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Beschreibung

[0001] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind konzentrierte, anorganische/organische Sole, die leicht
mit Wasser zu Beschichtungsmitteln fir textile Materialien verdiinnbar sind. Weiterhin wird die Verwendung der
wassrigen Zubereitungen insbesondere zur waschpermanenten Beschichtung eines textilen Materials be-
schrieben.

[0002] Unter anderem in der Textiltechnik ist man bestrebt, durch die Nachbehandlung von textilen Materia-
lien durch Beschichtung oder Ausristung die physikalischen mechanischen Eigenschaften nachhaltig zu ver-
bessern; zusatzlich sollen dem Material neue Eigenschaften wie beispielsweise verbesserter Weichgriff, Hy-
drophilie, Hydrophobie, antimikrobielle Wirksamkeit, Flamm- oder UV-Schutz verliehen werden. Diese Eigen-
schaften werden durch die Applikation unterschiedlichster Ausriistungsmittel erzielt.

[0003] Die Beschichtung oder Ausristung eines textilen Materials, speziell fur den Bekleidungsbereich, un-
terliegt einer standigen Belastung wie beispielsweise Bewegung, Reibung oder der Haushaltswasche, der jede
gebrauchstiichtige Textilie bis zu hundert Mal ausgesetzt ist. Die Haushaltswasche stellt fiir das Textil und die
applizierte Beschichtung eine extrem grof3e Belastung dar. Eine waschpermanente Beschichtung oder Aus-
ristung darf weder durch Quellung der Faser, durch mechanische Belastung noch durch Tenside oder Alkali
geschadigt werden. Besonders wichtig ist die Alkaliresistenz, die eine waschpermanente Ausristung aufwei-
sen muss, denn um eine moglichst 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 AbstoRungskrafte verstarkt. Um die Alkalitat zu erhéhen, wird dem Waschmittel Soda zu-
gesetzt. Daher erzielen handelsibliche Vollwaschmittel in der Waschlauge einen pH-Wert von 10 bis 11. Wie
allgemein bekannt ist, werden viele Beschichtungen unter diesen Bedingungen chemisch angegriffen und suk-
zessiv abgewaschen. Spezielle chemische Bindungen wie beispielsweise in Estergruppen oder Silizium-Sau-
erstoffbindungen, wie sie in Silikonverbindungen vorliegen, kénnen im alkalischen Milieu gespalten werden.
Eine permanente Beschichtung sollte gleichmaRig und sehr engmaschig vernetzt sein, damit der Waschflotte
keine Angriffspunkte geboten werden. Um dies zu gewahrleisten, muss das Beschichtungsmittel tGber ein ho-
hes Mal} an Vernetzungspunkten verfiigen. Aus diesem Grund bendtigt man fiir die Herstellung solcher Zube-
reitungen Edukte, die eine hohe Anzahl an reaktiven Gruppen aufweisen, die eine Vernetzung untereinander
oder eine Reaktion mit dem Substrat eingehen kénnen.

[0004] Als hochreaktive, quervernetzende Beschichtungsmittel fir Glaser und polymere Kunststoffe sind
Sol-Gel-Systeme auf der Basis anorganischer/organischer Komposite allgemein bekannt. Hierfiir eingesetzte
Sole sind meist sehr verdiinnte, Lé6semittel basierende Systeme mit einem maximalen Festkérperanteil von 5
bis 10 %. Durch langere Lagerung, Zugabe von Wasser, thermische Belastung oder Aufkonzentrierung verlie-
ren die Sole stark an Stabilitadt und gehen in den nicht mehr verarbeitbaren Gelzustand Uber.

[0005] Fur den industriellen Maf3stab in der Textiltechnik konnten derartige Systeme bisher keinen Eingang
finden. Dies ist darauf zurlickzufiihren, dass in der Textilindustrie fast alle Prozesse und Maschinen fir die Ap-
plikation aus wassrigen Badern und Anwendungsflotten abgestimmt sind und somit stark alkohol- bzw. 16se-
mittelhaltige Systeme nicht zum Einsatz kommen. In diesem Zusammenhang ist die geringe Wasservertrag-
lichkeit bzw. Stabilitat der Sole ein weiteres Problem. Durch die Verdinnung Alkohol basierender Sole mit Was-
ser zu den textilen Anwendungskonzentrationen, weisen die Zubereitungen eine starke Neigung zur Hydrolyse
und Kondensation auf. Die Flotten triiben nach kurzer Zeit ein und gegebenenfalls fallt ein Metalloxid als Fest-
stoff aus. Derartige instabile Systeme sind fur den Einsatz als Ausristungsmittel fiir einen gleichmaRigen Auf-
trag auf das Textil nicht geeignet. Konzentrierte Sole zur Zubereitung von Beschichtungssystemen fir die tex-
tile Applikation mussen leicht mit Wasser verdlinnbar sein und Uber den gesamten Ausrustungsprozess in
wassrigen Badern und Anwendungsflotten stabil sein.

[0006] In US 2004/0117915 A1 wird eine multifunktionelle nanoskalige Oberflachenbehandlung fiir 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.

[0007] InDE 19756906 A1 werden Beschichtungsmittel fir 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 unmittelbar vor der Beschichtung gemischt werden und als Mischung nur
eine sehr begrenzte Stabilitat aufweist.
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[0008] In DE 19816136 A1 werden nanostrukturierte Formkdrper und Schichten und deren Herstellung Gber
stabile Wasser |6sliche Vorstufen beschrieben. Hierbei werden wassrige, kolloidale Suspensionen mit reakti-
ven monomeren oder oligomeren Komponenten beschichtet. So kdnnen wéassrige Sole wie beispielsweise
Bohmit-, TiO,-, ZrO,-, oder SiO,-Sole derart umgesetzt werden, dass nach der Aufkonzentrierung und gege-
benenfalls Dispergierung des flissigen Rlckstandes in Wasser klare LOsungen erhalten werden, die uber ei-
nen langeren Zeitraum stabil sind, wobei das Abziehen des Losemittels fir die Stabilisierung des Systems er-
forderlich ist. Bei den beschriebenen reaktiven Komponenten handelt es sich um verschiedene Silane, mit de-
nen die Sole umgesetzt werden. Die dabei entstehenden Silizium-Sauerstoffbindungen sind aufgrund der ge-
ringeren Alkalistabilitat nicht ausreichend waschecht. Die derart hergestellten Systeme werden fiir optische
Zwecke auf Glaser, Kunststoffe sowie Metalle aufgebracht.

[0009] In DE 10063519 A1 werden I6sungsmittelarme Sol-Gel-Systeme beschrieben, die durch a) die Hydro-
lyse oder Kondensation eines Silans, eines Alkoxids oder mehrerer Alkoxide verschiedener Haupt- oder Ne-
bengruppenelementen und b) der Zugabe von Wasser bis zur Phasentrennung sowie c) der Abtrennung der
Kondensatphase erhaltlich sind. Die in Wasser unlésliche Kondensatphase kann nur mit Hilfe eines Dispergier-
mittels wieder in Wasser aufgenommen werden, die daraus resultierende Dispersion wird als Bindemittel fur
verschiedene Substrate eingesetzt.

[0010] EP 1 252 214 B1 betrifft eine organometallische Zusammensetzung, die einen Komplex von wenigs-
tens einem Orthoester eines Metalls mit der Formel M(ROAcAc),(OR'), umfasst, worin
(a) M aus der Gruppe ausgewahlt ist, die besteht aus Titan, Zirconium und Hafnium;
(b) ROAcAc einen Ester eines Alkohols ROH, wobei R eine (gegebenenfalls substituierte) C, ,, 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, ,, cyclische, ver-
zweigtkettige oder geradkettige Alkyl-, Alkenyl-, Aryl- oder Alkyl-Aryl-Gruppe oder eine Mischung davon
umfasst, und
(d) x und y jeweils im Bereich 1 bis 3 liegen und x +y = 4;

wobei dann, wenn M Zirconium ist, R' nicht aus einer C,_g-Alkyl- oder Alkoxyalkyl-Gruppe besteht.

[0011] Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, stabile, konzentrierte, anorganische/organi-
sche Sole zur Verfiigung zu stellen, die ohne Dispergierhilfsmittel leicht mit Wasser zu Beschichtungsmitteln
insbesondere fiir textile Materialien verdinnbar sind. Es ist weiterhin Aufgabe der vorliegenden Erfindung ins-
besondere textile Materialien mit applizierten Beschichtungen zur Verfligung zu stellen, die deutlich verbesser-
te Waschpermanenzen aufweisen, wobei die ausgeristeten Textilien eine geringere Schadigung durch das
Waschen erfahren.

[0012] Die vorgenannte Aufgabe wird in einer ersten Ausfiihrungsform geldst durch ein Sol basierendes was-
serverdinnbares Konzentrat zur Herstellung von Beschichtungsmitteln, enthaltend eine Abmischung folgen-
der Komponenten:
(A) 0,5 bis 25 Gew.-% eines Organosols, erhaltlich durch Hydrolyse und Kondensation eines oder mehrerer
Alkoxysilane der allgemeinen Formel |

R,.SI(OR’), (1)

wobei

R' fir 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 I

Me(ORY), (N

wobei

Me fur Ti, Zr, Hf, Al, n flr 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 Lésemittels mit einem Siede-
punkt von wenigstens 150°C,
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jeweils bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und (D).

[0013] Das obengenannte Organosol kann durch an sich bekannte Hydrolyse und Kondensation des Alkoxy-
silans erhalten werden. Beispielsweise ist es mdglich, ein entsprechendes Alkoxysilan mit einer wassrigen
sauren Lésung zu versetzen, so dass ein entsprechendes insbesondere klares Hydrolysat erhalten wird.

[0014] Beispiele fir Reste R in der obigen Formel sind lineare und/oder verzweigte Alkyl-, Alkenyl-, Aryl-, Al-
kylaryl-, Arylalkyl-, Arylalkenyl-, Alkenylaryl-Reste (vorzugsweise mit jeweils 1 bis 22 und insbesondere 1 bis
16 Kohlenstoffatomen und cyclische Formen einschlielend), die durch Sauerstoff-, Schwefel-, Stickstoffatome
oder die Gruppe NR" (R" = Wasserstoff oder C,_,,-Alkyl) unterbrochen sein kénnen und einen oder mehrere
Substituenten aus der Gruppe der Halogene und der gegebenenfalls substituierten Amino-, Amid-, Carboxy-,
Mercapto-, Isocyanato-, Hydroxy-, Alkoxy-, Alkoxycarbonyl-, Acryloxy-, Methacryloxy-, Epoxy- oder perfluorier-
te Alkylgruppen tragen kénnen.

[0015] Besonders bevorzugt befindet sich unter den obigen Alkoxysilanen der allgemeinen Formel (I) mindes-
tens eines, in welchem mindestens ein Rest R' Uber eine Gruppierung verfiigt, die eine Polyadditions-(ein-
schliellich Polymerisations-) oder Polykondensationsreaktion eingehen kann.

[0016] Bei dieser zur Polyadditions- oder Polykondensationsreaktion befahigten Gruppierung handelt es sich
vorzugsweise um eine Epoxygruppe oder (vorzugsweise aktivierte) Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindun-
gen (insbesondere Doppelbindungen), wobei eine (Meth)acrylatgruppe ein besonders bevorzugtes Beispiel fur
die letztgenannten Gruppierungen ist.

[0017] Demgemass sind besonders bevorzugte organisch modifizierte Alkoxysilane der allgemeinen Formel
(1) zur Verwendung in der vorliegenden Erfindung solche, in denen x 2 oder 3 und insbesondere 3 ist und ein
Rest (der einzige Rest) R fur w-Glycidyloxy-C, s-alkyl oder w-(Meth)acryloxy-C, ;-alky! steht.

[0018] Konkrete Beispiele flir derartige Alkoxysilane sind 3-Glycidoxypropyltri(m)ethoxysilan, 3,4-Epoxybutyl-
trimethoxysilan und 2-(3,4-Epoxycyclohexyl)ethyltrimethoxysilan sowie 3-(Meth)acryloxypropyltri(m)ethoxysi-
lan und 2-(Meth)acryloxyethyltriim)ethoxysilan. Weitere Beispiele fir geeignete Verbindungen mit x = 1 oder 2
sind 3-Glycidoxypropyldimethyl(m)ethoxysilan, 3-Glycidoxypropylmethyldi(m)ethoxysilan, 3-(Meth)acryloxy-
propylmethyldi(m)ethoxysilan und 2-(Meth)acryloxyethylmethyldi(m)ethoxysilan.

[0019] Weitere Alkoxysilane, die bevorzugt in Kombination mit Alkoxysilanen mit den obigen zur Polyadditi-
ons- bzw. Polykondensationsreaktion befahigten Gruppierungen eingesetzt werden kénnen, sind beispielswei-
se Tetramethoxysilan, Tetraethoxysilan, Tetra-n-propoxysilan, Tetra-n-butoxysilan, Hexadecyltrimethoxysilan,
Cyclohexyltrimethoxysilan, Cyclopentyltrimethoxysilan, Ethyltrimethoxysilan, Phenylethyltrimethoxysilan, Phe-
nyltrimethoxysilan, n-Propyltrimethoxysilan, Cyclohexylmethyldimethoxysilan, Dimethyldimethoxysilan, Diiso-
propyldimethoxysilan, Phenylmethyldimethoxysilan, Phenylethyltriethoxysilan, Phenyltriethoxysilan, Phenyl-
methyldiethoxysilan und Phenyldimethylethoxysilan. Die genannten organisch modifizierten Alkoxysilane kon-
nen auch als solche eingesetzt werden.

[0020] Wird im Verlauf der Reaktion dann weiterhin wenigstens ein Alkoxid der allgemeinen Formel (Il) mit
dem Hydrolysat zusammengegeben, so tritt bereits eine erste Reaktion ein.

[0021] Die erfindungsgemal eingesetzten Alkoxide der allgemeinen Formel (Il) sind sehr reaktiv, so dass in
Abwesenheit des Komplexbildners (C) die Komponenten (A) und (B) bei Kontakt mit Wasser sehr schnell hy-
drolisieren wirden.

[0022] Erfindungsgemal ist es jedoch nicht erforderlich, die reaktionsfahigen Alkoxide direkt in komplexierter
Form einzusetzen. Vielmehr ist es mdglich, den oder die Komplexbildner kurz nach dem Start der Reaktion der
Komponenten (A) und (B) hinzuzugeben.

[0023] Konkrete Beispiele fiir derartige Verbindungen sind Aluminium-sek.-butylat, Titanisopropoxid, Titan-
propoxid, Titanbutoxid, Zirkoniumisopropoxid, Zirkoniumpropoxid, Zirkoniumbutoxid, Zirkoniumethoxid.

[0024] Insbesondere bei den reaktionsfahigeren Alkoxiden (beispielsweise von Al, Ti, Zr usw.) kann es sich
jedoch empfehlen, diese direkt in komplexierter Form einzusetzen, wobei Beispiele fir geeignete Komplexie-
rungsmittel beispielsweise gesattigte wie auch ungesattigte Carbonsauren und B-Dicarbonyl-Verbindungen,
wie beispielsweise Essigsaure, Milchsaure, Methacrylsaure, Acetylaceton und Acetessigsaurethylester, sind.
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Ebenfalls geeignet sind Ethanolamine sowie Alkylphosphate, wie beispielsweise Tri-, Diethanolamin und Bu-
tylphosphat.

[0025] Konkrete Beispiele fur derartig komplexierte Alkoxide sind Titanacetylacetonate, Titanbisethylacetoa-
cetate, Triethanolamintitanate, Triethanolaminzirconate oder Zirconiumdiethylcitrate.

[0026] Der Komplexbildner (C), insbesondere eine Chelat-Verbindung bewirkt eine gewisse Komplexierung
des Metallkations, so dass die Hydrolysegeschwindigkeit der Komponenten (A) und (B) reduziert wird.

[0027] Als weiteren Bestandteil umfasst das erfindungsgemafie, mit Wasser verdiinnbare Konzentrat ein
wasservertragliches oder mit Wasser mischbares Lésemittel mit einem Siedepunkt von wenigstens 150°C.

[0028] Beispielsweise kann Diethylenglykol oder Triethylenglykol eingesetzt werden. Weiterhin kommen bei-
spielsweise Butyldiglykol, Propylenglykole, Butylenglykole, Polyethylenglykole als Komponente (D) in Be-
tracht.

[0029] Die Aufgabe der hochsiedenden Losungsmittel besteht insbesondere darin, dass im Austausch gegen
den bei der Hydrolyse frei werdenden niedermolekularen Alkohol eine verbesserte Bestandigkeit der erfin-
dungsgemalien Konzentrate erreicht werden kann.

[0030] In einer bevorzugten Ausfihrungsform der vorliegenden Erfindung ist das Konzentrat dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Komponenten (A) und (B) zusammen in einer Konzentration von wenigstens 20 Gew.-%,
bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und (D) vorliegen und das Gewichtsverhaltnis der
Komponente (A) zu Komponente (B) im Bereich 1 zu 1 bis 1 zu 100 liegt. Ist die Gesamtmenge der Kompo-
nenten (A) und (B) in den erfindungsgemaflen Konzentraten zu gering, so lassen sich nur unter grof3en
Schwierigkeiten gleichmaRig deckende Beschichtungen auf den verschiedensten Substraten herstellen. Da
die Komponente (B) auch als Vernetzungsmittel fiir die Alkoxysilane der Komponenten (A) dienen, sollten die-
se wenigstens in dquimolaren Mengen bezogen auf die Komponente (A) in den erfindungsgemalen Konzen-
traten anwesend sein. Dementsprechend ist es im Sinne der vorliegenden Erfindung besonders bevorzugt,
wenn das Gewichtsverhaltnis der Komponente (A) zu Komponente (B) im Bereich von 1 zu 1 bis 1 zu 100 liegt.

[0031] Besonders bevorzugt im Sinne der vorgenannten Aufgabenstellung ist ein Konzentrat dann, wenn die
Komponenten (A) und (B) zusammen in einer Konzentration von wenigstens 30 Gew.-% bezogen auf 100
Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C) und (D) vorliegen und das Gewichtsverhaltnis der Komponente (A) zu
Komponente (B) im Bereich 1 zu 1 bis 1 zu 25 liegt.

[0032] In einer weiteren bevorzugten Ausflihrungsform der vorliegenden Erfindung ist das Konzentrat da-
durch gekennzeichnet, dass die Komponente (A), ein Organosol ist, das durch Hydrolyse von gegebenenfalls
in organischen Losemitteln geldsten Alkoxysilanen der allgemeinen Formel |, insbesondere Trialkoxysilanen
und/oder Dialkoxysilanen, wobei R’ fir gleiche oder verschiedene Uber ein C-Atom an das Siliziumatom ge-
bundene, gegebenenfalls verzweigte Kohlenwasserstoffgruppen steht, die durch Sauerstoff-, Schwefel, Stick-
stoff oder die Gruppe NR", mit R" gleich Wasserstoff oder C, bis C,-Alkyl unterbrochen sind und einen oder
mehrere Substituenten aus der Gruppe der Halogene und der gegebenenfalls Amino-, Amido-, Carboxy-, Mer-
capto-, Isocyanato-, Acryloxy-, Methacryloxy oder Epoxygruppen tragen kénnen mit einer verdiinnten anorga-
nischen oder organischen Saure erhaltlich ist

[0033] Die erfindungsgemaf einzusetzende Komponente (B) kann in reiner Form oder auch in Form eines in
einem Losemittel 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, Iso-
propanol, Butanol enthalt.

[0034] Allgemein ist es im Sinne der vorliegenden Erfindung besonders bevorzugt, wenn die Komponente (C)
Carbonylverbindungen, Alkylphosphate, Poly-, Ethylen-, Propylen-, Butylenglykole, Poly-, Tri-, Diamine
und/oder Ethanolamine umfasst.

[0035] Ganz besonders bevorzugt in diesem Sinne ist die Carbonylverbindung ausgewahlt aus 1,3-Dicarbo-
nylverbindungen.

[0036] Zur problemlosen Anwendung in Textilbetrieben kann zur Erhéhung des Flammpunktes des erfin-
dungsgemalien Konzentrats der bei der Hydrolyse entstehende, nieder siedende Alkohol ohne Beeintrachti-
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gung der Produkteigenschaften destillativ entfernt werden.

[0037] Zur Herstellung eines transparenten lagerstabilen Beschichtungsmittels aus den obengenannten Kon-
zentraten werden diese mit Wasser in einem Gewichtsverhaltnis von 100 zu 1 bis 1 zu 500 verdinnt.

[0038] Eine weitere Ausflihrungsform der vorliegenden Erfindung besteht in der Verwendung des erfindungs-
gemalen Beschichtungsmittels zur Behandlung organischer und anorganischer Fasern und Textilien aus
wassrigen Badern und Anwendungsflotten durch Sprihen, GielRen, Fluten, Tauchen, Schleudern, Foulardie-
ren, Walzen oder Drucken.

[0039] Dabei dient das erfindungsgemafie Konzentrat beziehungsweise das Beschichtungsmittel in der Re-
gel nicht als Wirkstoff auf den anorganischen Fasern und Textilien, sondern erfordert die Kombination mit wei-
teren Textilbehandlungsmitteln. Insbesondere werden die erfindungsgemaflen Konzentrate und/oder die Be-
schichtungsmittel in Kombination mit Ausristungsmitteln und/oder mit Suspensionen oder Dispersionen orga-
nischer und/oder anorganischer Partikel und/oder Solen zur Erzeugung von Funktionalitdten, besonders be-
vorzugt in Kombination mit hydrophilen, hydrophoben, UV-Schutz-, Flammschutz- und/oder antimikrobiellen
Ausristungsmitteln eingesetzt.

[0040] Dariber hinaus ist es mit Hilfe der vorliegenden Erfindung auch maéglich, organische und anorganische
Fasern und Textilien in Kombination mit Suspensionen oder Dispersionen organischer und/oder anorganischer
Partikel und/oder Solen einzusetzen.

[0041] Zur Kondensation der Komponenten (A) und (B) ist es erforderlich, die mit dem erfindungsgemaRien
Beschichtungsmittel versehenen Substrate einer erhdhten Temperatur auszusetzen. Zum einen dient die er-
héhte Temperatur der Vervollstandigung der Hydrolyse und Kondensationsreaktion und dartiber hinaus auch
dem mehr oder weniger vollstdndigen Entfernen des Losungsmittels. Dementsprechend ist es im Sinne der
vorliegenden Erfindung besonders bevorzugt, die behandelten textilen Materialien bei einer Temperatur im Be-
reich von 60°C bis 250°C im Verlauf von 10 Sekunden bis zu 10 Stunden zu trocknen.

[0042] Neben textilen Materialien ist es im Sinne der vorliegenden Erfindung in gleicher Weise auch moglich,
andere Substrate mit den erfindungsgemafRen Beschichtungsmitteln zu versehen. Besonders bevorzugt im
Sinne der vorliegenden Erfindung werden daher Substrate aus Holz, Papier, Leder, Glas, Metall und/oder po-
lymeren Kunststoffen beschichtet.

[0043] Eine weitere Ausflihrungsform der vorliegenden Erfindung umfasst naturgemaf das nach dem Auftra-
gen auf die Oberflache des Materials zu trocknende Beschichtungsmittel, wie eingangs definiert.

Ausfuhrungsbeispiele:

Vorhydrolysat 1:
[0044] 234,34 g (1 mol) 3-Glycidyloxypropyltrimethoxysilan wurden unter Rihren mit 15,3 g 0,1 n (0,85 mol
H,O) wassriger HCI-Ldsung versetzt. Die schnell klar werdende Mischung wurde 2 Stunden bei Raumtempe-
ratur gerihrt. Man erhielt ein farbloses, klares Hydrolysat.

Vorhydrolysat 2:
[0045] 278,34 g (1 mol) 3-Glycidyloxypropyltriethoxysilan wurden unter Rihren mit 15,3 g 0,1 n (0,85 mol
H,O) wassriger HCI-Ldsung versetzt. Die schnell klar werdende Mischung wurde 2 Stunden bei Raumtempe-
ratur gerihrt. Man erhielt ein farbloses, klares Hydrolysat.

Vorhydrolysat 3:
[0046] 192 g (1 mol) 3-Aminopropylmethyldiethoxysilan wurden unter Rihren mit 13,5 g 0,1 n (0,75 mol H,O)
wassriger HCI-LOsung versetzt. Die schnell klar werdende Mischung wurde 2 Stunden bei Raumtemperatur
geruhrt. Man erhielt ein farbloses, klares Hydrolysat.

Herstellvorschrift 1 (erfindungsgeman)

[0047] Fur einen Ansatz von 300 g Sol wurde in einem Becherglas bei Raumtemperatur die Komponente A)
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vorgelegt und unter Rihren die Komponente B) zugegeben. Die Mischung wurde anschlieRend 30 Minuten ge-
rihrt. Daraufhin wurde langsam die Komponente C) zugegeben. Es war eine leichte Warmeténung zu beob-
achten. Nach weiteren 30 Minuten Riihren wurde die Komponente D) zugesetzt. Die klare, gelbe Lésung wurde
noch 30 Minuten nachgerihrt. Die anteiligen Gewichtsprozente der jeweiligen Komponenten sind der Tabelle
1 zu entnehmen.

Herstellvorschrift 2 (erfindungsgeman):

[0048] Fur einen Ansatz von 300 g Sol wurde in einem Dreihalskolben mit Rickflusskihler bei Raumtempe-
ratur die Komponente A) vorgelegt und unter Riihren die Komponente B) zugegeben. Die Mischung wurde an-
schliefend 30 Minuten gerthrt. Daraufhin wurde langsam die Komponente C) zugegeben. Es war eine leichte
Warmetdnung zu beobachten. Nach weiteren 30 Minuten Rihren wurde die Komponente D) zugesetzt. Die
klare, gelbe Mischung wurde nun 5 Stunden bei 80°C unter Rickfluss gerlhrt. Die anteiligen Gewichtsprozente
der jeweiligen Komponenten sind der Tabelle 1 zu entnehmen.

Herstellvorschrift 3 (erfindungsgeman):

[0049] Fur einen Ansatz von 300 g Sol wurde in einem Dreihalskolben mit Rickflusskihler bei Raumtempe-
ratur die Komponente D) vorgelegt und unter Riihren die Komponente C) zugegeben. Die Mischung wurde an-
schliefend 30 Minuten nachgeruhrt. Daraufhin wurde langsam die Komponente B) und A) zugegeben. Es war
eine leichte Warmetdnung zu beobachten. Die klare, gelbe Mischung wurde nun 5 Stunden bei 80°C unter
Ruckfluss gerihrt. Die anteiligen Gewichtsprozente der jeweiligen Komponenten sind der Tabelle 1 zu entneh-
men.

Herstellvorschrift eines silberhaltigen Ausrustungsmittels nach DE 1037399 A1:

[0050] 16,064 g einer 5 % wassrigen Silbernitratidsung wurden unter Riihren mit 3,235 g 2-Aminoethyl-3-ami-
nopropyltriethoxysilan tropfenweise bei Raumtemperatur versetzt. Die spontane Eindunklung der Lésung auf-
grund der Ausbildung von Silberoxidpartikeln wurde durch weitere Zugabe der stickstoffhaltigen Komponente
wieder aufgehoben, so dass unter leichter Erwarmung der Reaktionslésung eine transparente Losung resul-
tierte.
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Bereitung einer Beschichtungsflotte:

[0051] In einem Becherglas wurden 200 g entmineralisiertes Wasser mit Essigsaure auf einen pH-Wert von

8/12



DE 10 2006 024 727 A1 2007.11.29

5,5 eingestellt und unter Rihren langsam mit einem Sol nach Tabelle | versetzt. Hierbei entstand eine farblose
bis gelbliche, transparente Lésung. In Tabelle 2 sind die Zusammensetzungen der eingesetzten Beschich-
tungsflotten (B0 bis B21) beschrieben.

Tabelle 2:
Einsatzmenge Einsatzmenge
Beschichtungs- Sol-Nr. Einsatzmenge silberhaltiges Weichmacher-
flotte Soling Ausrtstungsmittel | komponente in
ing g
BO - 0,0 0,2
Bl Sol 1 46,1 0.,2:. ’
B2 Sol 2 75,5 0,2
B3 Sol 3 46,1 0,2
B4 Sol 4 25,0 0,2 5,0
B5 Sol 5 10,7 . 0,2
B6 Sol 6 10,0 0,2
B7 Sol 7 10,0 0,2 5,0
B8 Sol 8 10,0 0,2
B9 Sol 9 10,0 0,2
B10 Sol 10 10,0 0,2
B11 Sol 11 10,0 0,2
B12 Sol 12 10,0 0,2
B13 Sol 13 10,0 0,2
B14 Sol 14 10,0 0,2 5,0
B15 Sol 15 9,7 0,2
B16 Sol 16 12,3 0,2
B17 Sol 17 10,8 0,2 5,0
B18 Sol 18 10,8 0,2
B19 Sol 19 10,0 0,2
B20 - 0,0 0,0 5,0
B21 - 0,0 0,0

Textilausrustung:

[0052] Eine 20 x 30 cm grofRe Probe eines Baumwoll-Polyester Mischgewebes (35%/65%) mit einem Waren-
gewicht von 210 g/m? wurde mit einem Beschichtungsflotte nach Tabelle Il Giber einen Foulard ausgeristet, auf
60% Flottenaufnahme abgequetscht und wahrend 2 min bei 120°C getrocknet und anschlieRend eine Minute
bei 150°C kondensiert.

Haushaltswasche:

[0053] Die ausgerusteten Proben wurden in Anlehnung an die Norm EN ISO 6330 gewaschen. Hierzu wurde
eine Electrolux FOM 71 CLS Waschmaschine Typ A-Frontlader mit horizontal umlaufender Trommel sowie ein
perboratfreies Waschmittel (ECE-2) eingesetzt. Gewaschen wurde bei 40°C im Normalwaschgang. Zur Einhal-
tung des erforderlichen Waschgewichts von 2 kg wurde die Waschtrommel mit einem Polyesterbegleitgewebe
aufgefllt.
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Waschpermanenz:

[0054] Die Waschpermanenz des Beschichtungsmittels sowie dessen permanente Fixiereigenschaften wur-
den Uber die Bestimmung der Konzentrationen verschiedener Metalle auf den ausgerusteten Proben (P1-P20)
im Vergleich zu einer unausgeristeten Probe (P21) sowie eine Probe (P0), behandelt nur mit dem silberhalti-
gen Ausristungsmittel Uberprift.

[0055] Hierfiir eigneten sich besonders die, in den entsprechenden Beschichtungsmitteln verwandten Metal-
latome Zirkon und Titan, sowie das Edelmetall Silber, das Gber das zugesetzte Ausristungsmittel mit Hilfe des
Beschichtungsmittels waschpermanent auf die Proben fixiert wurde. Alle Proben (P0O-P21) wurden 40 Haus-
haltswaschen unterzogen, wobei diese nach einer, 20 und 40 Waschen der Waschmaschine entnommen und
getrocknet sowie die Metallgehalte nach DIN 38406E22 bestimmt wurden. Die ermittelten Werte sind in Tabelle
3 aufgefiihrt.

Tabelle 3:
L 2ls ol 1Rel2elscl B RelecelselZclaclee
FslialsElg8|g8 | 8|8 [gelgel;e|2alga]ga
8 BElic|EC B fc |l B BElEsfe B Bl
E gEeglzeleg 22|22 g8 2leg2dlgg|Belne
<§g35'(,,; 22 22 |57 33 ,&,35;;3&33 3| L=
PO BO | 23,2 1,2 <0,1 <0,1
P1 B1 20,1 9,8 7,7 5,4
P2 B2 | 24,1 7,5 3,2 2,1
P3 B3 | 22,8 9,3 3,2 3,1 2048 1992 1276 | 1024
P4 B4 16,4 6,2 4,8 3,2
P5 BS 19,6 9,5 8,1 6,3
P6 B6 21,9 14,2 3,1 0,9 2060 1576 935 872
P7 B7 | 22,3 11,5 4,2 2,8
P8 B8 18,4 7,3 3,2 2,1 2183 1758 957 938
P9 B9 | 22,1 7,1 3,2 2,5
P10 | B10 | 23,5 | 16,4 8,4 6,2
P11 B11 | 17,2 6,5 3,7 2,4
Pi2 | B12 | 18,7 9,3 9,1 8,7
P13 | B13 | 19,5 6,5 4,2 3,2 1948 1875 | 1523 | 1406
P14 B14 | 18,3 7,8 5,7 4,1
P15 | B15 | 19,4 7,9 6,8 6,2
P16 Bi6 | 22,6 13,6 8,4 7,5 1943 | 1764 1335 _1225
P17 | B17 | 20,2 9,5 5,2 5,1
P18 B18 | 20,3 9,1 4,1 1,1 1898 1823 1286 1199
P19 B19 | 20,9 11,3 8,2 7,8
P20 B20
P21 B21 7,3 51,3 29,1 | 16,1 § 32,1 84,7 52,9 48,2
Weichgriff:

[0056] Als textile Weichmacherkomponente wurden den Beschichtungsflotten B4, B7, B14 und B17 25 g/Liter
Tubingal SMF, eine silikonhaltige Mirkoemulsion der CHT R. Beitlich GmbH zugesetzt. Die entsprechenden
ausgerlsteten Proben wurden vor und nach den Haushaltswaschen beziiglich ihres Weichgriffs gegen die Pro-
ben P20 und P21, wobei P20 nur mit der Weichmacherkomponente ausgeristet wurde und P21 unbehandelt
war, getestet.

[0057] Tabelle 4 zeigt die Auswertung der Griffbeurteilung, hierfiir wurde ein erfahrenes Team zusammenge-

10/12



DE 10 2006 024 727 A1 2007.11.29

stellt, 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

o = keine Weichgriffeffekte

— = verharteter Griff.
Tabelle 4:

(]
h— ' 4] - S S
EL |5 | 8 | €| £
[} = : © §U
s B E 2| = .| = 2
o P2 Y o =« 2 o o

o v £ [ E
v 5 3 S ~ <
28 &85 |8 B
< > p & c
P4 B4 +++ | +++ | ++ ++
P7 B7 +++ | +++ | ++ +
P14 B14 +++ | +++ | ++ +
P17 B17 S+ | A+ | 4 +
P20 B20 +++ ++ ) -
P21 B21 (o} - - -

Patentanspriiche

1. Sol basierendes wasserverdiinnbares 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 |
R,.Si(OR’), (1)

wobei
R' fir 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"), (1

wobei
Me far Ti, Zr, Hf, Al, n fir 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 Lésemittels mit einem Siedepunkt

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

2. Konzentrat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponenten (A) und (B) zusammen
in einer Konzentration von wenigstens 20 Gew.-% bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C)
und (D) vorliegen und das Gewichtsverhaltnis der Komponente (A) zu Komponente (B) im Bereich 1 zu 1 bis
1 zu 100 liegt.

3. Konzentrat nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponenten (A) und (B) zusammen
in einer Konzentration von wenigstens 30 Gew.-% bezogen auf 100 Gew.-% der Komponenten (A), (B), (C)
und (D) vorliegen und das Gewichtsverhaltnis der Komponente (A) zu Komponente (B) im Bereich 1 zu 1 bis
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1 zu 25 liegt.

4. Konzentrat nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (A), ein
Organosol ist, das durch Hydrolyse von gegebenenfalls in organischen Lésemitteln gelésten Alkoxysilanen der
allgemeinen Formel |, insbesondere Trialkoxysilanen und/oder Dialkoxysilanen, wobei R' fiir gleiche oder ver-
schiedene Uber ein C-Atom an das Siliziumatom gebundene, gegebenenfalls verzweigte Kohlenwasserstoff-
gruppen steht, die durch Sauerstoff-, Schwefel, Stickstoff oder die Gruppe NR", mit R" gleich Wasserstoff oder
C, bis C4-Alkyl unterbrochen sind und einen oder mehrere Substituenten aus der Gruppe der Halogene und
der gegebenenfalls Amino-, Amido-, Carboxy-, Mercapto-, Isocyanato-, Acryloxy-, Methacryloxy-, Epoxy- oder
perfluorierte Alkylgruppen tragen kénnen mit einer verdiinnten anorganischen oder organischen Saure erhalt-
lich ist

5. Konzentrat nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (B) bis
zu 50 Gew.-% organisches Losemittel enthalt.

6. Konzentrat nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (C) Car-
bonylverbindungen, Poly-, Ethylen-, Propylen-, Butylenglykole, Poly-, Tri-, Diamine und/oder Ethanolamine so-
wie Alkylphosphate umfasst.

7. Konzentrat nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Carbonylverbindung ausgewahlt ist aus
1,3-Dicarbonylverbindungen.

8. Konzentrat nach einem der Anspriche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (D) ein
Wasser I6sliches Lésemittel in einer Menge von 5 bis 85 Gew.-% umfasst.

9. Transparentes und lagerstabiles Beschichtungsmittel enthaltend ein Konzentrat nach einem der Anspru-
che 1 bis 8 und Wasser in einem Gewichtsverhaltnis von 100 zu 1 bis 1 zu 500 enthalt.

10. Verwendung des Beschichtungsmittels nach Anspruch 9 zur Behandlung organischer und anorgani-
scher Fasern und Textilien aus wassrigen Badern und Anwendungsflotten durch Spriihen, Giel3en, Fluten, Tau-
chen, Schleudern, Foulardieren, Walzen oder Drucken.

11. Verwendung nach Anspruch 10 in Kombination mit Ausristungsmitteln und/oder mit Suspensionen
oder Dispersionen organischer und/oder anorganischer Partikel und/oder Solen zur Erzeugung von Funktio-
nalitdten, insbesondere in Kombination mit hydrophilen, hydrophoben, UV-Schutz-, Flammschutz- und/oder
antimikrobiellen Ausristungsmitteln.

12. Verwendung des Beschichtungsmittels nach Anspruch 9 zur Behandlung organischer und anorgani-
scher Fasern und Textilien in Kombination mit Suspensionen oder Dispersionen organischer und/oder anorga-
nischer Partikel und/oder Solen.

13. Verwendung nach einem der Anspriche 9 bis 12, 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.

14. Verwendung des Beschichtungsmittels nach Anspruch 9 zur Behandlung von Substraten aus Holz, Pa-
pier, Leder, Glas, Metallen und/oder polymeren Kunststoffen.

15. Textiles Material umfassend ein nach dem Auftragen auf die Oberflache des Materials getrocknetes Be-
schichtungsmittel nach Anspruch 9.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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