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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein kontinuierliches Verfahren zur Herstellung von Grundmassen für 
additionsvernetzende oder kondensationsvernetzende Siliconzusammensetzungen, die eine verbesserte Sta-
bilität gegenüber Viskositätsanstieg, SiH-Abbau, Änderung der Reaktivität sowie Additivabbau nach Lagerung 
aufweisen.

[0002] Dem Fachmann auf dem Gebiet der Siliconelastomere ist bekannt, dass Füllstoff-haltige Siliconzu-
sammensetzungen wie beispielsweise RTV-2 (= raumtemperaturhärtende 2 Komponenten) Siliconkautschuke 
zu einem überwiegenden Anteil aus Grundmassen aufgebaut sind. Für die Herstellung von RTV-2-Siliconkau-
tschuken werden Grundmassen mit einem Vulkanisationsagens sowie mit weiteren typischen Bestandteilen 
von additionsvernetzenden oder kondensationsvernetzenden Siliconzusammensetzungen homogen miteinan-
der vermischt, die zur Einstellung bestimmter Endeigenschaften der nach der Vulkanisation erhaltenen Silico-
nelastomere dienen.

[0003] In Anlehnung an den Stand der Technik werden zur Herstellung von Grundmassen entweder vorhyd-
rophobierte Füllstoffe eingesetzt, die zusammen mit entsprechenden Organopolysiloxanen homogen mitein-
ander vermischt und geknetet werden. Ein anderer Weg zur Herstellung von Grundmassen besteht in der Ver-
wendung von hydrophilen Füllstoffen, die während des sog. Compoundiervorgangs unter Verwendung von ge-
eigneten Behandlungsmitteln in-situ hydrophobiert werden. In beiden Fällen kann der Einarbeitungsvorgang 
über ein kontinuierliches oder diskontinuierliches Herstellverfahren erfolgen. Die diskontinuierlichen 
Batch-Verfahren, hier insbesondere der in-situ-Prozess, zeichnen sich durch eine ungünstige Raumzeitaus-
beute, einen hohen Energieverbrauch und der Notwendigkeit des Einsatzes von Schutzgas aufgrund der Ge-
fahr der Bildung explosiver Gemische aus und sind zudem sehr kapital- und arbeitsintensiv. In diskontinuierli-
chen Knetern können Siliconzusammensetzungen aus Grundmassen, bestehend aus Organopolysiloxanen 
und vorhydrophobierten oxidischen verstärkenden Füllstoffen, mit hoher Lagerstabilität hergestellt werden, wo-
bei sich die auf Basis dieser Grundmassen hergestellten Siliconelastomere durch ein sehr ausgewogenes me-
chanisches Eigenschaftsprofil auszeichnen.

[0004] Im Stand der Technik sind zahlreiche Technologien bekannt, um Siliconzusammensetzungen über 
kontinuierliche Verfahrensschritte herzustellen. Die kontinuierlichen Verfahrensschritte können sich dabei so-
wohl auf die kontinuierliche Herstellung von Grundmassen als auch auf die kontinuierliche Herstellung von fer-
tigen Siliconzusammensetzungen beziehen, wobei Letztere in den meisten Fällen aus einer oder wenigstens 
zwei Komponenten bestehen.

[0005] Siliconzusammensetzungen, die aus kontinuierlich hergestellten Grundmassen aufgebaut sind und 
bei denen vorhydrophobierte Füllstoffe eingesetzt werden, weisen in der Regel eine verminderte Stabilität im 
Vergleich zu Siliconzusammensetzungen auf, die diskontinuierlich hergestellte Grundmassen enthalten.

[0006] Die angesprochene verminderte Stabilität der gemäß dem Stand der Technik aus kontinuierlich herge-
stellten Grundmassen hergestellten Siliconzusammensetzungen kann sich beispielsweise in Form eines An-
stiegs der Viskosität der Siliconzusammensetzungen nach Lagerung manifestieren, wobei dies insbesondere 
bei erhöhten Temperaturen auftritt, wie beispielsweise beim Transport der Siliconzusammensetzungen.

[0007] Aufgrund einer vergleichsweise geringen Verweilzeit der Organopolysiloxane und des Füllstoffs bei 
kontinuierlichen Verfahren zur Herstellung von Grundmassen kann dies auch zu einer unzureichenden Desak-
tivierung der Füllstoffoberfläche führen, woraus sich die Möglichkeit von unerwünschten Reaktionen in der fer-
tigen Siliconzusammensetzung ergeben kann. Des Weiteren kann eine nicht ausreichend desaktivierte Füll-
stoffoberfläche bei selbsthaftenden Siliconzusammensetzungen zu unerwünschten Reaktionen reaktiver 
Gruppen an der Füllstoffoberfläche mit Additiven wie z. B. Haftvermittlern führen, was zwangsläufig zu einer 
Verschlechterung der Haftungseigenschaften führt.

[0008] EP 0 807 509 A1 offenbart die kontinuierliche Herstellung von lagerstabilen additionsvernetzenden 
Flüssigsiliconkautschuken unter Verwendung einer speziellen Knetmaschinenkaskade. Dabei erfolgt die Ent-
gasung der mittels der Knetmaschine hergestellten Grundmassen über einen einfachen Entgasungsbehälter. 
Die aus diesen Grundmassen hergestellten Siliconzusammensetzungen zeichnen sich bereits durch eine gute 
Stabilität hinsichtlich Viskositätsanstieg bei Lagerung aus. Ein wesentlicher Nachteil dieses Verfahrens ist je-
doch, dass sich nur lagerstabile Grundmassen kontinuierlich herstellen lassen, die in einem Viskositätsbereich 
von mehr als 500.000 mPa·s liegen. Organopolysiloxanmassen mit einer Viskosität unter 500.000 mPa·s sind 
nach einem solchen Verfahren nicht stabil herstellbar. Ein weiterer Nachteil des in EP 0 807 509 A1 beschrie-
2/14



DE 10 2008 055 041 A1    2010.07.29
benen Verfahren ist, dass mit diesem kontinuierlichen Verfahren Volumenströme von maximal 300 kg/h reali-
siert werden können. Bei höheren Durchsätzen kann bereits eine deutliche Verschlechterung der Stabilität der 
Grundmassen beobachtet werden.

[0009] Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, den Stand der Technik zu verbessern 
und ein kontinuierliches Verfahren zur Herstellung einer aus vorhydrophobiertem oxidischen verstärkenden 
Füllstoff und Organopolysiloxanen bestehenden Grundmasse mit Viskositäten unter 500.000 mPa·s bereitzu-
stellen.

[0010] Die so hergestellten Organosiliconzusammensetzungen sollen zudem den folgenden Anforderungen 
gerecht werden: 
– hohe Stabilität gegenüber Viskositätsanstieg bei Lagerung, insbesondere bei erhöhten Temperaturen,
– hohe Stabilität gegenüber Reaktivitätsverlust, d. h. möglichst keine oder nur eine geringe Änderung der 
Vernetzungscharakteristik bei Lagerung,
– hohe Stabilität gegenüber unerwünschten Reaktionen mit Additiven, wie beispielsweise Haftvermittlern 
oder Stabilisatoren,
– leichte Entformbarkeit aus insbesondere metallischen Vulkanisationsformen unmittelbar nach der Vulka-
nisation,
– hohes Niveau der Gebrauchseigenschaften wie mechanisches Eigenschaftsprofil wie insbesondere Wei-
terreißwiderstand, Reißfestigkeit, und Reißdehung und Transparenz.

[0011] Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von Grundmassen mit einer Visko-
sität von < 500.000 mPa·s, gemessen bei 25°C und einer Scherrate von 1 s–1, bei dem  
mindestens ein Organopolysiloxan (A) ausgewählt aus der Gruppe enthaltend pro Molekül im Durchschnitt 
mindestens 1,5 Reste mit aliphatisch ungesättigten Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen oder Hydro-
xylgruppen oder Wasserstoffatome oder Kombinationen daraus  
mit  
mindestens einem vorhydrophobierten oder in situ hydrophobierten, oxidischen, verstärkenden Füllstoff (B),  
in einer ersten Verfahrensstufe in einer Knetkaskade (1) mit wenigstens zwei in Reihe nebeneinander ange-
ordneten Knetkammern (2), die jeweils zwei achsparallele, gleich- oder gegensinnig angetriebene Knetwerk-
zeuge (3) enthalten und die durch quer zu den Achsen (4) der Knetwerkzeuge (3) passierbare Öffnungen (5) 
miteinander verbunden sind, wobei mindestens die erste Knetkammer eine Beschickungsöffnung (6) und die 
letzte Knetkammer eine Austragsöffnung (7) aufweisen, homogen miteinander vermischt und geknetet wer-
den,  
und die so erhaltene Masse,  
in einer zweiten nachgeschalteten Verfahrensstufe einer Nachbehandlung in einer Rührvorrichtung (8) unter-
worfen wird, die über eine Beschickungsöffnung (9) verfügt, über welche die über die erste Verfahrensstufe 
hergestellte Masse mit einem definierten Volumenstrom X der Rührvorrichtung (8) zugeführt, unter fortwähren-
der Erneuerung der Oberfläche (14) unter Einsatz von rotierenden Misch-(10) oder Dispergierzeugen (19) oder 
Abstreifern (20) oder deren Kombination mit Scherkraft beaufschlagt und entgast, und über eine Austragsöff-
nung (11) mit dem Volumenstrom Y aus der zweiten Verfahrensstufe ausgeschleust wird.

[0012] In einer bevorzugten Ausführungsform weisen die erfindungsgemäß hergestellten Grundmassen eine 
Viskosität von < 400.000 mPa·s, besonders bevorzugt von < 300.000 mPa·gemesen bei 25°C und einer Scher-
rate von 1 s auf.

[0013] In einer bevorzugten Ausführungsform entspricht (A) linearen oder verzweigten Organopolysiloxane 
aus Einheiten der allgemeinen Formel (I) 

R1
aR

2
bSiO(4-a-b)/2 (I)

wobei  
R1 einwertige, gegebenenfalls mit Halogenatomen substituierte C1- bis C10-Kohlenwasserstoffreste, die frei 
sind von aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen,  
R2 Wasserstoffatome, Hydroxylgruppen oder einwertige Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischer Kohlen-
stoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindung mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest,  
a die Werte 0, 1, 2 oder 3 und  
b die Werte 0, 1 oder 2  
bedeuten.
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[0014] Die Organopolysiloxane (A) besitzen vorzugsweise eine durchschnittliche Viskosität von mindestens 
10, insbesondere mindestens 100 mPas, und vorzugsweise höchstens 106, insbesondere höchstens 105 mPas 
bei 25°C.

[0015] Beispiele für unsubstituierte Kohlenwasserstoffreste R1 sind der Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-Propyl-, 
n-Butyl-, iso-Butyl-, tert.-Butyl-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, tert.-Pentylrest; Hexylreste, wie der n-He-
xyl- und Cyclohexylrest; Heptylreste, wie der n-Heptylrest; Octylreste, wie der n-Octylrest und iso-Octylreste, 
wie der 2,2,4-Trimethylpentylrest; Nonylreste, wie der n-Nonylrest; Decylreste, wie der n-Decylrest; Cycloalkyl-
reste, wie, der Cyclohexylrest; Beispiele für mit Halogenatomen substituierte Kohlenwasserstoffreste R1 sind 
der 3,3,3-Trifluor-n-propylrest, der 2,2,2,2',2',2'-Hexafluorisopropylrest, der Heptafluorisopropylrest, der 
3-Chlor-n-propylrest, der 2-Ethylbromidrest und der 3-Propylbromidrest. Vorzugsweise bedeutet R1 C1- bis 
C6-Kohlenwasserstoffreste, insbesondere Methyl-Ethyl- und Phenylreste.

[0016] Beispiele für einwertige Kohlenwasserstoffreste R2 mit aliphatischer Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehr-
fachbindung mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest R2 sind Alkenylreste, wie der Vinyl-, 5-Hexenyl-, 1-Prope-
nyl-, Allyl-, 1-Butenyl- und 1-Pentenylrest; und Alkinylreste, wie der Ethinyl-, Propargyl- und 1-Propinylrest.

[0017] Vorzugsweise weisen die Organopolysiloxane (A) mindestens 90, insbesondere mindestens 95 Mol-% 
Einheiten der allgemeinen Formel (I) auf, in denen die Summe a + b = 2 beträgt.

[0018] Vorzugsweise weisen die Organopolysiloxane (A) mindestens 60, insbesondere mindestens 80, spe-
ziell mindestens 95 Mol-% Einheiten der allgemeinen Formel (I) auf, in denen b den Wert 0 hat.

[0019] Das Organopolysiloxan (A) der allgemeinen Formel (I) kann ein Organopolysiloxan mit einer monomo-
dalen oder multimodalen Molekulargewichtsverteilung sein, oder Mischungen aus verschiedenen Organopoly-
siloxanen mit monomodaler oder multimodaler Molekulargewichtsverteilung.

[0020] Das Organopolysiloxan (A) der allgemeinen Formel (I) weist vorzugsweise 1 bis 15, besonders bevor-
zugt 1 bis 10, insbesondere 1 bis 4 Reste R2 auf.

[0021] Beispiele für das Organopolysiloxan (A) der allgemeinen Formel (I) sind lineare, verzweigte und cycli-
sche Organopolysiloxane, wobei diese aus Einheiten der Formeln (CH3)3SiO1/2, (H2C=CH)(CH3)2SiO1/2, 
(CH3)2SiO2/2, (H2C=CH)(CH3)SiO2/2, (H)(CH3)2SiO1/2, (H)(CH3)SiO2/2, (H0)(CH3)2SiO1/2, (H0)(CH3)SiO2/2 oder 
aus deren Mischungen bestehen.

[0022] Bevorzugte Ausführungsformen der Organopolysiloxane (A) mit aliphatischen Kohlenstoff-Kohlen-
stoff-Mehrfachbindungen sind:  
Copolymere enthaltend (H2C=CH)(CH3)SiO2/2- und (CH3)2SiO2/2-Einheiten, aufweisend (CH3)3SiO1/2-Endgrup-
pen,  
Copolymere enthaltend (CH3)2SiO2/2-Einheiten, aufweisend (H2C=CH)(CH3)2SiO1/2-Endgruppen,  
Copolymere enthaltend (H2C=CH)(CH3)SiO2/2- und (CH3)2SiO2/2-Einheiten, aufweisend 
(H2C=CH)(CH3)2SiO1/2-Endgruppen,  
Copolymere enthaltend (CH3)2SiO2/2-Einheiten, aufweisend (CH3)3SiO1/2-Endgruppen,  
Copolymere enthaltend (Ph)2SiO2/2- und (H2C=CH)(CH3)SiO2/2-Einheiten, aufweisend (CH3)3SiO1/2-Endgrup-
pen,  
Copolymere enthaltend (Ph)2SiO2/2-, (CH3)2SiO2/2- und (H2C=CH)(CH3)SiO2/2-Einheiten, aufweisend 
(CH3)3SiO1/2-Endgruppen,  
Copolymere enthaltend (Ph)2SiO2/2- und (H2C=CH)(CH3)SiO2/2-Einheiten, aufweisend 
(H2C=CH)(CH3)2SiO2/2-Endgruppen,  
Copolymere enthaltend (Ph)2SiO2/2-, (CH3)2SiO2/2- und (H2C=CH)(CH3)SiO2/2-Einheiten, aufweisend 
(H2C=CH)(CH3)2SiO2/2-Endgruppen,  
 
Copolymere enthaltend (Ph)(CH3)SiO2/2-, (CH3)2SiO2/2- und (H2C=CH)(CH3)Si2/2-Einheiten aufweisend 
(CH3)3SiO1/2-Endgruppen,  
Copolymere enthaltend (Ph)(CH3)SiO2/2-, (CH3)2SiO2/2- und (H2C=CH)(CH3)Si2/2-Einheiten aufweisend 
(H2C=CH)(CH3)2SiO1/2--Endgruppen, Copolymere enthaltend (Ph)(CH3)SiO2/2- und (H2C=CH)(CH3)Si2/2-Einhei-
ten aufweisend (CH3)3SiO1/2-Endgruppen,  
 
Besonders bevorzugte Ausführungsformen der Organopolysiloxane (A) mit aliphatischen Kohlenstoff-Kohlen-
stoff-Mehrfachbindungen sind  
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Copolymere enthaltend (H2C=CH)(CH3)SiO2/2- und (CH3)2SiO2/2-Einheiten, aufweisend (CH3)3SiO1/2-Endgrup-
pen,  
Copolymere enthaltend (CH3)2SiO2/2-Einheiten, aufweisend (H2C=CH)(CH3)2SiO1/2-Endgruppen,  
Copolymere enthaltend (H2C=CH)(CH3)SiO2/2- und (CH3)2SiO2/2-Einheiten, aufweisend 
(H2C=CH)(CH3)2SiO1/2-Endgruppen,  
Copolymere enthaltend (CH3)2SiO2/2-Einheiten, aufweisend (CH3)3SiO1/2-Endgruppen.

[0023] Die vorstehend genannten Beispiele der Organopolysiloxane (A) mit aliphatischen Kohlenstoff-Koh-
lenstoff-Mehrfachbindungen gelten analog für Organopolysiloxane (A) mit R2 als Wasserstoffatom bzw. Hydro-
xylgruppe. Dabei ist die (H2C=CH)-Gruppe durch -OH bzw. -H zu ersetzen.

[0024] In weiteren Ausführungsformen sind Copolymere möglich die Organopolysiloxane (A) auch aus Kom-
binationen der vorstehend genannten Beispiele mit R2 = (H2C=CH)- oder -OH oder -H enthalten.

[0025] Die verstärkenden Füllstoffe (B) sind bevorzugt vorhydrophobiert. Die vorhydrophobierten verstärken-
den Füllstoffe (B) sind vorzugsweise, jeweils oxidisch vorhydrophobierte pulverförmige Füllstoffe, wie pyrogen 
hergestellte Kieselsäure, gefällte Kieselsäure und Silicium-Aluminium-Mischoxide oder faserförmige Füllstoffe, 
wie Asbest. Es kann eine Art von Füllstoff, es kann auch ein Gemisch von mindestens zwei Füllstoffen einge-
setzt werden. Der durch die Hydrophobierung erhaltene Kohlenstoffgehalt der Füllstoffe (B) beträgt vorzugs-
weise mindestens 0,5 Gew.-% und vorzugsweise höchstens 6 Gew.-%. Bei der Bestimmung des Kohlenstoff-
gehalts der Füllstoffe wird durch eine Trocknung von mindestens 2 Stunden bei mindestens 200°C sicherge-
stellt, dass der gemessene Kohlenstoffgehalt sich auf die hydrophobierende Schicht der Füllstoffe (B) bezieht.

[0026] Besonders bevorzugt als verstärkende Füllstoffe (B) sind pyrogen hergestellte Kieselsäure und gefäll-
te Kieselsäure. Vorzugsweise betraegt die BET-Oberfläche der Füllstoffe (B) mindestens 50 m2/g, insbesonde-
re mindestens 80 m2/g, speziell mindestens 120 m2/g.

[0027] Die Füllstoffe (B) sind durch die Behandlung mit beispielsweise Organosilanen, -silazanen bzw. -silo-
xanen oder durch Verätherung von Hydroxylgruppen zu Alkoxygruppen hydrophobiert. Ein bevorzugtes Ver-
fahren zur Hydrophobierung ist in US 5,057,151 beschrieben.

[0028] Vorzugsweise werden auf 100 Gewichtsteile der Organopolysiloxane (A) mindestens 5, vorzugsweise 
mindestens 10, insbesondere mindestens 20 Gewichtsteile und höchstens 200, vorzugsweise höchstens 150, 
insbesondere höchstens 100 Gewichtsteile verstärkende Füllstoffe (B) eingesetzt.

[0029] In einer weiteren Ausführungsform kann Wasser in Mengen von 0,01 Gew.-% bis 2,0 Gew.-%, bevor-
zugt von 0,03 Gew.-% bis 1,5 Gew.-%, besonders bevorzugt 0,05 Gew.-% bis 1,0% beim ersten Prozessschritt 
zusetzt werden.

[0030] Die nach dem erfindungsgemäßen Verfahren hergestellten Grundmassen können wahlweise als Be-
standteil weitere Zusätze (H) zu einem Anteil von vorzugsweise bis zu 70 Gew.-%, bevorzugt 0,0001 bis 40 
Gew.-%, enthalten. Dabei können die Zusätze (H) in der ersten Verfahrensstufe, in der zweiten Verfahrensstufe 
sowie vor oder nach dem erfindungsgemäßen Verfahren zugesetzt werden. Diese Zusätze können beispiels-
weise Stabilisatoren, Pigmente oder andere Additive sein, welche die Verarbeitung bzw. die Benetzung des 
eingesetzten Füllstoffs mit dem Organopolysiloxan erleichtern oder der Einstellung bestimmter Endeigenschaf-
ten der nach der Vulkanisation erhaltenen Siliconelastomere dienen. Diese Zusätze können beispielsweise 
auch inaktive Füllstoffe wie Quarz, Talk, harzartige Polyorganosiloxane, Dispergierhilfsmittel, Lösungsmittel, 
Haftvermittler, Pigmente, Farbstoffe, Weichmacher, organische Polymere, Hitzestabilisatoren usw. sein. Hierzu 
zählen Zusätze wie Aktivkohle, Quarzmehl, Diatomeenerde, Tone, Kreide, Lithopone, Ruße, Graphit, Metallo-
xide, Metallcarbonate, -sulfate, Metallsalze von Carbonsäuren, Metallstäube, Fasern, wie beispielsweise Glas-
fasern, Kunststofffasern, Kunststoffpulver, Farbstoffe, Pigmente usw..

[0031] Die nach dem erfindungsgemäßen Verfahren hergestellten Grundmassen werden bevorzugt zur Her-
stellung von RTV-2-Siliconkautschuken verwendet.

[0032] Überraschenderweise hat sich gezeigt, dass Siliconzusammensetzungen bzw. Grundmassen aus 
dem erfindungsgemäßen Verfahren durch den beschriebenen erfindungsgemäßen 2-stufigen Prozess, das in 
der ersten Verfahrensstufe dem bisher bekannten Verfahren nach EP 0 807 509 A1, und in der zweiten Stufe 
einer kontinuierlichen Nachbehandlung der aus der ersten Verfahrensstufe erhaltenen Masse über die be-
schriebene Rührvorrichtung (8) entspricht, hergestellt werden können, die folgende Vorteile aufweisen: 
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– Verbesserte Stabilität gegenüber Viskositätsanstieg bei Lagerung, insbesondere bei erhöhten Tempera-
turen,
– verbesserte Stabilität gegenüber Reaktivitätsverlust, also eine geringe Änderung des Vernetzungsverhal-
tens bei Lagerung,
– verbesserte Stabilität gegenüber unerwünschten Reaktionen mit Additiven, wie beispielsweise Haftver-
mittlern oder Stabilisatoren.

[0033] Zudem weisen die Siliconelastomere, die durch Vernetzung aus Siliconzusammensetzungen herge-
stellt werden, die erfindungsgemäß hergestellte Grundmassen enthalten, eine leichte Entformbarkeit aus ins-
besondere metallischen Vulkanisationsformen unmittelbar nach Vulkanisation und ein hohes Niveau der Ge-
brauchseigenschaften wie Transparenz, und mechanisches Eigenschaftsprofil wie insbesondere Weiterreißwi-
derstand, Reißfestigkeit und Reißdehung auf.

[0034] In einer bevorzugten Ausführungsform ist das Verfahren in der ersten Verfahrensstufe zusätzlich mit 
wenigstens einer Entgasungsvorrichtung wie beispielsweise einem Entgasungsdom ausgestattet, bei der ein 
Vakuum angelegt wird. In einer besonders bevorzugten Ausführungsform wird das Vakuum in der steifen Pha-
se angelegt.

[0035] In einer bevorzugten Ausführungsform des erfindungsgemäßen Verfahrens ist in der zweiten Verfah-
rensstufe die mittlere Verweilzeit der Grundmasse länger als in der ersten Verfahrensstufe.

[0036] Die Verweilzeit für die in der zweiten Verfahrensstufe hergestellte Grundmasse ist definiert als der 
Quotient des durch die Grundmasse eingenommenen Anlagevolumens zum austretenden Volumenstrom Y. 
Die Verweilzeit liegt dabei in einem Bereich zwischen 0,1 bis 15 h, bevorzugt zwischen 0,1 bis 10 h und be-
sonders bevorzugt zwischen 0,1 bis 5 h.

[0037] Die zweite Verfahrensstufe betrifft eine kontinuierliche arbeitende Rührvorrichtung (8), die vorzugswei-
se Mischelemente (10) oder Dispergierelemente (19) oder Abstreifer (20) enthält. In einer besonders bevor-
zugten Ausführungsform enthält die Rührvorrichtung (8) in der zweiten Verfahrensstufe sowohl Mischelemente 
(10), Dispergierelemente (19) und Abstreifer (20). Je nach Auslegung der Anlage, d. h. in Abhängigkeit von 
dem im kontinuierlichen Betrieb eingestellten Volumen, das die Grundmasse in der Rührvorrichtung (8) der 
zweiten Verfahrensstufe einnimmt, und den Volumenströmen X und Y, können mit der kontinuierlich arbeiten-
den Rührvorrichtung (8) unterschiedliche Verweilzeiten eingestellt werden.

[0038] In einer bevorzugten Ausführungsform wird die Rührvorrichtung (8) der zweiten Verfahrensstufe so be-
trieben, dass die Grundmasse an einen ausreichend großen Gasraum (13) innerhalb der Rührvorrichtung an-
grenzt. In einer besonders bevorzugten Ausführungsform wird die Rührvorrichtung (8) der zweiten Verfahrens-
stufe so betrieben, dass – bezogen auf das Gesamtvolumen der Rührvorrichtung (8) 20 bis 90% Grundmasse 
enthalten sind, insbesondere 30 bis 80%.

[0039] In einer weiteren bevorzugten Ausführungsform des erfindungsgemäßen Verfahrens werden in der 
zweiten Verfahrensstufe die gemäß erster Verfahrensstufe hergestellten Massen einer Vakuumbehandlung bei 
erhöhter Temperatur unterworfen. Dabei liegt die Temperatur in einem Bereich zwischen 80 und 250°C, bevor-
zugt zwischen 100 und 250°C und besonders bevorzugt zwischen 120 und 230°C. Der Druck liegt dabei in ei-
nem Bereich zwischen 0,1 und 900 mbar, bevorzugt zwischen 1 und 300 mbar und besonders bevorzugt zwi-
schen 1 und 150 mbar.

[0040] In einer weiteren bevorzugten Ausführungsform des erfindungsgemäßen Verfahrens ist in der zweiten 
Verfahrensstufe das Oberflächen-Volumenverhältnis größer als das der ersten Verfahrensstufe.

[0041] Unter dem Oberflächen-Volumenverhältnis wird in der vorliegenden Erfindung das Verhältnis der 
Oberfläche (14) der Grundmasse, die an ein Vakuum (13) oder einen Gasraum (13) angrenzt, zum Volumen 
(15), das die Grundmasse in der Rührvorrichtung (8) einnimmt, verstanden. Das Oberflächen-Volumenverhält-
nis sollte dabei in einem Bereich zwischen 0,1 bis 10, bevorzugt zwischen 0,25 bis 10 und besonders bevor-
zugt zwischen 0,5 bis 8 liegen.

[0042] In einer weiteren bevorzugten Ausführungsform des erfindungsgemäßen Verfahrens werden in der 
zweiten Verfahrensstufe Mischwerkzeuge (10) eingesetzt, die ausgewählt sind aus der Gruppe, enthaltend: 
Planeten- oder Doppelplanetenrührwerkzeug, Kreuzbalkenmischwerkzeug, Wendelrührwerkzeug, Propeller-
rührwerkzeug, Pflugscharwerkzeug jeweils mit oder ohne Abstreifer (20). Dispergierwerkzeuge (19) sind z. B. 
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Dissolverscheiben, Messerkopfwerkzeuge sowie alle Homogenisatoren nach dem Rotor-/Statorprinzip. Dabei 
können auch Kombinationen aus den beschriebenen Werkzeugen (10), (19) und (20) eingesetzt werden. Be-
sonders bevorzugt werden in der zweiten Verfahrensstufe Misch-(10) und Dispergierwerkzeuge (19) mit Ab-
streifer (20) eingesetzt, die ausgewählt sind aus der Gruppe, die besteht aus: Planeten- oder Doppelplaneten-
rührwerkzeug, Kreuzbalkenmischwerkzeug, Pflugscharwerkzeug, Dissolverscheiben, Messerkopfwerkzeuge 
sowie alle Homogenisatoren nach dem Rotor-/statorprinzip, Abstreifer, oder Kombinationen daraus.

[0043] In einer weiteren bevorzugten Ausführungsform des erfindungsgemäßen Verfahrens werden in der 
zweiten Verfahrensstufe mehrere Misch-(10) und/oder Dispergierwerkzeuge (19) eingesetzt, die über unab-
hängig voneinander arbeitende Antriebsvorrichtungen (12) angetrieben werden. Dabei können die Misch-(10) 
und/oder Dispergierwerkzeuge (19) gleich- oder gegensinnig angetrieben werden.

[0044] In einer bevorzugten Ausführungsform ist die zweiten Verfahrensstufe mit einer Heiz-/Kühlvorrichtung 
ausgestattet, mit der die Masse auf eine Temperatur von bis zu 250°C, bevorzugt 200°C, temperiert werden 
kann. Dies kann beispielsweise über wenigstens einen Heiz-/Kühlmantel realisiert werden, der/die an der Au-
ßenwand der Rührvorrichtung montiert ist.

[0045] In einer Ausführungsform des erfindungsgemäßen Verfahrens wird in der Rührvorrichtung (8) der 
zweiten Verfahrensstufe der Volumenstrom X im Verhältnis zum Volumenstrom Y in einen Bereich von 0,5 bis 
1,5 eingestellt.

[0046] In einer weiteren bevorzugten Ausführungsform der Erfindung erfolgt die Entgasung der Masse in der 
Rührvorrichtung (8) der zweiten Verfahrensstufe mittels eines kontinuierlichen oder diskontinuierlichen Gas-
stroms (16) im Vakuum (13), wobei das in die Rührvorrichtung eingeleitete sog. Schleppgas zur besseren Ent-
fernung flüchtiger Bestandteile dient. In einer besonders bevorzugten Ausführungsform werden inerte Gase 
als Schleppgas eingesetzt, insbesondere Stickstoff.

[0047] In einer bevorzugten Ausführungsform ist die erste Verfahrensstufe mit der zweiten Verfahrensstufe 
direkt verbunden. Dies erfolgt bevorzugt auf eine Weise, dass die in der ersten Verfahrensstufe hergestellte 
Masse über ein Rohrsystem, gegebenenfalls mit Hilfe einer Fördervorrichtung (17), wie beispielsweise einer 
Pumpe, mit der zweiten Verfahrensstufe direkt verbunden ist. Dies gewährleistet eine vollkontinuierliche 
Grundmassenherstellung mit dem erfindungsgemäßen Verfahren.

[0048] Die erfindungsgemäß eingesetzte zweite Verfahrensstufe wird im kontinuierlichen Betrieb so gesteu-
ert, dass immer eine ausreichende Menge Masse in der Rührvorrichtung (8) enthalten ist. Dies wird vorwie-
gend über die Einstellung der Volumenströme X und Y realisiert. Zusätzlich kann über die Steuerung der Dreh-
zahl und der Drehrichtung der Misch-(10) und/oder Dispergierwerkzeuge (19) der Scherkrafteintrag sowie die 
Mischintensität gezielt eingestellt werden. In einer bevorzugten Ausführungsform liegen die Drehzahlen der 
Mischwerkzeuge (10) inklusive Abstreifer (20), in einem Bereich von 0,1 bis 200 s–1, besonders bevorzugt in 
einem Bereich von 1 bis 150 s–1. Dies entspricht einer Umfangsgeschwindigkeit von 0,1–20 m/s, bevorzugt 
0,5–10 m/s. In einer weiteren bevorzugten Ausführungsform liegt/liegen die Drehzahl(en) des/der die Disper-
gierwerkzeugs/Homgenisators (19) in einem Bereich von 50 bis 5000 s–1, besonders bevorzugt in einem Be-
reich von 200 bis 4000 s–1, entsprechend einer Umfangsgeschwindigkeit von 1–100 m/s, bevorzugt 4–80 m/s.

[0049] In einer bevorzugten Ausführungsform der zweiten Verfahrensstufe werden die Misch-(10) und/oder 
Dispergierwerkzeuge (19) so ausgelegt, dass die Grundmasse zur Austragsöffnung (11) befördert wird. Sie 
können auch mit Hilfe einer Fördervorrichtung (17), wie beispielsweise einer Pumpehilfe zur Austragsöffnung 
befördert werden.

[0050] Dabei kann diese Fördereinrichtung auch ein Homogenisator mit Förderwirkung sein, der beispielswei-
se nach dem Rotor-/Statorprinzip arbeitet.

[0051] Vorzugsweise sind in der Rührvorrichtung (8) der zweiten Verfahrensstufe neben der Beschickungs-
öffnung (9) für die Grundmasse aus der ersten Verfahrensstufe weitere Beschickungsöffnungen (18) vorhan-
den, die eine kontinuierliche Zuführung von beispielsweise Verarbeitungshilfsmitteln, weiteren Organopolysilo-
xanen oder Additiven erlauben.

[0052] Vorzugsweise kann die Rührvorrichtung (8) auch einen Bypasskreislauf enthalten, der es erlaubt, ein 
beliebiges Verhältnis zwischen 0 und 1 des auszutragenden Volumenstroms Y wieder in die Rührvorrichtung 
(8) rückzuführen und erneut zu behandeln.
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[0053] Eine mögliche Ausführungsform unter vielen der ersten und zweiten Verfahrensstufe ist in der Fig. 1
als Schnittzeichnung dargestellt. In der Fig. 1 sind gleiche Elemente durch die gleichen Zahlen gekennzeich-
net. Die Knetkaskade (1) hat in Fig. 1 vier in Reihe nebeneinander angeordnete Knetkammern (2). Fig. 1 stellt 
nur eine mögliche Ausführungsform der Apparatur dar, die für das erfindungsgemäße Verfahren verwendet 
werden kann, ohne das Verfahren jedoch auf diese Apparatur zu beschränken.

[0054] Die Beschichtunsöffnungen (6) können direkt in Knetkammern (2) führen oder zwischen zwei Knet-
kammern (2) angeordnet sein.

[0055] In einer bevorzugten Ausführungsform der Knetkaskade (1) der ersten Verfahrensstufe der Erfindung 
weist die letzte Knetkammer Pumpflügel für eine Verbesserung des Produktaustrags auf. Die Zudosierung und 
Einmischung der Einsatzstoffe wie der Organopolysiloxane (A), der Füllstoffe (B), und gegebenenfalls von wei-
teren Zusätzen in die Grundmasse kann in beliebiger Reihenfolge geschehen; auch kann die Zudosierung z. 
B. der Füllstoffe (B) in eine oder mehrere Knetkammern(n) (2) der Knetkaskade (1) erfolgen. Die Dosierung 
der Organopolysiloxane (A) kann sowohl in der ersten Knetkammer (2) als auch – zumindest in Teilen – in einer 
oder mehreren nachgeschalteten Knetkammern (2) erfolgen, um beispielsweise die Viskosität der Masse zu 
verringern. In alle Knetkammern (2) können die erforderlichen Füllstoffe (B) dosiert werden, vorzugsweise wird 
in die letzte Kammer (2) kein Füllstoff (B) dosiert. Dabei ist es möglich die gesamte erforderliche Füllstoffmenge 
nur in beispielsweise einer/zwei/drei oder vier der ersten Kammern (2) zuzugeben, eine Füllstoffverteilung an-
teilig über alle ist allerdings ebenfalls möglich.

[0056] Die in der Fig. 1 als mögliche Ausführungsformen skizzierte Rührvorrichtung (8) der zweiten Verfah-
rensstufe bestehen aus einem vorzugsweise metallischen Behältnis, das eine Beschickungsöffnung (9) auf-
weist, über die die Masse aus der ersten Verfahrensstufe mit einem Volumenstrom X zugeführt wird. Die 
Misch-(10) und/oder Dispergierwerkzeuge (19) können optional auch durch Abstreifer (20) ergänzt werden. Sie 
werden mit Hilfe von Antriebsvorrichtungen (12), wie beispielsweise eines Elektromotors oder über ein Hydrau-
likaggregat in Rotation gebracht und können beispielsweise über einen Drehmomentregler unabhängig von-
einder gesteuert werden. Die Rührvorrichtung (8) verfügt über einen Gaseinlass und -auslass (16), wobei über 
den Gaseinlass vorzugsweise ein Schleppgas eingeführt und an dem Gasauslass vorzugsweise ein Vakuum 
angelegt wird. Über die Austragsöffnung (11) der zweiten Verfahrensstufe erfolgt das Ausschleusen der Grund-
masse mit einem Volumenstrom Y.

[0057] Die Rührvorrichtung (8) kann als Vertikalmischer oder als Horizontalmischer ausgeführt sein.

Beispiele

[0058] Die nachfolgenden Beispiele erläutern die Erfindung, ohne dabei beschränkend zu wirken.

[0059] In den angegebenen Beispielen sind – falls nicht anders angegeben – alle Mengen- und Prozentanga-
ben auf das Gewicht bezogen und alle Drücke 0,10 MPa (abs.).

[0060] Im Folgenden werden erfindungsgemäße Beispiele zur kontinuierlichen Herstellung von niedrig visko-
sen Organopolysiloxan-Grundmassen nach dem erfindungsgemäßen Verfahren in Analogie zur schemati-
schen Fig. 1 im Vergleich zum einstufigen Verfahren angeführt.

Beispiel 1 (nicht erfindungsgemäß)

[0061] In einem kontinuierlichen Kneter werden in 30 kg/h α,ω-Divinyl-Organopolysiloxan mit einer Viskosität 
von ca. 1.000 mPas 25 kg/h behandelte Kieselsäure der Type HDK® SKS 130 der Fa. Wacker Chemie AG ein-
gearbeitet, wobei die Temperatur auf 180°C steigt. Am Ende des Kneters wird mit 20 kg/h α,ω-Divinyl-Organo-
polysiloxan mit einer Viskosität von ca. 1.000 mPas zur gewünschten Endviskosität verdünnt. Nach Abkühlen 
der so erhaltenen Organopolysiloxan-Grundmasse wird mit Hilfe eines Brookfield-Viskometers bei 23°C die 
Viskosität bestimmt. Die Viskosität ist nicht messbar, die Masse ist standfest und nicht fließfähig. Eine Weiter-
verarbeitung zu einer fließfähigen Fertigmasse ist nicht möglich.

Beispiel 2 (erfindungsgemäß)

[0062] In einem kontinuierlichen Kneter werden in 30 kg/h α,ω-Divinyl-Organopolysiloxan mit einer Viskosität 
von ca. 1.000 mPas 25 kg/h behandelte Kieselsäure der Type HDK® SKS 130 der Fa. Wacker Chemie AG ein-
gearbeitet, wobei die Temperatur auf 180°C steigt. Am Ende des Kneters wird mit 20 kg/h α,ω-Divinyl-Organo-
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polysiloxan mit einer Viskosität von ca. 1.000 mPas zur gewünschten Endviskosität verdünnt. Der Material-
strom wird weitergeleitet zu einem kontinuierlichen Mischer und dort bei 180°C und einem Vakuum von 100 
mbar abs. gemischt und mit 2 Dissolverscheiben bei 1.300 U/min geschert. Dabei wird kontinuierlich Material 
entnommen, so dass sich aus dem Durchsatz aus Stufe 1 und dem Volumen eine durchschnittliche Verweilzeit 
von 2 h ergibt.

[0063] Nach Abkühlen der so erhaltenen Organopolysiloxan-Grundmasse wird mit Hilfe eines Brookfield-Vis-
kometers bei 23°C die Viskosität bestimmt.

[0064] Die Viskosität liegt bei 80.000 mPas messbar, die Masse ist sehr gut fließfähig. Eine Weiterverarbei-
tung zu einer fließfähigen Fertigmasse ist problemlos möglich.

[0065] Nachstehende Tabelle 1 zeigt das Viskositätsverhalten der Masse aus Beispiel 2 im Vergleich zu einer 
Referenz ohne zweite Prozessstufe (Beispiel 1) nach Herstellung t = 0 d(= Tage) und nach einer Lagerzeit von 
t = 28 d. 

Beispiel 3 (nicht erfindungsgemäß)

[0066] In einem kontinuierlichen Kneter werden in 25 kg/h α,ω-Divinyl-Organopolysiloxan mit einer Viskosität 
von ca. 1.000 mPas 25 kg/h behandelte Kieselsäure der Type HDK® SKS 130 der Fa.

[0067] Wacker Chemie AG eingearbeitet, wobei die Temperatur auf 180°C steigt. Am Ende des Kneters wird 
mit 25 kg/h α,ω-Dihydrogen-Organopolysiloxan mit einer Viskosität von ca. 1.000 mPas zur gewünschten End-
viskosität verdünnt. Nach Abkühlen der so erhaltenen Organopolysiloxan-Grundmasse wird mit Hilfe eines 
Brookfield-Viskometers bei 23°C die Viskosität bestimmt.

[0068] Die Viskosität ist nicht messbar, die Masse ist standfest und nicht fließfähig. Eine Weiterverarbeitung 
zu einer fließfähigen Fertigmasse ist nicht möglich.

Beispiel 4 (erfindungsgemäß)

[0069] In einem kontinuierlichen Kneter werden in 25 kg/h α,ω-Divinyl-Organopolysiloxan mit einer Viskosität 
von ca. 1.000 mPas 25 kg/h behandelte Kieselsäure der Type HDK® SKS 130 der Fa.

[0070] Wacker Chemie AG eingearbeitet, wobei die Temperatur auf 180°C steigt. Am Ende des Kneters wird 
mit 25 kg/h α,ω-Dihydrogen-Organopolysiloxan mit einer Viskosität von ca. 1.000 mPas zur gewünschten End-
viskosität verdünnt. Der Materialstrom wird weitergeleitet zu einem kontinuierlichen Mischer und dort bei 180°C 
und einem Vakuum von 100 mbar abs. gemischt und mit 2 Dissolverscheiben bei 1.300 U/min geschert. Dabei 
wird kontinuierlich Material entnommen, so dass sich aus dem Durchsatz aus Stufe 1 und dem Volumen eine 
durchschnittliche Verweilzeit von 2 h ergibt.

[0071] Nach Abkühlen der so erhaltenen Organopolysiloxan-Grundmasse wird mit Hilfe eines Brookfield-Vis-
kometers bei 23°C die Viskosität bestimmt.

[0072] Die Viskosität liegt bei 50.000 mPas messbar, die Masse ist sehr gut fließfähig. Eine Weiterverarbei-
tung zu einer fließfähigen Fertigmasse ist problemlos möglich.

[0073] Nachstehende Tabelle 2 zeigt das Viskositätsverhalten der Masse aus Beispiel 4 im Vergleich zu einer 
Referenz ohne zweite Prozessstufe (Beispiel 3) nach Herstellung t = 0 d und nach einer Lagerzeit von t = 28 d 

Tabelle 1

Viskosität [mPa·s]  
t = 0 d

Viskosität [mPa·s]  
t = 28 d

Differenz [mPa·s]

Referenz  
(Beispiel 1)

standfest, nicht messbar standfest, nicht messbar -

Beispiel 2 80.000, fließfähig 95.000, fließfähig 15.000
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Beispiel 5 (nicht erfindungsgemäß)

[0074] In einem kontinuierlichen Kneter werden in 25 kg/h α,ω-Divinyl-Organopolysiloxan mit einer Viskosität 
von ca. 1000 mPas 0,1 kg/h entionisiertes Wasser 25 kg/h behandelte Kieselsäure der Type HDK® SKS 130 
der Fa. Wacker Chemie AG eingearbeitet, wobei die Temperatur auf 180°C steigt. Am Ende des Kneters wird 
mit 25 kg/h α,ω-Dihydrogen-Organopolysiloxan mit einer Viskosität von ca. 1000 mPas zur gewünschten End-
viskosität verdünnt. Nach Abkühlen der so erhaltenen Organopolysiloxan-Grundmasse wird mit Hilfe eines 
Brookfield-Viskometers bei 23°C die Viskosität bestimmt.

[0075] Die Viskosität ist nicht messbar, die Masse ist standfest und nicht fließfähig. Eine Weiterverarbeitung 
zu einer fließfähigen Fertigmasse ist nicht möglich.

Beispiel 6 (erfindungsgemäß)

[0076] In einem kontinuierlichen Kneter werden in 25 kg/h α,ω-Divinyl-Organopolysiloxan mit einer Viskosität 
von ca. 1.000 mPas 0,1 kg/h entionisiertes Wasser 25 kg/h behandelte Kieselsäure der Type HDK® SKS 130 
der Fa. Wacker Chemie AG eingearbeitet, wobei die Temperatur auf 180°C steigt. Am Ende des Kneters wird 
mit 25 kg/h α,ω-Dihydrogen-Organopolysiloxan mit einer Viskosität von ca. 1000 mPas zur gewünschten End-
viskosität verdünnt. Der Materialstrom wird weitergeleitet zu einem kontinuierlichen Mischer und dort bei 180°C 
und einem Vakuum von 100 mbar abs. gemischt und mit 2 Dissolverscheiben bei 1.300 U/min geschert. Dabei 
wird kontinuierlich Material entnommen, so dass sich aus dem Durchsatz aus Stufe 1 und dem Volumen eine 
durchschnittliche Verweilzeit von 2 h ergibt.

[0077] Nach Abkühlen der so erhaltenen Organopolysiloxan-Grundmasse wird mit Hilfe eines Brookfield-Vis-
kometers bei 23°C die Viskosität bestimmt.

[0078] Die Viskosität liegt bei 40.000 mPas messbar, die Masse ist sehr gut fließfähig. Eine Weiterverarbei-
tung zu einer fließfähigen Fertigmasse ist problemlos möglich.

[0079] Nachstehende Tabelle 3 zeigt das Viskositätsverhalten der Masse aus Beispiel 6 im Vergleich zu einer 
Referenz ohne zweite Prozessstufe (Beispiel 5) nach Herstellung t = 0 d und nach einer Lagerzeit von t = 28 d 

Beispiel 7 (nicht erfindungsgemäß)

[0080] In einem kontinuierlichen Kneter werden in 35 kg/h α,ω-Dihydroxy-Organopolysiloxan mit einer Visko-
sität von ca.

[0081] 20.000 mPas 21 kg/h behandelte Kieselsäure der Type HDK® SKS 130 der Fa. Wacker Chemie AG 
eingearbeitet, wobei die Temperatur auf 160°C steigt. Am Ende des Kneters wird mit 31 kg/h α,ω-Dihydro-
xy-Organopolysiloxan mit einer Viskosität von ca. 75.000 mPas und mit 7 kg/h α,ω-Dihydroxy-Organopolysilo-
xan mit einer Viskosität von ca. 20.000 mPas zur gewünschten Endviskosität verdünnt. Nach Abkühlen der so 

Tabelle 2

Viskosität [mPa·s]  
t = 0 d

Viskosität [mPa·s]  
t = 28 d

Differenz [mPa·s]

Referenz  
(Beispiel 3)

standfest, nicht messbar standfest, nicht messbar -

Beispiel 4 50.000, fließfähig 80.000, fließfähig 30.000

Tabelle 3:

Viskosität [mPa·s]  
t = 0 d

Viskosität [mPa·s]  
t = 28 d

Differenz [mPa·s]

Referenz  
(Beispiel 5)

standfest, nicht messbar standfest, nicht messbar -

Beispiel 6 40.000, fließfähig 45.000, fließfähig 5.000
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erhaltenen Organopolysiloxan-Grundmasse wird mit Hilfe eines Brookfield-Viskometers bei 23°C die Viskosität 
bestimmt.

[0082] Die Viskosität ist nicht messbar, die Masse ist standfest und nicht fließfähig. Eine Weiterverarbeitung 
zu einer fließfähigen Fertigmasse ist nicht möglich.

Beispiel 8 (erfindungsgemäß)

[0083] In einem kontinuierlichen Kneter werden in 35 kg/h α,ω-Dihydroxy-Organopolysiloxan mit einer Visko-
sität von ca. 20.000 mPas 21 kg/h behandelte Kieselsäure der Type HDK® SKS 130 der Fa. Wacker Chemie 
AG eingearbeitet, wobei die Temperatur auf 160°C steigt. Am Ende des Kneters wird mit 31 kg/h α,ω-Dihydro-
xy-Organopolysiloxan mit einer Viskosität von ca. 75000 mPas und mit 7 kg/h α,ω-Dihydroxy-Organopolysilo-
xan mit einer Viskosität von ca. 20.000 mPas zur gewünschten Endviskosität verdünnt. Der Materialstrom wird 
weitergeleitet zu einem kontinuierlichen Mischer und dort bei 180°C und einem Vakuum von 100 mbar abs. 
gemischt und mit 2 Dissolverscheiben bei 1.300 U/min geschert. Dabei wird kontinuierlich Material entnom-
men, so dass sich aus dem Durchsatz aus Stufe 1 und dem Volumen eine durchschnittliche Verweilzeit von 2 
h ergibt.

[0084] Nach Abkühlen der so erhaltenen Organopolysiloxan-Grundmasse wird mit Hilfe eines Brookfield-Vis-
kometers bei 23°C die Viskosität bestimmt.

[0085] Die Viskosität liegt bei 250.000 mPas messbar, die Masse ist sehr gut fließfähig. Eine Weiterverarbei-
tung zu einer fließfähigen Fertigmasse ist problemlos möglich.

[0086] Nachstehende Tabelle 4 zeigt das Viskositätsverhalten der Masse aus Beispiel 8 im Vergleich zu einer 
Referenz ohne zweite Prozessstufe (Beispiel 7) nach Herstellung t = 0 d und nach einer Lagerzeit von t = 28 d 

[0087] Man erkennt aus allen angeführten Beispielen, dass es mit dem erfindungsgemäß beschriebenen 
zweistufigen Verfahren erstmals möglich ist, niedrig viskose, lagerstabile Organopolysiloxanmassen für die 
Verwendung in RTV-2 Fertigprodukten kontinuierlich herzustellen.

Tabelle 4

Viskosität [mPa·s]  
t = 0 d

Viskosität [mPa·s]  
t = 28 d

Differenz [mPa·s]

Referenz  
(Beispiel 7)

standfest, nicht messbar standfest, nicht messbar -

Beispiel 8 250.000, fließfähig 277.000, fließfähig 27.000
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1.  Verfahren zur Herstellung von Grundmassen mit einer Viskosität von < 500.000 mPas, gemessen bei 
25°C und einer Scherrate von 1 s–1, bei dem  
mindestens ein Organopolysiloxan (A) ausgewählt aus der Gruppe enthaltend pro Molekül im Durchschnitt 
mindestens 1,5 Reste mit aliphatisch ungesättigten Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen oder Hydro-
xylgruppen oder Wasserstoffatome oder Kombinationen daraus  
mit  
mindestens einem vorhydrophobierten, oxidischen, verstärkenden Füllstoff (B) mit einem durch die Hydropho-
bierung erhaltenen Kohlenstoffgehalt von mindestens 0,5 Gew.-%,  
in einer ersten Verfahrensstufe in einer Knetkaskade (1) mit wenigstens zwei in Reihe nebeneinander ange-
ordneten Knetkammern (2), die jeweils zwei achsparallele, gleich- oder gegensinnig angetriebene Knetwerk-
zeuge (3) enthalten und die durch quer zu den Achsen (4) der Knetwerkzeuge (3) passierbare Öffnungen (5) 
miteinander verbunden sind, wobei mindestens die erste Knetkammer eine Beschickungsöffnung (6) und die 
letzte Knetkammer eine Austragsöffnung (7) aufweisen, homogen miteinander vermischt und geknetet wer-
den,  
und die so erhaltene Masse,  
in einer zweiten nachgeschalteten Verfahrensstufe einer Nachbehandlung in einer Rührvorrichtung (8) unter-
worfen wird, die über eine Beschickungsöffnung (9) verfügt, über welche die über die erste Verfahrensstufe 
hergestellte Masse mit einem definierten Volumenstrom X der Rührvorrichtung (8) zugeführt, unter fortwähren-
der Erneuerung der Oberfläche (14) unter Einsatz von rotierenden Misch-(10) oder Dispergierwerkzeugen (19) 
oder Abstreifern (20) oder deren Kombination, mit Scherkraft beaufschlagt und entgast, und über eine Aus-
tragsöffnung (11) mit dem Volumenstrom Y aus der zweiten Verfahrensstufe ausgeschleust wird.

2.  Verfahren gemäß Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass zusätzlich Wasser in Mengen von 0,01 
Gew.-% bis 2,0 Gew.-%, beim ersten Prozessschritt zugesetzt wird.

3.  Verfahren gemäß Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Organopolysiloxan (A) aus Ein-
heiten der allgemeinen Formel (I) besteht 

R1
aR

2
bSiO(4-a-b)/2 (I)

wobei  
R1 einwertige, gegebenenfalls mit Halogenatomen substituierte C1- bis C10-Kohlenwasserstoffreste, die frei 
sind von aliphatischen Kohlenstoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindungen,  
R2 Wasserstoffatome, Hydroxylgruppen oder einwertige Kohlenwasserstoffreste mit aliphatischer Kohlen-
stoff-Kohlenstoff-Mehrfachbindung mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen je Rest,  
a die Werte 0, 1, 2 oder 3 und  
b die Werte 0, 1 oder 2  
bedeuten.

4.  Verfahren gemäß Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass in der zweiten Verfahrensstufe die 
mittlere Verweilzeit der Grundmasse länger als in der ersten Verfahrensstufe ist.

5.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass in der zweiten Verfah-
rensstufe das Oberflächen-Volumenverhältnis größer als das der ersten Verfahrensstufe ist.

6.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass in der zweiten Verfah-
rensstufe die gemäß erster Verfahrensstufe hergestellten Massen einer Vakuumbehandlung bei einer Tempe-
ratur von 80 bis 250°C unterworfen sind.

7.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Verweilzeit der 2. 
Verfahrensstufe in einem Bereich zwischen 0,1 bis 15 h liegt.

8.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass in der zweiten Verfah-
rensstufe eine Kombination aus Misch-(10), Dispergierwerkzeug (19) und Abstreifer (20) verwendet wird.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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