Die
Prozedur wird zweimal wiederholt. Beim letzten Mal wird der
Sptilprozess auf 60 s verlingert. AnschlieRend wird die
Haartresse mindestens 12 h bei einer Luftfeuchte von 60% und

einer Temperatur von 23°C getrocknet.

Aufwaschprozedur Conditioner:

Auf eine gereinigte, befeuchtete Haartresse wird 0,5 g Rinse-
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Off Conditioner / g Haar appliziert. Der Rinse-Off Conditioner
wird 120 Sekunden lang in Richtung der Haarspitzen eimmassiert.
Anschliefend wird die Haartresse 60 s unter fliefendem, voll
entsalztem Wasser ausgespiilt und mit einem grobzinkigen Kamm
entwirrt. Die Prozedur wird wiederholt. Anschliefend wird die
Haartresse mindestens 12 h bei einer Luftfeuchte von 60% und

einer Temperatur von 23°C getrocknet.

Farbachutz / Farbmessung:

Eine Beurteilung der erfindungsgemdfen kosmetischen
Zusammensetzung bezlglich der Farbschutzwirkung auf
keratinischen Fasern erfolgte auf gefdrbten Echthaar. Hierzu
wurden Haartressen mit einem Gewicht von 4 g und einer Lange
von 20 ¢m aus geschidigtem, kaukasischem Haar der Fa. Kerling
Tnternational Haarfabrik GmbH verwendet (Klebetresse dicht aus
Euro-Haar, Bleichstufe A, Mischung 79). Die Haartressen wurden
rot geférbt. Als Farbton wurde Majirouge 6.66 der Firma L'Oreal
eingesetzt. 50 ml Haarfarbpaste wurden mit 80 ml einer
sechsprozentigen Wasserstoffperoxidlésung vermischt. Die Paste
wurde gleichmdRig auf die Haartressen aufgetragen. Nach 40
Minuten Einwirkzeit bei Raumtemperatur wurde die Farbpaste aus
den Haartressen ausgewaschen. Nach Behandlung der Haartresse
mit einer Tensidldsung (auf 5 % Aktivgehalt verdinntes
STEPANOL™ ALS 25, Fa. STEPAN Company) und Trocknung der Tressen

wurde der Farbevorgang wiederholt.

Die Farbmessung erfolgt an der glatten Oberfléche der
Haarbindel mit dem Farbmessgerit Spectro Guide der Firma Byk-
@Gardner. Die Farbparameter L, a, b {Lab-Farbraum} werden

protokolliert.
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Beurteilung des Farbschutzes durch eine Haarbehandlung mit
erfindungsgeméRen kosmetischen Zusammensetzungen:

Gefarbte Haare verédndern den Farbeindruck durch Waschen mit
Shampoo. Die Anderung des Farbeindrucks nach einem Waschzyklus
kann man durch den AE-Wert beschreiben, der definiert ist als:
AE=((L1-Lo)? + (al-a0)2 + (bl-bo)2)*? |

L0, a0, b0 sind die Farbwerte eines gefarbten, unbehandelten
Haarblindels.

L1, al und bl sind die Farbwerte des Haarblindels nach dem

Waschzyklus.

Ein Waschzyklus definiert gich folgendermafen:

Ein Haarblndel wird behandelt mit einer erfindungsgendfien
kosmetischen Zusammensetzung, gefolgt von zwei Shampoowdschen
unter Verwendung eines kommerziellen, siliconfreien Shampoos.
Die Behandlung mit einer erfindungsgeméfen kosmetischen
zZusammengetzung kann erfolgen in Form eines Leave-in Produkts

oder eines Rinse-Off Produktse

Messung des Farbschutzeffekts:

Nach 1,2,3 und 4 Waschzyklen wird jewells der AE-Wert im
Vergleich zum Referengzwert ermittelt. Als Kontrolle dient ein
Haarbiindel, dass zwischen den Shampoowdschen mit einer
kosmetigchen Zusammensetzung behandelt wird, die sich von der
erfindungsgeméfen Zusammensetzung nur dadurch unterscheidet,
dass sie keine Dispersion von vorvernetzten Organopolysiloxanen
enthalt. ‘

Ein gréferer AE-Wert ist Hinweis flr eine groRere Farbanderung.
Der Farbschutzeffekt kann unter Verwendung der folgenden Formel
als Verbesserung desg AE-Werts ausgedrlckt werden:

% Farbschutz entspricht % AE Verbesserung = ((AE(behandelt) -

AE (Kontrolle)) /AE(Kontrolle)) x 100
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Curl Retention:

Bel dieser Methode zur Ermittlung der Haarfixierung werden die
prozentualen Verdnderungen von Ausgangs- zu Endlange von
definiert priparierten Locken im Vergleich zur Haartressenlénge
aufgezeichnet.

Haarblindel werden aus ungeschadigtem, kaukasischem Haar der Fa.
Kerling International Haarfabrik GmbH prédpariert. Haartressen
mit 15 cm Lénge und 3,5 g Gewicht werden jeweils mit einem
Bindfaden gebunden und mit einem geeignetem Klebstoff dauerhaft
fixiert. Die Haartressen werden mit Shampoo gereinigt und mit
voll entsalztem Wasser ausgewaschen. Die Haartressen werden
gek&mnt, auf einen Kunststoffstab mit einem Durchmesser von 1,1
cm gewlckelt, mit einer HUlle temporadr fixiert und bei 50 °C
liber Nacht getrocknet. Die Locken werden von den Kunststoff-
stidben abgestreift und anschliefend mit der erfindungsgemafen
kosmetischen Zusammensetzung behandelt. Nach einer einstlndigen
Trocknungsphase bei Raumtemperatur werden die Locken an einer
skalierten Hangevorrichtung in einen Klimaschrank bei 23 °C und
90% relativer Luftfeuchtigkeit befestigt, Zuvor wurde die
Ausganglinge der Locke bestimmt und notiert. In bestimmten
Zeitintervallen wird die Lockenldnge als Verdnderung zur
Ausgangslédnge liber einen Zeitraum von 24 h abgelesen. Die Curl
Retention wird als prozentuale Verénderung gegenlber dem
Ausgangszustand angegeben. Eine hoher Wert flr die Curl

Retention bedeutet einen guten Halt bzw. gute Fixierung.
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Tm folgenden beziehen sich alle Angaben in Teilen auf Gew.-

teile.

Beigpiele 8A bis 8E

Kosmetigche Zusammensetzung: Rinse-Off Conditioner (Spllung)
Die nachfolgenden Beispiele représentieren kosmetische
Zusammensetzungen enthaltend - in einem kosmetisch akzeptablen
Medium - mindestens ein Haar-Konditionierungsmittel und
mindestens eline wissrige Dispersion von vorvernetzten
Organopolysiloxanen aus den Beispielen 1 bis 7. Der Aktivgehalt
an Organopolysiloxan in der kosmetischen Zusammensetzung

betrigt 2 Gew-%.
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Tabelle la: Rinse-Off Conditionerformulierung 8A bis 8E.
Angabe in Gew.-tellen,

Bestandteile Bsp. 8A |Bsp. 8B |Bsp. 8C|Bsp. 8D |Bsp. 8E
(INCI-name)

Water ad 100 | ad 100 | ad 100 | ad 100 | ad 100
Hydroxyethyl-

cellulose * 1,2 1,2 1,2 1,2 1,2
Cetyl Alcohol ? 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Polysorbate 80 *) 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Behentrimonium

Chloride * 1,8 1,8 1,8 1,8 1,8
Stearamidopropyl

Dimethylamine 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Stearyl Alcohol © 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0
Citric Acid 7 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2

Tetrasodium EDTA
&) - 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2

Fmulsion aus
Beigpiel 1 10,0

Emulsion aus 5,7
Beigpiel 2

Emulsion aus 13,3
Beispiel 3

Erulsion aus 3,3
Beigpiel 4

Emulsion aus
Beigpiel 5

Methylchloroisgo- 0,1 0,1 0,1 0,1
thiazolinone und
Methylisothia-

zolinone * 0,1

Die Rohstoffe sind unter folgenden Handelsnamen erhdltlich:
1)Hydroxyethylcellulose: Tylose® H 4000 P2, Shin-Etsu Chem. Co.
2)Cetylalkohol: Cetylalkohol, Merck KGaA

3)Polysorbate 80: Tween™ 80, Croda CGmbH

4)Behentrimonium Chloride: Genamin® KDMP, Clariant GmbH
5)8tearamidopropyl Dimethylamine, Incromine™ 8B , Croda GmbH
6) Stearylalkohol: Stearylalkohol Merck XGaA

7)Citric Acid: Citric Acid, Sigma

8) Tetrasodium EDTA: EDETA® B Pulver, BASF Corporation
9}Methylchloroisothiazolinone und Methylisothiazolinone:

Rathon™ €@, Rohm and Haas Company, Inc.



10

15

20

25

30

WO 2013/014140 PCT/EP2012/064461

51

Herstellanweisung:

Wagger wird vorgelegt und unter Rihren auf 75°C erwadrmt. Dabei
werden 1,2 Teile Hydroxyethylcellulose zugegeben. Wenn 65°C
erreicht sind, werden 0,5 Teile Stearamidopropyl Dimethylamine,
1 Teil Polysorbate 80, 3 Teile Stearyl Alcochol, 1 Teil Cetyl
Alcohol und 1,8 Teile Behentrimonium Chloride zugegeben. Die
Mischung wird gerlhrt big 75°C erreicht sind und die
Inhaltestoffe geldst vorliegen. Dann wird die Mischung
abgeklhlt. Wahrend deg AbklUhlens werden 0,2 Teile Citric Acid
und 0,2 Teilile Tetrasodium EDTA zugegeben. Beil 35°C werden

0,1 Teile Methylchloroisothiazolinone/Methylisothiazolinone
zugegeben. Unter weiterem Rihren erfolgt die Zugabe der
Emulsion aus den Beilspielen. Die Formulierung wird 15 Minuten

unter Rthren homogenisiert.

Vergleichsversuche V-5 big V-5D:

Kogsmetische Zusammengetzung :Rinse-Off-~Conditioner (Splilung)
Die nachfolgenden Vergleilchsversguche 5A-5D reprisentieren
nicht-erfindungsgemdfe kosmetische Zusammensetzungen enthaltend
- in einem kosmetisch akzeptablen Medium - mindestens ein
Konditionierungsmittel und eilne wéssrige Disgpersion eines
nicht-vorvernetzten Organopolysiloxans. Der Aktivgehalt an

Organopolysiloxan betrdgt 2 Gew-%.

Bei der Herstellung der kosmetischen Zusammensetzungen
entsprechend der Vergleichsversuche V5A-V5D wurde die
Arbeitsweise der Beispiele 8A-8D im folgenden wiederholt, mit
der Abdnderung, dass anstelle der Emulsionen aus Beilgpiel 1-4
(Emulsionen von erfindungsgemdffen vorvernetzten
Organopolysiloxanen) die Emulsionen der Vergleichsversuche V1-
V4 eingesetzt werden. Emulsionen der Vergleichsversuche V1-V4
enthalten zu den Beisgpielen 1-4 bezliglich Ausgangsviskositdt

und Aminzahl analoge, aber unvernetzte Organopolysiloxane.
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Tabelle 1lb: Rinse-0ff Conditionerformulierung VSA bis VSD.

Angabe in Gew.-teillen.

Vergl.~ |Vergl.- |yergl.- |Vergl.-

Bestandteile versuch (versuch |yersuch |vVersuch
{INCI-name) , V-5a V-5B V-5C V~5D
Water ad 100 ad 100 ad 100 ad 100
Hydroxyethylcellulose * 1,2 1,2 1,2 1,2
Cetyl Alcohol # 1,0 1,0 1,0 1,0
Polysorbate 80 °/ 1,0 1,0 1,0 1,0
Behentrimonium Chloride

4 1,8 1,8 1,8 1,8
Stearamidopropyl

Dimethylamine °/ 0,5 0,5 0,5 0,5
Stearyl Alcohol ° 3,0 3,0 3,0 3,0
Citric Acid ” 0,2 0,2 0,2 0,2
Tetrasodium EDTA °/ 0,2 0,2 0,2 0,2
Emulgion aus 10,0

Vergleichsversuch V-1

Emulsion aus
Vergleichaverguch V-2 5,7

Emulsion aus
Vergleichsversuch V-3 13,3

Emulsion aus
Vergleichsversuch V-4

Q|
[t R

Methylchloroiso- 0,1
thiazolinone und
Methylisothiazolinone ? 0,1

Die Rohstoffe gind unter folgenden Handelsnamen erhdltlich:

1)Hydroxyethylcellulose: Tylose® H 4000 P2, Shin-Etsu Chemical
Co.

2)Cetylalkohol: Cetylalkohol, Merck KGaa

3)Polysorbate 80: Tween™ 80, Croda GmbH

4)Behentrimonium Chloride: Genamin® KDMP, Clariant GubH

5) Stearamidopropyl Dimethylawine, Incromine™ 8B , Croda GubH

6)Stearylalkohol: Stearylalkohcol Merck KGaA

7)Citric Acid: Citric Acid, Sigma

8) Tetrasodium EDTA: EDETA® B Pulver, BASF Corporation

9)Methylchloroisothiazolinone und Methylisothiazolinone:

Kathon™ €@, Rohm and Haas Company, Inc.
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Herstellanweisung:

Wasser wird vorgelegt und unter RiUhren auf 75¢C erwdrmt. Dabei
werden 1,2 Teile Hydroxyethylcellulose zugegeben. Wenn 65°C
erreicht sind, werden 0,5 Teile Stearamidopropyl Dimethylamine,
1 Teil Polysorbate 80, 3 Teile Stearyl Alcohol, 1 Teil Cetyl
Alcohol und 1,8 Teile Behentrimonium Chloride zugegeben. Die
Mischung wird gertithrt bis 75°C erreicht sind und die
Inhaltsstoffe geldst vorliegen. Dann wird die Misgchung
abgekithlt. WAhrend des Abklhlens werden 0,2 Teile Citric Acid
und 0,2 Teile Tetrasgodium EDTA zugegeben. Bel 35°C werden

0,1 Teile Methylchloroisothiazolinone/Methylisothiazolinone
zugegeben. Unter weiterem Rihren erfolgt die Zugabe der
Emulsion aus dem Vergleichsversuche V-5A bis V-5D. Die

Formulierung wird 15 Minuten unter Rihren homogenigiert.

Vergleich der Rinse-Off Conditloner der erfindungsgeméfen

Beispiele BA-8D nit den Vergleichsversuchen V~5A bis V-5D.

Die angeflihrten Beispiele und Vergleichsversuche unterscheiden
sich dadurch, dass im Fall der Beispiele 8A-8D wéssrige
Dispersionen von vorvernetzten Organopolysiloxanen Einsatz
fanden, in Vergleichsversuch V-5A bis V-5D jeweils analoge,
wadssrige Dispersionen der entsprechenden nicht vorvernetzten
Organopolysiloxane. Im direkten Vergleich korrelieren folgende

Beigpiele / Vergleichsversuche:

Beispiel 8A - Vergleichsversuch V-5A

Beispiel 8B ~ Vergleichsversuch V-5B

Beispiel 8C - Vergleichsversuch V-5C

f

Beispiel 8D - Vergleichsversuch V-5D
Hydrophobie, Benetzbarkeit von Haaren
Ungeschidigtes, natlrliches Haar weist eine intakte

Lipidschutzschicht an der Haaroberfldche auf und besitzt
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deshalb eine hohe Hydrophobie. Die Hydrophobie dér
Haaroberfliche wird mit zunehmenden Schadigungsgrad der Haare
geringer, da durch die Zerstérung der Haaroberfldache die
wasserabweisende Lipidschutzschicht entlang der Haarfaser
beschidigt wird und als Haaroberfliche vermehrt hydrophile,
aminosidurebasierte Strukturen wirken. Die Haarhydrophobie kann
durch Messung der Zeit bis zum Absinken der Probenkorper
entsprechend der Methodenbeschreibung ,Benetzung mit Wasser -
Hydrophobie von Haaren“ quantifiziert werden. Tabelle 2 zeigt
die Messwerte flr ungeschidigtes und geschédigtes kaukasisches
Haax.

Mit Zunahme der Haarschadigung geht typischerweise der Verlust
von kosmetischen Eigenschaften wie z.B. Glatte, Weichheit,

Glanzg oder Farbeindruck einher.

Tabelle 2: Ergebnisse der Benetzbarkelt von ungeschadigten
(natirlichen) und geschidigten Haartressen / Hydrophobierung
durch Korrelation der Haarhydrophobie mit der Zeit bis zum
Absinken der Probenkdrper entsprechend der Beschreibung

J,Benetzung mit Wasser - Hydrophobie von Haaren®.

Unbehandeltes, Unbehandeltes,
ungegchadigtes, geschidigtes
kaukasisches Haar® kaukasisches Haar?
Zeit bis zum
Absinken der
Probenkérper
[s] 700 1

TFa. Kerling International Haarfabrik GmbH (ungeschidigtes
Haar)
2'Fa. Kerling International Haarfabrik GmbH (Haartressen

Schadigungsgrad B)

Die Behandlung von geschidigten Haaren mit Rinse-Off

Conditionern flihrt wzur Ausbildung eines Schutzfilms auf der



10

15

20

25

30

WO 2013/014140 PCT/EP2012/064461

55

Haaroberfliche, der die Hydrophobie im Vergleich zu
unbehandeltem, geschédigtem Haar erhtht., Mit Erhdhung der
Hydrophobie verbessern sich auch kosmetische Parameter wie z.B.
GlAtte, Weichheit, Glanz oder Farbeindruck. Die Zunahme der
Hydrophobie ist bei den nachfolgend diskutierten Beigpielen und
Vergleichsversuchen abhingig vom Typ des im Rinse-Off
Conditioner eingesetzten Organopolysiloxans. Beilspielswelse ist
die hydrophobisierende Wirkung von Rinse-Off Conditionern,
enthaltend wassrige Dispersionen von aminofunktionalisierten
Polydimethylsiloxanen stédrker als beil Rinse-Off Conditionern,
enthaltend wissrige Dispersionen von Polydimethylsiloxanen.

In allen Fallen fithrt der Einsatz von wdssrigen Dispersionen
vorvernetzter Organopolysiloxane (Synthesebeschreibung in
Beigpiel 1-4) zu einer hdheren Hydrophobisierung als beim
Einsatz von wissrigen Dispersionen der entsprechenden
unvernetzten Organopolysiloxane (Synthesebeschreibung in
Vergleichsversuchen 1-4) als Bestandteil der Rinse-Off
Conditioner. Eine Ubersicht Uber die einzelnen
Versuchsergebnisgsge zur Quantifizierung der Hydrophobie liefern

die Tabellen 3-6.

Tabelle 3: Rinse-Off Conditioner / Ergebnisse der Benetzbarkeit
der Haartressen / Hydrophobierung nach Behandlung mit Rinse-Off
conditioner durch Korrelation der Haarhydrophobie mit der Zeit

bis zum Absinken der Probenkdrper entsprechend der Beschreibung

s,Benetzung mit Wasser - Hydrophobie von Haaren™.

Beispiel 8A Vergleichsversuch V-5A
Zeit bis zum
Abginken der
Probenkdrper
[s] 276 227

Die Behandlung von Haartressen mit einem Rinse-Off Conditioner,

enthaltend eine Mikroemulsion eines vorvernetzten
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aminofunktionellen Silicondls mit der Aminzahl 0,13 (Beispiel
8a), flihrt zu einer hdheren Hydrophobie der Haare im Vergleich
zur Behandlung mit einem Rinse-Off Conditioner, der eine
Mikroemulsion eines analogen, nicht vorvernetzten
aminofunktionellen Silicondls alg Bestandtell aufweist

(Vergleichsversuch V-5A).

Tabelle 4: Rinse-Off Conditioner / Ergebnisse der Benetzbarkeit
der Haartressen / Hydrophobierung nach Behandlung mit Rinse-Off
Conditioner durch Korrelation der Haarhydrophobie mit der Zeit

bis zum Absinken der Probenkdrper entsprechend der Beschreibung

»Benetzung mit Wasser - Hydrophobie von Haaren®.

Belisgpiel 8B Vergleichsversuch V-5B
Zeit bisg zum
Absinken der
Probenkdrper
[s] 235 164

Die Behandlung von Haartressen mit einem Rinse-Off Conditioner,
enthaltend eine Makroemulsion eines vorvernetzten
aminofunktionellen Silicondls mit der Aminzahl 0,16 (Beispiel
8B), flhrt zu einer hdheren Hydrophobie der Haare im Vergleich
zur Behandlung mit einem Rinse-Off Conditioner, der eine
Makroemulsion eines analogen, nicht vorvernetzten
aminofunktionellen 8ilicondls als Bestandteil aufweist

(Vergleichsversuch V-5B) .
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Tabelle 5: Ringe-Off Conditioner / Ergebnisse der Benetzbarkeit
der Haartressen / Hydrophobierung nach Behandlung mit Rinse-Off
Conditioner durch Korrelation der Haarhydrophobie mit der Zeit

bis zum Absinken der Probenkdrper entsprechend der Beschreibung

,Benetzung mit Wasser - Hydrophobie von Haaren®.

Beispiel 8C Vergleichsversuch V-5C
Zeit bis zum
Absinken der
Probenk&rper
[s] 1311 783

Die Behandlung von Haartressen mit einem Rinse-Off Conditioner,
enthaltend eine Mikroemulsion eines vorvernetzten
aminofunktionellen Silicondls mit der Aminzahl 0,26 (Beispiel
8C), fihrt zu einer hdheren Hydrophobie der Haare im Vergleich
zur Behandlung mit einem Rinse-Off Conditioner, der eine
Mikroemulsion eines analogen, nicht vorvernetzten
aminofunktionellen Silicondls als Bestandteil aufweist

(Vergleichsversuch V-5C).

Tabelle 6: Rinse-Off Conditioner / Ergebnisse der Benetzbarkeit
der Haartressen / Hydrophobierung nach Behandlung mit Rinse-Off
Conditioner durch Korrelation der Haarhydrophobie mit der Zeit

bis zum Absinken der Probenkdrper entgprechend der Beschreibung

,Benetzung mit Wasser - Hydrophobie von Haaren®.

Beispiel 8D Vergleichsversuch V-5D
Zeit bis zum
Absinken der
Probenkdrper
[s] 31 19

Die Behandlung von Haartressen mit einem Rinse-Off Conditioner,
enthaltend eine Mikroemulsion eines vorvernetzten Silicondls
(Beispiel 8D), flihrt zu einer hdéheren Hydrophobie der Haare im

Vergleich zur Behandlung mit einem Ringe-Off Conditioner, der
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eine Mikroemulsion eines analogen, nicht vorvernetzten
gilicondls alg Bestandteil aufweist (Vergleichsversuch V-5D).
Beispiel 8D und Vergleichsversuch 5D zeigen deutlich, dass die
Hydrophobie der behandelten Haare bei Verwendung von
Silicondlen im Rinse-Off Conditioner als aktive Komponente
deutlich geringer ist, als beil Verwendung von

aminofunktionalisierten Silicondlen (Beispiel 8A-8C).

In allen Fdllen kann durch den Einsatz von Rinse-Off
Conditionern, enthaltend wAssrige Disgpersionen vorvernetzter
Organopolysiloxane, eine héhere Hydrophobie erzielt werden, als
bei Einsatz der wissrigen Dispersionen der analogen, nicht

vorvernetzten Organopolysiloxane.

Der Einsatz der wissgrigen Dispersionen von vorvernetzten
Organopolysiloxane im Rinse-Off Conditioner fihrt zudem zu
einer deutlichen Verbesserung von konditionerenden
Eigenschaften wie z.B. der Verringerung der Rammkréfte in
nassen und trockenem Zustand oder einer Erhdhung der Weichheilt
der Haare. Weiterhin tritt ein positiver Effekt bezlglich der
Farbbestidndigkeit von gefirbtem Haar gegeniber Shampoowadschen
ein.

Die Ergebnisse sind nachfolgend fir die Rinse-Off Conditioner

der Beispiele 8A-8E aufgefihrt.
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Tabelle 7: Rinse-Off Conditioner / Ergebnisse der
Trockenkdmmkraft- und Nasskimmkraftreduktion und Verbesserung
der Weichheit nach Behandlung mit einem erfindungsgemiien
Rinse-Off Conditioner. Alle Ergebnisse beziehen sich auf den

Vergleich zu unbehandelten Haartressen.

Reduktion _ Reduktion Verbesserung
Trockenkémmkraft |Nassk@mmkraft Weichheit

Bep. | [%] [%] %]

8A 76 92 54

8B 55 91 40

8C 46 85 46

8D 61 21 33

8E 17 77 22

In allen Fallen kann durch Behandlung mit einem Rinse-Off
Conditioner enthaltend eine wissrige Emulsion eines
vorvernetzten Organopolysiloxans eine signifikante Reduktion
der Nassk&mmkraft und Trockenkdmmkraft der Haartressen gemessen
werden, die mit einer deutlichen Verbesserung der Haarweichheit

einhergeht.

Tabelle 8: Rinse-Off Conditioner / Ergebnisse der
Farbschutzmessungen nach Einsatz eines erfindungsgeméfien Rinse-
Off Conditioners. Alle Ergebnisse im Vergleich zum Blindwert

nach vier Wagchzyklen.

Verbegserung im
Vergleich zum
Bsp. Blindwert [%]
8A 9
8B 10
8C 10
8D 8

Tn allen Fallen kann durch Behandlung mit einem Rinse-Off
Conditioner enthaltend eine wéssrige Emulsion eines
vorvernetzten Organopolysiloxans das Auswaschen der roten
Haarfarbe verlangsamt werden. Im Vergleich zur Behandlung der

Haartressen mit einem Conditioner, enthaltend keine wassrige
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Emulsion eines vorvernetzten Organopolysiloxans ergibt sich
eine Verbesserung zwischen 8 und 10 Prozent nach vier
Waschzyklen. Zur Beurteilung der Kenngrdfien und
Versuchsdurchfiihrung, siehe Details in der Methodenbeschreibung

«Farbschutz / Farbmessung".

Zum Vergleich zeigt Tabelle 9 die Ergebnisgse flur die
Trockenkimmkraft- und Nasskdmmkraftreduktion nach Eingatz von
nicht erfindungsgemifien Rinse-0ff Conditionern enthaltend

wissrigen Emulsionen, nicht vorvernetzter Organopolysiloxane.

Tabelle 9: Ergebnisgse der Trockenkdmmkraft- und
Nasskadmmkraftreduktion von nicht erfindungsgeméfen Rinse-Off

Conditionern. Alle Ergebnisse im Vergleich zu unbehandelten

Haartressen.
Reduktion |Reduktion
Trocken~ |Nasskamm-
Vergleichs- kémmkraft |kraft
versuch [%] [%]
V-5A 75 a7
v~5B 51 85
Vv-5C 42 81
v-5D 5 83

Tendentiell sind die Verbesserungen flr Trocken- und
Nasgska&mmkraft bei Einsatz von Dispersionen vorvernetzter
Organopolysiloxane in Rinse-Off Conditionern grdfer (Tabelle 7)
als beil Einsatz der entsprechenden Dispersionen nicht

vorvernetzter Organopolysiloxane (Tabelle 9).

Beispiele 9A /9B bis Beigpiel 13:

Die nachfolgenden Beispiele représentieren kosmetische
zusammensetzungen enthaltend - in einem kosmetisch akzeptablen
Medium - mindestene ein Konditionierungsmittel und mindestens

eine wdssrige Dispersion von vorvernetzten Organopolysiloxanen
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aug den Beispielen 1 bis 7. Der Aktivgehalt an Organopoly-

siloxan in der kosmetischen Zusammensetzung betragt 2 Gew-%.

Beispiel 9A und 9B:

Rosmetische Zusammensetzung: 2-Phasen Conditioner

Tabelle 10: 2-Phasen Leave-In Conditionerformulierungen SA und

9B. Angabe in Gew.-teilen.

Bestandteile Bsp 9A Bsp. 9B
(INCI name)
Agqua (Water VES) ad 100 ad 100

Dimethicone. 15,0 15,0

Propylene Glycol,
Diazolidinyl Urea,

Methylparaben,

propylparaben * 1,0 1,0
Natriumchlorid > 4,0 4,0
Emulgion aus Beispiel 1 3,0

Emulsion aus Beilspiel 6 1,7

1) Dimethicone: Wacker-Beleil® DM 1 plus, Wacker-Chemie AG

2) Propylene Glycol, Diazolidinyl Urea, Methylparaben,
Propylparaben: Germaben® II, International Specialty
Products

3) 25 prozentige Ldsung

Herstellanweisung:

Wasser wird vorgelegt. Esg wird auf 35 °C erwdrmt, dann erfolgt
unter Rithren die Zugabe von Natriumchlorid. Nach vollstaéndigem
Ldgen von Natriumchlorid wird Propylene Glycol, Diazolidinyl
Urea, Methylparaben, Propylparaben zugegeben, auf
Raumtemperatur abgekﬁhlt; und unter Rithren die Emulsion aus den
Beispielen beigemengt. Abschliefend wird die Mischung mit

Dimethicone vermengt. Man erhdlt ein Zwei-Phasen-System, dass
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unter kr&ftigem Schiitteln vermischt werden kann und sich nach

einiger Zeit wieder in zwei Phasen trennt.

Die 2-Phasen Conditioner-behandelten Haare wurden in einem

paneltest als sehr weich, seidig und leicht ka&mmbar bewertet.

Beispiel 10:

Kosmetigche Zusammensetzung: Shampoo

Tabelle 11: Shampooformulierungen 10A-10D.

Angabe in Gew.-teilen.
Bestandteile Bsp. Bsp. Bsp. Bsp.
(INCI-name) 10A 108 10C 10D
Aqua (Water VES) ad 100 ad 100 ad 100 ad 100
Guaxr Hydroxy- 0,20 0,20 0,20 0,20
propyltrimonium
Chloride ™
Sodium Laureth 41,50 41,50 41,50 41,50
Sulfate 2
glycol Distearate 1,20 1,20 1,20 1,20
PEG-150 0,20 0,20 0,20 0,20
Distearate
Emulslon aus
Beispiel 1 10,0
Emulsion aus 5,7
Beispiel 2
Enmulsion aus 13,3
Beispiel 3
Emulsion aus 3,3
Beispiel 4
Cocamidopropyl 13,42 13,42 13,42 13,42
Betaine °
Methylchloroiso- 0,06 0,06 0,06 0,06
thiazolinone und
Methylisothia-
zolinone ¢
Sodium Chloride ” 0,45 0,45 0,45 0,45

1) Guar Hydroxypropyltrimonium Chloride: N-Hance® 3000,

Hercules Inc.

2) Sodium Laureth Sulfat: Genapol® LRO 26,5%, Clariant GubH
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3) Glycol Distearate: Genapol® PMS, Clariant GmbH

4) PEG-150 Distearate: Emulgin? EQ 33, Cognig Deutschland GmbH

5) Cocamidopropyl Betaine: Genagen® CAB 30%, Clariant GmbH

6) Methylchloroisothiazolinone und Methylisothiazolinone:
Kathon™ CG, Rohm and Haas Company, Inc

7) 25-prozentige Losung

" Herstellanweisung:

0,2 Telle Guar Hydroxypropyltrimonium Chloride werden in Wassger
digpergiert. 41,5 Teile Sodium Laureth Sulfate werden langsam
eingertthrt und die Mischung wird schrittweise auf 75°C erwdrmt.
Wahrend des Erwlrmens werden bei 50°C 0,2 Teile PEG-150
Distearate zugegeben, bei 65°C erfolgt die Zugabe von

1,2 Tellen Glycol Distearate.

AnschlieRend wird die Mischung abgekiihlt. Bei Erreichen von
35°C werden 0,06 Teile Methylchloroisothiazolinone/
Methylisothiazolinone und die Emulsion entsprechend dexr
Beispiele zugegeben und 5 Minuten gerilihrt. Abschliefiend werden
13,4 Teile Cocamidopropyl Betaine und 0,5 Teile Natriumchlorid

zugegeben und jeweils 10 Minuten gerlUhrt.

Tabelle 12: Shampoo / Ergebnisse der Trockenkammkraft- und
Nasskadmmkraftreduktion. Verbesserung der Weichheit. Alle

Ergebnisse im Vergleich zu unbehandelten Haartressen.

Reduktion Reduktion Verbesserung
Trockenkdmmkraft |Nasskimmkraft Weichhelt
Bap. | [%] [%] [%]
10Aa 51 83 50
10B 64 57 36
10¢ 60 31 23
10D 27 51 2¢
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Kosmetische Zusammensetzung: Shampoo

Tabelle 13: Shampoo Formulierungen 11A und 11B.

Angabe in Gew.-teilen.

Bestandteile Bsp. 11A | Bsp. 11B
(INCI-name)
Agua (Water VES) ad 100 ad 100
Polyquaternium-10 ' 0,10 0,10
Sodium Laureth Sulfate * 71,60 67,9
Glycol Distearate *’ 1,20 1,20
Hydroxyethylcellulose * 0,20 0,20
Emulsion aus Beispiel 1

10,0
Emulsion aus Beilspiel 7 13,3
Cocamidopropyl Betaine ° 10,0 8,3
Methylchloroisothiazolinone 0,06 0,06
und Methylisothiazolinone ©
Sodium Chloride "' 0,5 1,0

PCT/EP2012/064461

1) Polygquaternium-10: Ucare™ Polymer JR-400, Amerchol

Corporation

2) Sodium Laureth Sulfat: Genapol® LRO 26,5%, Clariant GmbH

3} Glycol Distearate: Genapol® PMS, Clariant GmbH

4) Hydroxyethylcellulose: Tylose® H 4000 P2, Shin-Etsu Chemical

Co

5} Cocamidopropyl Betaine: Genagen CAB 30%, Clariant GmbH

6) Methylchloroisothiazolinone und Methylisothiazolinone:

Kathon™ CG, Rohm and Haas Company, Inc

7) 25-prozentige Lésung

Herstellanweisung:

0,1 Teile Polyquaternium-10 werden in Wasser dispergiert.

gSodium Laureth Sulfate wird langsam eingerthrt und die Mischung

wird auf 75°C erwdrmt. Bei Erreichen von 50°C werden 0,2 Teile

Hydroxyethylcellulose zugegeben, bei 65°C werden 1,2 Teile

Glycol Distearate zugegeben. Die Mischung wird geruhrt, bis

7500 erreicht sind. Dann wird die Mischung abgekithlt. Bei
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Erreichen von 35°C werden 0,06 Teile
Methylchloroisothiazolinone/Methylisothiazolinone und die
Emulsion entsprechend der Beispiele zugegeben und 5 Minuten
gertthrt. AbschlieBend wird Cocamidopropyl Betaine und

Natriumchloridldsung zugegeben und jeweils 10 Minuten gerthrt.

Tabelle 14: Shampoo / Ergebnis der Trockenk&mmkraft- und
Nasskammkraftreduktion. Verbessgerung der Weichheit. Alle

Ergebnigse im Vergleich zu unbehandelten Haartressen.

Reduktion Reduktion Verbesserung
Trockenkédmmkraft Nasskdmmkraft Weichhelt
Bap. | [%] (%] [%]
11A K5 75 52
118 25 48 38

Beispiel 12:

Kosmetische Zusammensetzung: Shampoo

Tabelle 15: Shampoo Formulierung 12.

Angabe in Gew.-teilen.

Bestandteile Bsp. 12
(INCI-name)

Water ad 100
Guar Hydroxypropyltrimonium Chloride * 0,2
Polyquaternium-10 *’ 0,1
Cetearyl Alcohol ¥ 0,5
Glycol Distearate * 1,0
Sodium Laureth Sulfate ° 20,0
Cocamidopropyl Betaine 6,7
Cocamide MEA " 0,5
Carbomer ® 0,6
Emulsion aus Beigpiel 1 2,5
Methylchloroisothiazolinone und 0,1
Methylisothiazolinone °

Triethanolamin ¥ 1,1
Natrium Chloride ** 0,3

1) Guar Hydroxypropyltrimonium Chloride: N-Hance® 3000,

Hercules Inc.
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2) Polyquaternium-10: Ucare™ Polymer JR-400, Amerchol
Corporation

3) Cetearyl Alcohol: Crodacol® CS50, Croda Chemicals, Eurcope
Ltd.

4) Glycol Distearate: Genapol® PMS, Clariant GmbH

5} Bodium Laureth Sulfat: Genapclm LRO 26,5%, Clariant GmbH

6) Cocamidopropyl Betaine: Genagen® CAB 30%, Clariant GmbH

7} Cocamide MEA: COMPERLAN® 100, Cognis Coorporation

8) Carbomer: Carbopol 9409, Noveon

9) Methylchloroigothiazolinone und Methylisothiazolinone:
Kathon™ CG, Rohm and Haas Company, Inc

10) Triethanolamine: Triethanolamine, Merck KGal

11) Sodium Chloride: Natrium Chloride, Merck KGaa

Herstellanwelsung:

0,2 Teile Guar Hydroxypropyltrimonium Chloride werden in Wasser
dispergiert. Unter Erwdrmen auf 75°C werden 0,1 Teile
Polyguaternium-10, 0,5 Telle Cetearyl Alcohol und 1,0 Teile
Glycol Distearate zugegeben., Bel Erreichen von 75°C werden 20
Teile Sodium Laureth sSulfat, 6,7 Teile Cocamidopropyl Betaine
und 0,5 Telle Cocamide MEA langsam eingerlihrt. Carbomer wird
in etwas Wasser vorgeldst und zugegeben. Danach wird abgeklhlt.
Bei Erreichen von 50 °C werden 0,1 Teile
Methylchloroigothiazolinone und Methylisothiazolinone. Bei 35°C
werden 2,5 Teile der Emulsion aus Beispiel 1 und 0,3 Teille
Sodium Chloride zugegeben. Anschliefend werden 1,1 Teile

Triethanolamin zugegeben.
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Tabelle 16: Shampoo / Ergebnis der Trockenkdmmkraft- und

Nagskdmmkraftreduktion. Verbesserung der Weichheit. Alle

Ergebnisse im Vergleich zu unbehandelten Haartressen.

Reduktion Reduktion Verbesserung
Trockenkimmkraft |Nasski3mmkraft Weichheit
Bep. | [%] [%] [%]
12 30 18 3

Beispiel 13:

Rosmetische Zusammensetzung: Haarmousse

Tabelle 17: Haarmousse-Formulierungen 13A ~ 13C.

Angabe in Gew.-teilen.

Bestandteile (INCI name) Bsp. 13A |Bsp. 13B [Bsp. 13C
Water ad 100 ad 100 ad 100
PEG-40 Hydrogenated Castor Oil ¥ 0,5 0,5 0,5
Aminomethyl Propanol 2 1,3 1,3 1,3
Crotonic Acid/vVinyl C8-12 Isoalkyl
Esters/VA/Bis-Vinyldimethicone 4,0 4,0 4,0
Crosspolymer *

Polyquaternium-11 * 5,0 5,0 ,
Cocamidopropyl Betaine ° 5,5 5,5 5,5
Emulsion aus Beispiel 1 0,5

Emulsion aus Belepiel 4 0,2

Emulsion aus Beispiel 5 0,2
Phenoxyethanol and Methylparaben and

Ethylparaben and Butylparaben and 0,5 0,5 0,5
Propylparaben and Isobutylparaben ,
Propane / Butane 8,0 8,0 8,0

1) PEG-40 Hydrogenated Castor Oil: Cremophor® RH 40, BASF AG

2) Aminomethyl Propanol, AMP 30%ig
3) SIM 28073, Wacker Chemie AG

4) Polyquaternium~4: Luviguat PQ 11, BASF AG

5) Cocamidopropyl Betaine: Genagené CAB 30%, Clariant GmbH
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6) Phenoxyethanol and Methylparaben and Ethylparaben and
Butylparaben and Propylparaben and Isobutylparaben:

Phenonip™, Clariant GmbH

Herstellanweisung:

Aminomethyl Propancl wird zusammen mit PEG-40 Hydrogenated
Cagtor Oil unter Rithren in Wasser in einem Becherglas geldst.
anschlieRend wird unter weiterem Rihren wird das Styling
Polymer Crotonic Acid/vinyl C8-12 Isocalkyl Esters/VA/Bis-
Vinyldimethicone Crosspolymer portionsweise zugegeben und
geldst.

In einem zweiten Becherglas wird Wasser vorgelegt und
Polyquaternium-11, Cocamidopropyl Betaine und die Emulsion
entsprechend der Beispiele unter Rihren zugegeben. AbschlieRend
erfolgt die Zugabe des Konservierungsmittels. Nun wird die
Ldsung aug Becherglas 2 zur Ldsung aus Becherglas 1 gegeben und
homogenisiert. Die Mischung wird in Dosen abgeflillt und mit

Propane/Butane als Treibgasgemisch bestlckt.

Die mit Styling Mousse behandelten Haare besitzen als Ergebnis
der Verwendung einer Kombination eines Silicon-Copolymers als
Styling Polymer und der erfindungsgemdfen Dispersion

vorvernetzter Organopolysiloxane einen angenehmen Welchgriff.

Tabelle 18: Haarmousse / Ergebnis der Curl Retention nach 8 h

nach Behandliung mit dem Haarmousse.

Curl Retention nach

Bsp. 8 h [%]
13A 28
13B 32

13C 31
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Patentanspriiche

1. Kosmetische Zusammensetzung enthaltend,

in einem kosmetisch akzeptablen Medium,

mindestens ein Haar-Konditionierungsmittel und

mindestens eine wassrige Dispersion von vorvernetzten

organopolysiloxanen aus Einheiten der allgemeinen Formel

AKT R?R, (ORY) 48104- (nsbscra) (T)
2: (nxbycrd)
wobel
R gleich oder verschieden sein kann, einen einwertigen,

AKT

gesdttigten oder ungesittigten Kohlenwasserstoffrest
mit 1 big 200 Kohlenstoffatomen je Rest, der ein oder
mehrere Heteroatome aug der Gruppe N, P, S, O, und
Halogen enthalten kann, bedeutet,

gleich oder verschieden sein kann, ein Wassergtoffatom
oder einen Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen je
Rest bedeutet,

gleich oder verschieden sein kann, einen einwertigen,
gegebenenfalls substitulerten Kohlenwasserstoffrest mit
1 bilis 18 Kohlenstoffatomen je Rest bedeutet,

ein Rest der Formel -CH,NHR*, -CH,NR%, oder —CH21€R5 ist,

wobel

R* einen einwertigen Kohlenwasgerstoffrest mit 1 bis 18

Kohlengtoffatomen, der ein oder mehrere Heteroatome aus

der Gruppe N und O enthalten kann, bedeutet und

R® einen zweiwertigen Kohlenwasserstoffrest mit 3 bis 12

Kohlenstoffatomen, der ein oder mehrere Heteroatome aus

4 o0 o

der Gruppe N und O enthalten kann, bedeutet,

0, 1 oder 2,

0, 1, 2 oder 3,

0, 1 oder 2 und
0, 1 oder 2 ist,



10

15

20

25

30

35

WO 2013/014140 PCT/EP2012/064461

70

mit der MaRgabe, dass die Summe n+b+c+d < 3 ist und dass
durchschnittlich je Molek(l mindesteng ein Rest AKT
enthalten ist.

Kosmetische Zusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch
gekennzelchnet, dass die Organopolysiloxane nach dem

Entfernen des Wassers elastomere Filme bilden.

Kosmetische Zusammensetzung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass als wassrige Dispersion
eine wassrige Dispersion von vorvernetzten Organopoly-

siloxanen aus Einheiten der allgemeinen Formel

AKTnszAmR' c (ORl) ad i04_ (nemtbto+d) (x7) v
ELAIIRTEES)

enthalten ist, wobei ART, R*, R?, b, ¢, d und n die im

Anspruch 1 daflir angegebene Bedeutung haben,

R’ gleich oder verschieden sind kann, ein einwertiger
Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen
bedeutet,

A  ein Aminorest der allgemeinen Formel

RS- [NR7~R8-],NR7, ,

ist, wobel

R® ein zweiwertiger linearer oder verzweigter
Kohlenwasserstoffrest mit 3 bis 18 Kohlenstoffatomen
bedeutet,

R’ ein Wasserstoffatom, einen Alkylrest mit 1 bis 8
Kohlenstoffatomen oder einen Acylrest bedeutet,

R® ein zweiwertiger Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 6
Kohlenstoffatomen bedeutet,

z 0, 1, 2, 3 oder 4 igt, und
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m 0 oder 1 ist,

mit der Mafgabe, dass die Summe n+mtb+c+d < 3 ist und n und
m in derselben Siloxaneinheit nicht gleichzeitig 1 sind und
dass durcheschnittlich je Molek{ll mindestens ein Rest AXT

und ein Rest A enthalten ist.

Kosmetigche Zusammensetzung nach Anspruch 1, 2 oder 3,
dadurch gekennzeichnet, dass die wlssrige Dispersion von
vorvernetzten Organopolysiloxanen hergestellt wird, indem
mindestens ein Organopolysiloxan (1) aus Einheiten der

allgemeinen Formel

Re (ORY) 483104 (c4q) (1)
4 (esd)

wobei R und R' die im Anspruch 1 dafiir angegebene Bedeutung
haben,

el 0, 1, 2 oder 3 und d 0, 1 oder 2 ist,

mit der MaRgabe, dass die Summe c+d < 3 ist und

im Organcpolysiloxan (1) durchschnittlich mindestens ein
Rest OR' je Moleklil, bevorzugt in der Bedeutung von R
gleich Wasserstoffatom, enthalten ist,

mit mindestens einem hochreaktiven Silan (2) der

allgemeinen Formel

(AKT) 2R*,S1 (OR?) 4- (asp) (ITT) oder deren Teilhydrolysate

wobei AKT und R? die im Anspruch 1 daflir angegebene

Bedeutung haben,

R® gleich oder verschieden sein kann, einen Alkylrest mit
1 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest bedeutet,

a 1 oder 2, bevorzugt 1, ist und

b 0, 1 oder 2, bavorzugt 0 oder 1 ist,

mit der MaRgabe, dass die Summe a+b < 3 ist,
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in Gegenwart von Wasser (3),

und Emulgator (4)

umgesetzt wird,

mit der Malgabe, dass keine metallhaltigen Katalysatoren
mit verwendet werden, und

dass Organopolysiloxan (1) und Silan (2) in Art und Menge
go gewdhlt werden, dass die Organopolysiloxane in den

erhaltenen Dispersionen vorvernetzt sind.

Kosmetische Zusammensetzung nach Anspruch 4, dadurch
gekennzeichnet, dass bei der Herstellung der wédssrigen
Digpersion von vorvernetzten Organopolysiloxanen als

Organopolysiloxane (1) solche der allgemeinen Formel
(R'O)R’,810(81iAR’ 0),(SiR’,0) SiR’, (OR') (Ive)

eingesetzt werden, wobei

R’ gleich oder verschieden sein kann, ein einwertiger
Kohlenwassgerstoffrest mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen
bedeutet,

R' gleich oder verschieden sein kann, ein Wasserstoffatom
oder einen Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen je
Rest bedeutet,

der Aminorest A die im Anspruch 3 daflir angegebene

Bedeutung hat,

p eine ganze Zahl von 1 big 1000, vorzugsweise 1 bis 10 und

g 0 oder eine ganze Zahl von 1 bis 2000, vorzugsweise 50
bis 1000, ist,

mit der MaRgabe, dass 10 bisg 100 %, vorzugswelse 20 bis

¢

100 % aller Reste R Wasserstoffatome sind.

Kosmetische Zusammensetzung nach Anspruch 4 oder 5, dadurch

gekennzeichnet, dass beil der Herstellung der wassrigen

PCT/EP2012/064461
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Dispersion von vorvernetzten Organopolysiloxanen als Silan
(2) mindestens ein trifunktionelles 8ilan eingesetzt wird,

beli dem a = 1 und b = 0 ist.

Kogsmetische Zusammensetzung nach Anspruch 4, 5 oder 6,
dadurch gekennzeichnet, dass bel der Herstellung der
wassrigen Dispersion von vorvernetziten Organopolysiloxanen

der Rest -OR® im Silan (2) ein Ethoxyrest ist.

Kosmetigche Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis
7, dadurch gekennzeichnet, dass der Rest AKT ein

Cyclohexylaminomethyl- oder ein Morpholinomethylrest ist.

Kosmetische Zusammensetzung nach einem der Ansprliiche 1 bis
8, dadurch gekennzeichnet, dass als Haar-Konditionierungs-
mittel solche ausgewahlt aus der Gruppe von

kationischen Polymeren,

kationischen Tensiden,

nicht polymer vorliegenden quaternidren
Ammoniumverbindungen,

Organopolysiloxanen und Organopolysiloxancopolymeren, die
von den vorvernetzten Organopolysiloxanen der Formel (I)
verschieden sgind,

Fettsdureestern und Fettsdurealkoholen,

natlrlichen oder synthetischen Olen und Wachsen und
Panthenol, Lipiden, Proteinen und hydrolysierten Proteinen,
sowlie deren Mischungen

eingesetzt werden.
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Kosmetigche Zusammensetzung nach Anspruch 9, dadurch
gekennzeichnet, dass als Haar-Konditionierungsmittel
solches ausgewdhlt aus der Gruppe bestehend aus
quaterndrem Ammoniumderivat eines mit Propylenglycolether
modifizierten Cyamopsis Tetragonoloba (Guar) Gums,
polymerem guaterndren Ammoniumsalz des Reaktiongprodukts
von Hydroxyethylcellulose mit Trimethylammonium-
substitulerten Epoxid,

Chlorid, Bromid und Methosulfat-Salz des
Cetyltrimethylanmoniums und Behenyltrimethylammoniums,
N- [3~ (Dimethylamino) propyl] octadecanamid,

1-Octadecanol und 1-Hexadecanol,

sowie deren Mischungen

eingesetzt wird.

Kosmetische Zusammensetzung nach einem der Ansprlche 1 bis
10, dadurch gekennzeichnet, dass das kosmetisch akzeptable

Medium Wasser ist.

Kosmetische Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis
11, dadurch gekennzeichnet, dass sie weiltere kosmetisch
lUbliche Additive, ausgewdhlt aus der Gruppe von
Tensiden, wie anionische, nichtionische und amphotere
Tenside,

Verdickern, Gelierungsmitteln,

Filmbildner,

feuchtigkeitsspendenden Mitteln,

Uv-Filter,

perlglanzgebenden Mitteln,

vitaminen,

Antioxidantien,

Coffein,

Anti-Schuppenwirkstoffen und
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Kongervierungsmitteln,

enthalten.

Verfahren zur Herstellung der kosmetischen Zusammensetzung
durch Mischen mindestens einer wéssrigen Dispersion von
vorvernetzten Organopolysiloxanen nach einem der Anspriche
1 big 3 und 8 bis 12 oder hergestellt nach einem der
Ansprlche 4 bis 7 mit mindestens einem
Konditionierungsmittel

und ggf. weiteren kosmetisch tblichen Additiven

in einem kosmetisch akzeptablen Medium.

Verwendung der kosmetischen Zusammensetzung nach einem der
Angpriche 1 bis 13 zur Behandlung von keratinischen Fasern,

bevorzugt Haarern.
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