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Beschreibung

[0001] Diese Anmeldung beansprucht die Vorteile der US Provisional Application No. 60/083,125, eingereicht
am 27. April 1998.

[0002] Diese Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Verkleben eines Fensters mit einem Substrat unter
Verwendung einer silanfunktionellen Klebstoffzusammensetzung, welche in der Lage ist, ohne die Notwendig-
keit fur einen Primer verwendet zu werden.

[0003] Polyurethandichtungszusammensetzungen werden typischerweise zum Verkleben von nicht-porésen
Substraten, wie Glas, an nicht-porése Substrate verwendet, diese sind beschrieben in dem US-Patent 4 374
237 und US-Patent 4 687 533. Das US-Patent 4 374 237 beschreibt ein Polyurethandichtungsmittel, enthal-
tend Urethanprepolymere, welche weiter mit sekundaren Aminverbindungen, die zwei Silangruppen enthalten,
umgesetzt worden sind. Das US-Patent 4 687 533 beschreibt ein Polyurethandichtungsmittel, enthaltend Ure-
thanprepolymere, welche Silangruppen enthalten, die hergestellt worden sind durch Umsetzung eines Polyi-
socyanates, das wenigstens drei Isocyanatgruppen besitzt, mit weniger als einer Aquivalentmenge eines Alk-
oxysilans, das eine endstandige Gruppe besitzt, die aktive Wasserstoffatome enthalt, welche mit Isocyanat-
gruppen zur Bildung eines Isocyanatosilans, das wenigstens zwei nicht-umgesetzte Isocyanatgruppen enthalt,
in der Lage sind. In einer zweiten Stufe wird das Isocyanatosilan mit zusatzlichem Polyisocyanat gemischt, und
das Gemisch wird mit einem Polyol zur Bildung eines Polyurethanprepolymeren umgesetzt, das endstandige
Isocyanatogruppen und anhangende Alkoxysilangruppen hat. Die EP 856 569 beschreibt die Verwendung von
Polyoxyalkylenpolymerem, terminiert mit Silanen, die hieran gebundene hydrolysierbare Gruppen aufweisen,
gemischt mit einem Polyoxyalkylenpolymeren, das nicht-vernetzende Gruppen aufweist, das zur Verklebung
von Glas an Metall verwendet werden kann. Diese Klebstoffe hatten keinen kommerziellen Erfolg.

[0004] Wenn solche Dichtungsmittel jedoch zum Verbinden von Glassubstraten an mit Anstrich versehene
Substrate verwendet werden, wie fur die Fensterinstallation bei der Fahrzeugherstellung, kann jedoch die
Uberlappungsscherfestigkeit des verklebten Substrates geringer als erwiinscht fiir Sicherheits- oder Strukturz-
wecke sein. Infolgedessen wird typischerweise ein getrennter Anstrichmittelprimer, der eine Lésung von einem
oder mehreren Silanen umfaft, auf ein mit Anstrich versehenes Substrat vor dem Auftrag des Dichtungsmittels
bei den meisten Zusammenbauvorgangen bei Kraftfahrzeugen zum Verkleben der Frontscheibe und der Riick-
scheibe aufgebracht. Die Verwendung eines Primers bei Zusammenbauvorgangen ist unerwiinscht, da sie
eine extra Stufe, zusatzliche Kosten, die Gefahr der Beschadigung der Anstrichoberflache, falls auf einem un-
erwlnschten Ort auf getropft, mit sich bringt und die Bedienung des FlieRbandes fiir den Zusammenbau zu-
satzlichen Chemikalien aussetzt. Es ware erwiinscht, ein Dichtungsmittel bereitzustellen, das, falls an ein mit
Anstrich versehenes Substrat verklebt und ausgehartet, eine gute Bindung mit einer héheren Uberlappungs-
scherfestigkeit liefert, insbesondere wenn es bei Abwesenheit eines Anstrichprimers verwendet wird.

[0005] Bei einer Ausfiihrungsform ist die Erfindung ein Verfahren zum Verkleben eines Fensters in einem
Fahrzeug. Das Verfahren umfaldt Auftragen eines Klebstoffes an ein Fenster, der ein Polymeres umfaf3t, das
ein flexibles Rickgrat hat und Silaneinheiten, die zur Silanolkondensation fahig sind, und einen Zinnkatalysator
hat; Inkontaktbringen des Fensters mit einem Fensterrahmen eines Substrates, wobei der Klebstoff zwischen
dem Fenster und dem Substrat angeordnet ist; und Ermoglichen der Feuchtigkeitsaushartung des Klebstoffes.
Dieses Verfahren ist besonders brauchbar, wenn das Substrat nicht mit Primer versehenes/versehenen Metall,
Kunststoff, Faserglas oder ein Verbundstoff, wahlweise beschichtet mit einer Beschichtung, ist.

[0006] Das Verfahren der Erfindung ermdéglicht das Verkleben eines Fensters in einem Substrat ohne die Not-
wendigkeit fur die Primerbehandlung der Oberflache des Substrates, an das es verklebt wird. Dies ist beson-
ders nitzlich zum Verkleben von Fenstern in Kraftfahrzeugen.

[0007] Die Klebstoffzusammensetzung der Erfindung enthalt ein Polymeres, das ein flexibles Rickgrat hat
und Silaneinheiten, die zur Silanolkondensation fahig sind, besitzt. Das Polymere mit einem flexiblen Ruickgrat
kann ein beliebiges Polymeres mit einem flexiblen Ruckgrat sein, welches mit einem zur Silanolkondensation
fahigen Silan funktionalisiert werden kann. Unter bevorzugten Polymerriickgraten sind Polyether, Polyuretha-
ne und Polyolefine. Unter mehr bevorzugten Polymerriickgraten sind die Polyether und Polyurethane, wobei
die Polyether am meisten bevorzugt sind.

[0008] Noch mehr bevorzugt ist das Polymere ein Polyether, der zur Silankondensation fahige Silaneinheiten
hat. Bei einer Ausflhrungsform ist das in der Erfindung brauchbare Polymere ein Polymeres, wie es in Yuki-
moto et al., US-Patent 4 906 707, Iwakiri et al., US-Patent 5 342 914, Yukimoto, US-Patent 5 063 270, Yukimoto
etal., US-Patent 5 011 900 und Suzuki et al., US-Patent 5 650 467 beschrieben ist. Mehr bevorzugt sind solche
Polymere Oxyalkylenpolymere, die wenigstens eine reaktive Siliziumgruppe pro Molekil enthalten. Das Oxy-
alkylenpolymere, welches in der vorliegenden Erfindung verwendet werden kann, schlief3t Polymere ein, die
eine Molekulkette besitzen, wiedergegeben durch die Formel (1):

-(R-0),- (1)
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worin R eine zweiwertige Alkylengruppe mit 2 bis 4 Kohlenstoffatomen und bevorzugt 2 bis 3 Kohlenstoffato-
men darstellt, und n die Zahl von sich wiederholenden Einheiten wiedergibt. Das Oxyalkylenpolymere kann
eine gerade Kette oder eine verzweigte Struktur oder eine Mischstruktur hiervon haben. Unter dem Gesichts-
punkt der Verfugbarkeit ist ein Oxyalkylenpolymeres bevorzugt, das eine sich wiederholende Einheit besitzt,
dargestellt durch die Formel (2):

~CH(CH,)CH,0- 2).

[0009] Das Polymere kann andere Monomereinheiten enthalten, umfallt jedoch bevorzugt die Monomerein-
heit von Formel (1) in einem Anteil von wenigstens 50 Gew.-%, bevorzugt 80 Gew.-% oder mehr. Oxyalkylen-
polymere mit einem Zahlendurchschnittsmolekulargewicht (Mn) von 3000 oder mehr sind bevorzugt. Solche
mit einem Mn von 3000 bis 50.000 sind noch mehr bevorzugt, und 3000 bis 30.000 sind am meistert bevorzugt.
Bevorzugt ist das Verhaltnis (Mw/Mn), Gewichtsdurchschnittsmolekulargewicht (Mw) zu Zahlendurchschnitts-
molekulargewicht (Mn), nicht héher als 1,6, was anzeigt, da® das Polymere eine extrem schmale Molekular-
gewichtsverteilung besitzt (d. h. es ist in hohem MalRe monodispers). Das Verhaltnis Mw/Mn ist mehr bevorzugt
nicht héher als 1,5 und am meisten bevorzugt nicht héher als 1,4. Obwohl Molekulargewichtsverteilung nach
verschiedenen Methoden gemessen werden kann, wird sie im allgemeinen durch Gelpermeationschromato-
graphie (GPC) gemessen.

[0010] Die Terminologie "reaktive Siliziumgruppe" oder "zur Silanolkondensation fahiges, reaktives Silan" be-
deutet eine Silizium enthaltende Gruppe, in welcher eine hydrolysierbare Gruppe oder eine Hydroxylgruppe an
das Siliziumatom gebunden ist und welche durch Silanolkondensationsreaktion vernetzbar ist. Obwohl nicht
hierauf beschrankt, werden typische reaktive Siliziumgruppen dargestellt durch Formel (3):

Ry ll{23_¢ ;
—(%io)m—'SD(a @)
X,

worin R' und R? jedes darstellt: eine Alkylgruppe mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, eine Arylgruppe mit 6 bis 20
Kohlenstoffatomen, eine Aralkylgruppe mit 7 bis 20 Kohlenstoffatomen oder eine Triorganosiloxygruppe, wie-
dergegeben durch (R'"),SiO-, worin jede der drei Gruppen R', die gleich oder verschieden sein kénnen, eine
einwertige Kohlenwasserstoffgruppe mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen darstellt, falls zwei oder mehr von jeder
der Gruppen R' oder R? vorliegen, jede der Gruppen R' und R? gleich oder verschieden sein kann, und R’
gleich oder verschieden von R? sein kann; X unabhéngig bei jedem Vorkommen eine Hydroxylgruppe oder eine
hydrolysierbare Gruppe ist, wenn zwei oder mehr Gruppen X vorhanden sind; a unabhangig bei jedem Vor-
kommen 0, 1, 2 oder 3, ist; und b unabhangig bei jedem Vorkommen 0, 1 oder 2 ist; und m = 0 oder eine ganze
Zahl von 1 bis 19 wiedergibt, worin a und b so ausgewahlt sind, daf sie die Beziehung erflllen: a + Zb 2 1.
[0011] Die durch X wiedergegebene hydrolysierbare Gruppe ist nicht besonders beschrankt, und sie ist aus
konventionellen hydrolysierbaren Gruppen ausgewahlt. Spezifische Beispiele sind ein Wasserstoffatom, ein
Halogenatom, eine Alkoxygruppe, eine Acyloxygruppe, eine Ketoximatgruppe, eine Aminogruppe, eine Ami-
dogruppe, eine Saureamidogruppe, eine Aminooxygruppe, eine Mercaptogruppe und eine Alkenyloxygruppe.
Bevorzugt hierunter sind ein Wasserstoffatom, eine Alkoxygruppe, eine Acyloxygruppe, eine Ketoximatgruppe,
eine Aminogruppe, eine Amidogruppe, eine Aminooxygruppe, eine Mercaptogruppe und eine Alkenyloxygrup-
pe. Eine Alkoxygruppe ist mehr bevorzugt, wobei eine Methoxy- oder Ethoxygruppe am meisten bevorzugt we-
gen der einfachen Handhabung als Folge ihrer milden Hydrolysierfahigkeit bevorzugt sind. Eine bis drei Hy-
droxylgruppen oder hydrolysierbare Gruppen kénnen an ein Siliziumatom gebunden sein, und (a + Zb) ist be-
vorzugt 1 bis 5. Wenn zwei oder mehr Hydroxylgruppen oder hydrolysierbare Gruppen pro reaktiver Silizium-
gruppe vorliegen, kdnnen sie gleich oder verschieden sein. Die reaktive Siliziumgruppe kann ein oder mehrere
Siliziumatome haben. Eine reaktive Siliziumgruppe, in der Siliziumatome unter Bildung von Siloxanbindungen
aneinander gebunden sind, kann eine so grofte Anzahl wie 20 Siliziumatome haben. Unter dem Gesichtspunkt
der Verfugbarkeit sind reaktive Siliziumgruppen bevorzugt, welche durch die unten wiedergegebene Formel (4)
wiedergegeben werden:

R'3 4
| 4
_SEX, @
worin R, X und a wie oben definiert sind. R ist bevorzugt eine Alkylgruppe, beispielsweise Methyl oder Ethyl;

eine Cycloalkylgruppe, beispielsweise Cyclohexyl; eine Arylgruppe, beispielsweise Phenyl; eine Aralkylgrup-
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pe, beispielsweise Benzyl oder eine Triorganosiloxygruppe der Formel (R'),SiO-, in welcher R" Methyl oder
Phenyl ist. R' und R' sind am meisten bevorzugt eine Methylgruppe.

[0012] Das Oxyalkylenpolymere enthalt wenigstens eine und bevorzugt 1,1 bis 6 reaktive Siliziumgruppen pro
Molekdl. Falls die Anzahl der reaktiven Siliziumgruppe pro Molekiil geringer als 1 ist, hat das Polymere unzu-
reichende Aushartbarkeit, was das Erreichen von zufriedenstellender Gummielastizitat verhindert. Die reaktive
Siliziumgruppe kann entweder an dem Ende oder innerhalb der Molekiilkette des Oxyalkylenpolymeren ange-
ordnet sein. Ein Oxyalkylenpolymeres, das eine reaktive Siliziumgruppe am Molekllende hiervon aufweist,
neigt zur Bereitstellung eines gummiartigen ausgeharteten Produktes mit hoher Zugfestigkeit und hoher Deh-
nung.

[0013] Das Oxyalkylenpolymere mit einer reaktiven Siliziumgruppe wird bevorzugt dadurch erhalten, daR eine
reaktive Siliziumgruppe in das oben genannte Oxyalkylenpolymere, das eine funktionelle Gruppe aufweist, ein-
geflhrt wird. Verfahren fir die Herstellung solcher Oxyalkylenpolymere sind in den US-Patenten angegeben.
Solche Oxyalkylenpolymere, welche wenigstens eine reaktive Siliziumgruppe pro Molekil enthalten, kdbnnen
ebenfalls mit anderen Gruppen oder Polymeren umgesetzt werden, die mit solchem Oxyalkylenpolymerem,
wie es in den oben genannten US-Patenten angegeben ist, reaktionsfahig sind.

[0014] Bei einer Ausfiihrungsform ist das flexible Polymere, welches in der Klebstoffzusammensetzung ver-
wendet wird, ein silyl-terminiertes Prepolymeres, hergestellt durch Inkontaktbringen eines Polyols, wie hier be-
schrieben, mit einem Isocyanatosilan, das wenigstens eine Silaneinheit hat, die hieran gebunden eine hydro-
lysierbare Einheit besitzt, unter solchen Bedingungen, daf die Hydroxyleinheiten des Polyols mit den Isocya-
nateinheiten des Isocyanatosilans reagieren, so dal} eine endstandige Silaneinheit auf dem Polyol angeordnet
wird, bevorzugt wird das Inkontaktbringen ohne Zugabe von Katalysator durchgefihrt.

[0015] Polyole, welche zur Herstellung des silyl-terminierten Prepolymeren verwendet werden konnen,
schlieRen Polyole ein, die bei der Herstellung von Polyurethanprepolymeren brauchbar sind, die in Klebstoff-
und Elastomeranwendungen einsetzbar sind, und die dem Fachmann auf dem Gebiet bekannt sind. Bhat et
al., US-Patent 5 672 652, siehe Spalte 4, Zeilen 5 bis 60, beschreiben die bei der Herstellung der silan-termi-
nierten Prepolymere brauchbaren Polyole. Die Polyole werden durch Umsetzung eines Initiators, einer Verbin-
dung mit einem oder mehreren aktiven Wasserstoffatomen mit einem Alkylenoxid in Anwesenheit eines geeig-
neten Katalysators unter geeigneten Bedingungen fiir das Alkylenoxid zur Reaktion mit einer oder mehreren
Einheiten mit aktivem Wasserstoff des Initiators hergestellt, so daf’ eine Reihe von Ethereinheiten an den Ini-
tiator addiert werden, wodurch ein Polyol hergestellt wird. Initiatoren, welche in dieser Erfindung brauchbar
sind, sind dem Fachmann auf dem Gebiet wohlbekannt. Bevorzugte Initiatorverbindungen, welche zur Herstel-
lung der Polyole verwendet werden, haben 1 bis 8 aktive Wasserstoffe, bevorzugt 2 bis 8, mehr bevorzugt 2
bis 4 und am meisten bevorzugt 2 bis 3 aktive Wasserstoffe. Bevorzugte Initiatorverbindungen schlielen bei-
spielsweise ein: Alkohole, Glycole, Polyole mit niedrigem Molekulargewicht, Glycerin, Trimethylolpropan, Pen-
taerythrit, Glycoside, Zucker, Ethylendiamin und Diethylentriamin. Besonders geeignete Glycole schlief3en bei-
spielsweise ein: Ethylenglycol, 1,2-Propylenglycol, 1,3-Propylenglycol, 1,2-Butylenglycol, 1,3-Butylenglycol,
1,4-Butylenglycol, 1,2-Pentylenglycol, 1,3-Pentylenglycol, 1,4-Pentylenglycol, 1,5-Pentylenglycol, 1,6-Penty-
lenglycol, Neopentylglycol und verschiedene Hexandiole und Mischungen hiervon. Brauchbare Alkylenoxide
schliel3en ein: Ethylenoxid, Propylenoxid, 1,2-Butylenoxid, 2,3-Butylenoxid oder Mischungen hiervon. Die am
meisten bevorzugten Alkylenoxide sind Ethylenoxid und Propylenoxid, wobei Propylenoxid am meisten bevor-
zugt ist. Kombinationen der oben genannten Alkylenoxide kdnnen in statistischen Polymeren oder Blockpoly-
meren verwendet werden.

[0016] Bevorzugt sind die bei der Herstellung der silan-terminierten Prepolymere verwendeten Polyole Poly-
ole mit hohem Molekulargewicht, hergestellt durch das Verfahren, welches umfal3t: zuerst Inkontaktbringen
von einem oder mehreren Initiatoren mit einem oder mehreren Alkylenoxiden in Anwesenheit eines Katalysa-
tors, der Calcium aufweisende Gegenionen von Carbonat und ein Cg bis C,,-Alkanoat umfalt, in einem L6-
sungsmittel, das keine aktiven Wasserstoffatome enthalt. Das Gemisch wird Bedingungen ausgesetzt, bei de-
nen die Alkylenoxide mit der mehr als ein aktives Wasserstoffatom enthaltenden Verbindung reagieren. Bevor-
zugt wird das Verfahren derart durchgefiihrt, daR ein Polyol hergestellt wird, welches ein Aquivalentgewicht von
1000 bis 20.000, eine Polydispersitat von 1,30 oder weniger, mehr bevorzugt 1,20 oder weniger, und einen
ruckstandigen Calciumgehalt von 0 bis 2000 Teilen pro Million (ppm), bevorzugt von 0 bis 1000 ppm und mehr
bevorzugt von 200 bis 1000 ppm hat. Der bei der Herstellung der Polyole verwendete bevorzugte Katalysator
ist ein Calciumkatalysator, welcher sowohl Carbonat- als auch C; bis C,,-Alkanoatgegenionen enthalt. Der Ka-
talysator ist in einem Dispersionsmittel oder Lé6sungsmittel dispergiert oder aufgeldst, das keine aktiven Was-
serstoffatome hat, fahig zur Initiierung eines Polyethers. Bevorzugt ist das Lésungsmittel oder Dispersionsmit-
tel ein Kohlenwasserstoff oder eine Mischung von Kohlenwasserstoffen und mehr bevorzugt Mineralspirit. Be-
vorzugt sind die Alkanoatgegenionen Cg-Reste von organischen Sduren. Bei einer bevorzugten Ausfiihrungs-
form stammen die Alkanoate von im wesentlichen reinen organischen Carbonsauren ab. Bevorzugt sind die
reinen Carbonsauren synthetisch, da synthetische Carbonsauren im allgemeinen héhere Reinheiten aufwei-
sen. Die Carbonatgegenionen resultieren aus dem Kontakt des Calciums und der organischen Carbonsaure
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mit Kohlendioxid. Das Verhaltnis von Calciumionen zu Carbonsaureionen betragt von 1,0 : 0,5 bis 1,0 : 1,0.
Bevorzugt liegt das Verhaltnis zwischen 1,0 : 0,5 und 1,0 : 0,9. Die Katalysatoren kénnen hergestellt werden
durch Inkontaktbringen des geeigneten Verhaltnisses von Calciumhydroxid mit einer Cg_,,-Carbonsaure und
Durchperlen von Kohlendioxid durch das Gemisch zur Bildung von Carbonateinheiten. Bei der Herstellung der
bevorzugten Polyole mit hohem Molekulargewicht werden der Initiator und Alkylenoxide im allgemeinen ohne
Verwendung des Losungsmittels in Kontakt gebracht. Typischerweise erfolgt ein solches Inkontaktbringen bei
Abwesenheit von Sauerstoff und atmospharischer Feuchtigkeit unter einer Inertatmosphare, wie Stickstoff
oder Argon. Das Verhaltnis von Initiator zu Polyol wird ausgewahlt, um das gewtlinschte Molekulargewicht oder
Aquivalentgewicht des Polyols zu erreichen. Dieses Verhéltnis kann in einfacher Weise vom Fachmann be-
rechnet werden. Die verwendete Katalysatormenge reicht aus, so daf der rickstandige Katalysator, der in dem
Polyol bei Abschlufd der Reaktion zurtickbleibt, O Teil pro Million oder gréRer, mehr bevorzugt 200 Teile pro Mil-
lion oder gréRRer, noch mehr bevorzugt 300 Teile pro Million oder gréfter und am meisten bevorzugt 400 Teile
pro Million oder gréRer, sowie bevorzugt 2000 Teile pro Million oder weniger, mehr bevorzugt 1000 Teile pro
Million oder weniger, noch mehr bevorzugt 800 Teile pro Million oder weniger und am meisten bevorzugt 400
Teile pro Million oder weniger betragt. Bei einigen Ausfuhrungsformen kann es erwlinscht sein, den gesamten
rickstandigen Katalysator zu entfernen, falls der Katalysator nicht fiir eine weitere Reaktion benétigt wird und
falls der Katalysator die Eigenschaften des letztlich erhaltenen Klebstoffes beeintrachtigen kénnte. Dies kann
dadurch erreicht werden, dal® das Polyetherpolyol der Erfindung mit Magnesiumsilikat oder Phosphorsaure in
Kontakt gebracht wird und das Polyol mit Diatomeenerde filtriert wird. Der Komplex des Calciumkatalysators
und der Zuséatze werden auf dem Filtermaterial entfernt. Bei solchen Ausfuhrungsformen, bei denen das Cal-
cium entfernt wird, kdnnen die resultierenden Teile pro Million des Katalysators, die in dem Polyol zurtckblei-
ben, 0 betragen.

[0017] Die Reaktionsteilnehmer werden bei einer Temperatur von 90°C oder gréfier, mehr bevorzugt 100°C
oder grofler und am meisten bevorzugt 110°C oder groR3er, sowie bevorzugt bei einer Temperatur von 150°C
oder weniger, mehr bevorzugt 130°C oder weniger und am meisten bevorzugt 120°C oder weniger umgesetzt.
Die Reaktionsteilnehmer werden fir eine ausreichende Zeit in Kontakt gehalten, um das gewiinschte Polyol
mit hohem Molekulargewicht herzustellen. Die Reaktionsdauer wird durch die Einspeisungsrate, die Reaktor-
grélRe, die Katalysatorkonzentration und die Temperatur gesteuert. Der Fachmann auf dem Gebiet kann die
geeignete Zeit, basierend auf diesen Variablen, festlegen. Die nicht-umgesetzten Polyole und Initiatoren kén-
nen aus der Reaktion durch Abstreifen hiervon unter Anwendung von dem Fachmann auf dem Gebiet wohlbe-
kannten Mitteln entfernt werden.

[0018] Das Polyetherpolyol hat vorzugsweise ein Gewichtsdurchschnittsmolekulargewicht von 2000 oder
gréRer, mehr bevorzugt 3000 oder gréRer, noch mehr bevorzugt 6000 oder gréRer und am meisten bevorzugt
10.000 oder groRer. Das resultierende Polyetherpolyol hat vorzugsweise ein Gewichtsdurchschnittsmolekular-
gewicht von 20.000 oder weniger, mehr bevorzugt von 16.000 oder weniger, noch mehr bevorzugt von 14.000
oder weniger und am meisten bevorzugt von 12.000 oder weniger. Das resultierende Polyol mit hohem Mole-
kulargewicht hat bevorzugt eine Polydispersitat von 1,2 oder weniger und mehr bevorzugt von 1,12 oder we-
niger. Bevorzugt entspricht das in der Erfindung verwendete Polyol der Formel 5:

R®-((CH(R*)CH(R*)0),-H), ®)

worin:

R? der Rest einer Verbindung mit 1 bis 8 Wasserstoffatomen ist;

R* unabhangig bei jedem Vorkommen eine C, , gesattigte oder ungesattigte Kohlenwasserstoffkette ist;

g unabhangig bei jedem Vorkommen eine solche Zahl ist, daR das Aquivalentgewicht des Polyols von 1000 bis
20.000 betragt; und

p unabhangig bei jedem Vorkommen von 1 bis 8 ist.

[0019] Bevorzugt ist R® eine C, ;-Alkyl- oder Cycloalkyleinheit oder Sauerstoff. Am meisten bevorzugt ist R®
eine C,- bis C,-Alkylgruppe oder Sauerstoff. R* ist bevorzugt Wasserstoff, Methyl oder Ethyl und am meisten
bevorzugt Wasserstoff oder Methyl. q ist unabhéngig bei jedem Vorkommen eine solche Zahl, daR das Aqui-
valentgewicht des Polyols von 2000 bis 16.000, mehr bevorzugt von 5000 bis 16.000 und am meisten bevor-
zugt von 10.000 bis 14.000 betragt. p ist bevorzugt 4 oder weniger und mehr bevorzugt 3 oder weniger.
[0020] Die Polyole zeigen ebenfalls einen niedrigen Unsattigungsgehalt, bevorzugt 0,04 Millidquivalent Un-
sattigung pro Gramm von Polyol oder weniger und mehr bevorzugt 0,02 Millidquivalent Unsattigung pro
Gramm von Polyol oder weniger.

[0021] Ebenfalls zu den brauchbaren Polyolen bei dieser Ausflihrungsform gehéren Polymere mit einem Po-
lyolefinrlickgrat und endstandigen Hydroxylgruppen. Beispiele solcher Polyole sind Kraton™ Polyethylen/Bu-
tylenpolymere mit endstandigen Hydroxylen wie Kraton™ Liquid L-2203 Polymeres.

[0022] Polyetherpolyole auf Polyalkylenoxidbasis, hergestellt unter Verwendung von Doppelmetallcyanidka-
talysatoren kénnen ebenfalls in dieser Erfindung eingesetzt werden. Sie sind besonders attraktiv wegen ihres
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niedrigen Unsattigungsgehaltes.

[0023] Die Polyole kénnen mit einem Isocyanatosilan zur Herstellung von reaktiven siliziumfunktionellen Pre-
polymeren umgesetzt werden. Solche Isocyanatosilane erfordern eine Silangruppe mit einer hieran gebunde-
nen hydrolysierbaren Einheit. Isocyanatosilane, die in der Erfindung brauchbar sind, sind im US-Patent Nr. 4
618 656 in Spalte 3, Zeilen 24 bis 34, angegeben. Vorzugsweise entsprechen solche Isocyanatosilane der For-
mel 6:

=C=—=N-—7— SiCRJ)a

R

worin a, R®* und R* wie zuvor definiert sind. Z ist unabh&ngig bei jedem Vorkommen eine C,_,, zweiwertige Hy-
drocarbyleinheit ist. Bevorzugt ist Z eine C,_,, zweiwertige Hydrocarbyleinheit, bevorzugt C, ,,-Alkylen, mehr
bevorzugt C, ;-Alkylen und am meisten bevorzugt Methylen.

[0024] Die Reaktion des Polyols mit einem organofunktionellen Silan kann unter Anwendung konventioneller
Verfahren durchgefiihrt werden, wie den im US-Patent Nr. 4 625 012 beschriebenen Verfahren. Die Verwen-
dung der oben beschriebenen Polyole mit hohem Molekulargewicht erlauben die Herstellung von silan-termi-
nierten Polyethern durch Reaktion von Isocyanatosilanen mit den Polyolen ohne Zugabe von zusatzlichen Ka-
talysatoren. Der riickstandige Calciumkatalysator aus der oben beschriebenen Reaktionsfolge der Polyolbil-
dung reicht zur Katalyse der Reaktion aus. Gewiinschtenfalls kann ein Standardpolyurethankatalysator, wie
die im US-Patent Nr. 4 625 012 in Spalte 5, Zeilen 14 bis 23, beschriebenen, zugesetzt werden. Die Reaktion
des Isocyanatosilans mit einem Polyol kann bei einer Temperatur von 0°C oder grof3er, mehr bevorzugt 25°C
oder gréRer, sowie bevorzugt 150°C oder geringer und am meisten bevorzugt 80°C oder geringer durchgefiihrt
werden. Diese Reaktion wird bevorzugt unter einer Inertatmosphéare durchgefiihrt. Die Reaktion wird fortschrei-
ten gelassen, bis die gewlinschte Silanfunktionalitat erreicht ist. Wenn ein Polyol mit hohem Molekulargewicht
verwendet wird, wird es bevorzugt, daf eine ausreichende Menge von Isocyanatosilan verwendet wird, um mit
der gesamten Hydroxylfunktionalitat des Polyols zu reagieren. Bei dieser Ausfiihrungsform zeigt das resultie-
rende Prepolymere ausgezeichnete physikalische Eigenschaften und Stabilitdt. Wenn das verwendete Polyol
ein Polyol mit niedrigerem Molekulargewicht ist, ist die Verwendung einer geringeren als einer stochiometri-
schen Menge des Isocyanatosilans, verglichen mit den Hydroxyleinheiten, erwiinscht, so daf} das resultieren-
de Produkt einige rickstandige Hydroxyleinheiten in dem hergestellten Prepolymeren hat. Dies ergibt ein Pro-
dukt, das bessere physikalische Eigenschaften beim Ausharten hat. Bei dieser Ausfiihrungsform betragt das
Verhaltnis von Hydroxyleinheiten zu Isocyanateinheiten des Isocyanatosilans bevorzugt von 0,75 : 1,0 bis 0,95
:1,0.

[0025] Bei einer anderen Ausfliihrungsform kann das Polymere ein Riickgrat auf Polyurethanbasis, das hy-
drolysierbare Silangruppen besitzt, sein. Solche Materialien sind in Chang, US-Patent Nr. 4 622 369 und Pohl,
US-Patent 4 645 816 angegeben.

[0026] Bei einer anderen Ausfiihrungsform kann das Riickgrat ein flexibles Polymeres wie ein Polyether oder
Polyolefin sein, das hieran gebundene Siliziumeinheiten hat. Ein flexibles Polymeres mit Unsattigung kann mit
einer Verbindung, welche eine ein Wasserstoff oder eine Hydroxyleinheit, gebunden an Silizium, besitzt, um-
gesetzt werden, wobei die Siliziumeinheit ebenfalls ein oder mehrere Kohlenstoffketten mit Unsattigung auf-
weist. Die Siliziumverbindung kann zu dem Polymeren zum Zeitpunkt der Unsattigung durch eine Hydrosilylie-
rungsreaktion zugesetzt werden. Diese Reaktion ist beschrieben in Kawakubo, US-Patent 4 788 254, Spalte
12, Zeilen 38 bis 61, in den US 3 971 751; US 5 223 597; US 4 923 927; US 5 409 995 und US 5 567 833.
[0027] Das hergestellte Polymere kann in Anwesenheit eines Hydrosilylierungs-Vernetzungsmittels und eines
Hydrosilylierungskatalysators vernetzt werden, wie im US-Patent 5 567 833 in Spalte 17, Zeilen 31 bis 57 und
im US-Patent 5 409 995 beschrieben ist.

[0028] Das Prepolymere ist in der Klebstoffzusammensetzung in ausreichender Menge vorhanden, so daf}
der Klebstoff in der Lage ist, Glas an ein anderes Substrat, wie Metall, Kunststoff, einen Verbundstoff oder Fi-
berglas, zu binden. Bevorzugt sind die Substrate mit Anstrichen versehen, und mehr bevorzugt sind die Sub-
strate mit sdureresistenten Anstrichen versehen, wie mit Acrylmelaminsilan modifizierten Beschichtungen (Du-
Pont Gen IV paints), Melamincarbamatbeschichtungen, Zweikomponentenurethanbeschichtungen und Sau-
reepoxyaushartbeschichtungen. Die Klebstoffe der Erfindung sind besonders gut zum Verkleben von Fenstern
mit Acrylmelaminsilan modifizierten Beschichtungen (DuPont Gen |V paints). Bevorzugt liegt das Prepolymere
in einer Menge von 30 Gew.-% oder gréRer, bezogen auf das Gewicht des Klebstoffes, mehr bevorzugt von 40
Gew.-% oder groRRer, noch mehr bevorzugt von 45 Gew.-% oder groRer und am meisten bevorzugt 50 Gew.-%
oder grof3er vor. Mehr bevorzugt liegt das Prepolymere in einer Menge von 99,8 Gew.-% oder weniger, bezo-
gen auf das Gewicht des Klebstoffes, und am meisten bevorzugt von 85 Gew.-% oder weniger vor.

[0029] Die Klebstoffzusammensetzung umfafit weiterhin einen oder mehrere Zinnkatalysatoren, welche die
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Silanolkondensationsreaktion katalysieren. Die fir die Silanolkondensationsreaktion brauchbaren Katalysato-
ren sind auf dem Fachgebiet wohlbekannt. Zu den bevorzugten Verbindungen, welche fir Silanolkondensation
brauchbar sind, gehéren Dialkylzinn(IV)-salze von organischen Carbonsauren wie Dibutylzinndiacetat, Dime-
thylzinndilaurat, Dibutylzinndilaurat, Dibutylzinnmaleat oder Dioctylzinndiacetat; Zinncarboxylate wie Zinnoc-
tylat oder Zinnnaphthenat; Reaktionsprodukte von Dialkylzinnoxiden und Phthalsadureestern oder Alkandionen;
Dialkylzinndiacetylacetonate wie Dibutylzinndiacetylacetonat (Ublicherweise auch bezeichnet als Dibutylzin-
nacetylacetonat); Dialkylzinnoxide, wie Dibutylzinnoxid; Zinn(ll)-salze von organischen Carbonsauren wie
Zinn(ll)-diacetat, Zinn(ll)-dioctanoat, Zinn(ll)-diethylhexanoat oder Zinn(ll)-dilaurat; Dialkylzinn(IV)-dihalogeni-
de wie Dimethylzinndichlorid; sowie Zinn(ll)-salze von Carbonsauren wie Zinn(ll)-octoat, Zinn(ll)-oleat,
Zinn(ll)-acetat oder Zinn(ll)-laurat. Diese Silanolkondensationskatalysatoren kdnnen einzeln oder in Kombina-
tion mit 2 oder mehr verwendet werden. Bevorzugte Katalysatoren sind die Dialkylzinndicarboxylate, Dial-
kylzinnoxide, Dialkyl-bis-(acetylaetonate), Reaktionsprodukte von Dialkylzinnoxid und Phthalsaureestern oder
einem Alkandion, Dialkylzinnhalogenide und Dialkylzinnoxide. Noch mehr bevorzugte Katalysatoren sind Di-
butylzinndilaurat, Dimethylzinndilaurat, Dibutylzinnmaleat, Dibutylzinndiacetat, Zinnoctylat, Zinnnaphthenat,
Reaktionsprodukte von Dibutylzinnoxid und Phthalsdureestern oder Pentandion, Dibutylzinndiacetylacetonat,
Dibutylzinnoxid und Dimethylzinnchlorid. Die Menge von verwendetem Katalysator in der Formulierung ist die-
jenige Menge, welche die Aushartung des Klebstoffes ohne Herbeifliihrung eines Abbaues des Klebstoffes
nach dem Ausharten erleichtert. Die Katalysatormenge in der Klebstoffformulierung betragt bevorzugt 0,01
Gew.-% oder groRer, mehr bevorzugt 0,1 Gew.-% oder groRer und am meisten bevorzugt 0,2 Gew.-% oder
gréRer, sowie bevorzugt 5 Gew.-% oder weniger, noch mehr bevorzugt 1,0 Gew.-% oder weniger und am meis-
ten bevorzugt 0,4 Gew-% oder weniger.

[0030] Die Klebstoffzusammensetzung kann weiterhin einen Harter fir die Siloxyeinheit umfassen. Eine sol-
che Verbindung kann eine hydrolysierbare Siliziumverbindung sein, solche Verbindungen sind im US-Patent 5
541 266 angegeben. Brauchbare hydrolysierbare Siliziumverbindungen schlielen solche ein, welche durch die
Formel 7 wiedergegeben werden:

R,
" ™
Xn _‘Si- R 4'"’0!

worin X eine hydrolysierbare Gruppe darstellt. R® stellt eine einwertige Kohlenwasserstoffgruppe dar, und es
ist bevorzugt eine niedere Alkylgruppe. R® stellt eine einwertige organische Gruppe dar, welche eine Amino-
gruppe oder eine Iminogruppe enthalt und ein Verhaltnis der Anzahl von Kohlenstoffatomen zu der Anzahl von
Stickstoffatomen (Verhaltnis C/N) von mehr als 3 hat. Das Verhaltnis C/N betragt vorzugsweise 4 oder noch
mehr 3; m stellt 0, 1 oder 2 und bevorzugt 0 oder 1 dar. n stellt 1, 2 oder 3 dar, und (m + n) ist kleiner als 4 und
bevorzugt ist (m + n) = 3. n ist bevorzugt 2 oder 3. Das Molekulargewicht der hydrolysierbaren Siliziumverbin-
dung betragt bevorzugt 1000 oder weniger. R® schlieRt R’N(R?)-R%-N(R'’)-R™ ein, worin R” und R? jeweils eine
zweiwertige Kohlenwasserstoffgruppe mit einem Gehalt von 2 oder mehr Kohlenstoffatomen darstellt und we-
nigstens einer der Reste R” und R® 4 oder mehr Kohlenstoffatome enthalt. R®, R und R" stellen jedes ein
Wasserstoffatom oder eine einwertige Kohlenwasserstoffgruppe dar, bevorzugt eine Alkylgruppe mit einem
Gehalt von 1 bis 3 Kohlenstoffatomen.

[0031] Die spezifischen, jedoch nicht beschrankenden Beispiele der oben genannten hydrolysierbaren Silizi-
umverbindung sind unten gezeigt:

H,N(CH,)sNH(CH,),Si(OCHy,),,

H,N(CH,),NH(CH,),Si(OCHy,),,

H,N(CH,)sNH(CH,),Si(CH,)(OCH,),,

H,N(CH,)NH(CH,),Si(OCH,CH,),,

H,N(CH,),NHCH,-ph-(CH,),Si(OCH,), und

H,N(CH,),NHCH,-ph-(CH,),Si(OCH,),,

worin ph eine p-Phenylengruppe darstellt.

[0032] Die hydrolysierbare Siliziumverbindung wird in einer Menge von 0,01 bis 20 Gew.-Teilen und bevorzugt

von 0,1 bis 10 Gew.-Teilen pro 100 Gew.-Teile des Oxyalkylenpolymeren, das eine reaktive Siliziumgruppe hat
und zur Vernetzung bei Siloxanbindungsbildung fahig ist, verwendet. Falls sie 20 Gew.-Teile Ubersteigt, werden
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die physikalischen Eigenschaften nach dem Ausharten negativ beeintrachtigt.

[0033] Weitere Beispiele solcher hydrolysierbaren Siliziumverbindungen, welche zur Vernetzung des silizium-
reaktiven Polymeren fahig sind, sind im US-Patent 5 541 266 beschrieben. Andere dieser potentiellen Zusatz-
stoffe schlieen organische Siliziumverbindungen B ein, wie sie im US-Patent 4 837 274, siehe Spalte 7, Zeilen
12 bis Spalte 9, Zeile 15, angegeben sind.

[0034] Die Klebstoffformulierung kann andere Zusatzstoffe enthalten, die Gblicherweise in Klebstoffformulie-
rungen verwendet werden, wie sie dem Fachmann auf dem Gebiet bekannt sind. Der Klebstoff der Erfindung
kann mit auf dem Fachgebiet bekannten Fullstoffen zur Verwendung in Klebstoffzusammensetzungen formu-
liert werden. Durch die Zugabe solcher Materialien kénnen physikalische Eigenschaften wie Viskositat, Fliel3-
geschwindigkeiten und das Durchsacken modifiziert werden. Um jedoch eine vorzeitige Hydrolyse der feuch-
tigkeitsempfindlichen Gruppen des Prepolymeren zu vermeiden, wird es bevorzugt, die Fllstoffe vor dem Zu-
sammenmischen hiermit grindlich zu trocknen.

[0035] Wahlweise Komponenten fir den Klebstoff der Erfindung schliel3en verstarkende Flillstoffe ein. Solche
Fillstoffe sind dem Fachmann auf dem Gebiet wohlbekannt, und sie schlieRen Ruf3, Titandioxid, Calciumcar-
bonat, mit Tensid behandeltes Siliziumdioxid, Titanoxid, durch thermische Zersetzung hergestelltes Siliziumdi-
oxid und Talk ein. Bevorzugte verstarkende Fullstoffe umfassen Rul3. Bei einer Ausfihrungsform kann mehr
als ein verstarkender Flillstoff verwendet werden, von denen einer Ruf} ist, und eine ausreichende Rufimenge
wird verwendet, um die gewlinschte schwarze Farbung des Klebstoffes bereitzustellen. Bevorzugt ist der ein-
zig verwendete verstarkende Fullstoff RuB. Die verstarkenden Fullstoffe werden in ausreichender Menge ver-
wendet, um die Festigkeit des Klebstoffes zu erhdhen und dem Klebstoff thixotrope Eigenschaften zu erteilen.
Bevorzugt liegt der verstarkende Fullstoff in einer Menge von 1 Gew.-Teil der Klebstoffzusammensetzung oder
grélRer, mehr bevorzugt 15 Gew.-Teilen oder gréRer und am meisten bevorzugt 20 Gew.-Teilen oder gréRer vor.
Bevorzugt liegt der verstarkende Fullstoff in einer Menge von 40 Gew.-Teilen der Klebstoffzusammensetzung
oder weniger, mehr bevorzugt 35 Gew.-Teilen oder weniger und am meisten bevorzugt 33 Gew.-Teilen oder
weniger vor.

[0036] Zu wahlweisen Materialien in der Klebstoffzusammensetzung gehdren Tone. Bevorzugte Tone, welche
in der Erfindung brauchbar sind, schlief3en Kaolin, mit Tensid behandelten Kaolin, kalzinierten Kaolin, Alumini-
umsilikate und mit Tensid behandelte wasserfreie Aluminiumsilikate ein. Die Tone kdnnen in einer beliebigen
Form eingesetzt werden, welche die Formulierung eines pumpfahigen Klebstoffes erleichtert. Bevorzugt liegt
der Ton in Form eines pulverisierten Pulvers, von spriihgetrockneten Perlen oder fein gemahlenen Teilchen vor.
Tone kénnen in einer Menge von 0 Gew.-Teilen der Klebstoffzusammensetzung oder gréRer, mehr bevorzugt
1 Gew.-Teil oder gréRer und noch mehr bevorzugt 6 Gew.-Teilen oder grolRer verwendet werden. Bevorzugt
werden die Tone in einer Menge von 20 Gew.-Teilen oder weniger der Klebstoffzusammensetzung und mehr
bevorzugt 10 Gew.-Teilen oder weniger verwendet.

[0037] Die Klebstoffzusammensetzung dieser Erfindung kann weiterhin Weichmacher umfassen, um die rhe-
ologischen Eigenschaften bis zu einer gewlinschten Konsistenz zu modifizieren. Solche Materialien sind be-
vorzugt frei von Wasser, inert gegentiber reaktiven Gruppen und vertraglich mit dem in dem Klebstoff einge-
setzten Polymeren. Geeignete Weichmacher sind auf dem Fachgebiet wohlbekannt, und bevorzugte Weich-
macher schlieen ein: Alkylphthalate, wie Dialkylphthalat, worin das Alkylphthalat linear mit gemischten C,-,
C,- und C,,-Alkylgruppen ist, Diisononylphthalat, Diisododecylphthalat, Dioctylphthalat oder Dibutylphthalat,
partiell hydriertes Terpen, kommerziell erhaltlich als "HB-40", Trioctylphosphat, Epoxyweichmacher, Toluolsul-
famid, Chlorparaffine, Adipinsaureester, Castordl, Toluol, Xylol, n-Methylpyrolidinon und Alkylnaphthaline. Die
bevorzugten Weichmacher sind die Phthalate. Die mehr bevorzugten Weichmacher sind die Dialkylphthalate,
worin die Alkylgruppe gemischt linear C,, C4 und C,, ist, Diisononylphthalat oder Diisododecylphthalat. Die
Weichmachermenge in der Klebstoffzusammensetzung ist diejenige Menge, welche die gewiinschten rheolo-
gischen Eigenschaften ergibt und welche ausreichend ist, um den Katalysator und andere Komponenten in
dem System zu dispergieren und die gewtinschte Viskositat zu ergeben. Die hierin angegebenen Mengen
schlieen solche Mengen ein, die wahrend der Herstellung des Prepolymeren und wahrend des Kompoundie-
rens des Klebstoffes zugesetzt werden. Bevorzugte Weichmacher werden in der Klebstoffzusammensetzung
in einer Menge von 0 Gew.-Teilen oder groRer, bezogen auf das Gewicht der Klebstoffzusammensetzung,
mehr bevorzugt 5 Gew.-Teilen oder gréf3er, noch mehr bevorzugt 10 Gew.-Teilen oder gréf3er und am meisten
bevorzugt 20 Gew.-Teilen oder gréRer verwendet. Der Weichmacher wird bevorzugt in einer Menge von 45
Gew.-Teilen oder weniger, bezogen auf die Gesamtmenge der Klebstoffzusammensetzung, mehr bevorzugt 40
Gew.-Teilen oder weniger, noch mehr bevorzugt 30 Gew.-Teilen oder weniger und am meisten bevorzugt 25
Gew.-Teilen oder weniger verwendet.

[0038] Der Klebstoff dieser Erfindung kann weiterhin Stabilisa toren umfassen, welche zum Schutz der Kleb-
stoffzusammensetzung vor Feuchtigkeit wirken, wodurch das Voranschreiten und die vorzeitige Vernetzung
des zur Vernetzung fahigen Po lymeren in der Klebstoffformulierung gehemmt wird. Zu solchen Stabilisatoren
gehoren Hydrocarbylalkoxysilane, wie Vinyltrimethoxysilan, Diethylmalonat und Alkylphenolalkylate. Solche
Stabilisatoren werden bevorzugt in einer Menge von 0,1 Gew.-Teilen oder grof3er, bezogen auf das Gesamt-
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gewicht der Klebstoffzusammensetzung, bevorzugt 0,5 Gew.-Teilen oder gréRer und mehr bevorzugt 0,8
Gew.-Teilen oder groRer verwendet. Solche Stabilisatoren werden in einer Menge von 5,0 Gew.-Teilen oder
weniger, bezogen auf das Gewicht der Klebstoffzusammensetzung, mehr bevorzugt 2,0 Gew.-Teilen oder we-
niger und am meisten bevorzugt 1,4 Gew.-Teilen oder weniger verwendet.

[0039] Wahlweise kann die Klebstoffzusammensetzung weiter ein Thixotrop umfassen. Solche Thixotrope
sind dem Fachmann auf dem Gebiet wohlbekannt, und sie schliefen ein: Aluminiumoxid, Kalkstein, Talk, Zink-
oxide, Schwefeloxide, Calciumcarbonat, Perlit, Schiefermehl, Salz (NaCl) und Cyclodextrin. Der Thixotrop
kann zu dem Klebstoff der Zusammensetzung in einer ausreichenden Menge zugesetzt werden, um die ge-
wilinschten rheologischen Eigenschaften zu ergeben. Bevorzugt ist der Thixotrop in einer Menge von 0
Gew.-Teilen oder gréRer, bezogen auf das Gewicht der Klebstoffzusammensetzung, bevorzugt 1 Gew.-Teil
oder grofier vorhanden. Bevorzugt ist der wahlweise Thixotrop in einer Menge von 10 Gew.-Teilen oder weni-
ger, bezogen auf das Gewicht der Klebstoffzusammensetzung, und mehr bevorzugt 2 Gew.-Teilen oder weni-
ger vorhanden.

[0040] Bei einigen Ausfihrungsformen ist es erwilinscht, einen Haftpromotor zu der Zusammensetzung zuzu-
geben. Ein Haftpromotor kann zur Verbesserung der Haftung an entweder dem Glas oder der Oberflache des
Substrates, an welche das Glas geklebt werden soll, zugesetzt werden. Haftpromotoren, die auf dem Fachge-
biet bekannt sind, kénnen verwendet werden. Unter bevorzugten Haftpromotoren fir das Verkleben an be-
schichtete Oberflachen, wie solchen, die mit Gblicherweise in der Kraftfahrzeugindustrie verwendeten Gen IV
Anstrichmitteln bschichtet sind, sind die Aminoalkoxysilane, Vinylalkoxysilane, Isocyanatoalkoxysilane und iso-
cyanuratfunktionelle Alkoxysilane. Mehr bevorzugte Haftpromotoren schlief3en ein: gamma-Glycidoxypropyltri-
methoxysilan, gamma-Aminopropyltrimethoxysilan, gamma-Isocyanatopropyltrimethoxysilan, n-beta-(Amino-
ethyl)-gamma-aminopropyltrimethoxysilan, n-(2-Aminoethyl)-3-aminopropylmethyldimethoxysilan, 3-Aminop-
ropylmethyldimethoxysilan, Bis-(gamma-trimethoxysilylpropylamin), n-Phenyl-gamma-aminopropyltrimetho-
xysilan,  gamma-Isocyanatopropylmethyldimethoxysilan, = gamma-Isocyanatopropyltriethoxysilan,  be-
ta-(3,4-Epoxycyclohexyl)ethyltriethoxysilan, gamma-Glycidoxypropylmethyldimethoxysilan, Tris-(gamma-tri-
methoxysilylpropyl)isocyanurat, Vinyltriethoxysilan oder Vinyltrimethoxysilan. Solche Haftpromotoren sind in
einer ausreichenden Menge vorhanden, um die Haftung des Klebstoffes an dem Glas oder der anderen Sub-
stratoberflache bis zu dem gewiinschten Grad zu férdern, lblicherweise bestimmt durch Testen der Uberlap-
pungsscherfestigkeit und der Art des Versagens der Verklebung an dem Substrat. Bevorzugt betragt die Men-
ge von Haftpromotor 10 Gew.-Teile oder weniger, bezogen auf das Gewicht des Klebstoffes, mehr bevorzugt
5 Gew.-Teile oder weniger und am meisten bevorzugt 2 Gew.-Teile oder weniger. Bevorzugt betragt die Menge
von Haftpromotor 0,01 Gew.-Teile oder gréRRer, bezogen auf das Gewicht des Klebstoffes, mehr bevorzugt 0,1
Gew.-Teile oder groRer und am meisten bevorzugt 0,5 Gew.-Teile oder gréRer.

[0041] Die Klebstoffzusammensetzung kann ebenfalls auf dem Fachgebiet bekannte Warmestabilisatoren
enthalten. Zu bevorzugten Warmestabilisatoren gehéren alkylsubstituierte Phenole, Phosphite, Sebacate und
Cinnamate. Zu mehr bevorzugten Warmestabilisatoren gehéren Bis(1,2,2,6,6-pentamethyl-4-piperidinyl)seba-
cat, Irgafox-168, Ethylen-bis(oxyethylen)bis-(3-tert-butyl-4-hydroxy-5-(methylhydrocinnamat), Tetrakisisode-
cyl-4,4'-isopropylidendiphosphit und butyliertes Hydroxytoluol. Die bevorzugte Klasse von Warmestabilisato-
ren sind die Sebacate wie Bis(1,2,2,6,6-pentamethyl-4-piperidinyl)sebacat. Bevorzugt betragt die Menge von
Warmestabilisatoren 5 Gew.-Teile oder weniger, bezogen auf das Gewicht des Klebstoffes, mehr bevorzugt 2
Gew.-Teile oder weniger und am meisten bevorzugt 1,0 Gew.-Teil oder weniger. Bevorzugt betragt die Menge
von Warmestabilisator 0,01 Gew.-Teil oder grof3er, bezogen auf das Gewicht des Klebstoffes, und am meisten
bevorzugt 0,5 Gew.-Teile oder gréRer.

[0042] Andere Komponenten, welche Ublicherweise in Klebstoffzusammensetzungen verwendet werden,
kdnnen in der Klebstoffzusammensetzung dieser Erfindung benutzt werden. Solche Materialien sind dem
Fachmann auf dem Gebiet wohlbekannt, und sie kdnnen Ultraviolettstabilisatoren und Antioxidantien einschlie-
Ren.

[0043] Wie hier verwendet, beziehen sich alle Gewichtsteile relativ zu den Komponenten der Klebstoffzusam-
mensetzung auf 100 Gesamtgewichtsteile der Klebstoffzusammensetzung, und alle Gewichtsprozentsatze
sind auf das Gewicht der Klebstoffzusammensetzung bezogen. Die Abdichtungszusammensetzung dieser Er-
findung kann durch Vermischen der Komponenten miteinander unter Anwendung von auf dem Fachgebiet be-
kannten Mitteln formuliert werden. Im allgemeinen werden die Komponenten in einem geeigneten Mischer ge-
mischt. Ein solches Vermischen wird bevorzugt in einer Inertatmosphéare und bei Abwesenheit von atmospha-
rischer Feuchtigkeit zur Verhutung von vorzeitiger Reaktion durchgefiihrt. Es kann vorteilhaft sein, irgendeinen
Weichmacher zu dem Reaktionsgemisch zur Herstellung des Prepolymeren zuzugeben, so dal® ein solches
Gemisch in einfacher Weise gemischt und gehandhabt werden kann. Alternativ kdnnen die Weichmacher wah-
rend des Mischens aller Komponenten zugesetzt werden. Sobald die Abdichtungszusammensetzung formu-
liert ist, wird sie in einem geeigneten Behalter abgepackt, so dal} sie vor atmospharischer Feuchtigkeit ge-
schutzt ist. Kontakt mit atmospharischer Feuchtigkeit wirde vorzeitiges Vernetzen des Prepolymeren ergeben.
[0044] Die Dichtungszusammensetzung der Erfindung wird dazu verwendet, um porése und nicht-pordse

9/16



DE 699 12 276 T2 2004.07.22

Substrate miteinander zu verkleben. Die Dichtungszusammensetzung wird auf die Glasoberflache aufgetra-
gen, und danach wird sie mit einem zweiten Substrat in Kontakt gebracht. Danach wird der Klebstoff Aushart-
bedingungen ausgesetzt. Bei einer bevorzugten Ausfihrungsform ist das andere Substrat ein Kunststoff-, Me-
tall-, Fiberglas- oder Verbundstoffsubstrat, das wahlweise mit Anstrich versehen sein kann. Dieses Verfahren
ist besonders effektiv fur Substrate, die mit einem saureresistenten Anstrichmittel angestrichen sind. Bei be-
vorzugten Ausfuhrungsformen werden die Oberflachen, auf welche der Klebstoff aufgetragen wird, vor dem
Auftrag gereinigt, siehe beispielsweise US-Patente 4 525 511, 3 707 521 und 3 779 794. Das Glas wird durch
Reinigen der Oberflache, auf welche die Klebstoffzusammensetzung aufgebracht werden soll, prapariert. Ein
Abwischen mit LOsungsmittel kann zu diesem Zweck benutzt werden. Im allgemeinen wird ein Textilmaterial
oder eine andere Einrichtung mit einem geeigneten Lésungsmittel zur Reinigung der Oberflache benutzt. Da-
nach kann ein Primer auf den Teil des Fensters, auf welche der Klebstoff aufgetragen werden soll, aufgebracht
werden. Glasprimer und Auftragsmethoden fir solche Primer sind auf dem Fachgebiet wohlbekannt. Typi-
scherweise wird der Primer mit einer Birste oder mittels eines Roboters aufgebracht. Ein Primer ist nicht er-
forderlich, wenn der Klebstoff so formuliert ist, da® die Notwendigkeit fir einen Primer ausgeschlossen wird.
Bei einer bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung ist das Substrat ein Gebaude oder ein Kraftfahrzeug.
Der Klebstoff wird bevorzugt als ein Wulst auf den Teil des Glases abgelagert, der in das Substrat eingeklebt
werden soll. Der Wulst kann nach einer beliebigen, dem Fachmann auf dem Gebiet bekannten Methode ab-
gelagert werden. Bei einer Ausfihrungsform kann der Wulst unter Verwendung einer Spritzpistole oder eines
ahnlichen Typs von von Hand zu bedienender Auftragsvorrichtung abgelagert werden. Bei einer anderen Aus-
fuhrungsform kann der Wulst durch eine Extrusionsvorrichtung wie eine Roboter-Extrusionsvorrichtung abge-
lagert werden. Der Klebstoff wird auf dem Teil des Fensters angeordnet, der mit der Struktur, in welcher es ein-
geklebt werden soll, in Kontakt gebracht. Bei einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird der Klebstoff um etwa
den Umfang einer Flache des Fensters angeordnet. Typischerweise liegt der Klebstoff in Form eines Wulstes
vor, der langs des Umfangs des Fensters angeordnet ist. Bevorzugt ist der Wulst eine profilierte Form langs
der Querschnittsebene. Bei der Ausflihrungsform, bei welcher das Glas Fensterglas, vorgesehen zur Verwen-
dung in Kraftfahrzeugen ist, wird der Wulst auf den Abschnitt des Glases aufgetragen, der mit dem Flansch
des Automobilfensters in Kontakt kommen soll. Das Fenster kann dann in die Struktur eingesetzt werden, wo-
bei der Klebstoff sowohl das Fenster als auch die Struktur, in welche das Fenster eingeklebt werden soll, kon-
taktiert. Dieses Kontaktieren wird mit Hilfe von dem Fachmann wohlbekannten Mitteln durchgefihrt. Insbeson-
dere kann das Glas in der Struktur von Hand angeordnet werden, unter Zuhilfenahme eines Roboters. Im all-
gemeinen werden die Dichtungsmittel der Erfindung bei Umgebungstemperatur in Anwesenheit von atmos-
pharischer Feuchtigkeit aufgetragen. Exposition gegenliber atmospharischer Feuchtigkeit reicht aus, um das
Ausharten des Dichtungsmittels zu erreichen. Das Ausharten kann weiterhin durch Zufuhr von Warme zu dem
aushartenden Dichtungsmittel mittels Konvektionswarme oder Mikrowellenerhitzung beschleunigt werden.
Vorzugsweise wird das Dichtungsmittel der Erfindung so formuliert, dal} eine Arbeitszeit von 6 Minuten oder
gréRer, mehr bevorzugt von 10 Minuten oder grofRer bereitgestellt wird. Bevorzugt betragt die Arbeitszeit 15
Minuten oder weniger und mehr bevorzugt 12 Minuten oder weniger. Weiterhin zeigt der Klebstoff der Erfin-
dung eine Aushartgeschwindigkeit nach 6 Stunden von 50 psi (3,45 mPa) oder grofier, mehr bevorzugt 70 psi
(4,83 mPa) oder grofier nach 6 Stunden, und mehr bevorzugt 100 psi (6,90 mPa) oder grofier nach 6 Stunden.
[0045] Molekulargewichte, wie hier beschrieben, werden nach der folgenden Arbeitsweise bestimmt: Bestim-
mung unter Verwendung des Gelpermeationschromatographen Waters Modell 590. Diese Einheit ist mit einem
Multiwellenlangendetektor und einem Differentialrefraktometer zur Messung des Elutionsvolumens verbun-
den. Eine Kolonne von Styrogel wird fir den GréRenausschlul® verwendet, und sie kann Molekulargewichte
von 250 bis 50.000 bestimmen. Das Molekulargewicht des Prepolymeren wird dann durch Messung des Elu-
tionsvolumens durch diese Kolonne unter Verwendung von Tetrahydrofuran als Elutionsmittel bestimmt. Das
Molekulargewicht wird dann aus einer Eichkurve von Molekulargewicht gegen Elutionsvolumen, die aus einer
Polystyrol-Polyethylenglycolkolonne erhalten wurde, berechnet. Die angegebenen Molekulargewichte sind
Gewichtsdurchschnittsmolekulargewichte, falls nichts anderes angegeben ist.

[0046] Die folgenden Beispiele werden zur vollstandigeren Erlauterung der Erfindung gegeben, und sie sollen
den Umfang des Anspruches nicht einschranken. Falls nichts anderes angegeben ist, sind alle Angaben in Tei-
len und Prozentsatzen in Gewicht.

[0047] Die folgenden sind Tests, die bei den hergestellten Dichtungsmitteln angewandt wurden.

[0048] Ein Dichtungsmittelwulst mit einer GréRe von 6,3 mm (Breite) x 6,3 mm (HOhe) x 76,2 mm (Lange)
wird auf einem Stlick eines Panels mit sdureresistentem Anstrich von 101,6 mm x 101,6 mm angeordnet, und
die Anordnung wird fiir eine spezifische Zeit bei Bedingungen von 23°C und 50% relativer Feuchtigkeit ausge-
hartet. Der ausgehartete Wulst wird dann mit einem Rasierblatt bis zu der mit Anstrich versehenen Oberflache
in einem Winkel von 45° geschnitten, wahrend das Ende des Wulstes mit einem Winkel von 180° zuriickgezo-
gen wird. Kerben werden alle 3 mm auf der mit Anstrich versehenen Oberflache eingeschnitten. Das Ausmalf}
der Haftung wird als Versagen des Verklebens (AF) und/oder als Versagen des Zusammenhalts (CF) einge-
stuft. Im Fall von Versagen des Verklebens kann der ausgehartete Wulst von der mit Anstrich versehenen
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Oberflache abgetrennt werden, wahrend bei Versagen des Zusammenhalts eine Trennung innerhalb des Dich-
tungsmittelwulstes als Ergebnis von Schneiden und Ziehen auftritt. Das getestete, mit Anstrich versehene Sub-
strat kann wie angeliefert verwendet werden, oder es kann durch Abwischen mit Isopropanol (IPA) oder Naph-
tha (NP) behandelt werden. Fir das Dichtungsmittel der Erfindung entwickelt sich das Verkleben eines Dich-
tungsmittels eher an dem behandelten Substrat als an einem nicht-behandelten.

[0049] Ein Dichtungsmittel von anndhernd 6,3 mm Breite x 8 mm Héhe wird langs der Breit des Glases und
annahernd 6 mm bis 12 mm von dem mit Primer versehenen Ende aufgetragen. Das mit Anstrich versehene
Substrat wird unmittelbar auf dem Dichtungsmittel angeordnet, und die Probe wird unter Bedingungen von
23°C und 50% relativer Feuchtigkeit fir 5 Tage ausharten gelassen. Die Probe wurde dann mit einer Geschwin-
digkeit von 1 Zoll/Minute (2,5 cm/min) mit einem Instron-Tester abgezogen.

Beispiel 1 Herstellung eines Polyetherdiols mit hohem Molekulargewicht

[0050] Eine Mischung von 97,3 Gramm Polyglycol P1000, einem Polypropylenoxiddiol mit MW = 1000, aus
welchem praktisch der gesamte Katalysator (KOH) entfernt worden war, und von 9,73 g 10% Calcium, CEM
ALL D10 (50 Gew.-% Calciumisooctoat in Mineralspirittrager, und welches keine Glycoletherstabilisatoren ent-
halt, erhaltlich von OMG Americas, Cleveland, Ohio) wurde in einem trockenen, mit Dampf erhitztem und ge-
rihrtem Druckreaktor angeordnet, der dann mit Stickstoff mehrere Male gespilt wurde. Die Mischung wurde
auf 100°C erhitzt, und 1.985 Gramm Propylenoxid wurden unter raschem Rihren zugesetzt. Das Produkt war
eine Flissigkeit mit einem Aquivalentgewicht von 5.218, bestimmt mittels einer NaBmethode fiir Hydroxylana-
lyse. Das Zahlendurchschnittsmolekulargewicht des Produktes war 9.978, bestimmt durch Gelpermeations-
chromatographie unter Verwendung von Polyglycolstandard sowie mit einer Polydispersitat von 1,1, bestimmt
durch GréRenausschlufichromatographie (Gelpermeationschromatographie).

Beispiel 2 Herstellung von silyl-terminiertem Polyether mit hohem Molekulargewicht

[0051] In einem getrockneten, erhitzten, mit Stickstoff gespulten und mechanisch geriihrten 500 Milliliter
Rundkolben wurden 134,94 Gramm des Produktes von Beispiel 1, 6,33 Gramm Siliquest A1310, gamma-Iso-
cyanatopropyltriethoxysilan, und 1,52 Gramm Dibutylzinndilaurat eingegeben. Das Gemisch wurde auf 100°C
unter Ruhren erhitzt und unmittelbar auf Zimmertemperatur abkihlen gelassen. Ein Film von 30 mil wurde auf
Glasplatten ausgezogen. Der Film wurde Uber Nacht durch Feuchtigkeit ausharten gelassen. Der Film war
nach 24 Stunden frei von Klebrigkeit. Der Film wurde in einer Kammer von 70% Feuchtigkeit fir 5 Tage einge-
setzt und dann in einen Ofen bei 50°C uber Nacht eingesetzt. Der ausgehartete Film hatte eine Zugfestigkeit
von 73 psi, einen Modul von 35 psi und eine Bruchdehnung von 347%.

Beispiele 3 bis 7

[0052] Durch Feuchtigkeit aushartbare Dichtmittelzusammensetzungen wurden unter wasserfreien Bedin-
gungen durch Kompoundieren von unten beschriebenen, silylierten Prepolymeren mit den unten beschriebe-
nen Komponenten hergestellt. Die Komponenten, ausgenommen Ruf3, wurden in einen 2 Gallon Planetenmi-
scher eingegeben und fir 20 Minuten unter Vakuum gemischt, dann wurde getrockneter Rul zugegeben und
fur 20 Minuten unter Vakuum eingemischt. Abschlie3end wurde der Klebstoff in Kunststoffschlauche abgefiillt.
Jedes Dichtungsmittel wurde auf Haftung an mit Primer versehenem Glas, mit Primer versehenem Anstrich-
mittel, nicht mit Primer versehenem DuPont Gen IV Anstrichmittel, nicht mit Primer versehenem Zweikompo-
nentenurethananstrichmittel und nicht mit Primer versehenem Diamantbeschichtung Anstrichmittel unter An-
wendung des Quick Knife Haftungstests getestet. Die Dichtungsmittel wurden ebenfalls auf Zugfestigkeit, Deh-
nung und Uberlappungsscherfestigkeit getestet. Die Formulierungskomponenten sind in Tabelle 1 zusammen-
gestellt. Die Formulierungen sind in Tabelle 2 zusammengestellt, und die Ergebnisse des Tests sind in Tabelle
3 zusammengestellt.
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Tabelle 1
Prepolymeres A Kaneka S-303H methoxysilyl-terminierter
Polyether auf Polypropylenoxidbasis
Prepolymeres B Prepolymeres von Beispiel 2
Prepolymeres C Kaneka SAX-400 trifunktioneller Polypropy-

lenoxidpolyether mit Dimethoxymethylsily-
lendgruppen mit einem Molekulargewicht von
20.000

Weichmacher Palatinol 711P, gemischter verzweigter Al-
kylphthalatweichmacher

Katalysator Neostann U-220 Dibutylzinnbisacetylacetonat

Stabilisator A Silquest A-171 Vinyltrimethoxysilan

Haftpromotor A Silquest A-1120 n-Butyl (aminoethyl) -gamma-
aminopropyltrimethoxysilan

Haftpromotor B Silquest A-174 gamma-Methylacryloxypropyl-
trimethoxysilan

Haftpromotor C Silquest A-187 gamma-Glycidyltrimethoxy-
propylsilan

Warmestabilisator B

Tabelle 2

Beispiel/ 3 4 5 6 7

Komponente
Prepolymeres A 43,96 46,28 46,82
Prepolymeres B 49,25
Prepolymeres C 55,6
Weichmacher 20,35 21,03 21,28 21,10 15
Katalysator 0,44 0,46 0,47 0,45 0,40
Stabilisator A 0,76 1,71 0,70
Haftpromotor A 1,14 1*
Haftpromotor B 0,73
Haftpromotor C 1,17 1,10
Rufd 33,38 30,30 30,66 27,40 27
Warmestabili- 1
sator B
* DAMO-D Haftpromotor von Huls, gleiche chemische Zusam-

mensetzung wie Haftpromotor A.
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Tabelle 3
Beispiel/ 3 4 5 6 7
Test
Quick Knife- 100%
Haftung CF
Glasprimer 100% CF 100% CF 100% CF 100% CF
Anstrichprimer 100% CF 100% CF 100% CF 100% CF
Gen. IV 100% CF 100% CF 100% CF 100% CF 100% CF
332 psi
Zweikomponen- 100%
tenanstrich CF
Diamant - 100% 100% CF
Beschichtung CF 506 psi
Aushértrate
1,5 Stunde psi 5 34
3 Stunde psi 40 56
6 Stunde psi 134 134
Zugfestigkeit, 1028 1025
psi
Dehnung, 378 423
Prozentsatz
Uberlappungs- 2,4 3,4
scherung,
MPa

Beispiel 8 Synthese von silyliertem Prepolymeren

[0053] Ein silyliertes Polyetherprepolymeres wurde durch griindliches Vermischen von 2366,2 Gramm (0,388
aq.) Polypropylenglycoldiol, das ein Hydroxylaquivalentgewicht von 6100 hat, mit 83,8 Gramm (0,409 &q.) Iso-
cyanatopropyltrimethoxysilan hergestellt. Die Reaktion wurde in einem Reaktionsbehalter bei 75°C unter ei-
nem Stickstoffpolster fiir 4 Stunden durchgefiihrt, bis keine Isocyanatgruppen mehr mittels Infrarotanalysen
festgestellt werden konnten. 1050 Gramm Dialkylphthalatweichmacher, enthaltend gemischte C.-, C,- und
C,,-lineare Alkylgruppen, wurde zu dem Gemisch zugesetzt und griindlich eingemischt. Die Viskositat des Re-
aktionsgemisches bei 23°C war 17.700 cPs.

Beispiel 9 Synthese von silyliertem Prepolymeren

[0054] Ein silyliertes Polyetherprepolymeres wurde durch griindliches Mischen von 2355,4 Gramm (0,438
aq.) Polypropylenglycoltriol, das ein Hydroxylaquivalentgewicht von 5.373 hatte, mit 94,7 Gramm (0,462 aq.)
Isocyanatopropyltrimethoxysilan hergestellt. Die Reaktion wurde in einem Reaktionsbehalter bei 75°C unter
Stickstoffpolster fiir 4 Stunden durchgefiihrt, bis keine Isocyanatgruppen mittels Infrarotanalysen festgestellt
werden konnten.

[0055] 1.050 Gramm des Dialkylphthalatweichmachers wurden zu dem Gemisch zugesetzt und griindlich ein-
gemischt. Die Viskositat des Reaktionsgemisches bei 23°C betrug 67.800 cPs.
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Beispiele 10-13

[0056] Silylierte Polyetherprepolymere wurden durch Umsetzung von gemischten Diolen, welche Polypropy-
lenglycoldiole mit Aquivalentgewichten von 6.100 und 1.000 enthielten, mit Isocyanatopropyltrimethoxysilan
hergestellt. Die Reaktion wurde in einem Reaktionsbehalter durch zuerst Erhitzen auf 75°C, dann auf 85°C un-
ter Stickstoffpolster flir 4 Stunden, bis keine Isocyanatgruppen mittels Infrarotanalyse mehr nachgewiesen wer-
den konnten, durchgefihrt. Ein Dialkylphthalatweichmacher wurde zu jedem Gemisch zugesetzt und grindlich
eingemischt. Die Mengen der Reaktionsteilnehmer, des verwendeten Weichmachers und die Viskositatswerte
sind im folgenden aufgelistet.

Tabelle 4

Beispiel 10 Beispiel 11 Beispiel 12 Beispiel 13
Polypropylen- 950 900 850 800
glycoldiol,
AG=6100
Polypropylen- 50 100 150 200
glycoldiol,
AG=1000
Isocyanato- 45,9 54,9 54,6 72,8
propyltri-
methoxysilan
Dialkyl- 448 452 456 460
phthalat-
Weichmacher
Gesamt 1493,9 1506, 9 1510,6 1532,8
Viskositét 15800 14290 11600 9760
23°C, cPs

Beispiele 14-17 Kompoundieren der Prepolymere

[0057] Die oben beschriebenen silylierten Prepolymere wurden mit Vinyltrimethoxysilan, gamma-Glycidoxy-
propyltrimethoxysilan, Katalysator und Ruf} kompoundiert. Die Prepolymere, das Vinyltrimethoxysilan, das
gamma-Glycidoxypropyltrimethoxysilan, der Katalysator wurden in einen 2 Gallon Planetenmischer eingege-
ben und fir 20 Minuten unter Vakuum gemischt, dann wurde getrockneter Ruf zugesetzt und fur 20 Minuten
unter Vakuum eingemischt. AbschlieBend wurde der Klebstoff in Kunststoffschlduche abgefillt. Die Zusam-
mensetzungen und physikalischen Eigenschaften einiger hergestellter Klebstoffe sind in Tabelle 5 aufgelistet.
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Tabelle 5

Beispiel 14 Beispiel 15 Beispiel 16 Beispiel 17
Prepolymeres 1169,6 877,2 584,8 292,4
in Beispiel 8

Prepolymeres 0,0 292,4 584,8 877,2
in Beispiel 9

Vinyltrimethoxysilan 16,0 16,0 16,0 16,0
gamma-Glycidoxypro- 11,2 11,2 11,2 11,2
pyltrimethoxysilan

Dibutylzinn- 3,2 3,2 3,2 3,2

bis (acetylacetonat)

Ru’ 400,0 400,0 400,0 400,0

Gesamt 1600,0 1600,0 1600,0 1600,0
Zugfestigkeit, psi 683 610 512 470
Dehnung, % 351 299 222 191
Lagermodul, 25°C 10,23 8,12 7,22 4,72

Aushdartrate, 23°C,

50% rel.F.
3 Stunden 15,8 35,8 75,4 87,1
6 Stunden 43,7 69,5 137,6 140,3

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Einkleben eines Fensters in eine Struktur, welches umfafit:
Auftragen eines Klebstoffes an ein Fenster, der umfal}t:
einen Polyether, der Silaneinheiten hat, die zur Silanolkondensation fahig sind, wobei der Polyether ein Mole-
kulargewicht von 6.000 oder gréf3er hat,
einen Katalysator, der 1,0 Gew.-% oder weniger eines Dialkylzinndicarboxylates, eines Dialkylzinnoxids, eines
Dialkyl-bis-(acetylacetonates), eines Reaktionsproduktes von Dialkylzinnoxid und Phthalsdureester oder eines
Dialkyldions, Dialkylzinnhalogenid und Dialkylzinnoxid umfaf3t; und
2,0 Gew.-Teile oder weniger pro 100 Gew.-Teile von Klebstoff eines Aminoalkylsilans;
Anordnen des Klebstoffes zwischen dem Fenster und dem nicht mit Primer versehenen Fensterrahmen der
Struktur; und Ermoglichen der Feuchtigkeitsaushartung des Klebstoffes.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei welchem der Polyether ein Molekulargewicht von 10.000 oder grofier
hat.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei welchem der Haftpromotor gamma-Rminopropyltrimethoxysilan,
n-beta-(Aminoethyl)-gamma-aminopropyltrimethoxysilan, n-(2-Amino-ethyl)-3-aminopropylmethyldimethoxy-
silan, 3-Aminopropylmethyldimethoxysilan, Bis-(gamma-trimethoxysilylpropylamin), n-Phenyl-gamma-amino-
propyltrimethoxysilan ist.

4. Verfahren nach Anspruch 3, bei welchem die nicht mit Primer versehene Struktur Metall, Kunststoff oder
ein Verbundmaterial, wahlweise beschichtet mit einer Beschichtung, ist.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, bei welchem der Polyether ein Polylakylenoxidether ist.

6. Verfahren nach Anspruch 5, bei welchem das Polymere ein Polyol mit hohem Molekulargewicht ist, her-
gestellt durch die Reaktion von einer oder mehreren Verbindungen, die ein oder mehrere aktive Wasserstoff-
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atome besitzen, mit einem oder mehreren Alkylenoxiden in Anwesenheit eines Katalysators, der aus Calcium
aufweisenden Gegenionen von Carbonat und einem Cg_,,-Alkanoat besteht, in einem Losungsmittel, das keine
aktiven Wasserstoffatome enthalt, wobei das hergestellte Polyol ein Aquivalentgewicht von 1.000 bis 20.000,
eine Polydispersitat von 1,30 oder weniger und einen Gehalt an riickstandigem Katalysator von 0 bis 1.000
ppm hat.

7. Verfahren nach Anspruch 6, bei welchem das Polymere ein Polyol entsprechend Anspruch 1 ist, das der
Formel entspricht:

R*-((CH(R*)CH(R*)O);-H)e

worin:

R? der Rest einer Verbindung mit 1 bis 8 aktiven Wasserstoffatomen oder Sauerstoff ist;

R* unabhangig bei jedem Vorkommen ein Wasserstoff oder eine C, ; gesattigte oder ungesattigte Kohlenwas-
serstoffkette ist;

q unabhangig bei jedem Vorkommen ein solche Zahl ist, daR das Aquivalentgewicht des Polyols von 2.000 bis
16.000 betragt;

p unabhangig bei jedem Vorkommen von 1 bis 8 ist.

8. Verfahren nach Anspruch 7, bei welchem:
R® unabhangig bei jedem Vorkommen eine C, 4-Alkyl- oder Cycloalkyleinheit oder Sauerstoff ist;
R* unabhéangig bei jedem Vorkommen ein Wasserstoff, Methyl oder Ethyl ist; und
p unabhangig bei jedem Vorkommen von 4 oder weniger ist.

9. Verfahren nach Anspruch 8, bei welchem:

R* unabhangig bei jedem Vorkommen ein Wasserstoff oder Methyl ist; und
p unabhangig bei jedem Vorkommen von 3 oder weniger ist.

10. Verfahren nach Anspruch 6, bei welchem der riickstandige Katalysator ein Calciumsalz ist und in einer
Menge von 200 bis 1.000 ppm vorliegt, und das Polyol eine Polydispersitat von 1,20 oder weniger und einen
Unsattigungsgrad von 0,04 mag/g oder weniger hat.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen

16/16



	Titelseite
	Beschreibung
	Patentansprüche

