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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Verpackung von Siliconmassen in hohlzylindrische Behélter, die
mit einem Kolben verschlossen werden, dadurch gekennzeichnet, dass in dem Zwischenraum zwischen der Innenwand des hohlzylin-
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Verfahren zur Verpackung von Siliconmassen

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Verpackung von Si-
liconmassen in hohlzylindrische Behédlter, die mit einem Kolben
verschlossen werden, mit Siliconmassen gefiillte Kartuschen so-
wie ein Verfahren zur Abdichtung des Zwischenraums zwischen der
Innenflache des hohlzylindrischen Behadlters und der Aulenfléache

des Kolbens.

Verfahren zur Abfillung von RTV1-Dichtmassen sind bekannt. Hau-
fig werden sie in Gebinde abgefiillt, die eine einfache Anwen-
dung ermdglichen. Besonders gebrauchlich ist die Verpackung in
Kartuschen aus Polyethylen. Dabei ist es Stand der Technik, das
zylinderfdérmige Kartuschen mit einem Kolben am unteren Ende
verschlossen werden. Diese Kolben miissen die RTVI1-Dichtmasse in
der Kartusche moglichst effizient gegen ein Eindringen von
Luftfeuchtigkeit schiitzen. Dariiber hinaus missen die Kolben,
die in der Regel ebenfalls aus Polyethylen oder Polypropylen
bestehen, wichtige weitere Anforderungen erfiillen. So sollen
sich die Kolben z.B. méglichst leicht maschinell in die Kartu-
sche einsetzen lassen. Dazu wird in der Regel der Kolben vor
dem Setzen mit einem dinnfliissigen Silicondl im Viskositatsbe-
reich 350 mPas bis 1000 mPas benetzt. Das fihrt dazu, dass sich
der Kolben leicht einfithren und sich die vor dem Kolben in der
Kartusche noch befindliche Luft leicht nach auBen driicken
lasst, sodass vor dem Kolben keine Luftblase zurickbleibt. Wie
die Praxis zeigt, ist aber die erreichbare Dichtheit fir eine
langere Lagerung trotzdem nicht ausreichend. Der Kolben muss
insbesondere auch wahrend der ganzen Zeit der Lagerung weiter-
hin beweglich bleiben, da sich die Masse in der Kartusche bei
Temperaturerhdhung ausdehnt und bei Temperaturerniedrigung zu-
sammenzieht. Wenn die Reweglichkeit des Kolbens behindert ist,

dann fihrt das im Falle der Temperaturerniedrigung dazu, dass
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in der Kartusche ein Unterdruck entsteht. Der Unterdruck wird
ausgeglichen, indem Luft von aullen angesaugt wird. Das fihrt zu
vermehrter Aushadartung des Kartuscheninhalts vom Boden her. Es
hat sich nun in der Praxis gezeigt, dass die Schmierung der
Kolben mit niedrigviskosen Silikondlen keine grundsatzliche und
dauerhafte Abhilfe gegen die unerwlinschte Aushdrtung in der
Kartusche schafft. Das wurde bisher darauf zuriickgefithrt, dass
Silikondle eine hohe Wasserdampfdurchldssigkeit besitzen, so
dass der Silikon¢lfilm keinen Schutz gegen eindringende Feuch-
tigkeit bildet. Es wurde daher nach Mitteln gesucht, die eine
deutlich geringere Wasserdampfdurchlassigkeit besitzen und da-
mit eine zusatzliche Abdichtung garantieren. DE-C1l 4334754 be-
schreibt solche Mischungen bestehend aus Polybutenen und Wach-
sen. In dieser Schrift wird auch darauf hingewiesen, dass die
Verwendung von hydrophoben Fliissigkeiten, wie zum Beispiel von
Weichmachern, wie es die oben beschriebenen Silicondle sind,
ungenigend ist, da diese Materialien eine zu hohe Wasserdampf-
durchlassigkeit besitzen und damit die Aushdrtung im Bereich
des Kolbenbodens nicht stark genug verhindert wird. Mit Einsatz
des Polybutens kann eine sehr gute Abdichtung des Kolbens gegen
die Kartuschenwand erreicht werden. Es hat sich aber gezeigt,
dass die Mischung von Polybutenen mit Wachsen zu einer Verun-
reinigung des Inhalts der Kartusche fihrt, da diese Polymere
mit Silicondichtmassen in der Regel nicht mischbar sind. Es
kommt daher zu einer Schlierenbildung in der Dichtmasse am un-
teren Ende der Kartusche, was nicht erwlinscht ist, da diese
Schlieren auch nach der Aushédrtung der Dichtmasse sichtbar
bleiben. Darliber hinaus sind diese Mischungen durch ihre wachs-
ahnliche Konsistenz auch schwer aufzutragen. Zudem wird die
oben beschriebene notwendige dauerhafte Beweglichkeit des Kol-
bens auch nicht in jedem Fall durch die Polybuten/Wachs-Mi-

schungen gewdhrleistet.
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Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Verpackung wvon
Siliconmassen in einen hohlzylindrischen Behalter, der mit ei-
nem Kolben verschlossen wird, dadurch gekennzeichnet, dass in
den Zwischenraum zwischen der Innenwand des hohlzylindrischen
Behdlters und der AuBenfldche des Kolbens ein Siliconpolymer

(A) mit einer Viskositat von 5 000 mPas bis 100 000 mPas, ge-

messen beili 25°C, eingebracht wird.

In der Praxis wird der mit einer Dichtmasse gefiillte hohlzy-
lindrische Koérper, der mit einem Kolben wverschlossen ist, hau-
fig Kartusche genannt. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung
wird dieses gesamte Paket, also der hohlzylindrische Behalter,
die darin enthaltene Siliconmasse und mindestens ein Ver-
schlusskolben, der auch zum Auspressen der Masse nach dem Off-
nen der Kartusche verwendet wird, als Kartuschensystem bezeich-
net. Der hohlzylindrische Behdlter ist bevorzugt herstellersei-
tig an einer Stirnseite mit einem kreisfdrmigen Deckel ver-
schlossen. Dieser Deckel kann so gestaltet sein, dass Aus-
spritzdiisen oder beliebige andere Vorrichtungen daran befestigt
werden konnen. Diese Befestigung erfolgt bevorzugt Uber Gewinde

mittels Aufschrauben.

Der gegebenenfalls an einer Seite verschlossene hohlzylindri-
sche Behdlter wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch

Leerkartusche bezeichnet.

Der Begriff hohlzylindrischer Behalter umfasst im Rahmen der
Erfindung auch solche BRehédlter bzw. Leerkartuschen, die nicht
ideal hohlzylindrisch sind, sondern herstellbedingt und/oder
anwendungsoptimiert einen Durchmesser aufweisen, der idber die
gesamte Lange der Leerkartusche sowohl entlang der Mittelachse

als auch im jeweiligen einzelnen Umfang um bevorzugt bis zu 5 %

varilieren kann.
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Der Kolben selbst, mit dem der hohlzylindrische Behidlter ver-
schlossen wird, besteht aus der zylinderfdrmigen Wand, deren
AuBenfldche nach dem Setzen des Kolbens an der Innenseite der
Leerkartusche anliegt, und dem kreisfdormigen Kolbenboden, der
an der abgefiillten Siliconmasse anliegt. Bevorzugt ist der Kol-
ben an der nach aullen zeigenden Seite offen. Er bildet also
praktisch selbst einen zylindrischen Hohlk&rper. Die jeweilige
Stellung des Kolbens im hohlzylindrischen Behédlter bestimmt die

Grole des Hohlraumes.

Bei dem erfindungsgemall eingesetzten hohlzylindrischen Behal-
ter, der mit einem Kolben verschlossen wird, handelt es sich
bevorzugt um handelsiibliche Leerkartuschen, insbesondere solche
aus Polyethylen, wie sie z.B. kduflich erhaltlich sind bei
Fischbach KG, Engelskirchen, Deutschland oder Ritter GmbH,
Schwabmiinchen, Deutschland. Ebenso handelt es sich bei den er-
findungsgemall eingesetzten Kolben bevorzugt um handelsibliche

Produkte, die bei diesen Firmen erhaltlich sind.

Bei den erfindungsgemall zu verpackenden Siliconmassen kann es
sich um beliebige Siliconmassen handeln, wie z.B. vernetzbare
Siliconmassen, die als Kleb- bzw. Dichtstoffe eingesetzt werden
kénnen, bevorzugt um bei Raumtemperatur vernetzbare Siliconmas-
sen, sog. RTV-1-Massen, welche bei Zutritt von Luftfeuchtigkeit

ausharten.

Bevorzugt sind die erfindungsgemall zu verpackenden Siliconmas-
sen bei 20°C und 1013 hPa pastdse Stoffe mit FlieBgrenzen von
bevorzugt mehr als 500 Pa und Dichten bevorzugt zwischen 0,9

und 1,6 g/cm?. Eine typische Anwendung ist z.B. das Abdichten

von Bauwerksfugen.
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Bei den erfindungsgemial eingesetzten Siliconpolymeren (A) han-
delt es sich bevorzugt um im Wesentlichen lineare Organopolysi-

loxane, besonders bevorzugt um solche der allgemeinen Formel

(R'O) xR (3-x)S10 (R2510) ;SiR3-x) (OR)« (1),

wobei

R gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen, SiC-
gebundenen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstoffrest
bedeutet,

R! gleich oder verschieden sein kann und Wasserstoffatom oder
einen einwertigen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasser-
stoffrest bedeutet, der gegebenenfalls durch Heteroatome, wie
Sauerstoff oder Stickstoff, unterbrochen sein kann,

x 0, 1, 2 oder 3 ist und

z eine ganze Zahl von 20 bis 5000 darstellt.

Beispiele fir einwertige, SiC-gebundene Kohlenwasserstoffreste
R sind Alkylreste, wie der Methyl-, Ethyl-, n-Propyl-, iso-Pro-
pyl-, 1-n-Butyl-, 2-n-Butyl-, iso-Butyl-, tert-Butyl-, n-Pen-
tyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyl-, tert-Pentylrest; Hexylreste,
wie der n-Hexylrest; Heptylreste, wie der n-Heptylrest; Octyl-
reste, wie der n-Octylrest und iso-Octylreste, wie der 2,4,4-
Trimethylpentylrest; Nonylreste, wie der n-Nonylrest; Decylres-
te, wie der n-Decylrest; Dodecylreste, wie der n-Dodecylrest;
Octadecylreste, wie der n-Octadecylrest; Cycloalkylreste, wie
der Cyclopentyl-, Cyclohexyl-, Cycloheptylrest und Methylcyclo-
hexylreste; Alkenylreste, wie der Vinyl-, 1-Propenyl-, 2-Prope-
nyl, n-5-Hexenyl-, 4-Vinylcyclohexyl- und der 3-Norbornenyl-
rest; Arylreste, wie der Phenyl-, Biphenylyl-, Naphthyl-, Anth-
ryl- und Phenanthrylrest; Alkarylreste, wie o-, m-, p-Tolyl-
reste; Xylylreste und Ethylphenylreste; und Aralkylreste, wie

der Benzylrest, der der o- und der PB-Phenylethylrest.
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Bevorzugt handelt es sich bei Rest R um einwertige, SiC-gebun-
dene Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen, be-
sonders bevorzugt um den Methyl-, Ethyl-, Vinyl- oder Phenyl-

rest, insbesondere um den Methyl- oder Vinylrest.

Beispiele flir Rest R!' sind die flir R genannten Reste.

Bevorzugt handelt es sich bei Rest R! um Wasserstoffatom oder
Alkylreste mit 1 bis 20 Kohlenstoffatomen, besonders bevorzugt
um Wasserstoffatom, den Methylrest oder den Ethylrest.

Bevorzugt ist x gleich 0, 1 oder 2, besonders bevorzugt 0.

Bevorzugt handelt es sich bei den erfindungsgemalB eingesetzten
Siliconpolymeren (A) um Bis(trialkylsiloxy)polydialkylsiloxan,
a,w-Dihydroxypolydialkylsiloxan oder Bis(dialkoxyalkylsiloxy)po-
lydialkylsiloxan oder deren Mischungen, besonders bevorzugt um

Bis(trialkylsiloxy)polydialkylsiloxan.

Die erfindungsgemalB bevorzugt eingesetzten, im Wesentlichen 1li-
nearen Siloxane basierend auf D-Einheiten kodnnen herstellungs-
bedingt einen molaren Anteil von Verzweigungen, d.h. T-
und/oder Q-Einheiten, von bevorzugt weniger als 5 %, besonders
bevorzugt weniger als 1 %, aufweisen, jeweils bezogen auf die

Summe aus D-, T- und Q-Einheiten.

Bei dem erfindungsgemial eingesetzten Siliconpolymer (A) kann es
sich um eine Art eines solchen Siliconpolymers wie auch um ein

Gemisch aus mindestens zwei Arten von Siliconpolymeren handeln,
mit der MaBgabe, dass Komponente (A) eine Viskositdt im RBRereich

5 000 mPas bis 100 000 mPas aufweist.
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Falls es sich bei dem erfindungsgemall eingesetzten Siliconpoly-
mer (A) um Mischungen handelt, wie z.B. eine Mischung aus zwei
oder mehreren Siloxanen der Formel (I) kdénnen zu deren Herstel-
lung auch Siloxane verwendet werden, deren Viskositat unter

5 000 mPas oder iUber 10 000 mPas liegt, mit der MaBgabe, dass
Komponente (A) eine Mischviskositat im BRereich 5 000 mPas bis

100 000 mPas aufweist.

Dariber hinaus kénnen zur Herstellung der erfindungsgemall ein-
gesetzten Komponente (A) die Siliconpolymere auch mit organi-
schen Lésungsmitteln (B) homogen gemischt werden, mit der MaR-
gabe, dass Komponente (A) eine Mischviskositat im Bereich

5 000 mPas bis 100 000 mPas aufweist.

Falls organische Losungsmittel (B) eingesetzt werden, die auch
das Auftragen der Komponente (A) erleichtern kénnen, dann sind
weitgehend aromatenfreie, lineare, verzweigte oder cyclische
Kohlenwasserstoffe oder deren Gemische bevorzugt. Diese Kohlen-
wasserstoffe (B) weisen besonders bevorzugt keine substituier-
ten Reste auf. Weiterhin bestehen sie bevorzugt zu mehr als 50

Mol-% aus gesattigten Kohlenstoff-Kohlenstoff-Bindungen.

Bevorzugt weisen die gegebenenfalls eingesetzten Kohlenwasser-
stoffe (B) Jjeweils beim Druck von 1000 hPa Siedepunkte von mehr
als 150°C bzw. Siedebereiche, die bei 150°C beginnen, auf, ins-
besondere dann, wenn sie zum Verbleib in der zu verpackenden
Masse bestimmt sind, oder Siedepunkte bis 100°C bzw. Siedebe-
reiche endend mit 100°C auf, wenn sie zum Entfernen nach dem
Auftrag der Komponente (A) bestimmt sind, wobei das Entfernen
vor oder nach der Befiillung und dem Verschliellen der Leerkartu-

sche vollstandig oder nur teilweise erfolgen.
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Mobglich, aber nicht bevorzugt, ist das Entfernen des gegebenen-
falls eingesetzten Losungsmittels (B) bei Temperaturen bis
100°C. Weiterhin oder zusdtzlich kann die Entfernung des L&-
sungsmittels (B) durch Anwendung von Unterdruck unterstiitzt
werden, wie beispielsweise bei Drilicken von bis zu 5 mbar abso-

lutem Druck.

Beispiele fiir die gegebenenfalls eingesetzten Ldsungsmittel (B)
sind entweder Kohlenwasserstoffe mit 13 bis 23 Kohlenstoffato-
men, wie gsie von der Firma Total unter dem Handelsnamen Hydro-
seal mit Siedebereichen (gemessen bei einem Druck von etwa 1000
hPa) wvon 230 bis 375°C und Viskositidten von 2,4 bis 10,3 mm?/s
(gemessen bei 40°C) kauflich erhiltlich sind oder Kohlenwasser-
stoffe mit 5 bis 8 Kohlenstoffatomen, wie z.B. Pentan, Hexan,

Heptan, n-Octan oder 2-Methyl-Octan.

Falls zur Herstellung von Komponente (A) Losungsmittel (B) ein-
gesetzt werden, was jedoch nicht bevorzugt ist, handelt es sich

um Mengen von bevorzugt weniger als 90 Gew.-%, besonders bevor-

zugt weniger als 50%, insbesondere weniger als 25%.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung sind mit Siliconmassen
befiillte hohlzylindrische Behalter, dadurch gekennzeichnet,
dass sich im Zwischenraum zwischen der Innenwand des hohlzy-
lindrischen Behdlters und der AubBenfldche des Kolbens, mit dem
dieser Behédlter verschlossen wird, ein Siliconpolymer (A) mit
einer Viskositdt von 5 000 mPas bis 100 000 mPas, gemessen bei

25°C, befindet.

Bei dem erfindungsgemialien Verfahren kann das eingesetzte Sili-
conpolymer (A) vor dem Befiillen der Leerkartusche auf der In-
nenwand am unteren Ende der Leerkartusche und/oder nach dem Be-

fullen und vor dem Verschlieflen der Leerkartusche mit dem Kol-



10

15

20

25

30

WO 2020/048616 PCT/EP2018/074181

ben auf der AuRenfldche der Kolbenwandung aufgebracht werden.
Das Siliconpolymer (A) kann dabei durch bekannte Verfahren, wie
z.B. durch Rollen, Spritzen, Pinseln, Streichen oder Tauchen

auf die entsprechenden Flachen aufgebracht werden.

Falls Siliconpolymer (A) auf der Innenwand der Leerkartusche
aufgebracht wird, handelt es sich bevorzugt um den Teilbereich
am unteren Ende, also in einem Bereich vom unteren Rand der
Leerkartusche bis zu ca. 5 cm in axialer Richtung zum anderen
Ende der Leerkartusche. Es kann aber auch, falls erwlinscht, Si-
liconpolymer (A) auf die gesamte Innenwand der Leerkartusche

aufgebracht werden, was jedoch nicht bevorzugt ist.

Falls Siliconpolymer (A) auf der Innenwand der Leerkartusche
aufgebracht wird, erfolgt dies bevorzugt durch Pinseln oder

Streichen.

Falls Siliconpolymer (A) auf dem Kolben aufgebracht wird, er-

folgt dies bevorzugt durch Pinseln oder Streichen.

Die aufgebrachte Menge an erfindungsgemall eingesetztem Silicon-
polymer (A) betragt bevorzugt 0,001 g/cm? bis 0,5 g/cm?, beson-
ders bevorzugt 0,005 g/cm? bis 0,1 g/cm?, insbesondere 0,01
g/cm? bis 0,02 g/cm?.

In einer Variante des erfindungsgemalen Verfahrens (V1) wird
Siliconpolymer (A) ausschlieBlich und vor dem Befiillen der

Leerkartusche auf der Innenwand der Leerkartusche aufgebracht.

In einer weiteren Variante des erfindungsgemidlien Verfahrens
(V2) wird Siliconpolymer (A) ausschlieRlich und vor dem Ver-
schlielen der mit der Siliconmasse befiillten Leerkartusche mit

dem Kolben auf der AuBRenfldche der Kolbenwandung aufgebracht.
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Bevorzugt wird dabei eine Menge 0,005 g/cm? bis 0,1 g/cm?, ins-

besondere 0,01 g/cm? bis 0,1 g/cm?.

In einer weiteren Variante des erfindungsgemidlien Verfahrens
(V3) wird Siliconpolymer (A) sowohl vor dem Befiillen der Leer-
kartusche auf der Leerkartuscheninnenwand am unteren Ende der
Leerkartusche sowie nach dem Befiillen und vor dem Verschlielien
der Kartusche mit dem Kolben auf der Aulenfldche der Kolbenwan-

dung aufgebracht.

Bei dem erfindungsgemidlen Verfahren wird Variante (V2) bevor-

zugt.

Das erfindungsgemaBe Verfahren einschlielRlich aller Varianten
wird bevorzugt bei den Bedingungen durchgefiihrt, die {iblicher-
weise zur Abflillung von Siliconmassen angewandt werden, bevor-
zugt bei einem Druck der umgebenden Atmosphédre, also etwa bei
1013 hPa, und bei Raumtemperatur, also bei etwa 23°C, sowie beil

<

einer relativen Luftfeuchtigkeit von etwa 50 %.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Ab-
dichtung des Zwischenraums zwischen der Innenwand eines hohlzy-
lindrischen Behdlters und der AubBenfldche des Kolbens, mit dem
dieser Behdlter verschlossen wird, mit einem Abdichtungsmittel,
dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei dem Abdichtungsmittel
um ein Siliconpolymer (A) mit einer Viskositdt von 5 000 mPas

bis 100 000 mPas, gemessen bei 25°C, handelt.

Uberraschenderweise wurde nun gefunden, dass sich Siliconpoly-
mere mit einer dynamischen Viskositat von 5 000 mPas bis

100 000 mPas, gemessen bei 25°C, trotz der hohen Wasserdampf-
durchlédssigkeit hervorragend eignen, den Zwischenraum zwischen

Kolben und der Innenwand des hohlzylindrischen Behdlters dauer-
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haft abzudichten und die Gleitfdhigkeit des Kolbens iber eine

lange Lagerdauer zu gewahrleisten.

Das erfindungsgemale Verfahren hat den Vorteil, dass auch han-
delsiibliche Kartuschensysteme, die hochreaktive Dichtmassen
enthalten, unter anspruchsvollen klimatischen Bedingungen tber
lange Zeitraume gelagert werden konnen, ohne dass es zu uner-

wiinschten Reaktionen der verpackten Siliconmassen kommt.

Das erfindungsgemalRe Verfahren hat den Vorteil, dass die Kolben
sehr leicht automatisch in die Leerkartusche eingefithrt werden

konnen (sogenanntes Kolbensetzen).

Das erfindungsgemale Verfahren hat den Vorteil, dass die Abfiul-
lung der Dichtmasse blasenfrei erfolgen kann, das heiBlt, es
wird keine Luft zwischen Kolbenboden und Dichtmasse einge-

schlossen.

Das erfindungsgemalRe Verfahren hat den Vorteil, dass sich auch
bei haufigem Temperaturwechsel keine Gasblasen zwischen Kolben-

boden und Dichtmasse bilden.

In den nachstehend beschriebenen Reispielen beziehen sich alle
Viskositatsangaben, sofern nicht anders angegeben, auf eine
Temperatur von 25°C. Sofern nicht anders angegeben, werden die
nachstehenden Beispiele bei einem Druck der umgebenden Atmo-
sphare, also etwa bei 1013 hPa, und bei Raumtemperatur, also
bei etwa 23°C, sowie bel einer relativen Luftfeuchtigkeit von
etwa 50 % durchgefithrt. Des Weiteren beziehen sich alle Angaben
von Teilen und Prozentsatzen, soweit nichts Anderes angegeben

ist, auf das Gewicht.
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Im Rahmen der vorliegenden Erfindung wird die dynamische Visko-
sitat der erfindungsgemidll eingesetzten Komponente (A) nach DIN
53019, sofern nicht anders angegeben, bei 25°C mittels eines
Rotationsrheometers “Physica MCR 300” von der Firma Anton Paar
gemessen. Dabei wird fiur groRer als 200 mPa-s ein Kegel-Platte-
Messsystem (Searle-System mit Messkegel CP 50-1) verwendet. Die
Schergeschwindigkeit wird der Polymerviskositdt angepasst: 5000
bis 9999 mPa ‘s bei 62 1/s; 10000 bis 12499 mPa-s bei 50 1/s;
12500 bis 15999 mPa-'s bei 38,5 1/s; 16000 bis 19999 mPa-s bei
33 1/s; 20000 bis 24999 mPa-s bei 25 1/s; 25000 bis 29999 mPa-s
bei 20 1/s; 30000 bis 39999 mPa-'s bei 17 1/s; 40000 bis

59999 mPa-s bei 10 1/s; 60000 bis 149999 bei 5 1/s.

Nach Temperierung des Messsystems auf die Messtemperatur wird
ein dreistufiges Messprogramm bestehend aus einer Einlaufphase,
einer Vorscherung und Viskositats-Messung angewandt. Die Ein-
laufphase erfolgt durch stufenweise Erhdhung der Schergeschwin-
digkeit innerhalb einer Minute auf die oben angegebene von der
zu erwartenden Viskositat abhangige Schergeschwindigkeit, bei
der die Messung erfolgen soll. Sobald diese erreicht ist, er-
folgt bei konstanter Schergeschwindigkeit die Vorscherung fir
30 s, anschlieBend werden zur Bestimmung der Viskositat 25 Ein-
zelmessungen fiir je 4,8 Sekunden durchgefithrt, aus denen der
Mittelwert bestimmt wird. Der Mittelwert entspricht der dynami-

schen Viskositat, die in mPa:'s angegeben wird.

Beispiel 1

Abfiullung

Zum Untersuchen der Effizienz des Verfahrens wurde eine han-
delsiibliche acetatvernetzende Silikondichtmasse, erhdltlich bei
der Wacker Chemie AG, D-Miinchen, unter der Bezeichnung
ELASTOSIL® 6000, in handelsibliche Leerkartuschen aus Polyethy-

len des Typs E310 der Fa. Fischbach KG, D-Engelskirchen, ge-
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fiillt. Die Leerkartuschen wurden mit einer handelsiiblichen Ab-
fiillanlage gefillt und mit einem HDPE-Kolben des Typs K02 der
Fa. Fischbach verschlossen. Auf den auBeren Umfang der Kolben-
wandung wurde unmittelbar vorher ein a,0-Bis(trimethylsiloxy)-
polydimethylsiloxan mit einer Viskositat von 12 500 mPas mit
einem Pinsel aufgestrichen. Die aufgetragene Olmenge betrug

0,2 g. Es wurde somit eine Auftragsmenge von ca. 0,01 g/cm? er-

reicht.

Lagerung

AnschlieBend wurden 10 Proben des so erhaltenen Kartuschensys-
tems in einem Klimaschrank 8 Wochen wie folgt gelagert: Begin-
nend bei 23°C und 50% Luftfeuchtigkeit wurde zundchst auf 5°C
und 95% Luftfeuchtigkeit innerhalb einer Stunde abgekiihlt, dann
fiir 11 Stunden auf diesem Niveau gehalten, anschlieBend inner-
halb einer Stunde auf 50°C und 95% Luftfeuchtigkeit erwdrmt und
wiederum fiir 11 Stunden gehalten. Danach wurde auf 5°C und 95%
rel. Luftfeuchtigkeit innerhalb eine Stunde abgekihlt und die-
ser Zyklus insgesamt 8 Wochen lang durchgefihrt. Alle 2 Wochen
wurden je zwel Kartuschen entnommen fiir 24h bei 23°C und
50%iger relativer Luftfeuchte konditioniert und der Lange nach
aufgeschnitten. Das am Kolbenboden ausgehdrtete Material wurde
entnommen, mechanisch mit einem Spatel von nicht ausgehdrtetem
Material befreit und ausgewogen. In Tabelle 1 sind die Mittel-

werte der Messungen aufgelistet.

Vergleichsbeispiel 2

Abfiullung

Der Versuch gemdl Beispiel 1 wurde wiederholt, mit der Abande-
rung, dass anstelle des a,0-Bis(trimethylsiloxy)polydimethylsi-
loxans mit einer Viskositat von 12 500 mPas ein o,0-Bis(trime-
thylsiloxy)polydimethylsiloxan mit einer Viskositat von 350

mPas verwendet wurde.
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Lagerung
Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-
ben. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen aufgelis-

tet.

Vergleichsbeispiel 3
Abfiullung
Der Versuch gemdB Beispiel 1 wurde wiederholt. Die Olung des

Kolbens wurde unterlassen.

Lagerung
Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-
ben. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen aufgelis-

tet.

Vergleichsbeispiel 4

Abfiullung

Der Versuch gemall Beispiel 1 wurde wiederholt, mit der Abinde-
rung, dass die Kartusche am unteren Ende innen mit einem Poly-

buten beschichtet wurde.

Lagerung
Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-
ben. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen aufgelis-

tet.

Beispiel 5

Abfiullung

Der Versuch gemdl Beispiel 1 wurde wiederholt, mit der Abande-
rung, dass anstelle von a,0-Bis(trimethylsiloxy)polydimethylsi-
loxan mit einer Viskositat von 12 500 mPas ein a,0-Bis (trime-
thylsiloxy)polydimethylsiloxan mit einer Viskositat von 5000

mPas verwendet wurde.
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Lagerung
Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-
ben. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen aufgelis-

tet.

Beispiel 6
Abfiullung
Der Versuch gemall Beispiel 1 wurde wiederholt, mit der Abinde-

rung, dass anstelle von a,w-Bis(trimethylsiloxy)polydimethylsi-

loxan mit einer Viskositat von 12 500 mPas ein a,0-Bis (trime-
thylsiloxy)polydimethylsiloxan mit einer Viskositat von 60000

mPas verwendet wurde.

Lagerung

Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-
ben. Die Kartuschen wurden dem in Beispiel 1 beschriebenen Test
unterzogen. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen

aufgelistet.

Beispiel 7
Abfiullung
Der Versuch gemall Beispiel 1 wurde wiederholt, mit der Abinde-

rung, dass anstelle von a,w-Bis(trimethylsiloxy)polydimethylsi-

loxan mit einer Viskositdt von 12 500 mPas ein da,w-Dihydroxypo-
lydimethylsiloxan mit einer Viskositat von 75000 mPas verwendet

wurde.

Lagerung
Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-
ben. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen aufgelis-

tet.
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Beispiel 8
Abfiullung
Der Versuch gemdl Beispiel 1 wurde wiederholt, mit der Abande-
rung, dass anstelle von a,w-Bis(trimethylsiloxy)polydimethylsi-

loxan mit einer Viskositdt von 12 500 mPas eine Mischung aus 85

<

Gew.-% eines 0,0-Bis(dimethoxymethylsiloxy)polydimethylsiloxans

<

mit einer Viskositat von 350 000 mPas und 15 Gew.-% eines o,m-
Bis(trimethylsiloxy)polydimethylsiloxans mit einer Viskositéat
von 100 mPas verwendet wurde, wobeil das Gemisch eine Viskositat

von 80 000 mPas hatte.

Lagerung
Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-
ben. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen aufgelis-

tet.

Beispiel 9

Abfiullung

Der Versuch gemall Beispiel 1 wurde wiederholt, mit der Abinde-
rung, dass anstelle von a,w-Bis(trimethylsiloxy)polydimethylsi-
loxan mit einer Viskositdt von 12 500 mPas eine Mischung aus

90 Gew.-% eines o,w-Dihydroxypolydimethylsiloxans mit einer Vig-

kositat von 75000 mPas und 10 Gew.-% eines a,0-Bis(trimethylsil-
oxy)polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 12500 mPas
verwendet wurde, wobei das Gemisch eine Viskositat wvon 65000

mPas hatte.

Lagerung
Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-
ben. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen aufgelis-

tet.
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mit der Abande-

rung, dass anstelle von 0,2 g Silicondl 0,1 g Silicondl einge-

setzt wurden,

was einer Auftragsmenge von ca.

0,005 g/cm? ent-

spricht, und der Auftrag mit einer automatischen Rollvorrich-

tung erfolgte,

mit der ein schwammartiges,

gummielastisches Ma-

terial vollumfanglich iber die duBere Kolbenwandung gestrichen

wurde.

Lagerung

Die Lagerung der Proben erfolgte so wie in Beispiel 1 beschrie-

ben. In Tabelle 1 sind die Mittelwerte der Messungen aufgelis-

tet.

Tabelle 1:
Ausgehartetes Material | 2 Wochen | 4 Wochen | 6 Wochen | 8 Wochen
in [g] nach
Beispiel 1 0,0 1,0 4,0 15,3
Vergleichsbeispiel 2 0,0 2,3 38,0 28,4
Vergleichsbeispiel 3 0,0 1,5 9,0 33,0
Vergleichsbeispiel 4 0,0 16,5 —* 44,0
Beispiel 5 0,0 0,0 3,0 11,5
Beispiel 6 0,0 0,0 3,0 11,6
Beispiel 7 0,0 1,20 5,0 20,5
Beispiel 8 0,0 1,1 4,9 22,0
Beispiel 9 0,0 1,2 4,8 21,0
Beispiel 10 0,0 0,9 3,8 14,05

*)nicht gemessen
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Verpackung von Siliconmassen in einen hohlzy-
lindrischen Behdlter, der mit einem Kolben verschlossen wird,

dadurch gekennzeichnet, dass in dem Zwischenraum zwischen der

Innenwand des hohlzylindrischen Behdlters und der AuBRenflache

des Kolbens ein Siliconpolymer (A) mit einer Viskositat wvon

5 000 mPas bis 100 000 mPas, gemessen bei 25°C, eingebracht

wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es
sich bei den eingesetzten Siliconpolymeren (A) um im Wesentli-

chen lineare Organopolysiloxane handelt.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet,
dass es sich bei den eingesetzten Siliconpolymeren (A) um sol-

che der allgemeinen Formel

(RTO) xR (3-x)S10 (R2S10) ;SiR(3-x) (OR) « (I)

handelt, wobei

R gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen, SiC-
gebundenen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasserstoffrest
bedeutet,

R! gleich oder verschieden sein kann und Wasserstoffatom oder
einen einwertigen, gegebenenfalls substituierten Kohlenwasser-
stoffrest bedeutet, der gegebenenfalls durch Heteroatome, wie
Sauerstoff oder Stickstoff, unterbrochen sein kann,

x 0, 1, 2 oder 3 ist und

z eine ganze Zahl von 20 bis 5000 darstellt.

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3,

dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei den eingesetzten Si-
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liconpolymeren (A) um Bis(trialkylsiloxy)polydialkylsiloxan,
a,w-Dihydroxypolydialkylsiloxan oder Bis(dialkoxyalkylsiloxy)po-

lydialkylsiloxan oder deren Mischungen handelt.

5. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass die aufgebrachte Menge an einge-

setztem Siliconpolymer (A) 0,001 g/cm? bis 0,5 g/cm? betragt.

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, dass Siliconpolymer (A) ausschlieBlich
und vor dem VerschlieRen der mit der Siliconmasse befiillten
Leerkartusche mit dem Kolben auf der Aulenfldche der Kolbenwan-

dung aufgebracht wird.

7. Mit Siliconmassen beflillte hohlzylindrische Behédlter, da-
durch gekennzeichnet, dass sich im Zwischenraum zwischen der
Innenwand des hohlzylindrischen Behdlters und der AuBRenflache
des Kolbens, mit dem dieser Behdlter verschlossen wird, ein Si-
liconpolymer (A) mit einer Viskositat von 5 000 mPas bis

100 000 mPas, gemessen bei 25°C, befindet.

8. Verfahren zur Abdichtung des Zwischenraums zwischen der In-
nenwand eines hohlzylindrischen Behdlters und der AuBenflache
des Kolbens, mit dem dieser Behdlter verschlossen wird, mit ei-
nem Abdichtungsmittel, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei
dem Abdichtungsmittel um ein Siliconpolymer (A) mit einer Vis-
kositdt von 5 000 mPas bis 100 000 mPas, gemessen bei 25°C,
handelt.
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