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Verfahren zur Herstellung von elastifizierter Forméeilen nnd Flickengebilden auf Basis von

Epoxidharzen.

@ Es werden elastifizierte Formteile und Flichenge-
bilde hergestellt. Diese werden durch Umsetzung

von Epoxidverbindungen, die im Mittel mehr als eine

Epoxidgruppe pro Molekill aufweisen, gegebenenfalls

unter Mitverwendung von Monoepoxidverbindungen,

mit Hirtungsmittel oder Hirtungsmittelgemischen unter

Formgebung oder Aufiragung auf ein Substrat erhalten.
Die hierbei verwendeten Hartungsmittel bzw. Hir-

tungsmittelgemische sind entweder

a) Additionsprodukte aus Polyalkylendtherpolyolen
und Di- und/oder Polyisocyanaten, sowie Hydroxyl-
gruppen enthaltenden Ketiminen und/oder Enami~
nin oder

b) Aminverbindungen, welche den genannten Ketimi-
nen bzw. Enaminen entsprechen und aus diesen
durch Hydrolyse erhiltlich sind oder

¢) Mischungen der unter a) und b) genannten Ver-

bindungen oder
d) Mischungen der unter a) und/oder b) genannten
Verbindungen mit Aminhértern.
Bei den Hirtungsmittelvarianten die aus Verbin-
dungen gemiss a) bestehen qder diese enthalien muss

die zur Hydrolyse der Ketimine bzw. Enamine erforderli-

che Menge Wasser vorhanden sein.
Die erhaltenen Formteile k&nnen zur Beschichtung
von Beton, z.B. Heizoltanks, verwendet werden.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung von elastifizierten Formtei-
len und Flichengebilden durch Umsetzung von Epoxidverbin-
dungen, die im Mittel mehr als eine Epoxidgruppe pro Mole-
kiil aufweisen, mit Hirtungsmittel oder Hirtungsmittelgemi-
schen unter Formgebung oder Auftragung auf ein Substrat,
dadurch gekennzeichnet, dass man als Hértungsmittel bzw.
Hirtungsmittelgemische

a) Additionsprodukte, wie sie erhiltlich sind, durch Um-
setzung von

1) linearen oder verzweigten Polyalkylenitherpolyolen mit
Molgewichten von 500 bis 10 000, und

2) Di- und/oder Polyisocyanaten, wobei das Verhiltnis
von NCO-Gruppen/OH-Gruppen 1,5:1 bis 2,5:1 betriigt, und
durch weitere Umsetzung des so erhaltenen Addukts mit

3) Hydroxylgruppen enthaltenden Ketiminen und/oder
Enaminen, wobei das Verhiltnis NCO-Gruppen/OH-Gruppen
1:1 betrigt, oder dass man

b) Aminverbindungen, wie sie erhiltlich sind, durch Hy-
drolyse der gemiss a) hergesteliten Ketimine bzw. Enamine,
oder

¢) Mischungen der unter a) und b) genannten Verbindun-
gen, oder

d) Mischungen der in a) und/oder b) genannten Verbin-
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dungen mit Aminhértern verwendet, wobei fiir die Hirtungs- 55

mittel, die aus Verbindungen gemiss a) bestehen oder diese
enthalten, die Gegenwart von entsprechenden Mengen Wasser
zur Hydrolyse der Ketimine bzw. Enamine erforderlich ist.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass die Umsetzung von Epoxidverbindungen mit den Hér-
tungsmitteln oder Hirtungsmittelgemischen unter Mitverwen-
dung von weiteren Additiven durchgefiihrt wird.

3. Lagerstabile in Gegenwart von Wasser hértbare Mi-
schungen auf Basis von Epoxidverbindungen zur Durchfith-
rung des Verfahrens gemiss Anspruch 1, bestehend aus

a) Epoxidverbindungen mit mehr als einer Epoxidgruppe
pro Molekiil und Epoxidwerten von 0,13 bis 0,6 und Mole-
kulargewichten zwischen 300 und 1500, und aus

b) Hirtungsmitteln auf der Basis von Additionsprodukten
geméss Anspruch 1a).

4. Mischungen nach Anspruch 3, dadurch gekennze1chnet
dass zus#tzlich zu den Epoxidverbindungen mit mehr als ei-
ner Epoxidgruppe pro Molekiil Monoepoxidverbindungen
enthalten sind. 7 '

5. Mischungen nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Mischungen weitere Additive, wie Pigmen-
te, Fiillstoffe, Weichmacher, Losungsmittel enthalten.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
elastifizierten Formteilen und Fldchengebilden durch Um-
setzung von Epoxidverbindungen, die im Mittel mehr als eine
Epoxidgruppe pro Molekiil aufweisen, gegebenenfalls unter
Mitverwendung von Monoepoxidverbindungen, mit Hartungs-
mittel oder Hirtungsmittelgemischen der in Anspruch 1 an-
gegebenen Art unter Formgebung oder Auftragung auf ein
Substrat.

Bei diesen Epoxidharzsystemen ergeben sich durch die
langkettigen Polyétherurethan-amine schwach vernetzte, ela-
stische, auf dem Untergrund gut haftende, chemikalienfeste
Duromere.

Epoxidharze finden seit langem einen weiten Einsatz zur
Herstellung von Korrosionsschutzanstrichen, abriebfesten Be-
schichtungen, Vergussmassen und Klebstoffen, die hervor-
ragende mechanische Festigkeit besitzen und gute Chemika-
lienbestindigkeit aufweisen. Infolge ihrer hohen Vernetzungs-
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dichte sind amin-gehirtete Epoxidharze, vor allem auf Basis
von Diphenylolpropan und Epichlorhydrin, sprodhart mit
Glasiibergangsbereichen oberhalb 20° C.

In der Praxis sind die grosse Hérte und hohe Festigkeit
amin-gehéirteter Epoxidharze nicht immer nétig, gleichzeitig
ist haufig eine Elastifizierung und Verminderung der Sprédig-
keit erwiinscht. Dafiir sind bisher verschiedene, aber nicht
immer befriedigende Methoden angewendet worden.

Prinzipiell kann man intern durch Verringerung der Ver-
netzungsdichte und extern durch Weichmacherzusatz den Ela-
stifizierungsgrad erhdhen.

Externe Elastifizierungsmittel sind nicht reaktiv und wer-
den nicht in das Duromer-Netzwerk eingebaut. Sie bewirken
nur durch Raumausfiillung eine Aufweitung des Netzwerkes.
Zu den externen Weichmachern zihlen Teer, Phthalsture-
ester, hochsiedende Alkohole, Glykole, Ketonharze, Vinyl-
polymere und #hnliche mit Epoxidharzen und Aminhértern
nicht reaktive Produkte. Diese Art der Modifizierung ist nur
fiir bestimmte Anwendungen geeignet. Zur Elastifizierung
tréigt sie kaum etwas bei, da der Glaserweichungsbereich nur
unwesentlich beeinflusst wird, die Duromerstruktur aber stark
gestort wird.

Eine interne Elastifizierung von Epoxidharzen Idsst sich
durch Reduzierung der Funktionalitit des Hirters erreichen,
wie es z. B. in der DT-OS 2 200 717 beschrieben ist.

Schon lange und in erheblichem Umfang gebriuchlich
sind langkettige, niedrig funktionelle Aminoamide auf Basis
dimerer und trimerer Fettsduren, die ein befriedigendes Ei-
genschaftsbild weicher Hérter von Epoxidharzen erreichen,
die aber wegen gewisser Mingel nicht so universell einsetz-
bar sind, wie es wiinschenswert wire.

Aus der DT-PS 1 090 803 ist es auch bekannt, dieses Sy-
stem durch Mitverwendung von Polyurethanen zu modifizie-
ren. Eine weitere Ausbildung in Richtung auf elastifizierte
Kunststoffe hat dieses System durch das in der DT-OS
2 152 606 beschriebene Verfahren gefunden.

Es wurde nun ein Verfahren zur Herstellung von elasti-
fizierten Formteilen und Flichengebilden durch Umsetzung
von Epoxidverbindungen, die mehr als eine Epoxidgruppe
40 Pro Molekiil aufweisen, gegebenenfalls unter Mitverwendung
von Monoepoxidverbindungen, mit Hirtungsmitteln oder Hér-
tungsmittelgemischen unter Formgebung oder Auftragung
auf ein Substrat, gegebenenfalls unter Mitwirkung von weite-
ren Additiven, gefunden, das dadurch gekennzeichnet ist, dass
man als Hirtungsmittel bzw. Hirtungsmittelgemische

a) Additionsprodukte, wie sie erhiltlich sind durch Um-
setzung von

1) linearen oder verzweigten Polyalkylenitherpolyolen mit
Molgewichten von 500 bis 10 000, und

2) Di- und/oder Polyisocyanaten, wobei das Verhltnis
von NCO-Gruppen/OH-Gruppen 1,5:1 bis 2,5:1 betrégt, und
durch weitere Umsetzung des so erhaltenen Adduktes mit

3) Hydroxylgruppen enthaltenden Ketiminen und/oder
Enaminen, wobei das Verhaltnis NCO-Gruppen/OH-Grup-
pen 1:1 betriigt, oder dass man

b) Aminverbindungen, wie sie erhiltlich sind, durch Hy-
drolyse der gemdss a) hergestellten Ketimine bzw. Enamine,
oder

¢) Mischungen der unter a) und b) genannten Verbindun-
gen, oder

d) Mischungen der in a) und/oder b) genannten Verbin-
dungen mit Aminhirtern
verwendet, wobei fiir Hirtungsmittel, die aus Verbindungen
gemiiss a) bestehen oder diese enthalten, die Gegenwart von
entsprechenden Mengen Wasser zur Hydrolyse der Ketimine
bzw. Enamine erforderlich ist.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung sind lagerstabile,
in Gegenwart von Wasser hirtbare Mischungen auf Basis von



Epoxidharzen zur Durchfiihrung des erfindungsgemissen Ver-
fahrens, bestehend aus

a) Epoxidverbindungen mit mehr als einer Epoxidgruppe
pro Molekiil und Epoxidwerten von 0,13 bis 0,6 und Mole-
kulargewichten zwischen 300 und 1500, gegebenenfalls unter 5
Mitverwendung von Monoepoxidverbindungen, und aus

b) Hértungsmitteln auf der Basis von Additionsprodukten
gemiss Anspruch 1a).

Es konnen weitere Additive, nimlich Pigmente, Fiillstoffe,
Weichmacher, Losungsmittel, vorhanden sein.

Die endstindige Amingruppen enthaltenden Polyurethane
werden durch Umsetzung von Isocyanatvoraddukten mit Hy-
droxylgruppen enthaltenden Ketiminen und/oder Enaminen
und anschliessend Hydrolyse dieser Umsetzungsprodukte er-
halten.

Die Isocyanatvoraddukte werden durch Umsetzung von
linearen oder verzweigten Polyalkylendtherpolyolen mit Mo-
lekulargewichten von 500 bis 10 000, vorzugsweise Polypro-
pylenoxiden, mit Di- und/oder Polyisocyanaten, erhalten

Die Polyalkylenitherpolyole kdnnen nach bekannten Ver- 20
fahren hergestellt werden und haben mittlere Molekularge-
wichte zwischen 500 und 10 000, vorzugsweise zwischen 2000
und 5000; besonders bevorzugt sind Polypropylenoxide.

Als Beispiele fiir Di- oder Polyisocyanate seinen genannt:
2,4- und 2,6-Toluylendiisocyanat oder Gemische davon,
4,4'-Diphenylmethandiisocyanat,
m-Xylylendiisocyanat,
2,2,4-(2,4,4)Trimethylhexamethylendiisocyanat,
1,6-Hexamethylendiisocyanat,
1-Isocyanato-3-isocyanatomethyl-3,5,5-trimethyl-cyclohexan 30

(auch Isophorondiisocyanat genannt), und das
Additionsprodukt aus 1 Mol Trimethylolpropan und 3 Mol

Isophorondiisocyanat.

Besonders geeignet sind aliphatische und cycloaliphatische
Diisocyanate wie z. B. Hexamethylendiisocyanat und Isopho- 35
rondiisocyanat.

Fiir die Herstellung der Voraddukte werden die Polyalky-
lendtherpolyole und Diisocyanate so gemischt, dass ein NCO/
OH-Verhiltnis von 1,5 bis 2,5:1, vorzugsweise aber von 2:1,
eingestellt wird.

Das Reaktionsgemisch wird vorzugsweise nach Zugabe
eines Katalysators wie z. B. 0,1 9/ Dibutylzinndilaurat fiir ei-
nige Stunden auf 50 bis 100° C erwirmt, bis der analytisch
ermittelte Isocyanatgehalt mit dem berechneten Wert weit-
gehend iibereinstimmt,

Geeignete Hydroxylgruppen enthaltende Ketimine oder
Enamine kdnnen durch Umsetzung von prim#ren oder sekun-
déren Alkanolaminen mit Aldehyden oder Ketonen darge-
stellt werden und sind z. B. in der DT-OS 2 116 882 n&her
beschrieben.

Die Herstellung der Hydroxylgruppen enthaltenden Ket-
imine kann in der Weise erfolgen, dass man die Alkanolami-
ne, die eine primére Aminogruppe und eine aliphatische Hy-
droxylgruppe besitzen, mit aliphatischen und cyclischen Keto-
nen, gegebenenfalls durch Siure katalysiert, gegebenenfalls
durch Wirmezufuhr oder Kiihlung, mit oder ohne Losungs-
mittel, durchfiihrt, wobei man das entsprechende Reaktions-
wasser und die iiberschiissigen Carbonylverbindungen ent-
fernt.

Die Herstellung der Hydroxylgruppen enthaltenden En-
amine kann in entsprechender Weise durch Umsetzung der
Alkanolamine, die eine sekundire Aminogruppe und eine
aliphatische Hydroxylgruppe besitzen, mit aliphatischen Al-
dehyden oder cyclischen Ketonen erfolgen.

Als primére Alkanolamine sind z. B. Athanolamin, 1,3-
Propanolamin, 1,4-Butanolamin, 1,6-Hexanolamin und Di-
glykolamin geeignet.

Bei der Darstellung aus 1,2- und 1,3-Alkanolaminen ist
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eventuell eine Abtrennung der isomeren 1,3-Oxazolidine oder
Perhydrooxazine erforderlich.

Als Carbonylkomponente konnen aliphatische oder cycli-
sche Ketone, wie z. B. Methylisobutylketon, Diisopropylketon,
Diisobutylketon, Cyclohexanon, Trimethylcyclohexanon u. a.
Verwendung finden.

Als sekundére Alkanolamine sind insbesondere hetero-
cyclische Produkte geeignet, wie z. B. 4-Hydroxypiperidin,
1-(f-Hydroxyithyl)-piperazin und 1-(8-Hydroxypropyl)-pipe-
razin. Als Carbonylkomponenten konnen hier cyclische Ke-
tone, wie z. B. Cyclopentanon, Cyclohexanon und Trimethyl-
cyclohexanon oder Aldehyde, wie z. B. n-Butyraldehyd, iso-
Butyraldehyd, 2-Methylpentanal, Capronaldehyd und andere
eingesetzt werden.

Die Umsetzung erfolgt im allgemeinen so, dass das Alka-
nolamin mit einem Uberschuss der Carbonylverbindung ge-
mischt wird und nach Zusatz eines Schleppmittels und even-
tuell eines sauren Katalysators so lange am Wasserabscheider
erhitzt wird, bis die Wasserabscheidung beendet ist. Nach Ab-
ziehen des Schleppmittels und der iiberschiissigen Carbonyl-
komponente wird der Riickstand gegebenenfalls destilliert.
Die Isocyanatvoraddukte werden mit den hydroxylgruppen-
haltigen Enaminen oder Ketiminen, vorzugsweise in der Kil-
te, im NCO/OH-Verhiltnis von 1:1 gemischt und so lange
geriihrt, bis im Infrarotspekirum keine NCO-Bande mehr
nachweisbar ist.

Fiir den erfindungsgemissen Einsatz kénnen Ketimin-
oder Enaminendgruppen enthaltende Voraddukte direkt mit
den Polyepoxiden bzw. mit dem Hérter und den Polyepoxi-
den gemischt werden, wobei die Aminogruppe durch vorhan-
dene Restfeuchtigkeit oder Luftfeuchtigkeit freigesetzt wird.
Unter «Hirtern» versteht man sowohl die Amidendgruppen
aufweisenden unter b) angefiihrten Hirtungsmittel als auch
die gegebenenfalls mitzuverwendenden handelsiiblichen Amin-
hérter.

Die Aminogruppen konnen aber auch direkt im frisch er-
stellten Addukt unter Einleiten von Wasserdampf oder durch
Zusatz von Wasser und Erwirmen freigesetzt werden. Die
Hydrolyse lisst sich infrarotspektroskopisch anhand der Ab-
nahme der Enamin- oder Ketiminbande verfolgen. Die Amin-
Endgruppen enthaltenden Polyétherurethane kénnen mit han-
delsiiblichen bevorzugt niedrigmolekularen Aminhirtern, die
vorzugsweise mindestens zwei reaktive Aminwasserstoffbin-
dungen aufweisen, lagerstabil gemischt werden. Dabei wird
die Viskositit der Polyéitherurethane wesentlich erniedrigt
und die Reaktivitit der Mischung bei Umsetzung mit Epoxid-
harzen gesteigert.

Die Vielzahl einsatzfihiger Aminhérter mit unterschied-
lichen Funktionalitdten und Viskositiiten erlaubt einen sehr
grossen Variationsbereich der Verarbeitung und Duromer-
Eigenschaften einzustellen.

Beispiele iiblicher Aminhrter sind: aliphatische Amine,
z. B. Polyithylenpolyamine und Polypropylenpolyamine, z. B.
Didthylentriamin und Dipropylentriamin; cycloaliphatische
Diamine, wie 1-Amino-3-aminomethyl-3,5,5-trimethyl-cyclo-
hexan, auch Isophorondiamin genannt, 3,3-Dimethyl-4,4'-
diamino-dicyclohexyl-methan; heterocyclische Amine, wie
Piperazin; langkettige Polyitheramine, wie 1,12-Diamino-4,3-
dioxadodecan; aromatische Amine, wie Phenylendiamin, Di-
amino-diphenyl-methan; Polyamidoamine aus natiirlichen
oder-synthetischen Fettsiuren und Polyaminen; Aminaddukte;
Phenolaldehydaminkondensate.

Fiir die Herstellung von Einkomponenten-Mischungen mit
Epoxidharzen kann man auch Amin abspaltende Verbindun-
gen, wie Ketimine oder Enamine mit Ketimin- oder Enamin-
Endgruppen enthaltenden Poly4ther-Urethanen kombinieren.

Die Aminhirter konnen in bekannter Weise mit Viskosi-
thtsreglern, Beschleunigern — wie tertifiren Aminen, Tri-
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phenylphosphit, Alkylphenolen — oder mit Schnellhértern,
wie Mannichbasen, formuliert werden.

Die im erfindungsgemissen Verfahren eingesetzten; Epoxid-
harze sind heiss und kalt mit diesen Hartern oder Hértungs-
mischungen hértbar. Sie enthalten im Durchschnitt mehr als 5
eine Epoxidgruppe im Molekiil und kénnen Glyeidylither
von mehrwertigen Alkoholen, wie z. B. Glycerin, hydriertes
Diphenylolpropan oder von mehrwertigen Phenolen, wie z. B.
Resorcin, Diphenylpropan oder Phenol-aldehyd-Kondensaten
sein. Es kdnnen auch die Glycidylester mehrwertiger Carbon- 10
sduren, wie Hexahydrophthalsidure oder dimerisierte Fettsiu-
ren verwendet werden.

Besonders bevorzugt ist der Einsatz von fliissigen Epoxid-
harzen auf Basis von Epichlorhydrin und Diphenylolpropan
mit einem Molekulargewicht von 340 bis 450.

Gegebenenfalls kann mit monofunktionellen Epoxidver-
bindungen die Viskositdt der Mischungen gesenkt werden und
dadurch die Verarbeitbarkeit verbessert werden. Beispiete -
hierfiir sind aliphatische und aromatische Glycidylither, wie
Butylglycidyldther, Phenylglycidylither oder Glycidylester,
wie Glycidylacrylat oder Epoxide, wie Styroloxid.

Die Kombination der langkettigen, schwach vernetzenden
Polyitherurethan-amine, Polyitherurethan-ketimine oder
Polyitherurethan-enamine mit hochvernetzenden Aminformu-
lierungen ermdglicht in einem weiten Bereich die Einstellung 55
der Eigenschaften der Reaktionsharzmasse in bezug auf Vis-
kositit, Reaktivitit u. &. und der Eigenschaften des Duro-
meren in bezug auf Elastizitit, Vernetzungsdichte, mechani-
sche Festigkeit, Chemikalienbestindigkeit.

Zur Formulierung einer Reaktionsharzmasse fiir die Be-
schichtung, Verklebung oder zum Verguss kommen die iibli-
chen Fiillstoffe auf mineralischer und organischer Basis, Pig-
mente, Weichmacher, Beschleuniger, Lsungsmittel und son-

-stige Zusatzmittel in Betracht. Die Mischungen kénnen be-
sonders vorteilhaft angewendet werden, wo gute Haftung auf 35
dem Untergrund, gute Chemikalienbestindigkeit und Elasti-
zitét zur Uberbriickung von Rissen im Untergrund und zum
Abbau innerer Spannungen notwendig sind.

Ein wichtiges Einsatzgebiet ist die Beschichtung von Be-
ton, z. B. Heizdltanks. Wegen ihrer hervorragenden Haftung 49
auf Eisen und Beton sowie der einstellbaren Elastizitit eignen
sich die erfindungsgemissen Mischungen als Vergussmassen
fiir Fugen und als Klebstoffe mit hoher Klebkraft. Die
schwund- und spannungsarme Aushértung gestattet auch die
Herstellung grossformatiger Formkdrper.

15

20

30

45

Beispiele
I Darstellung der Einsatzprodukte:

1. a) 800 g 1-(2-Hydroxyéthyl)-piperazin werden mit 443 g 50
Isobutyraldehyd und 400 ml Toluol so lange unter Stickstoff
am Wasserabscheider erhitzt, bis annihernd eine quantitative
Wasserausbeute erhalten wurde (ca. 110 g). Dje Reaktions-

* dauer betrigt etwa 8—13 Stunden. Das Losungsmitte] wird

abgezogen und der Riickstand im Vakuum destilliert. Das De- 55

stillat hat einen Stickstoffgehalt von 15,2 ¢/ und ist fiir die

Weiterverarbeitung geniigend rein.

‘ b) 6754 g eines trifunktionellen Polypropylenglykols mit

. einer OH-Zahl von 35,6 werden mit 746 g Toluylendiiso-

. cyanat-(2,4) gemischt und 2 Stunden unter Riihren auf 70° C 60

*, erhitzt sowie eine weitere Stunde auf 80° C. Das Reaktions-

. produkt weist einen Isocyanatgehalt von 2,6 Gewichtsprozent
auf.

In das auf Raumtemperatur abgekiihlte Produkt werden
dann 870 g des unter a) hergestellten Enamins eingeriihrt.
Nachdem die Mischung zirka 12—14 Stunden gestanden hat,
Iasst sich infrarotspektroskopisch kein freies Isocyanat mehr
nachweisen.

65

Vor dem weiteren Einsatz als elastifizierende Hirterkom-
ponente fiir Polyepoxide wird das Produkt mit etwas mehr
als der stochiometrischen Menge Wasser versetzt und.bei zir-
ka 50° C geriihrt, bis das Infrarotspektrum den vollstindigen
Abbau der Enamingruppe aufzeigt. Das Produkt hat ein
Aquivalentgewicht von 1830.

2. a) 390 g 1-(2-Hydroxy#thyl)-piperazin und 570 g 3,3,5-
(3,5,5)-Trimethylcyclohexanon (Isomerengemisch) werden mit
300 ml Toluol und 2 ml Ameisensiure versetzt und unter
Riihren unter Stickstoff am Wasserabscheider erhitzt. Nach
16 Stunden haben sich zirka 90 9/y der berechneten Wasser-
menge abgeschieden. Das Losungsmittel und iiberschiissiges
Trimethylcyclohexanon werden im Vakuum abgezogen und
der Riickstand destilliert.

b) 2000 g eines verzweigten Polypropylenglykols der OH-
Zahl 35,8 werden mit 223 g Toluylendiisocyanat-(2,4) und
0,2 g Dibutylzinndilaurat versetzt und unter Riihren inner-
halb von einer Stunde auf 50° C erwirmt und eine weitere
Stunde bei dieser Temperatur gehalten. Das Reaktionsprodukt
weist einen Isocyanatgehalt von 2,25 9/, auf.

Das auf Raumtemperatur abgekiihlte Produkt wird unter
Rithren mit 300 g des unter a) hergestellten Enamins versetzt.
Nach zirka 12 Stunden Iiisst sich infrarotspektroskopisch kein
freies Isocyanat mehr nachweisen. Das Produkt hat ein Aqui-
valentgewicht von 2100.

3. Ein Gemisch aus 5040 g eines verzweigten Polypropy-
lenglykols der OH-Zahl 35,6 und 711 g Isophorondiisocyanat
wird mit 5,7 g Dibutylzinndilaurat versetzt und 3 Stunden
lang bei einer Temperatur von 75° C unter Stickstoff geriihrt.
Das Reaktionsprodukt hat einen Isocyanatgehalt von 2,2 Ge-
wichtsprozent, entsprechend einem Aquivalent von 1914,

4. a) 324 g Diglykolamin werden mit 300,5 g Methyliso-
butyiketon und 300 mi Benzol versetzt. Dann wird die Mi-
schung so lange am Wasserabscheider unter Stickstoff erhitzt,
bis die Wasserabscheidung beendet ist. Das Edsungsmittel
wird abgezogen und der Riickstand im Vakuum destilliert.

b) 1000 g des unter 3. hergestellten Isocyanatvoradduktes
werden unter Rithren und Kiihlen mit 97,8 g des unter a)
hergestellten Ketimins versetzt. Es wird noch zirka weitere
- “tunden geriihrt, bis sich im Infrarotspektrum kein freies
-2gacyanat mehr nachweisen 14sst. Dann wird etwas mehr als
dis stéchiometrische Menge Wasser zugesetzt und so lange
bei 50° C geriihrt, bis die Ketiminbande im Infrarotspektrum
bei 1675 cm -1 verschwunden ist. Das Produkt hat ein Aqui-
valentgewicht von 2100. :

II. Anwendungsbeispiele:
5. Beispiel fiir eine elastische Vergussmasse

650 Gewichtsteile des unter 2. b) hergestellten Adduktes
werden mit 58 Gewichtsteilen eines fliissigen Diepoxides aus
4,4’-Dihydroxydiphenylpropan-2,2 {Diphenylolpropan) und

‘Epichlorhydrin (Molgewicht zirka 380) gemischt. Nach Zu-

satz von 500 Gewichtsteilen Trioctylphosphat und 70 Ge-
wichtsteilen Nonylphenol werden zirka 230 Gewichtsteile
hochdisperse Kieselséiure eingearbeitet.

Unter Ausschluss der Feuchtigkeit I4sst sich eine Probe
mehrere Monate unveréndert aufbewahren. Eine ausgestri-
chene Probe bildet innerhalb von 24 Stunden auf der Ober-
fléche eine Haut und hirtet im Verlauf der folgenden Tage
durch zu einem elastischen Produkt mit einer Hirte nach
Shore A von zirka 20.

Ein mehrere Wochen gelagerter Probekdrper zeigt eine
Bruchdehnung von 150 9/y bei 23 kp/cm? (nach DIN 53 504).

6. Beispiel fiir ein elastifiziertes Beschichtungsmittel
55 Gewichitsteile eines modifizierten cycloaliphatischen
Amins (Aminzahl zirka 250) wurden mit 63,4 Gewichtsteilen
des diprimiren Polyitheramins aus Beispiel 4. b) gemischt.
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Nach Zufiigen von 100 Gewichtsteilen eines Epoxidharzes ausgehirtet. Der Tiefungsversuch nach Erichsen (DIN 53 156)
wie unter 6, wurde ein diinner Film, zirka 100 ym, auf Blech  ergab 9,2 mm. Im Vergleichsversuch ohne Polyitheramin er-
aufgetragen. Innerhalb von 7 Tagen war der Film klebfrei reicht man lediglich 0,4—1 mm Tiefung.




	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

