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Wasservertragliche Sole zur Beschichtung verschiedener Substrate

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist die Herstellung lagerstabiler und
wasservertraglicher anorganischer/organischer Sole, welche zur Oberflachen-
Funktionalisierung unterschiedlichster Substrate geeignet sind.

Unter anderem in der Textiltechnik ist man bestrebt, durch die
Nachbehandlung von textilen Materialien durch Beschichtung oder Ausristung
die physikalischen mechanischen Eigenschaften nachhaltig zu verbessern;
zusatzlich sollen dem Material neue Eigenschaften wie beispielsweise
verbesserter Weichgriff, Hydrophilie, Hydrophobie, antimikrobielle
Wirksamkeit, Flamm- oder UV-Schutz verliehen werden. Diese Eigenschaften

werden durch die Applikation unterschiedlichster Ausrustungsmittel erzielt.

Die Beschichtung oder Ausriustung eines textilen Materials, speziell fir den
Bekleidungsbereich, unterliegt einer standigen Belastung wie beispielsweise
Bewegung, Reibung oder der Haushaltswasche, der jede gebrauchstlchtige
Textilie bis zu hundert Mal ausgesetzt ist. Die Haushaltswasche stellt fur das
Textil und die applizierte Beschichtung eine extrem groBBe Belastung dar. Eine
waschpermanente Beschichtung oder Ausristung darf weder durch Quellung
der Faser, durch mechanische Belastung noch durch Tenside oder Alkali
geschadigt werden. Besonders wichtig ist die Alkaliresistenz, die eine
waschpermanente Ausrustung aufweisen muss, denn um eine maoglichst gute
Schmutzentfernung wahrend einer Haushaltswasche zu erhalten, ist ein hoher
pH-Wert der Waschflotte notwendig. Schmutz und Textilfaser werden negativ
aufgeladen und damit die elektrostatischen AbstoBungskrafte verstarkt. Um
die Alkalitat zu erhdéhen, wird dem Waschmittel Soda zugesetzt. Daher erzielen
handelstbliche Vollwaschmittel in der Waschlauge einen pH-Wert von 10 bis
11. Wie allgemein bekannt ist, werden viele Beschichtungen unter diesen
Bedingungen chemisch angegriffen und sukzessiv abgewaschen. Spezielle
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chemische Bindungen wie beispielsweise in Estergruppen oder Silizium-
Sauerstoffbindungen, wie sie in Silikonverbindungen vorliegen, kénnen im
alkalischen Milieu gespalten werden. Eine permanente Beschichtung sollte
gleichmagBig und sehr engmaschig vernetzt sein, damit der Waschflotte keine
Angriffspunkte geboten werden. Um dies zu gewahrleisten, muss das
Beschichtungsmittel Uber ein hohes MaB an Vernetzungspunkten verfligen.
Aus diesem Grund bendtigt man fur die Herstellung solcher Zubereitungen
Edukte, die eine hohe Anzahl an reaktiven Gruppen aufweisen, die eine
Vernetzung untereinander oder eine Reaktion mit dem Substrat eingehen

kdonnen.

Als hochreaktive, quervernetzende Beschichtungsmittel fur Glaser und
polymere Kunststoffe sind Sol-Gel-Systeme auf der Basis
anorganischer/organischer Komposite allgemein bekannt. Hierflr eingesetzte
Sole sind meist sehr verdinnte, Losemittel basierende Systeme mit einem
maximalen Festkdrperanteil von 5 bis 10 %. Durch langere Lagerung, Zugabe
von Wasser, thermische Belastung oder Aufkonzentrierung verlieren die Sole
stark an Stabilitat und gehen in den nicht mehr verarbeitbaren Gelzustand

uber.

FUr den industriellen MaB3stab in der Textiltechnik konnten derartige Systeme
bisher keinen Eingang finden. Dies ist im Wesentlichen darauf zuruckzuflihren,
dass in der Textilindustrie fast alle Prozesse und Maschinen flur die Applikation
auf wassrige Bader und Anwendungsflotten abgestimmt sind.

Aufgrund der geringen Wasservertraglichkeit bzw. der geringen
Wasserstabilitat literaturbekannter Sole verbietet sich daher in der Regel eine
Anwendung in der Textilveredlungsindustrie. Auch stark alkohol- bzw.
[6semittelhaltige Systeme kdnnen normalerweise nicht zum Einsatz kommen,
da Trocknung und Fixierung in fast allen Textilveredlungsbetrieben in nicht
explosionsgesicherten Anlagen durchgeflihrt werden, welche zum Teil noch
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durch eine offene Flamme beheizt werden. Aus diesem Grund ist es auch
zwingend notwendig, Produkte einzusetzen, die einen unproblematischen

Flammpunkt aufweisen.

Durch die Verdunnung Alkohol basierender Sole mit Wasser zu den textilen
Anwendungskonzentrationen, weisen die Zubereitungen eine starke Neigung
zur Hydrolyse und Kondensation auf. Die Flotten triben nach kurzer Zeit ein
und gegebenenfalls fallt ein Metalloxid als Feststoff aus. Derartige instabile
Systeme sind fur den Einsatz als Ausrustungsmittel flir einen gleichmaBigen
Auftrag auf das Textil nicht geeignet. Versucht man zur Erhéhung des
Flammpunktes den durch die Hydrolyse frei gewordenen Alkohol z.B. destillativ
zu entfernen, werden die Sole destabilisiert und es bildet sich ein
wasserunldsliches Gel, das eine weitere Verarbeitung deutlich erschwert bzw.
unmaglich macht. Konzentrierte Sole zZur Zubereitung von
Beschichtungssystemen flUr die textile Applikation mussen wasservertraglich
(das heiBBt unter anderem mit Wasser mischbar) sein, dirfen keinen niedrigen
Flammpunkt aufweisen und muissen Uber den gesamten Ausrustungsprozess in

gegebenenfalls wassrigen Badern und Anwendungsflotten stabil sein.

In US 2004/0117915 Al wird eine multifunktionelle nanoskalige
Oberflachenbehandlung flir Textilien beschrieben. Hierbei wird eine
Metalloxidmatrix zur Verbesserung der Oberflacheneigenschaften appliziert. Es
wird darauf hingewiesen, dass das Textil sowie die Nanosol-Zubereitung

wahrend der Applikation wasserfrei sein mussen.

In DE 19756906 Al werden Beschichtungsmittel flr textile und polymere
Materialien beansprucht. Das Beschichtungsmittel wird aus drei Komponenten,
a) ein Schicht bildendes Organosol, b) ein Aluminium- oder
Zirkoniumhalogenid sowie einer vernetzenden Verbindung mit mindestens

zwei Hydroxylgruppen hergestellt, die fur sich lagerstabil sind, aber erst
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unmittelbar vor der Beschichtung gemischt werden und als Mischung nur eine

sehr begrenzte Stabilitat aufweist.

In DE 19816136 Al werden nanostrukturierte Formkorper und Schichten und
deren Herstellung Uber stabile Wasser |6sliche Vorstufen beschrieben. Hierbei
werden wassrige, kolloidale Suspensionen mit reaktiven monomeren oder
oligomeren Komponenten beschichtet. So kodnnen wassrige Sole wie
beispielsweise Bohmit-, TiO,-, ZrO,-, oder SiO,-Sole derart umgesetzt werden,
dass nach der Aufkonzentrierung und gegebenenfalls Dispergierung des
flissigen Rlckstandes in Wasser klare Losungen erhalten werden, die Uber
einen langeren Zeitraum stabil sind, wobei das Abziehen des Losemittels flr
die Stabilisierung des Systems erforderlich ist. Bei den beschriebenen
reaktiven Komponenten handelt es sich um verschiedene Silane, mit denen die
Sole umgesetzt werden. Die dabei entstehenden Silizium-Sauerstoffbindungen
sind aufgrund der geringeren Alkalistabilitdt nicht ausreichend waschecht. Die
derart hergestellten Systeme werden flr optische Zwecke auf Glaser,

Kunststoffe sowie Metalle aufgebracht.

In DE 10063519 Al werden Idsungsmittelarme Sol-Gel-Systeme beschrieben,
die durch a) die Hydrolyse oder Kondensation eines Silans, eines Alkoxids oder
mehrerer Alkoxide verschiedener Haupt- oder Nebengruppenelementen und b)
der Zugabe von Wasser bis zur Phasentrennung sowie ¢) der Abtrennung der
Kondensatphase erhaltlich sind. Die in Wasser unldsliche Kondensatphase
kann nur mit Hilfe eines Dispergiermittels wieder in Wasser aufgenommen
werden, die daraus resultierende Dispersion wird als Bindemittel fur

verschiedene Substrate eingesetzt.

EP 1 252 214 B1 betrifft eine organometallische Zusammensetzung, die einen
Komplex von wenigstens einem Orthoester eines Metalls mit der Formel
M(ROACAC)«(OR")y umfasst, worin
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(a) M aus der Gruppe ausgewahlt ist, die besteht aus Titan, Zirkonium
und Hafnium;

(b) ROAcCAc einen Ester eines Alkohols ROH, wobei R eine
(gegebenenfalls substituierte) C;.30 cyclische, verzweigtkettige oder
geradkettige Alkyl-, Alkenyl-, Aryl- oder Alkyl-Aryl-Gruppe oder eine
Mischung davon umfasst, mit Acetessigsaure bezeichnet;

(c) OR’ der Rest eines Alkohols R'OH ist, wobei R’ eine (gegebenenfalls
substituierte) C;.30 cyclische, verzweigtkettige oder geradkettige
Alkyl-, Alkenyl-, Aryl- oder Alkyl-Aryl-Gruppe oder eine Mischung
davon umfasst, und

(d) xundy jeweils im Bereich 1 bis 3 liegen und x + y = 4;

wobei dann, wenn M Zirkonium ist, R’ nicht aus einer C,.g-Alkyl- oder

Alkoxyalkyl-Gruppe besteht.

WO 03/093383 Al beschreibt Substrate, die mit einer Biofilm-hemmenden
Beschichtung aus einem mit organischen Gruppen modifizierten anorganischen
Kondensat versehen sind, wobei zumindest ein Teil der organischen Gruppen
des Kondensats Fluoratome aufweist und Kupfer- oder Silberkolloide in der
Beschichtung enthalten sind.

DE 10 2006 024 727 Al beschreibt ein Sol basiertes wasserverdunnbares
Konzentrat zur Herstellung von Beschichtungsmitteln, enthaltend eine
Abmischung folgender Komponenten:

(A) 0,5 bis 25 Gew.-% eines Organosols, erhaltlich durch Hydrolyse und

Kondensation eines oder mehrerer Alkoxysilane der allgemeinen Formel I

R4-SI(OR")x (1)

wobei
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R’ fUr eine gegebenenfalls substituierte Kohlenwasserstoffgruppe mit 1 bis 8
Kohlenstoffatomen, die Reste R gleich oder verschieden voneinander, jeweils
eine gegebenenfalls substituierte Kohlenwasserstoffgruppe mit 1 bis 22
Kohlenstoffatomen darstellen und x 1,2 oder 3 ist,

(B) 4 bis 55 Gew.% eines oder mehrerer Alkoxide der allgemeinen Formel II

Me(OR")n (1IT)

wobei

Me flr Ti, Zr, Hf, Al, n fur die Wertigkeit des Metallkations steht und R’ die
oben genannte Bedeutung hat,

(C) 0,1 bis 15 Gew.-% eines oder mehrerer Komplexbildners zur Reduktion
der Hydrolysegeschwindigkeit der Komponenten (A) und (B) und

(D) 5 bis 95 Gew.-% eines wasservertraglichen oder mit Wasser mischbaren
Losemittels mit einem Siedepunkt von wenigstens 150 °C,

jeweils bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und (D).

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, lagerstabile
anorganische/organische Sole zur Verfligung zu stellen, die mit Wasser und
gegebenenfalls einem Dispergiermittel zu Beschichtungsmitteln insbesondere
fur textile Materialien gemischt werden kénnen, wobei das Substrat nach der
Beschichtung - wenn Uberhaupt - nur geringfugig von seiner ursprunglichen

Flexibilitat verliert.

Die vorgenannte Aufgabe wird in einer ersten Ausfihrungsform geldst durch
ein Verfahren zur Herstellung von lagerstabilen, wasservertraglichen Solen zur
Funktionalisierung von  Oberflachen durch  Abmischung folgender

Komponenten:
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(A) 0,5 bis 40 Gew.-% eines Organosols, erhaltlich durch Hydrolyse und
Kondensation einer oder mehrerer Siliziumverbindungen der

allgemeinen Formel I

RZ ] (I)

wobei

R fur gleiche oder verschiedene uUber ein C-Atom an das Siliziumatom
gebundene, gegebenenfalls mit funktionellen Gruppen substituierte
Kohlenwasserstoffgruppen mit 1 bis 22 C-Atomen steht, die
gegebenenfalls durch Sauerstoff-, Schwefel, Stickstoff oder die Gruppe

NR?, mit R® gleich Wasserstoff oder C; bis Cy4-Alkyl unterbrochen sind,

die Reste R' gleich oder verschieden voneinander R* oder Si(R)3
bedeuten, wobei R* gleich oder verschieden voneinander jeweils eine
gegebenenfalls substituierte Kohlenwasserstoffgruppe mit 1 bis 8
Kohlenstoffatomen darstellt die gegebenenfalls durch Sauerstoff,
Schwefel, Stickstoff oder die Gruppe NR® mit der oben genannten
Bedeutung unterbrochen sind und R’ gleich R* und/oder O-R* ist,

R? gleich oder verschieden voneinander fiir O-R! oder R* steht wobei R!

und R* die oben genannten Bedeutungen haben und

n einen Wert von 1 bis 30 hat,

(B) 0 bis 40 Gew.-% eines oder mehrerer Alkoxide der allgemeinen
Formel II
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Me (ORY)m (II)

wobei
im Fall von n = 1 Me fir Si und m fur 4 steht und im Fall von n > 1 Me
far Si, Ti, Zr, Hf, Al und m fUr die Wertigkeit des Metallkations steht und

R* die oben genannte Bedeutung hat,

(C) 0 bis 8 Gew.-% eines oder mehrerer Komplexbildners zur Reduktion
der Hydrolysegeschwindigkeit der Komponenten (A) und (B) und

(D) 12 bis 99,5 Gew.-% eines oder mehrerer wasservertraglicher oder
mit Wasser mischbarer Losemittel mit einem Siedepunkt von wenigstens
150 °C, bevorzugt von wenigstens 160°C,

jeweils bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und

(D),

wobei man im Anschluss an die Reaktion gegebenenfalls den bei der Hydrolyse
entstehenden Alkohol mit einem Siedepunkt von bis zu 160 °C destillativ
entfernt, um einen Flammpunkt des Reaktionsprodukts von wenigstens 65 °C ,
insbesondere wenigstens 100 °C einzustellen.

Diese Zusammensetzungen unterscheiden sich also von den in DE 10 2006
024 727 Al Offenbarten dadurch, dass bei Komponente (B) zwei Alternativen
vorgesehen sind (n = 1 bzw. n > 1), wobei die sich in Abhangigkeit von n
ergebenden Alternativen eindeutig von den Zusammensetzungen in DE 10
2006 024 727 Al verschieden sind (dies gilt selbst fir den Fall von 0 Gew.-%
der Komponente (B), da in DE 10 2006 024 727 Al der allgemeinen Formel II
der vorliegenden Erfindung entsprechenden Alkoxide zwingend vorgesehen
sind, namlich in einer Menge von 4 bis 55 Gew.-%).



WO 2009/062907 PCT/EP2008/065220

Das oben genannte Organosol kann durch an sich bekannte Hydrolyse und
Kondensation der monomeren bzw. polymeren Siliziumverbindungen,
insbesondere ohne Anwesenheit von Dispergiermitteln erhalten werden.
Beispielsweise ist es mdglich, entsprechende Komponenten mit einer
wassrigen sauren LOsung zu versetzen, so dass ein entsprechendes

insbesondere klares Hydrolysat erhalten wird.

Beispiele fur Reste R in der obigen Formel sind lineare und/oder verzweigte
Alkyl-, Alkenyl-, Aryl-, Alkylaryl-, Arylalkyl-, Arylalkenyl-, Alkenylaryl-Reste
(vorzugsweise mit jeweils 1 bis 22 wund insbesondere 1 bis 16
Kohlenstoffatomen und cyclische Formen einschlieBend), die durch Sauerstoff-
, Schwefel-, Stickstoffatome oder die Gruppe NR" (R“ = Wasserstoff oder Ci.14-
Alkyl) unterbrochen sein kénnen und einen oder mehrere Substituenten aus
der Gruppe der Halogene und der gegebenenfalls substituierten Amino-, Amid-
,  Ammonium-, Carboxy-, Mercapto-, Isocyanato-, Hydroxy-, Alkoxy-,
Alkoxycarbonyl-, Acryloxy-, Methacryloxy-, Epoxy- oder perfluorierte

Alkylgruppen tragen kdénnen.

Besonders bevorzugt befindet sich unter den obigen Alkoxyverbindungen der
allgemeinen Formel (I) mindestens eines, in welchem mindestens ein Rest R
Uber eine Gruppierung verflgt, die eine Polyadditions- (einschlieB3lich
Polymerisations-) oder Polykondensationsreaktion eingehen kann.

Bei dieser zur Polyadditions- oder Polykondensationsreaktion befahigten
Gruppierung handelt es sich vorzugsweise um eine Epoxygruppe oder
(vorzugsweise aktivierte) Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen
(insbesondere Doppelbindungen), wobei eine (Meth)acrylatgruppe ein

besonders bevorzugtes Beispiel fur die letztgenannten Gruppierungen ist.

Die Komponente (A) mit n > 1, d.h. alkoxyfunktionelle, organomodifizierte

Siloxane der allgemeinen Formel (I), kdnnen bevorzugt Uber eine zweistufige
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Synthese bestehend aus einer Equilibrierungs- und einer sich anschlieBenden
Hydrosilylierungsreaktion hergestellt werden:

In einem ersten Schritt werden mit Hilfe eines Katalysators alkoxyfunktionelle
Silane (III) mit cyclischen Siloxanen (IV) und Methylwasserstoffsiloxanen (V)
bis zur Erreichung eines Gleichgewichts zur Reaktion gebracht (siehe
Reaktionsschema 1). Diese Reaktion ist unter der Bezeichnung
Equilibrierungsreaktion bekannt und wird z.B. bei W. Noll, Chemie und

Technologie der Silicone, 1968, S. 188 ff. naher beschrieben.
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Reaktionsschema 1:
CH, TH3 CH, CH; OR'
k H3C—Si—0——3|i—0——8i—CH3+ P sli—o + gHsC Si—OR’
CH3 H CH; <|:H3 OR'
| dyq | do
V) (v) (IID)
1)Trifluormethansulfonsaure CH, CHs,
2)Natriumhydrogencarbonat | |
» m R'—o0 sli—o sli—o R’
H oL CHs b

(VD
In einem zweiten Schritt (siehe Reaktionsschema 2), der Hydrosilylierung,
wird das erhaltene Wasserstoffsiloxan (VI), wie in EP 1 448 648 B1

beschrieben mit den gewlunschten Allylverbindungen (VII) umgesetzt.

Reaktionsschema 2:

CH, CH,
Pt | |
= R’ oL Si O}—Ssi o} R!
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Zur Chemie der Polysiloxane, insbesondere zur Hydrosilylierung, wird
verwiesen auf Walter Noll, Chemie und Technologie der Silicone, Verlag
Weinheim, 2. neu bearbeitete Auflage 1968, ISBN: 0125207506, sowie auf
Bogdan Marciniec (Hrsg.), Comprehensive Handbook of Hydrosilylation, S. 11-
18, Pergamon Press 1992.

Das nach dem Hydrosilylierungsschritt erhaltene Polysiloxan enthalt meist
noch Uberschissige Mengen nicht abreagierter Allylverbindung (VII) als
Verunreinigung. Diese stehen der weiteren Anwendung der Polysiloxane in der
vorliegenden Erfindung jedoch nicht hinderlich entgegen. Die nach obigen
Verfahren hergestellten Polysiloxane weisen im Allgemeinen bei 20 °C eine
Viskositat von 15 mPas bis 1000 mPas auf, bevorzugt sind 70 bis 700 mPas.

Wird im Verlauf der Reaktion dann weiterhin wenigstens ein Alkoxid der
allgemeinen Formel (II) mit dem Hydrolysat zusammengegeben, so tritt
bereits eine erste Reaktion ein.

Die erfindungsgemal eingesetzten Alkoxide (Komponente B) der allgemeinen
Formel (II) sind sehr reaktiv, so dass in Abwesenheit des Komplexbildners (C)
die Komponenten (A) und (B) bei Kontakt mit Wasser sehr schnell

hydrolisieren wlrden.

Erfindungsgeman ist es jedoch nicht erforderlich, die reaktionsfahigen Alkoxide
direkt in komplexierter Form einzusetzen. Vielmehr ist es maoglich, den oder
die Komplexbildner kurz nach dem Start der Reaktion der Komponenten (A)
und (B) hinzuzugeben.
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Konkrete Beispiele flr derartige Verbindungen sind Aluminium-sek.-butylat,
Tetramethoxysilan (TMOS), Tetraethoxysilan (TEOS), Tetra-isopropoxysilan,
Titanisopropoxid, Titanpropoxid, Titanbutoxid, Zirkoniumisopropoxid,

Zirkoniumpropoxid, Zirkoniumbutoxid, Zirkoniumethoxid.

Insbesondere bei den reaktionsfahigeren Alkoxiden (beispielsweise von Al, Ti,
Zr usw.) kann es sich jedoch empfehlen, diese direkt in komplexierter Form
einzusetzen,  wobei Beispiele  fur geeignete  Komplexierungsmittel
beispielsweise gesattigte wie auch ungesattigte Carbonsdauren und B-
Dicarbonyl-Verbindungen, wie beispielsweise Essigsdure, Milchsaure,
Methacrylsdure, Acetylaceton und Acetessigsaurethylester, sind. Ebenfalls
geeignet sind Ethanolamine sowie Alkylphosphate, wie beispielsweise Tri-,

Diethanolamin und Butylphosphat.

Konkrete Beispiele flr derartig komplexierte Alkoxide sind Titanacetyl-
acetonate, Titanbisethylacetoacetate, Triethanolamintitanate,
Triethanolaminzirconate oder Zirkoniumdiethylcitrate.

Der Komplexbildner (C), insbesondere eine Chelat-Verbindung, bewirkt eine
gewisse Komplexierung des Metallkations, S0 dass die
Hydrolysegeschwindigkeit der Komponenten (A) und (B) reduziert wird.

Als weiteren Bestandteil umfasst das erfindungsgemaBe, mit Wasser
verdunnbare Gemisch ein wasservertragliches oder mit Wasser mischbares

Losemittel mit einem Siedepunkt von wenigstens 160 °C.

Beispielsweise kann Diethylenglykol oder Triethylenglykol eingesetzt werden.
Weiterhin kommen beispielsweise Butyldiglykol, Propylenglykole,

Butylenglykole, Polyethylenglykole als Komponente (D) in Betracht.
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Die Aufgabe der hochsiedenden Losungsmittel besteht insbesondere darin,
dass im Austausch gegen den bei der Hydrolyse frei werdenden
niedermolekularen Alkohol eine verbesserte Bestandigkeit der

erfindungsgemaBen Gemische erreicht werden kann.

In einer bevorzugten AusfUuhrungsform der vorliegenden Erfindung ist das
Gemisch dadurch gekennzeichnet, dass die Komponenten (A) und (B)
zusammen in einer Konzentration von wenigstens 15 Gew.-%, bezogen auf
100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und (D) vorliegen. Ist die
Gesamtmenge der Komponenten (A) und (B) in den erfindungsgemafien
Gemischen zu gering, so lassen sich nur unter groBen Schwierigkeiten
gleichmaBig deckende Beschichtungen auf den verschiedensten Substraten
herstellen.

Die Komponente (B) dient als Vernetzungsmittel fur die Alkoxyverbindungen
der Komponenten (A). Mit dem Gehalt an Komponente (B) steuert man den
Vernetzungsgrad der resultierenden Beschichtung, d.h. fir weichgriffgebende
Beschichtungen darf der Vernetzungsgrad nicht zu hoch sein, da mit
steigendem Vernetzungsgrad die Steifheit zunimmt. Dementsprechend ist es
im Sinne der vorliegenden Erfindung besonders bevorzugt, wenn das
Gewichtsverhaltnis der Komponente (A) zu Komponente (B) im Bereich von
0,25 zu 1 bis 1 zu 100 liegt.

Besonders bevorzugt im Sinne der vorgenannten Aufgabenstellung ist ein
Gemisch dann, wenn die Komponenten (A) und (B) zusammen in einer
Konzentration von wenigstens 25 Gew.-% bezogen auf 100 Gew.-% der
Komponenten (A), (B), (C) und (D) vorliegen und das Gewichtsverhaltnis der

Komponente (A) zu Komponente (B) im Bereich 0,5 zu 1 bis 1 zu 25 liegt.

In den oben beschriebenen Verbindungen der Formel 1 sind die Si-O-
Bindungen entlang der Si-O-Silikonkette besonders hydrolysestabil. Fur eine
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Kondensation entweder mit anderen Silikonketten oder mit den Alkoxiden der
Formel II muss jedoch noch mindestens eine weitere, zur Hydrolyse befahigte
Alkoxygruppe enthalten sein. Im Sinne der vorliegenden Erfindung ist es
folglich bevorzugt, wenn die Komponente (A) mindestens eine zur Hydrolyse

befahigte Alkoxygruppe tragt.

In einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung ist
das Gemisch dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (A), ein
Organosol ist, das durch Hydrolyse und Kondensation von gegebenenfalls in
organischen Ldsemitteln geldsten Siliziumverbindungen der allgemeinen
Formel I, wobei R fur gleiche oder verschiedene Uber ein C-Atom an das
Siliziumatom gebundene, gegebenenfalls verzweigte Kohlenwasserstoff-
gruppen mit 1 bis 22 C-Atomen steht, die gegebenenfalls durch Sauerstoff-,
Schwefel, Stickstoff oder die Gruppe NR?, mit R® gleich Wasserstoff oder C; bis
Ces-Alkyl unterbrochen sind und einen oder mehrere Substituenten aus der
Gruppe der Halogene und der gegebenenfalls Amino-, Amido-, Ammonium-,
Carboxy-, Mercapto-, Isocyanato-, Hydroxy-, Acryloxy-, Methacryloxy-, Epoxy-
, Polyether- oder perfluorierte Alkylgruppen tragen kdénnen, mit einer

verdlinnten anorganischen oder organischen Saure erhaltlich ist.

Der Anteil der Komponente (B) an der Gesamtmischung betragt bevorzugt 0,5
bis 40 Gew.-%.

Die erfindungsgemal einzusetzende Komponente (B) kann in reiner Form oder

auch in Form eines in einem Ldsemittel geldsten Alkoxid eingesetzt werden.

Besonders bevorzugt in diesem Sinne ist es, wenn die Komponente (B) bis zu
50 Gew.-% organisches Losemittel, beispielsweise Methanol, Ethanol, n-

Propanol, Isopropanol, Butanol umfasst.
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Allgemein ist es im Sinne der vorliegenden Erfindung besonders bevorzugt,
wenn die Komponente (C) Carbonylverbindungen, Poly-, Ethylen-, Propylen-,
Butylenglykole, Poly-, Tri-, Diamine und/oder Ethanolamine sowie
Alkylphosphate umfasst.

Ganz besonders bevorzugt in diesem Sinne ist die Carbonylverbindung

ausgewahlt aus 1,3-Dicarbonylverbindungen.

Die Komponente (D) umfasst bevorzugt ein Wasser |osliches Ldsemittel in
einer Menge von 20 bis 85 Gew.-%. Bevorzugt umfasst die Komponente (D)
ein oder mehrere protische Losungsmittel. Besonders bevorzugt ist, wenn die
Komponente (D) aus im Wasser |6slichen Losungsmitteln und/oder protischen
Losungsmitteln besteht.

Zur problemlosen Anwendung in Textilbetrieben kann zur Erhéhung des
Flammpunktes des erfindungsgemaBen Gemisches, insbesondere auf
Temperaturen oberhalb 65 °C, insbesondere oberhalb 100 °C der bei der
Hydrolyse entstehende, nieder siedende Alkohole ohne Beeintrachtigung der
Produkteigenschaften destillativ entfernt werden. Die Entfernung der
niedersiedenden Bestandteile aus dem Reaktionssystem erfolgt bevorzugt bei
erhohter Temperatur oder unter vermindertem Druck, vorzugsweise bei
erhohter Temperatur und vermindertem Druck, wobei die Temperatur
zwischen 50° C und 200° C, bevorzugt zwischen 80° C und 170° C und
besonders bevorzugt zwischen 130° C und 150° C liegt. Ublicherweise wird ein
Druck zwischen 20 und 900 mbar, bevorzugt zwischen 50 und 250 mbar

angelegt.

Als Grenzwert flr den Flammpunkt des Gemisches wird eine Temperatur
gewahlt, die weder gefahrgutrechtlich (Européisches Ubereinkommen Uber die
Internationale Befdérderung gefahrlicher Guter auf der StraBe, ADR) noch
gefahrstoffrechtlich  (Umgangsrecht, Richtlinie  67/548 EWG) eine
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Kennzeichnung mit ,L,R10% (entzindlich) verlangt. Produkte mit einem
Flammpunkt > 65° C mussen weder nach Umgangsrecht noch nach
Transportrecht gekennzeichnet werden, somit ist die Verwendung in nicht

explosionsgeschitzten Anlagen als unproblematisch zu werten.

Zur Herstellung eines transparenten lagerstabilen Beschichtungsmittels aus
den obengenannten wasservertraglichen Solen werden diese mit Wasser in
einem Gewichtsverhaltnis von 100 zu 1 bis 1 zu 500 verdinnt. Ein so
resultierendes Beschichtungsmittel weist bevorzugt einen Flammpunkt von

wenigstens 100 °C auf.

Eine weitere Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung besteht in der
Verwendung des erfindungsgemaBen Beschichtungsmittels zur Behandlung
organischer und anorganischer Fasern und Textilien aus wassrigen Badern und
Anwendungsflotten durch Sprihen, GieBen, Fluten, Tauchen, Schleudern,

Foulardieren, Walzen oder Drucken.

Dabei kann das erfindungsgemaBe Gemisch beziehungsweise das
Beschichtungsmittel nicht nur den eigentlichen Wirkstoff geldst oder
dispergiert enthalten. Ebenso ist es mdglich, dass Komponenten des
Gemisches eine Wirkstofffunktion zukommt, ein Wirkstoff also nicht noch
separat zugefugt zu werden braucht (enthalt die Komponente (A) z.B. eine
Ammonium-Funktionalitdt, so besitzt sie eine antibakterielle Wirkung; werden
Titan-Alkoxide in Komponente (B) verwendet, so hat die resultierende
Beschichtung UV-absorbierende Eigenschaften). Insbesondere werden die
erfindungsgemaBen Gemische und/oder die Beschichtungsmittel in
Kombination mit Ausrdstungsmitteln und/oder mit Suspensionen oder
Dispersionen organischer und/oder anorganischer Partikel und/oder Solen zur
Erzeugung von Funktionalitdten, besonders bevorzugt in Kombination mit
hydrophilen, hydrophoben, UV-Schutz-, Flammschutz- und/oder

antimikrobiellen Ausrustungsmitteln eingesetzt.
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Daruber hinaus ist es mit Hilfe der vorliegenden Erfindung auch mdglich,
organische und anorganische Fasern und Textilien in Kombination mit
Suspensionen oder Dispersionen organischer und/oder anorganischer Partikel

und/oder Solen einzusetzen.

Zur Kondensation der Komponenten (A) und (B) ist es erforderlich, die mit
dem erfindungsgemaBen Beschichtungsmittel versehenen Substrate einer
erhohten Temperatur auszusetzen. Zum einen dient die erhdhte Temperatur
der Vervollstdndigung der Hydrolyse und Kondensationsreaktion und daruber
hinaus auch dem mehr oder weniger vollstandigen Entfernen des
Losungsmittels. Dementsprechend ist es im Sinne der vorliegenden Erfindung
besonders bevorzugt, die behandelten textilen Materialien bei einer
Temperatur im Bereich von 60° C bis 250° C im Verlauf von 10 Sekunden bis

zu 10 Stunden zu trocknen.

Neben textilen Materialien ist es im Sinne der vorliegenden Erfindung in
gleicher Weise auch madglich, andere Substrate mit den erfindungsgemafien
Beschichtungsmitteln zu versehen. Besonders bevorzugt im Sinne der
vorliegenden Erfindung werden daher Substrate aus Holz, Papier, Leder, Glas,

Metall und/oder polymeren Kunststoffen beschichtet.
Eine weitere Ausflihrungsform der vorliegenden Erfindung umfasst
naturgemalB auch ein textiles Material, auf welches das zuvor beschriebene

Beschichtungsmittel aufgetragen und anschlieBend getrocknet wurde.

Ausfilhrungsbeispiele

1. Beispiel flr die Herstellung alkoxyfunktioneller Wasserstoffsiloxane
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In einem Vierhalskolben, versehen mit Ruhrer, Thermometer und
Ruckflusskuhler, wurden unter Stickstoff 0,5 mol Methyltrimethoxysilan, 1 mol
Octamethylcyclotetrasiloxan und 0,018 mol Methylhydrogensiloxan (Wacker
BS 94) vorgelegt und unter Rihren auf 85 °C erhitzt. Nach der Zugabe von
0,1 % Trifluormethansulfonsdure, wurde 5h bei der Temperatur gerthrt.
AnschlieBend wurde die Sdure mit Uberschlssigem Natriumhydrogencarbonat
neutralisiert und die unldslichen Salze mit Hilfe einer Filtration abgetrennt.
Man erhielt eine klare, niederviskose Flussigkeit mit einem definierten

Wasserstoffgehalt.

CH; c|:H3 CH; CH, OCH;
k HaC—Si—O0 sli—o Si——CHs+  p sl,; 0 + g HaC——Si——0CHj
CHs H CHs CHs OCH;
(o]

1)Trifluormethansulfonsaure
2)Natriumhydrogencarbonat M TH3 CHa <|3Hs

> m R'——Si—0 Si—O0 Si—O0 Si—R'

Mit R' = OCH; und/oder CH; R H CH3 R
a

2. Herstellung der organomodifizierten Alkoxysiloxane

In einem Vierhalskolben, versehen mit Ruhrer, Tropftrichter, Thermometer
und Ruckflusskuhler, wurden unter Stickstoff, 0,13 mol der Allylverbindung
(Tabelle 1) vorgelegt und auf 60°C erhitzt. Nach Zugabe von 10 ppm eines
Platinkatalysators wurde langsam 0,1 mol des Wasserstoffsiloxans aus Beispiel

1 zudosiert. Danach wurde solange bei 100°C geruhrt, bis der
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Wasserstoffgehalt des Siloxans < 30 ppm ist. Unter Wasserstoffgehalt ist

dabei der Gehalt an Si-gebundenen Wasserstoffatomen zu verstehen.

CHs CHs CHs CHs
| | | | R
R s|| o) S|i 0 s|| o) S||—R + I
R H CHs b
CHs _CH3 } CHs CHs
Pt | |
o R'——Si——O0—1-Si—O01 S|i—O Si—R!
R CHs b R
R'= CH;und / oder OCHj;
R"=-0-(C;H40)4(C3Hs0)H
:-O-C3H5O | 1 a
Tabelle 1:
organomodifiziertes | Allylverbindung Viskositat | Wasserstoffgehalt | Aussehen
Alkoxysiloxan
RF 369 Allylglycidether 100 13 ppm Klar,
(Raschig AG) mPas gelblich
RF 370 Polyglycol 550 27 ppm Leicht trib,
A31/1000 mPas gelblich
(Clariant)

Hydrolysat 1:

234,34 g (1mol) 3-Glycidyloxypropyltrimethoxysilan wurden unter Rihren mit
15,3 g 0,1 n (0,85 mol H,0) wassriger HCI-Losung versetzt. Die schnell klar
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werdende Mischung wurde 2 Stunden bei Raumtemperatur geruhrt. Man
erhielt ein farbloses, klares Hydrolysat.

Hydrolysat 2:

248,35 g (1mol) 3-(Trimethoxysilyl)propylmethacrylat wurden unter Ruhren
mit 15,3 g 0,1 n (0,85 mol H,0) wassriger HCI-Ldsung versetzt. Die schnell
klar werdende Mischung wurde 2 Stunden bei Raumtemperatur gerthrt. Man
erhielt ein farbloses, klares Hydrolysat.

Hydrolysat 3:

206 g (1mol) Aminoethylaminopropylmethyldimethoxysilan wurden unter
Rihren mit 16,2 g 0,1 n (0,9 mol H,0) wassriger HCI-Losung versetzt. Die
schnell klar werdende Mischung wurde 30 Minuten bei Raumtemperatur

gerthrt. Man erhielt ein farbloses, klares Hydrolysat.

Hydrolysat 4:

180,56 g des organomodifizierten Alkoxysiloxans RF 369 wurden in 144 ¢
Butyldiglykol gemischt und unter Rihren mit 2,28 g 0,1 n wassriger HCI-
Losung versetzt. Die Mischung wurde 2 Stunden bei Raumtemperatur gerihrt.

Man erhielt ein leicht tribes Hydrolysat.

Hydrolysat 5:

94,94 g des organomodifizierten Alkoxysiloxans RF 370 wurden mit 70 g
Diethylenglykol gemischt und unter Ruhren mit 1,08 g 0,1 n wassriger HCI-
Losung versetzt. Die Mischung wurde 2 Stunden bei Raumtemperatur geruhrt.

Man erhielt ein farbloses, klares Hydrolysat.
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Hydrolysat 6:

276,5 g (1mol) Octyltriethoxysilan wurden unter Rihren mit 16,2 g 0,1 n (0,9
mol H,0) wassriger HCI-Losung versetzt. Die schnell klar werdende Mischung
wurde 2 Stunden bei Raumtemperatur gerthrt. Man erhalt ein schwach tribes
Hydrolysat.

Herstellvorschrift 1:

Fur die Herstellung eines erfindungsgemafBen Sols wurden in einem Becherglas
bei Raumtemperatur die Komponente A) vorgelegt und unter Ruhren die
Komponente B) zugegeben. Die Mischung wurde anschlieBend 30 Minuten
gerthrt. Daraufhin wurde gegebenenfalls langsam die Komponente C)
zugegeben. Nach weiteren 30 Minuten Rihren wurde die Komponente D)
zugesetzt. Die Loésung wurde noch 30 Minuten nachgerthrt. AnschlieBend
wurde die Mischung mit Hilfe eines Rotationsverdampfers bei 150 °C und 200
mbar bis zur Erreichung eines Flammpunktes > 65° C destilliert. Die
resultierende Losung wurde langsam auf Raumtemperatur abgekihlt. Die
anteiligen Gewichtsprozente der jeweiligen Komponenten sowie die
Eigenschaften der Produkte sind der Tabelle 2 zu entnehmen.

Herstellvorschrift 2:

Fur die Herstellung eines erfindungsgemaBen Sols wurde in einem
Dreihalskolben mit Ruckflusskihler bei Raumtemperatur die Komponente A)
vorgelegt und unter Rihren die Komponente B) zugegeben. Daraufhin wurde
gegebenenfalls langsam die Komponente C) zugegeben. Die Mischung wurde
anschlieBend 60 Minuten gerthrt. AnschlieBend wurde gegebenenfalls die
Komponente D) zugesetzt. Die klare Mischung wurde nun 5 Stunden bei 80° C
unter Ruckfluss geruhrt. AnschlieBend wurde die Mischung mit Hilfe eines
Rotationsverdampfers bei 150 °C und 200 mbar bis zur Erreichung eines
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Flammpunktes > 65° C destilliert. Die resultierende Lésung wurde langsam
auf Raumtemperatur abgekthlt. Die anteiligen Gewichtsprozente der
jeweiligen Komponenten sowie die Eigenschaften der Produkte sind der Tabelle

2 zu entnehmen.

Herstellvorschrift 3:

Fur die Herstellung eines erfindungsgemafien Sols wurde bei Raumtemperatur
in einem Dreihalskolben mit Ruckflusskihler die Komponente D) vorgelegt und
gegebenenfalls unter Rihren die Komponente C) zugegeben. Die Mischung
wurde anschlieBend 30 Minuten nachgerthrt. Daraufhin wurden langsam die
Komponenten B) und A) zugegeben. Es ist eine leichte Warmetdénung zu
beobachten. Die Mischung wurde nun 5 Stunden bei 80° C unter Ruckfluss
geruhrt. AnschlieBBend wurde die Mischung mit Hilfe eines
Rotationsverdampfers bei 150 °C und 200 mbar bis zur Erreichung eines
Flammpunktes > 65° C destilliert. Die resultierende Lésung wurde langsam
auf Raumtemperatur abgeklhlt. Die anteiligen Gewichtsprozente der
jeweiligen Komponenten sowie die Eigenschaften der Produkte sind der Tabelle

2 zu entnehmen.
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Ermittlung des Flammpunkts:

Der Flammpunkt wurde angelehnt an die NORM DIN EN 22719 bestimmt.

Anwendungstechnische Priufungen:

1) Bereitung einer Beschichtungsflotte:

In einem Becherglas wurden 200 g entmineralisiertes Wasser mit Essigsaure

auf einen pH-Wert von 5,5 eingestellt und unter Rihren langsam mit einem

Sol nach Tabelle 3 versetzt. Die Beschichtungsflotten BO bis B8 sind farblose
bis gelbliche Losung.

Tabelle 3:
Textilmuster Beschichtungs- | Sol-Nr. |Einsatzmenge
flotte Soling
TO BO - 0,0
T1 B1 Sol 1 6,0
T2 B2 Sol 2 6,0
T3 B3 Sol 3 6,0
T4 B4 Sol 4 6,0
T5 B5 Sol 5 4,5
T6 B6 Sol 6 4,5
T7 B7 Sol 7 4,5
T8 B8 Sol 8 4,5

2) Textilausristung:

2.1) Je eine 20 x 30 cm groBe Probe eines Baumwoll-Polyester
Mischgewebes (35%/65%) mit einem Warengewicht von 210 g/m? wurde mit

einer Beschichtungsflotte nach Tabelle 3 Uber einen Foulard ausgertstet, auf
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60% Flottenaufnahme abgequetscht und wahrend 2 min bei 120° C getrocknet
und anschlieBend eine Minute bei 150° C kondensiert. Die dabei erhaltenen

Textilmuster (TO bis T8) wurden folgenden Prufungen unterzogen:

a) Vernahbarkeitsprifung

Die Messung der Nadeleinstichkraft ist ein Verfahren, das vom ITV-Denkendorf
entwickelt worden ist. Ein Stichplattensensor unter der Nadeleinstichplatte
einer Nahmaschine nimmt hier die Einstichkraft auf.

So genannte Sprengschdaden sind ein Problem in der Konfektion. Beim
Einstechen der Nahnadel mussen die Garne in der Lage sein, sich sehr schnell
gegeneinander zu verschieben. Ist die Faser-Faser-Reibung zu grof3, so
kdnnen die Garne der Nadel nicht ausweichen und damit zerreiBen. Beim
Auftrag faserglattender Avivagen wie z.B. Silikonweichverbindungen, wurden
die Reibungskrafte zwischen den Fasern herabgesetzt und die

Nadeleinstichkraft verringert.

Benutzte Gerate:
= Messgerat zur Prifung der Nadeleinstichkrafte des ITV-Denkendorf
= Nahnadeln, Typ NM 80/12 der Fa. Schmetz

Vorbereitung:

Die Proben wurden im Normklima klimatisiert.

Messung:

Die Pruflinge wurden doppellagig in Kettrichtung wie bei einer gewdhnlichen
Nahmaschine genaht. Das Gerat selbst begrenzte die Anzahl auf 50 Einstiche
mit einer Geschwindigkeit von 1000 Einstichen pro Minute. Die Prifung wurde
3 x wiederholt. Der resultierende Mittelwert ist der Tabelle 4 zu entnehmen.
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Tabelle 4:

Muster TO T1 T1 T3 T4 T5 T6 T7 T8

Mittel- [cN] |897 1095 [920 943 670 326 434 415 405

wert

b) Weichgriff:

Die ausgerUsteten mit den Flotten BO bis B8 ausgeristeten Proben wurden

bezuglich ihres Weichgriffs miteinander verglichen.

Tabelle 5 zeigt die Auswertung der Griffbeurteilung,

hierfUr wurde ein

erfahrenes Team zusammengestellt, das die anonymisierten Griffmuster mit

Hilfe eines Handtests bewertet.

Die Proben wurden vor und nach den

Haushaltswaschen beurteilt, wobei folgende Bewertung vorgenommen wurde:

+++ = sehr weicher Griff

++ = weicher Griff

+ = geringe Weichgriffeffekte

0 = keine Weichgriffeffekte

- = verharteter Griff.

Tabelle 5:

Muster TO T1 T2 T3 T4 T5 T6 T7 T8
Weichgriff @] - - - @] ++ + ++ +
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2.2) Je eine 20 x 30 cm groBe Probe einer weiBen Baumwollpopeline (100
g/m?) wurde wie unter 2.1. beschrieben mit den Beschichtungsflotten (B9 bis
B17) nach Tabelle 6 mit einer Flottenaufnahme von 75% ausgerustet. Die
erhaltenen Textilmuster T9 bis T17 wurden folgendermaBen geprift:

Tabelle 6:
Textilmuster Beschichtungs- | Sol-Nr. |Einsatzmenge
flotte Soling

T9 BO - 0,0
T10 B10 Sol 1 15,0
T11 Bi1 Sol 2 15,0
T12 B12 Sol 3 15,0
T13 B13 Sol 4 15,0
T14 B14 Sol 5 10,0
T15 B15 Sol 6 10,0
T16 B16 Sol 7 10,0
T17 B17 Sol 8 10,0

a) Farbbeinflussung

In Tabelle 7 ist der WeiBgrad nach Berger aufgeflihrt. Die Messung wurde nach
der Fixierung bei 150°C durchgefuhrt. Als Vergleichsprobe dient ein
unbehandeltes Gewebe (T9). Die Farbbeeinflussung wurde mit dem
Farbmessgerat SF600 PLUS-CT der Fa. Datacolor international bestimmt. Mit
sinkenden Bergereinheiten nimmt die Farbbeeinflussung durch die Ausristung

ZU.

Tabelle 7:
Muster T9 T10 |T11 T12 |T13 |T14 (T1i5 |Ti6e |T17
WeiBgrad nach |86 85 84 85 78 84 75 72 70
Berger
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b) Scheuerfestigkeitsprifung

Gepriuft wurde die Scheuerfestigkeit nach DIN EN ISO 12947-2 am Martindale-

Scheuerprufgerat bis zur Zerstérung der Probe.

Benutzte Gerate:
e Probenschneider d = 38 mm
e Martindale-Scheuerprifgerat (6 Messstellen) der Fa. James H. Heal &
Co. Ltd.
e Gewichte: 9 kPa

Vorbereitung:
Klimatisierung der Proben und Zuschneiden mittels Probenschneider.

Messung:

Die Pruflinge wurden zusammen mit gleich groBen Schaumstoffstlicken als
Unterlage in die dafur vorgesehenen Halter eingespannt, auf das im Gerat
eingespannte Scheuergewebe gelegt und mit den Gewichten belastet. Nach
Einschalten des Gerdtes wurde bis zur Probenzerstérung gescheuert. Analog
der DIN wurde fur jede Messung mit neuem Scheuergewebe und neuem
Schaumstoff gearbeitet. Die Prufungen finden unter Normklima statt. Die

Anzahl der Scheuertouren bis zur Zerstorung des Textils zeigt Tabelle 8.

Tabelle 8:
Muster T9 T10 T11 T1i2 |T13 T14 T15 T16 T17
Ergebnis |9000 |31000 (28000 |26500 (15000 | 18000 [20500 | 17500 | 23000

in Touren
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Patentanspriche

1. Verfahren zur Herstellung von lagerstabilen, wasservertraglichen Solen
zur Funktionalisierung von Oberflachen durch Abmischung folgender

Komponenten:

(A) 0,5 bis 40 Gew.-% eines Organosols, erhaltlich durch Hydrolyse und
Kondensation einer oder mehrerer Siliziumverbindungen der

allgemeinen Formel I

R2

R'—o0—sj—01—R' ()

wobei R flr gleiche oder verschiedene Uber ein C-Atom an das
Siliziumatom gebundene, gegebenenfalls mit funktionellen Gruppen
substituierte Kohlenwasserstoffgruppen mit 1 bis 22 C-Atomen steht,
die gegebenenfalls durch Sauerstoff-, Schwefel, Stickstoff oder die
Gruppe NR?, mit R® gleich Wasserstoff oder C; bis Cy4-Alkyl unterbrochen
sind,

die Reste R' gleich oder verschieden voneinander R* oder Si(R)3
bedeuten, wobei R* gleich oder verschieden voneinander jeweils eine
gegebenenfalls substituierte Kohlenwasserstoffgruppe mit 1 bis 8
Kohlenstoffatomen darstellt die gegebenenfalls durch Sauerstoff,
Schwefel, Stickstoff oder die Gruppe NR® mit der oben genannten
Bedeutung unterbrochen sind und R® gleich R* und/oder O-R” ist,

R? gleich oder verschieden voneinander fiir O-R! oder R* steht wobei R!
und R* die oben genannten Bedeutungen haben und
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n einen Wert von 1 bis 30 hat,

(B) 0 bis 40 Gew.-% eines oder mehrerer Alkoxide der allgemeinen

Formel II

Me (ORY)m (II)

wobei
im Fall von n = 1 Me fur Si und m flur 4 steht und im Fall von n > 1 Me
far Si, Ti, Zr, Hf, Al und m fUr die Wertigkeit des Metallkations steht und

R* die oben genannte Bedeutung hat,

(C) 0 bis 8 Gew.-% eines oder mehrerer Komplexbildners zur Reduktion
der Hydrolysegeschwindigkeit der Komponenten (A) und (B) und

(D) 12 bis 99,5 Gew.-% eines oder mehrerer wasservertraglicher oder

mit Wasser mischbarer Losemittel mit einem Siedepunkt von wenigstens

150°C, und
jeweils bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und
(D).

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man die

Komponenten (A) und (B) zusammen in einer Konzentration von wenigstens
15 Gew.-% bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und (D)
vorlegt und das Gewichtsverhaltnis von (A) zu (B) 0,25 zu 1 bis 1 zu 100
betragt.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man
die Komponenten (A) und (B) zusammen in einer Konzentration von

wenigstens 15 Gew.-% bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B),
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(C) und (D) vorlegt und das Gewichtsverhaltnis von (A) zu (B) 50 zul bis 1 zu
100 betréagt.

4, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man die
Komponenten (A) und (B) zusammen in einer Konzentration von wenigstens
25 Gew.-% bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und (D)
vorlegt und das Gewichtsverhaltnis von (A) zu (B) 0,5 zu 1 bis 1 zu 25

betragt.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man die
Komponenten (A) und (B) zusammen in einer Konzentration von wenigstens
25 Gew.-% bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und (D)
vorlegt und das Gewichtsverhaltnis von (A) zu (B) 25 zu 1 bis 1 zu 25 betragt.

6. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet,
dass die Komponente (A) mindestens eine zur Hydrolyse befahigte

Alkoxygruppe tragt.

7. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet,
dass die Komponente (A), ein Organosol ist, das durch Hydrolyse und
Kondensation von gegebenenfalls in organischen Ldsemitteln geldsten
Siliziumverbindungen der allgemeinen Formel I, wobei R fUr gleiche oder
verschiedene uUber ein C-Atom an das Siliziumatom gebundene, gegebenenfalls
verzweigte Kohlenwasserstoffgruppen mit 1 bis 22 C-Atomen steht, die
gegebenenfalls durch Sauerstoff-, Schwefel, Stickstoff oder die Gruppe NR?,
mit R® gleich Wasserstoff oder C; bis Cs-Alkyl unterbrochen sind und einen
oder mehrere Substituenten aus der Gruppe der Halogene und der
gegebenenfalls Amino-, Amido-, Ammonium-, Carboxy-, Mercapto-,
Isocyanato-, Hydroxy-, Acryloxy-, Methacryloxy-, Epoxy-, Polyether- oder
perfluorierte Alkylgruppen tragen kdnnen mit einer verdinnten anorganischen
oder organischen Saure erhaltlich ist.
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8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die
Komponente (A) mit n > 1 Uber eine Equilibrierungs- und anschlieBender
Hydrosilylierungsreaktion hergestellt wird.

9. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet,
dass 0,5 bis 40 Gew.-% Komponente (B) eingesetzt werden.

10. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet,
dass man eine Komponente (B) einsetzt, die bis zu 50 Gew.-% organisches

Losemittel umfasst.

11. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet,
dass man eine Komponente (C) einsetzt, die Carbonylverbindungen, Poly-,
Ethylen-, Propylen-, Butylenglykole,

Poly-, Tri-, Diamine und/oder Ethanolamine sowie Alkylphosphate umfasst.

12.  Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die

Carbonylverbindung ausgewahlt ist aus 1,3-Dicarbonylverbindungen.

13. Verfahren nach einem der Anspruch 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet,
dass mindestens 0,2 Gew.-% Komponente (C) eingesetzt werden.

14. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet,
dass die Komponente (D) ein Wasser |6sliches Lésemittel in einer Menge von
20 bis 85 Gew.-% umfasst.

15. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet,
dass man die Alkohole mit einem Siedepunkt von hdchstens 160 °C destillativ
entfernt, um den Flammpunkt einzustellen und gegebenenfalls Wasser und ein

Dispergiermittel zusetzt.
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16. Transparentes und lagerstabiles Beschichtungsmittel enthaltend ein
wasservertragliches Sol- erhaltlich nach einem der Anspriche 1 bis 15 und
Wasser in einem Gewichtsverhaltnis von 100 zu 1 bis 1 zu 500.

17. Beschichtungsmittel nach Anspruch 16 mit einem Flammpunkt von
wenigstens 65 °C.

18. Verwendung des Beschichtungsmittels nach Anspruch 16 oder 17 zur
Behandlung organischer und anorganischer Fasern und Textilien aus wassrigen
Badern und Anwendungsflotten durch Spruhen, Gieen, Fluten, Tauchen,

Schleudern, Foulardieren, Walzen oder Drucken.

19. Verwendung nach Anspruch 18 in Kombination mit Ausristungsmitteln
und/oder mit Suspensionen oder Dispersionen organischer und/oder
anorganischer Partikel und/oder Solen zur Erzeugung von Funktionalitdten,
insbesondere in Kombination mit hydrophilen, hydrophoben, UV-Schutz-,

Flammschutz- und/oder antimikrobiellen Ausristungsmitteln.

20. Verwendung des Beschichtungsmittels nach Anspruch 16 oder 17 zur
Behandlung organischer und anorganischer Fasern und Textilien in
Kombination mit Suspensionen oder Dispersionen organischer und/oder

anorganischer Partikel und/oder Solen.

21. Verwendung nach einem der Anspruche 18 bis 20, wobei man die
behandelten textilen Materialien bei einer Temperatur im Bereich von 60° C
bis 250° C im Verlauf von 10 Sekunden bis zu 10 Stunden trocknet.

22. Verwendung des Beschichtungsmittels nach Anspruch 16 oder 17 zur
Behandlung von Substraten aus Textilien, Holz, Papier, Leder, Glas, Metallen
und/ oder polymeren Kunststoffen.
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23. Textiles Material umfassend ein nach dem Auftragen auf die Oberflache

des Materials getrocknetes Beschichtungsmittel nach Anspruch 16 oder 17.
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