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Beschreibung
Technisches Gebiet

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft eine aushartbare Zusammensetzung, enthaltend ein organisches
Polymer mit mindestens einer funktionellen Gruppe, die Silicium enthélt und durch Bilden mindestens einer
Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, und ein Verfahren zum Verbessern der Trocknungseigenschaft von
Farbe durch Aufbringen von Alkydharzfarbe auf die Flache eines geharteten Materials der aushartbaren Zu-
sammensetzung.

Allgemeiner Stand der Technik

[0002] Oxyalkylenpolymere mit mindestens einer funktionellen Gruppe, die Silicium enthalt und durch Bilden
mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, (welche im Folgenden als Polymer (A) bezeichnet
werden kénnen), werden in jeder Druckschrift aus, zum Beispiel, den Gepriften Japanischen Patentanmeldun-
gen 45-36319, 46-12154 und 49-32673, und den ungepriften Japanischen Patentanmeldungen 50-156599,
51-73561, 54-6096, 55-82123, 55-123620, 55-125121, 55-131022, 55-135135, 55-137129, 3-72527,
11-60723 und 11-60724 vorgeschlagen und kénnen in Dichtungsmitteln, Klebstoffen und Ahnlichem verwen-
det werden.

[0003] Wenn die Alkydharzfarbe jedoch auf ein gehartetes Material einer Zusammensetzung aufgebracht
wird, die ein Oxyalkylenpolymer mit mindestens einer funktionellen Gruppe enthalt, die Silicium enthalt und
durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, dann kénnen dadurch Probleme auf-
treten, dass die Trocknungseigenschaft (Aushartbarkeit) der Beschichtung schlecht ist und deswegen das Auf-
bringen der Farbe auf das oben beschriebene gehartete Material in der Praxis schwierig ist.

[0004] Beispiele fiir Verfahren, die zur Verbesserung der Trocknungseigenschaft der Alkydharzfarbe vorge-
schlagen wurden, sind ein Verfahren, bei welchem ein Weichmacher mit hohem Molekulargewicht verwendet
wird, wie in der ungepriften Japanischen Patentanmeldung 5-287189 gezeigt, und ein Verfahren, bei welchem
eine ungesattigte Verbindung hinzugefugt wird, die mit dem Sauerstoff in der Luft reagieren kann, wie in der
ungepriften Japanischen Patentanmeldung 5-65407 gezeigt. Diese Verfahren sind jedoch nicht immer zufrie-
den stellend.

Kurzdarstellung der Erfindung

[0005] Eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine aushartbare Zusammensetzung mit einer ver-
besserten Trocknungseigenschaft beim Aufbringen einer Alkydharzfarbe auf die aushartbare Zusammenset-
zung bereitzustellen, welche ein Polymer (A) oder ein Gemisch des Polymers (A) und einem Polymer (B) ent-
halt, welches eine Molekilkette aufweist, die aus (Meth)acrylat-Monomereinheiten zusammengesetzt ist, und
mindestens eine funktionelle Gruppe aufweist, die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxan-
bindung zur Vernetzung fahig ist, (welches im Folgenden als Polymer (B) bezeichnet werden kann), und ein
Verfahren zum Verbessern der Trocknungseigenschaft von Farbe beim Aufbringen der Alkydharzfarbe.

[0006] Die Erfinder der vorliegenden Erfindung fuhrten ausgiebige Forschungen uber die Griinde fir die Ver-
schlechterung der Trocknungseigenschaft der Alkydharzfarbe durch. Als ein Ergebnis wurde herausgefunden,
dass Spurenmengen von BHT, die wahrend des Herstellungsverfahrens des Polymers (A) eingebaut wurden,
die Trocknungseigenschaft der Alkydharzfarbe deutlich verschlechterten, und es wurde herausgefunden, dass
die Trocknungseigenschaft der Alkydharzfarbe durch Kontrollieren der Menge an BHT in Polymer (A) wahrend
der Herstellung herausragend verbessert werden konnte, so dass die vorliegende Erfindung gemacht wurde.

[0007] Eine erste Erscheinungsform der vorliegenden Erfindung bezieht sich auf eine Zusammensetzung,
enthaltend ein Oxyalkylenpolymer (A) mit mindestens einer funktionellen Gruppe, die Silicium enthalt und
durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, und 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol, wobei
der Gehalt des 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol im Verhaltnis zu dem Polymer (A) 350 ppm oder weniger betragt.

[0008] Eine zweite Erscheinungsform der vorliegenden Erfindung bezieht sich auf eine Zusammensetzung,
enthaltend ein Oxyalkylenpolymer (A) mit mindestens einer funktionellen Gruppe, die Silicium enthalt und
durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, ein Polymer (B), das eine Molekilkette
aufweist, die aus (Meth)acrylat-Monomereinheiten zusammengesetzt ist, und mindestens eine funktionelle
Gruppe aufweist, die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig
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ist, und 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol, wobei der Gehalt an 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol im Verhaltnis zu der Ge-
samtmenge des Polymers (A) und des Polymers (B) 350 ppm oder weniger betragt.

[0009] Eine dritte Erscheinungsform der vorliegenden Erfindung bezieht sich auf ein Auftragverfahren, wel-
ches den Schritt des Aufbringens von Alkydharzfarbe auf die Flache eines geharteten Materials umfasst, das
sich aus der Zusammensetzung gemal der ersten oder zweiten Erscheinungsform der vorliegenden Erfindung
ergibt.

[0010] Eine vierte Erscheinungsform der vorliegenden Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Verbes-
sern der Trocknungseigenschaft von Alkydharzfarbe beim Aufbringen der Alkydharzfarbe auf eine Flache ei-
nes geharteten Materials, das sich aus einer Zusammensetzung ergibt, die ein Oxyalkylenpolymer (A) mit min-
destens einer funktionellen Gruppe enthalt, die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbin-
dung zur Vernetzung fahig ist, und 2,6-Di-t-butlylhydroxytoluol, wobei das Verfahren den Schritt des Einstellens
des Gehalts an 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol auf 350 ppm oder weniger im Verhaltnis zu dem Polymer (A) um-
fasst.

[0011] Eine flnfte Erscheinungsform der vorliegenden Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zum Verbes-
sern der Trocknungseigenschaft von Alkydharzfarbe beim Aufbringen der Alkydharzfarbe auf eine Flache ei-
nes geharteten Materials, das sich aus einer Zusammensetzung ergibt, die ein Oxyalkylenpolymer (A) mit min-
destens einer funktionellen Gruppe enthalt, die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbin-
dung zur Vernetzung fahig ist, ein Polymer (B), das eine Molekllkette aufweist, die aus (Meth)acrylat-Mono-
mereinheiten zusammengesetzt ist, und mindestens eine funktionelle Gruppe aufweist, die Silicium enthalt und
durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, und 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol, wobei
das Verfahren den Schritt des Einstellens des Gehalts an 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol auf 350 ppm oder weniger
im Verhaltnis zu der Gesamtmenge des Polymers (A) und des Polymers (B)umfasst.

[0012] Die Zusammensetzungen gemal der ersten und der vierten Erscheinungsform der vorliegenden Er-
findung enthalten nicht das Polymer (B).

Offenbarung der Erfindung
[0013] Die vorliegende Erfindung wird im Folgenden detailliert beschrieben.

[0014] Vorzugsweise weist die Molekiilkette des Oxyalkylenpolymers (A), das in der vorliegenden Erfindung
verwendet wird, im Wesentlichen eine Wiederholungseinheit auf, die durch die allgemeine Formel (1) darge-
stellt wird:

-R'-O- (1)

[0015] (In der Formel steht R’ fiir eine bivalente organische Gruppe. Insbesondere wird eine bivalente Koh-
lenwasserstoffgruppe mit einer Kohlenstoffzahl von 2 bis 20 bevorzugt, und eine bivalente Kohlenwasserstoff-
gruppe mit einer Kohlenstoffzahl von 2 bis 10 wird starker bevorzugt. Am besten weisen die meisten der biva-
lenten Kohlenwasserstoffgruppen, jede durch R' dargestellt, eine Kohlenstoffzahl von 3 oder 4 auf.)

[0016] Spezielle Beispiele fir R' sind -CH(CH,)CH,-, —(C,H/)CH,, -C(CH,),CH,-, -CH,CH,CH,-,
-CH,CH,CH,CH,- und Ahnliches. Die Molekiilkette des oben beschriebenen Oxyalkylenpolymers kann einfach
aus einer Art einer Wiederholungseinheit oder aus mindestens zwei Arten von Wiederholungseinheiten zusam-
mengesetzt sein. R' ist vorzugsweise -CH(CH,)CH,-. Das Polymer kann ein Homopolymer sein, in welchem
alle Wiederholungseinheiten dieselben sind, oder ein Copolymer, das mindestens zwei Arten von Wiederho-
lungseinheiten enthalt. Die Hauptkette kann eine verzweigte Struktur enthalten.

[0017] Um die Molekilkette des Oxyalkylenpolymers herzustellen, kénnen Polyether verwendet werden. Die
Polyether kénnen durch ringéffnende Polymerisation eines substituierten oder unsubstituierten Epoxids, wel-
ches eine Kohlenstoffzahl von 2 bis 12 aufweist, mit verschiedenen Oligomeren, welche zweiwertige oder
mehrwertige Alkohol- und Hydroxylgruppen aufweisen, als Initiator im Beisein verschiedener Katalysatoren
hergestellt sein. Beispiele fur Epoxide sind Alkylenoxide, insbesondere Ethylenoxid, Propylenoxid, a-Butylen-
oxid, B-Butylenoxid, Hexenoxid, Cyclohexenoxid, Styroloxid und a-Methylstyroloxid; und Alkyl-, Allyl- oder Aryl-
glycidylether, insbesondere Methylglycidylether, Ethylglycidylether, Isopropylglycidylether, Butylglycidylether,
Allylglycidylether und Phenylglycidylether. Beispiele fiir Oligomere sind Ethylenglykol, Propylenglykol, Butan-
diol, Hexamethylenglykol, Methallylalkohol, hydriertes Bisphenol A, Neopentylglykol, Polybutadiendiol, Diethy-
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lenglykol, Triethylenglykol, Polyethylenglykol, Polypropylenglykol, Polypropylentriol, Polypropylemtetraol, Di-
propylenglykol, Glycerin, Trimethylolmethan, Trimethylolpropan und Pentaerythrit. Katalysatoren, die fir diese
Polymerisation verwendet werden, sind bereits bekannte Katalysatoren, zum Beispiel alkalische Katalysatoren
wie KOH und NaOH; saure Katalysatoren wie Trifluorboranetherat; zusammengesetzte Metallcyanidkomp-
lex-Katalysatoren wie Aluminoporphyrin-Metallkomplexe und Zinkcobaltcyanid-Glykolether-Komplexkatalysa-
toren; Phosphazenkatalysatoren (PZN), welche nichtmetallische Molekularkatalysatoren sind; und Casiumka-
talysatoren. Insbesondere werden zusammengesetzte Metallcyanidkomplex-Katalysatoren, die wenige Ne-
benreaktionen verursachen, und Phosphazenkatalysatoren (PZN), die nichtmetallische Molekularkatalysato-
ren sind, wegen eines verringerten Gehalts an Polyetherkomponenten mit niedrigem Molekulargewicht, welche
leicht auf die Farbe Ubertragen werden kénnen, vorzugsweise verwendet.

[0018] Beispiele firr jene mit einer Molekllkette eines Oxyalkylenpolymers und mit Hydroxylgruppen an den
Enden sind jene, zum Beispiel in den ungepriften Japanischen Patentanmeldungen 46-27250, 50-149797
und 61-197631, der Gepruften Japanischen Patentanmeldung 59-15336 und den ungepriften Japanischen
Patentanmeldungen 2-276821, 10-273512 und 11-106500 beschriebenen.

[0019] AufRer durch diese kann man das Hauptkettenskelett des Oxyalkylenpolymers durch Kettenerweite-
rung und Ahnliches von Polyetheroligomeren, die Hydroxyl-Endgruppen enthalten, mit mindestens bifunktio-
nellen halogenierten Alkylen, zum Beispiel CH,CIl, und CH,Br,, im Beisein einer basischen Verbindung, zum
Beispiel KOH, NaOH, KOCH, und NaOCH,, erhalten.

[0020] Die funktionelle Gruppe in der vorliegenden Erfindung, die Silicium enthalt und durch Bildung einer
Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, (die im Folgenden als reaktive funktionelle Siliciumgruppe bezeichnet
werden kann), ist eine wohlbekannte funktionelle Gruppe und kann sogar bei Raumtemperatur vernetzen. Ty-
pische Beispiele fir funktionelle Gruppen mit reaktivem Silicium werden dargestellt durch die allgemeine For-
mel (2):

[Si(R®,.,)(Xb)O],,Si(R% )X, )

[0021] (In der Formel steht R? oder R® flir eine substituierte oder unsubstituierte monovalente organische
Gruppe (vorzugsweise eine Kohlenwasserstoffgruppe) mit einer Kohlenstoffzahl von 1 bis 20 oder eine Trior-
ganosiloxygruppe. X steht fiir eine Hydroxylgruppe oder eine hydrolysierbare Gruppe, und wenn die Anzahl
von X mindestens zwei betragt, dann kénnen jene dieselben oder verschieden sein. Der Index a steht fir 1, 2
oder 3, und der Index b steht fiir 0, 1 oder 2. Der Index b kann in den Gruppen -(Si(R?,,)(Xb)O)- (die Anzahl
ist m) derselbe oder verschieden sein. Der Index m steht fiir eine ganze Zahl von 0 bis 19. AuRerdem ist a +
b = 1 erfilllt.)

[0022] Unter dem Gesichtspunkt der Okonomie und Ahnlichem wird die reaktive funktionelle Siliciumgruppe
vorzugsweise dargestellt durch die allgemeine Formel (3):

-Si(R%,)X, (3)
[0023] (In der Formel stehen R? und X fiir dasselbe wie oben beschrieben. Index a steht fiir 1, 2 oder 3.)
[0024] Insbesondere ist R? eine Methylgruppe, X ist eine Methoxygruppe, und der Index a betragt 2 oder 3.

[0025] Aus dem Gesichtspunkt ausreichender Aushartbarkeit betragt die Anzahl der reaktiven funktionellen
Siliciumgruppen im Polymer (A) vorzugsweise Eins oder mehr, insbesondere 1,1 oder mehr, und am besten
1,5 oder mehr. Vorzugsweise betragt der scheinbare Zahlenmittelwert des Molekulargewichts 1.000 bis 15.000
je darin vorliegender reaktiver funktioneller Siliciumgruppe.

[0026] Spezielle Beispiele fur hydrolysierbare Gruppen in der allgemeinen Formel (2) sind ein Halogenatom,
ein Wasserstoffatom, eine Alkoxygruppe, eine Acyloxygruppe, eine Ketoximatgruppe, eine Aminogruppe, eine
Amidgruppe, eine Aminooxygruppe, eine Mercaptogruppe, eine Alkenyloxygruppe und Ahnliches. Unter die-
sen werden Alkoxygruppen wie z.B. eine Methoxygruppe und eine Ethoxygruppe bevorzugt. Spezielle Beispie-
le fur R? in der allgemeinen Formel (2) sind Alkylgruppen, z.B. eine Methylgruppe und eine Ethylgruppe; Cyc-
loalkylgruppen, z.B. eine Cyclohexylgruppe; Arylgruppen, z.B. eine Phenylgruppe; und Aralkylgruppen, z.B.
eine Benzylgruppe. Des Weiteren kann R? eine Triorganosiloxygruppe sein, dargestellt durch die allgemeine
Formel (4):

4/14



DE 602 06 173 T2 2006.06.29
(R®),SiO- )

[0027] (R® steht fiir eine substituierte oder unsubstituierte monovalente organische Gruppe (vorzugsweise
eine Kohlenwasserstoffgruppe) mit einer Kohlenstoffzahl von 1 bis 20.) Unter diesen wird eine Methylgruppe
besonders bevorzugt.

[0028] Vorzugsweise betragt der Zahlenmittelwert des Molekulargewichts des Oxyalkylenpolymers (A) 1.000
bis 50.000, und insbesondere 3.000 bis 25.000. Vorzugsweise betragt die Molekulargewichtsverteilung, ge-
messen mit einem Gelpermeationschromatographen, 2,0 oder weniger, und insbesondere 1,5 oder weniger.
Es wird wegen eines verringerten Gehalts an Polyetherkomponenten mit niedrigem Molekulargewicht, welche
leicht auf die Farbe Ubertragen werden kdnnen, insbesondere bevorzugt, dass der Zahlenmittelwert des Mo-
lekulargewichts 10.000 oder mehr betragt und die Molekulargewichtsverteilung, gemessen mit dem Gelperme-
ationschromatographen, 1,5 oder weniger betragt. Das Oxyalkylenpolymer (A) kann allein oder in Kombination
verwendet werden.

[0029] Beispiele fir Oxyalkylenpolymere (A), die in der vorliegenden Erfindung verwendet werden, sind ein
Polymer, welches hergestellt wird durch eine Additionsreaktion einer hydrierten Siliciumverbindung, die darge-
stellt wird durch die allgemeine Formel (5):

H-Si(R2%, )X, ()

(in der Formel stehen R? und X fiir dasselbe wie oben beschrieben, Index a steht fir 1, 2 oder 3) und eines
Polyethers mit einer Olefingruppe, dargestellt durch die allgemeine Formel (6):

HC(R*)=CH-R®-O- (6)

(in der Formel steht R* fiir ein Wasserstoffatom oder eine monovalente organische Gruppe mit einer Kohlen-
stoffzahl von 1 bis 20, und R® steht fiir eine bivalente organische Gruppe (vorzugsweise eine Kohlenwasser-
stoffgruppe) mit einer Kohlenstoffzahl von 1 bis 20), wahrend ein Gruppe-VIlI-Ubergangsmetallkatalysator, z.B.
eine Platinverbindung, als Katalysator dient.

[0030] Spezielle Beispiele fur Verfahren zur Herstellung eines Alkylenoxidpolymers mit einer Olefingruppe,
welche durch die allgemeine Formel (6) dargestellt wird, kdnnen Verfahren sein, die in der ungepruften Japa-
nischen Patentanmeldung 54-6097 und der ungepriften Japanischen Patentanmeldung 3-72727 offenbart
sind, oder ein Verfahren, bei welchem eine Epoxidverbindung, die Olefin enthalt, z.B. Allylglycidylether, bei der
Polymerisation einer Epoxidverbindung, z.B. Ethylenoxid und Propylenoxid, hinzugefligt wird, und dadurch
aufgrund von Copolymerisation eine Olefingruppe in eine Seitenkette eingefihrt wird.

[0031] Beispiele fir Oxyalkylenpolymere mit ungesattigten Gruppen an den Enden sind jene, die durch Ver-
fahren hergestellt werden, die in den ungepriften Japanischen Patentanmeldungen 50-149797 und
61-215623, der Gepriiften Japanischen Patentanmeldung 61-29371, den ungepriiften Japanischen Patentan-
meldungen 1-294733, 5-97996, 8-231707 und 11-106500 und Ahnlichem offenbart sind.

[0032] Beispiele fiir Ubergangsmetallkomplex-Katalysatoren, die fiir die oben beschriebene Additionsreakti-
on wirksam verwendet werden, sind Komplexverbindungen von Ubergangsmetallen der Gruppe VIII, ausge-
wahlt aus der Gruppe, bestehend aus Platin, Rhodium, Cobalt, Palladium und Nickel. Insbesondere sind Ver-
bindungen auf Platin-Basis wirksam, z.B. Platinschwarz, Chlorplatinsaure, eine Platin-Alkohol-Verbindung, ein
Platin-Olefin-Komplex, ein Platin-Aldehyd-Komplex und ein Platin-Keton-Komplex.

[0033] Spezielle Beispiele fir andere Verfahren als die oben beschriebenen Verfahren zur Herstellung des
Oxyalkylenpolymers (A) sind:
(a) ein Verfahren, bei welchem man ein Polyoxyalkylen mit Hydroxyl-Endgruppen mit einer Polyisocyanat-
verbindung, z.B. Toluoldiisocyanat, reagieren lasst, um ein Alkylenoxidpolymer mit Isocyanat-Endgruppen
herzustellen, und man im Folgenden die Isocyanatgruppe mit einer W-Gruppe einer Siliciumverbindung re-
agieren lasst, die dargestellt wird durch die allgemeine Formel (7):

W-R®-Si(R?, )X, (7)

(in der Formel steht W fiir eine Gruppe, die aktiven Wasserstoff enthalt, ausgewahlt aus der Gruppe, beste-
hend aus einer Hydroxylgruppe, einer Carboxylgruppe, einer Mercaptogruppe und einer (primaren oder se-
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kundaren) Aminogruppe, und R?, R® und X stehen fiir dasselbe wie oben beschrieben, Index a steht fiir 1,
2 oder 3);

(b) ein Verfahren, bei welchem eine Mercaptogruppe einer Siliciumverbindung, welche durch die allgemeine
Formel (7) dargestellt wird, wobei W eine Mercaptogruppe ist, einer Additionsreaktion mit der Olefingruppe
des Polyoxyalkylens, das eine Olefingruppe aufweist, welche durch die allgemeine Formel (6) dargestellt
wird, unterzogen wird; und

(c) ein Verfahren, bei welchem man eine Hydroxylgruppe eines Polyoxyalkylens mit Hydroxylendgruppen
mit einer Verbindung reagieren lasst, die dargestellt wird durch die allgemeine Formel (8):

NCO-R®-Si(R%, )X, (8)

(In der Formel stehen R?, R® und X fiir dasselbe wie oben beschrieben. Index a steht fiir 1, 2 oder 3.) Die
vorliegende Erfindung ist jedoch nicht auf diese oben beschriebenen Verfahren beschrankt.

[0034] Das Polymer (B), welches in der vorliegenden Erfindung verwendet wird und eine Molekilkette auf-
weist, die aus (Meth)acrylat-Monomereinheiten zusammengesetzt ist, und mindestens eine funktionelle Grup-
pe aufweist, die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist,
wird in jeder der ungepruften Japanischen Patentanmeldungen 59-78223, 59-168014, 60-31556, 60-228516,
60-228517, 63-112642 und Ahnlichem beschrieben. Dieses Polymer ist insbesondere niitzlich fiir eine Zu-
sammensetzung mit dem Oxyalkylenpolymer (A).

[0035] Vorzugsweise ist das (Meth)acrylat-Monomer, welches in der vorliegenden Erfindung verwendet wird,
ein Monomer, das dargestellt wird durch die allgemeine Formel (9):

CH,=C(R®)(COOR’) 9)

[0036] (In der Formel steht R® fiir ein Wasserstoffatom oder eine Methylgruppe, und R’ steht fiir eine substi-
tuierte oder unsubstituierte monovalente Kohlenwasserstoffgruppe (vorzugsweise betragt die Anzahl an Koh-
lenstoffatomen 1 bis 25).)

[0037] Beispiele fiir R” in der oben beschriebenen allgemeinen Formel (9) sind Alkylgruppen mit einer Koh-
lenstoffzahl von 1 bis 8, z.B. eine Methylgruppe, eine Ethylgruppe, eine Propylgruppe, eine n-Butylgruppe, eine
t-Butylgruppe und eine 2-Ethylhexylgruppe; langkettige Alkylgruppen mit einer Kohlenstoffzahl von 10 oder
mehr, z.B. eine Laurylgruppe, eine Tridecylgruppe, eine Cetylgruppe, eine Stearylgruppe, eine Alkylgruppe mit
einer Kohlenstoffzahl von 22 und eine Biphenylgruppe; und substituierte Kohlenwasserstoffgruppen, z.B. eine
Glycidylgruppe, eine Aminoethylgruppe und eine Diethylaminoethylgruppe.

[0038] Diese kénnen allein oder in Kombination verwendet werden.

[0039] Das Polymer (B) kann Einheiten enthalten, die von anderen Monomeren als dem (Meth)acrylat-Mono-
mer stammen. Hinsichtlich der Kompatibilitat betragt der Anteil der Einheiten, die von dem (Meth)acrylat-Mo-
nomer stammen, in dem Polymer (B) vorzugsweise 50 Gewichtsprozent oder mehr, und insbesondere 70 Ge-
wichtsprozent oder mehr.

[0040] Aufgrund einer Verbesserung der Kompatibilitat mit dem Polymer (A) wird insbesondere ein Gemisch
aus einem Monomer, welches durch die allgemeine Formel (10) dargestellt wird, und einem Monomer, welches
durch die allgemeine Formel (11) dargestellt wird, als (Meth)acrylat-Monomer im Polymer (B) verwendet.
CH,=C(R®)(COOR®) (10)

[0041] (In der Formel steht R® fir dasselbe wie oben beschrieben, und R® steht fir eine Alkylgruppe mit einer
Kohlenstoffzahl von 1 bis 8.)

CH,=C(R®)(COOR?) (11)

[0042] (In der Formel steht R® fiir dasselbe wie oben beschrieben, und R? steht fiir eine Alkylgruppe mit einer
Kohlenstoffzahl mindestens 10.)

[0043] Vorzugsweise betragt der Gesamtanteil der Monomereinheiten, die von dem Monomer stammen, das
durch die allgemeine Formel (10) dargestellt wird, und der Monomereinheiten, die von dem Monomer stam-

6/14



DE 602 06 173 T2 2006.06.29

men, das durch die allgemeine Formel (11) dargestellt wird, in dem Polymer (B) 50 Gewichtsprozent oder mehr,
und insbesondere 70 Gewichtsprozent oder mehr. Vorzugsweise betragt das Verhaltnis der Monomereinhei-
ten, die von dem Monomer stammen, das durch die allgemeine Formel (10) dargestellt wird, zu den Monome-
reinheiten, die von dem Monomer stammen, das durch die allgemeine Formel (11) dargestellt wird, in dem Po-
lymer (B) von 95:5 bis 40:60 hinsichtlich des Gewichtsverhaltnisses, und insbesondere von 90:10 bis 60:40.

[0044] Beispiele flir andere Monomere als das(Meth)acrylat-Monomer sind Acrylsauren, z.B. Acrylsaure und
Methacrylsaure; Amide, z.B. Acrylamid, Methacrylamid und N-Methylolmethacrylamid; Epoxide, z.B. Glycidyl-
acrylat und Glycidylmethacrylat; Monomere, die eine Aminogruppe enthalten, z.B. Diethylaminoethylacrylat,
Diethylaminoethylmethacrylat und Aminoethylvinylether; und andere Monomere, z.B. Acrylnitril, Iminolme-
thacrylat, Styrol, a-Methylstyrol, Alkylvinylether, Vinylchlorid, Vinylacetat, Vinylpropionat, Ethylen und Ahnli-
ches.

[0045] Hinsichtlich einer einfachen Verarbeitung betragt der Zahlenmittelwert des Molekulargewichts des Po-
lymers (B) vorzugsweise 500 bis 100.000.

[0046] Die reaktive funktionelle Siliciumgruppe im Oxyalkylenpolymer (B) ist dieselbe wie oben beschrieben.

[0047] Die reaktive funktionelle Siliciumgruppe kann durch irgendein Verfahren in das Polymer (B) eingefihrt
werden. Beispiele fur die Verfahren sind:
(a) ein Verfahren, bei welchem eine Verbindung (zum Beispiel CH,=CHSIi(OCH,);) mit einer polymerisier-
baren ungesattigten Bindung und einer reaktiven funktionellen Siliciumgruppe einem Monomer hinzugefigt
wird, das durch die allgemeine Formel (9) dargestellt wird, gefolgt von der Copolymerisation; und
(b) ein Verfahren, bei welchem eine Verbindung mit einer polymerisierbaren ungeséttigten Bindung und ei-
ner reaktiven funktionellen Siliciumgruppe (im Folgenden als Y-Gruppe bezeichnet) (zum Beispiel Acrylsau-
re) einem Monomer hinzugefugt wird, das durch die allgemeine Formel (9) dargestellt wird, gefolgt von der
Copolymerisation, und man danach das resultierende Copolymer mit einer Verbindung reagieren lasst, die
eine reaktive Siliciumgruppe und eine funktionelle Gruppe aufweist (zum Beispiel eine Verbindung mit einer
Isocyanatgruppe und einer -Si(OCH,),-Gruppe), die mit der Y-Gruppe reagieren kann (im Folgenden als
funktionelle Y'-Gruppe bezeichnet).

[0048] Die oben beschriebene Verbindung mit einer polymerisierbaren ungesattigten Bindung und einer re-
aktiven funktionellen Siliciumgruppe, ist z.B. eine Verbindung, die dargestellt wird durch die allgemeine Formel
(12):

CH,=C(R®)COOR"-[Si(R?,,,)(Xb)O], Si(R2, )X, (12)

(in der Formel steht RE fiir dasselbe wie oben beschrieben; R steht fiir eine bivalente Alkylengruppe mit einer
Kohlenstoffzahl von 1 bis 10; R?, R?, X, a, b und m stehen fiir dasselbe wie oben beschrieben) oder durch die
allgemeine Formel (13)

CH,=C(R°HSI(R®,.,)(X,)0], Si(R% )X, (13)
(in der Formel stehen R?, R® RS, X, a, b und m fiir dasselbe wie oben beschrieben).

[0049] Spezielle Beispiele fir Verbindungen, die von der allgemeinen Formel (12) oder (13) dargestellt wer-
den, sind die Folgenden:

y-Methacryloxypropylalkylpolyalkoxysilane, z.B. y-Methacryloxypropyltrimethoxysilan, y-Methacryloxypropyl-
methyldimethoxysilan und y-Methacryloxypropyltriethoxysilan; y-Acryloxypropylalkylpolyalkoxysilane, z.B.
y-Acryloxypropyltrimethoxysilan, y-Acryloxypropylmethyldimethoxysilan und y-Acryloxypropyltriethoxysilan;
und Vinylalkylpolyalkoxysilane, z.B. Vinyltrimethoxysilan, Vinylmethyldimethoxysilan und Vinyltriethoxysilan.

[0050] Diese Silanverbindungen kénnen durch irgendein Verfahren synthetisiert werden. Zum Beispiel kon-
nen sie hergestellt werden, indem man Acetylen, Allylacrylat, Allylmethacrylat, Diallylphthalat und Ahnliches
mit Methyldimethoxysilan, Mithyldichlorsilan und Ahnlichem unter Katalyse durch ein Ubergangsmetall der
Gruppe VIl reagieren lasst.

[0051] Das Polymer (B) der vorliegenden Erfindung kann hergestellt werden durch Polymerisieren des Mo-

nomers, das durch die allgemeine Formel (9) dargestellt wird, Gber Vinylpolymerisation, zum Beispiel Vinylpo-
lymerisation basierend auf einer radikalischen Reaktion durch ein gewdhnliches Losungspolymerisationsver-
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fahren, ein Blockpolymerisationsverfahren und Ahnliches.

[0052] Zur Herstellung des Polymers (B), welches vorzugsweise einen Zahlenmittelwert des Molekularge-
wichts von 500 bis 100.000 aufweist, werden das oben beschriebene Monomer, ein Radikalstarter und Ahnli-
ches, wenn erforderlich, und ein Kettenuibertrager, z.B. n-Dodecylmercaptan und t-Dodecylmercaptan, ver-
mischt, gefolgt von der Reaktion bei 50 °C bis 150 °C. Vorzugsweise ist ein Losungsmittel ein nichtreaktives
Lésungsmittel, zum Beispiel Alkohol, Ether, ein aliphatischer oder aromatischer Kohlenwasserstoff, Acetat
oder Keton.

[0053] Wiinschenswerterweise wird das Lésungsmittel durch Verdampfen und Ahnliches entfernt, nachdem
die Reaktion vollendet ist. Wenn eine aromatische Verbindung als Kohlenwasserstoff verwendet wird, dann
wird die im Polymer (B) verbleibende aromatische Verbindung vorzugsweise so weit wie mdglich reduziert.

[0054] Bezlglich des Verhaltnisses des Oxyalkylenpolymers (A) zu dem Polymer (B) in der Zusammenset-
zung der vorliegenden Erfindung liegt die Menge des Polymers (B) vorzugsweise im Bereich von 5 bis 5.000
Gewichtsanteilen relativ zu 100 Gewichtsanteilen des Oxyalkylenpolymers (A), weil die Eigenschaften jeder
der Polymere (A) und (B) deutlich verbessert werden, und liegt insbesondere im Bereich von 5 bis 2.000 Ge-
wichtsanteilen. Im Allgemeinen wird das Verhaltnis gemaf der Verwendung und der Leistungseigenschaften
ausgewahlt. Beziglich der Verwendung als Dichtungsmittel liegt das Verhaltnis zum Beispiel im Bereich von
10 bis 45 Gewichtsanteilen.

[0055] Die Zusammensetzung, die das Polymer (A) und das Polymer (B) der vorliegenden Erfindung enthalt,
wird durch getrenntes Herstellen des Oxyalkylenpolymers (A) und des Polymers (B) und durch Vermischen die-
ser zubereitet. Die Zusammensetzung kann jedoch durch Polymerisieren des (Meth)acrylat-Monomers im Bei-
sein des Oxyalkylenpolymers (A) zubereitet werden.

[0056] Da das Oxyalkylenpolymer (A), das in der vorliegenden Erfindung verwendet wird, leicht aufgrund von
Oxidation zersetzt wird, wird zur Stabilisierung des Monomers vor der Polymerisation und wahrend der Zube-
reitung des Polymers und fur die Konservierung des resultierenden Polymers ein Antioxidationsmittel hinzuge-
fugt.

[0057] Besonders gro’e Mengen an Antioxidationsmittel werden im Herstellungsverfahren des Oxyalkylen-
polymers (A) mit einer reaktiven Gruppe verwendet, um die Zersetzung aufgrund von Oxidation wahrend der
Reaktion, z.B. einer endstandigen Veretherungsreaktion unter stark alkalischen Bedingungen, zu verhindern.

[0058] Bezlglich der Herstellung des Oxyalkylenpolymers mit reaktiven Gruppen kann, da ein Antioxidations-
mittel enthalten ist, um eine Zersetzung aufgrund einer Oxidation der Verbindung auf Oxyalkylenbasis als Aus-
gangsmaterial zu verhindern, die Herstellung durch Polymerisation ohne weitere Zugabe des Antioxidations-
mittels durchgefiihrt werden, wenn man auRerst vorsichtig ist. Diese Operation ist jedoch sehr zeit- und arbeits-
intensiv und erfordert duRerste Vorsicht. Deswegen wird das Antioxidationsmittel industriell insbesondere aus
dem Gesichtspunkt der Vereinfachung des Verfahrens und der Variationen der Produkteigenschaften hinzuge-
geben.

[0059] Als solch ein Antioxidationsmittel sind verschiedene Verbindungen kommerziell erhaltlich. Es wird je-
doch aus dem Gesichtspunkt des glinstigen Preises und der Leichtigkeit der Verarbeitung gewdhnlich
2,6-Di-t-butylhydroxytoluol (kann in der vorliegenden Beschreibung als ,BHT" bezeichnet werden) verwendet.
Die vorliegende Erfindung basiert auf den Erkenntnissen hinsichtlich der Verbesserung der Leichtigkeit des
Aufbringens der Alkydharzfarbe, wenn der Gehalt an BHT in der Zusammensetzung, die das Oxyalkylenpoly-
mer (A) enthalt, welches mindestens eine funktionelle Gruppe aufweist, die Silicium enthalt und durch Bildung
mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, im Verhaltnis zum Oxyalkylenpolymer im Bereich
von 350 ppm oder weniger liegt. Des Weiteren wurde in dem Fall, dass die Zusammensetzung, die das Oxy-
alkylenpolymer (A) enthalt, welches mindestens eine funktionelle Gruppe aufweist, die Silicium enthalt und
durch Bildung mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, und das Polymer (B), welches eine
Molekilkette aufweist, die aus (Meth)acrylat-Monomereinheiten zusammengesetzt ist, und mindestens eine
funktionelle Gruppe aufweist, die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Ver-
netzung fahig ist, herausgefunden, dass die Leichtigkeit des Aufbringens der Alkydharzfarbe verbessert wurde,
wenn der Gehalt an BHT im Verhaltnis zur Gesamtmenge des Polymers (A) und des Polymers (B) im Bereich
von 350 ppm oder weniger lag.

[0060] Vorzugsweise liegt die Menge an BHT im Bereich von 1 ppm bis 350 ppm im Verhaltnis zur Menge des
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Polymers (A) allein oder der Gesamtmenge des Polymers (A) und des Polymers (B). Der untere Grenzwert der
Menge an BHT betragt vorzugsweise 2 ppm, und der obere Grenzwert der Menge an BHT betragt vorzugswei-
se 300 ppm. Wenn der Gehalt an BHT geringer als dies ist, tritt sofort, nachdem das Polymer einer oxidieren-
den Umgebung ausgesetzt worden ist, unerwiinscht eine Zersetzung aufgrund von Oxidation auf. Wenn der
Gehalt dies Uberschreitet, wird die Alkydharzfarbe unerwiinscht gehartet. Der Gehalt an BHT kann durch Gas-
chromatographie gemessen werden.

[0061] Die Zusammensetzung der vorliegenden Erfindung kann zusatzlich zu BHT ein anderes Antioxidati-
onsmittel enthalten. Beispiele fir die oben beschriebenen Antioxidationsmittel sind behinderte Phenole, z.B.
styrolisiertes Phenol, Irganox 1010 und Irganox 245.

[0062] Die oben beschriebene Alkydharzfarbe ist nicht speziell eingeschrankt und bezieht sich auf eine Far-
be, in welcher ein sogenanntes dlmodifiziertes Alkydharz, welches hergestellt wird durch Modifizieren eines
Kondensats einer mehrwertigen Saure (Phthalséureanhydrid, Maleinsédureanhydrid und Ahnliches) und eines
mehrwertigen Alkohols (Glycerin, Pentaerythrit, Ethylenglykol, Trimethylolethan und Ahnliches) mit einem Fett-
ol oder einer aliphatischen Saure (Leindl, Sojabohnendl, Rizinusdl, Carthamusdl und Ahnliches) oder ein mo-
difiziertes Alkydharz, welches durch Modifizieren eines Alkydharzes mit verschiedenen Harzen oder Vinylmo-
nomeren hergestellt wird, als Primarbestandteil zur Bildung einer Beschichtung dient. Jede Form der Alkyd-
harzfarbe kann verwendet werden, und Beispiele dafir sind ein Alkydharz-Lack und ein Alkydharz-Email, wel-
che fir Fahrzeug-, Flugzeug- und industrielle Beschichtungen verwendet werden; eine mit Alkydharz gemisch-
te Farbe (auch bekannt als eine mit Kunstharz gemischte Farbe), welche flir Gebaude-, Eisenbahnblicken-,
Schiffs- und andere Beschichtungen verwendet wird; und eine Alkydharz-Grundierung, welche als Grundie-
rung fiir Automobile, Maschinen, Elektrogerate, Mébel und Ahnliches verwendet wird. Ein deutlicher Effekt wird
insbesondere hinsichtlich einer langdligen Alkydharzfarbe fir allgemeine Zwecke erzielt, welche grofe Men-
gen an trocknendem Ol enthélt.

[0063] Das Aufbringen der Alkydharzfarbe auf das gehartete Material, welches sich aus der aushartbaren Zu-
sammensetzung der vorliegenden Erfindung ergibt, wird einfach in dem Zustand durchgefihrt, in dem die Zu-
sammensetzung fast vollstandig gehartet ist oder die Zusammensetzung sich in einem staubtrockenen Zu-
stand befindet, d.h., die Oberflachenschicht sich in einem verfestigten Zustand befindet. Die Alkydharzfarbe
kann jedoch auch sofort aufgebracht werden, nachdem die Zusammensetzung der vorliegenden Erfindung
aufgebracht worden ist.

[0064] Die Zusammensetzung der vorliegenden Erfindung kann des Weiteren einen Weichmacher, einen Be-
schleuniger, einen Fiillstoff, verschiedene Additive und Ahnliches enthalten.

[0065] Beispiele fur Weichmacher sind Phthalate, z.B. Dioctylphthalat, Dibutylphthalat und Butylbenzylphtha-
lat; zweiwertige aliphatische Saureester, z.B. Dioctyladipat, Isodecylsuccinat und Dibutylsebacat; Glykolester,
z.B. Diethylenglykoldibenzoat und Pentaerithritester; aliphatische Ester, z.B. Butyloleat und Methylacetylricino-
leat; Phosphate, z.B. Tricresylphosphat, Trioctylphosphat und Octyldiphenylphosphat; Epoxid-Weichmacher,
z.B. epoxidiertes Sojabohnendl, epoxidiertes Leindl und Benzylepoxystearat; Polyester-Weichmacher, z.B. Po-
lyester zweiwertiger Sauren und zweiwertiger Alkohole; Polyether, z.B. Polypropylenglykol und Derivate da-
von; Polystyrole, z.B. Poly-a-methylstyrol und Polystyrol; Polybutadiene, Butadien-Acrylnitril-Copolymere, Po-
lychloroprene, Polyisoprene, Polybutene und chloriertes Paraffin. Diese Weichmacher kénnen je nach Wunsch
allein oder in Kombination verwendet werden.

[0066] Um ein bevorzugtes Ergebnis zu erzielen, liegt die Verwendung des Weichmachers im Bereich von 0
bis 100 Gewichtsanteilen im Verhaltnis zu der Menge des Polymers (A) allein oder der Gesamtmenge des Po-
lymers (A) und des Polymers (B).

[0067] Es kann hinsichtlich der Verbesserung der Trocknungseigenschaft der Alkydharzfarbe insbesondere
ein makromolekularer Weichmacher verwendet werden, um ein bevorzugtes Ergebnis zu erzielen.

[0068] Der makromolekulare Weichmacher in der vorliegenden Erfindung ist mindestens einer, ausgewahlt
aus der Gruppe, bestehend aus Polyoxypropylenen, Polyestern, Poly-a-methylstyrolen, Polystyrolen, Polybu-
tadienen, Alkydharzen, Poly-chloroprenen, Butadien-Acrylnitril-Copolymeren und flissigen Polycarbonaten.
Dessen Zahlenmittelwert des Molekulargewichts betragt 1.000 oder mehr und insbesondere 1.500 bis 30.000.
Im Allgemeinen wird ein Weichmacher bevorzugt, der eine hohe Kompatibilitat mit dem Polymer der vorliegen-
den Erfindung aufweist. Insbesondere wird ein Oxypropylenpolymer mit einem Zahlenmittelwert des Moleku-
largewichts von 1.000 bis 30.000 und einer Molekulargewichtsverteilung, gemessen mit einem Gelpermeati-
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onschromatographen, von 1,5 oder weniger bevorzugt, aufgrund eines verringerten Gehalts an Polyetherkom-
ponenten mit niedrigem Molekulargewicht, welche leicht auf die Farbe Gbertragen werden kénnen. Es wird ein
Oxypropylenpolymer im Wesentlichen ohne Hydroxylgruppe bevorzugt, und es ist insbesondere ein Oxyalke-
nylpolymer mit einer Alkenylgruppe nutzlich, weil es ein Ausgangsmaterial fur das Oxyalkylenpolymer (A) ist.

[0069] Beispiele flir Beschleuniger sind organische Zinnverbindungen, Saurephosphate, Reaktionsprodukte
von Saurephosphaten und Aminen, gesattigte oder ungesattigte mehrwertige Carbonsauren oder deren Sau-
reanhydride und organische Titanatverbindungen. Spezielle Beispiele fiir die oben beschriebenen organischen
Zinnverbindungen sind Dibutylzinnlaurat, Dioctylzinndimaleat, Dibutylzinnphthalat, Zinnoctylat und Dibu-
tylzinnmethoxid. Das oben beschriebene Saurephosphat ist in der ungepriiften Japanischen Patentanmeldung
63-112642 offenbart. Beispiele fir organische Titanatverbindungen sind Titanate, z.B. Tetrabutyltitanat, Te-
traisopropyltitanat und Triethanolamintitanat.

[0070] Vorzugsweise betragt die Menge an Beschleuniger 0,1 bis 20 Gewichtsanteile im Verhaltnis zu 100
Gewichtsanteilen der Menge des Polymers (A) allein oder der Gesamtmenge des Polymers (A) und des Poly-
mers (B), und sie betragt insbesondere 0,5 bis 10 Gewichtsanteile.

[0071] Beispiele fir Flllstoffe sind schweres Calciumcarbonat, leichtes Calciumcarbonat, kolloides Calcium-
carbonat, Kaolin, Talk, Siliciumdioxid, Titanoxid, Aluminiumsilicat, Magnesiumoxid, Zinkoxid und Rul3.

[0072] Beispiele flr Additive sind Lauferverhinderungsmittel, z.B. hydriertes Rizinusdl und organischer Ben-
tonit; Farbemittel und Alterungsschutzmittel.

[0073] Die resultierende Zusammensetzung kann als Klebstoff und Haftkleber, Farbe, wasserfestes Material
fur Beschichtungen, Formmaterial und GieRkautschukmaterial, Schaumungsmittel und Ahnliches verwendet
werden.

[0074] Hinsichtlich der Hartung der Zusammensetzung der vorliegenden Erfindung werden das Polymer (A)
allein oder das Polymer (A) und das Polymer (B) homogen mit einem Antioxidationsmittel, z.B. BHT, einem
Hartungskatalysator und, wenn erforderlich, verschiedenen Additiven und einem Fullstoff vermischt. Das re-
sultierende Gemisch lasst man bei Raumtemperatur an der Luft stehen, so dass die Hartung voranschreitet
und ein gehartetes Material der Zusammensetzung der vorliegenden Erfindung erzeugt wird.

[0075] Hinsichtlich des Aufbringens der Alkydharzfarbe auf das gehartete Material, welches sich aus der Zu-
sammensetzung der vorliegenden Erfindung ergibt, wird die Alkydharzfarbe mit einem Pinsel und Ahnlichem
auf die Oberflache des oben beschriebenen geharteten Materials aufgetragen und bei Raumtemperatur an der
Luft stehen gelassen, so dass die Hartung der Beschichtung voranschreitet und eine getrocknete Beschich-
tung erzeugt wird.

Beste Art, die Erfindung auszufiihren

[0076] Die vorliegende Erfindung wird im Folgenden mit Bezug auf die Beispiele detailliert beschrieben. Die
vorliegende Erfindung ist jedoch nicht auf diese Beispiele beschrankt.

(SYNTHESEBEISPIEL 1)

[0077] Propylenoxid wurde unter Verwendung von Polypropylenglykol als Initiator im Beisein eines Zinkhexa-
cyanocobaltat-Glykolether-Komplexkatalysators polymerisiert, um Polyoxypropylenglykol mit einem mittleren
Molekulargewicht von 10.000, auf Basis einer Endgruppenanalyse, und einer Molekulargewichtsverteilung von
1,38, gemessen durch Gelpermeationschromatographie, herzustellen. Zu dieser Zeit war die BHT-Konzentra-
tion sehr gering und konnte durch gaschromatographische Analyse nicht festgestellt werden, weil die Konzen-
tration geringer war als die Nachweisgrenze. Danach wurde das resultierende Polyether-Oligomer, welches
Hydroxyl-Endgruppen aufwies, mit 500 ppm BHT und einer methanolischen Lésung von NaOMe, welche rela-
tiv zu den Hydroxylgruppen eine Aquivalentmasse von 1,2 aufwies, vermischt. Das Methanol wurde abdestil-
liert, und 3-Chlor-1-propen wurde hinzugefigt, so dass die endstandigen Hydroxylgruppen zu Allylgruppen um-
gewandelt wurden. Wahrend der Allylierungsreaktion wurde BHT verbraucht. Die BHT-Konzentration, ermittelt
durch gaschromatographische Analyse, betrug 47 ppm. Die Produkte der Allylierungsreaktion wurden in He-
xan aufgeldst, und Verunreinigungen durch Alkali, Salze und Metall-Polymerisationskatalysatoren wurden
durch Extraktion mit Wasser abgetrennt. Eine Wasserschicht wurde aus der Hexanldsung des Polyethers mit
Allyl-Endgruppen entfernt, und mit einem Gehalt von 265 ppm relativ zum Polymer wurde in der resultierenden
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Lésung BHT aufgeldst. Das Lésungsmittel Hexan wurde durch Verdampfen entfernt, und dadurch wurde ein
gereinigtes Allylpolymer erzeugt. Ein Platinkomplexkatalysator und DMS (Dimethoxymethylsilan) wurden hin-
zugefugt, und durch Reaktion bei 90 °C fur zwei Stunden wurde ein Polyoxypropylen-Polymer (Polymer a), er-
zeugt, welches reaktives Silicium enthielt. Es wurde durch 'H-NMR-Analyse bestatigt, dass der Zahlenmittel-
wert des Molekulargewichts des resultierenden Polymers etwa 10.000 betrug, und dass der Anteil der End-
gruppen, die reaktives Silicium enthielten, 82 % betrug. Die BHT-Konzentration betrug 310 ppm.

(SYNTHESEBEISPIEL 2)

[0078] Eine Lésung, in welcher 2,0 g Azobisisobutylnitril, welches als Polymerisationsinitiator dienen sollte, in
einem Gemisch aus 28 g Butylacrylat, 46 g Methylmethacrylat, 20 g Stearylmethacrylat, 4,4 g y-Methacryloxy-
propylmethyldimethoxysilan und 23 g Toluol aufgeldst wurden, wurde tropfenweise tber 4 Stunden in 43 g To-
luol gegeben, welches auf 110 °C erhitzt war, gefolgt von einer Nachpolymerisation fiir 2 Stunden. Der Fest-
stoffgehalt des resultierenden Copolymers (Polymer b) betrug 60 %, und der Zahlenmittelwert des Molekular-
gewichts (Mn), gemessen mit GPC, betrug 8.500 (hinsichtlich des Polystyrols).

(SYNTHESEBEISPIEL 3)

[0079] Das Polyether-Oligomer, welches reaktives Silicium enthielt (Polymer a), erzeugt in Beispiel 1, und das
Copolymer (Polymer b), erzeugt in Synthesebeispiel 2, wurden in einem Feststoffverhaltnis (Gewichtsverhalt-
nis) von 70/30 vermischt, und fliichtige Bestandteile wurden mit einem Verdampfer bei Heizbedingungen von
110 °C unter Vakuum entfernt, so dass eine transparente viskose Flissigkeit mit einem Feststoffgehalt von 99
% oder mehr erzeugt wurde (Polymer c). Die BHT-Konzentration, ermittelt durch gaschromatographische Ana-
lyse, betrug 215 ppm.

(SYNTHESEBEISPIEL 4)

[0080] Ein Polyoxypropylen-Polymer, welches reaktives Silicium enthielt (Polymer d), wurde wie in Synthese-
beispiel 1 hergestellt, auller dass die Menge an zugefligtem BHT nach der Polymerisation des Propylenoxids
auf 100 ppm eingestellt wurde und der Hexanldésung des Polyethers mit Allyl-Endgruppen kein BHT zugegeben
wurde, nachdem die Verunreinigungen mit Alkali, Salzen und Metall-Polymerisationskatalysatoren durch Was-
serextraktion entfernt worden waren. Die BHT-Konzentration, ermittelt durch gaschromatographische Analyse,
betrug 5 ppm.

(SYNTHESEBEISPIEL 5)

[0081] Das Polyether-Oligomer, welches reaktives Silicium enthielt (Polymer d), erzeugt in Beispiel 4, und das
Copolymer (Polymer b), erzeugt in Synthesebeispiel 2, wurden in einem Feststoffverhaltnis (Gewichtsverhalt-
nis) von 70/30 vermischt, und fliichtige Bestandteile wurden mit einem Verdampfer bei Heizbedingungen von
110 °C unter Vakuum entfernt, so dass eine transparente viskose Flissigkeit mit einem Feststoffgehalt von 99
% oder mehr erzeugt wurde (Polymer e). Die BHT-Konzentration, ermittelt durch gaschromatographische Ana-
lyse, betrug 4 ppm.

(VERGLEICHS-SYNTHESEBEISPIEL 1)

[0082] Ein Polyoxypropylen-Polymer, welches reaktives Silicium enthielt, wurde wie in Synthesebeispiel 1
hergestellt, auRer dass das BHT in der resultierenden Hexanlésung des Polyethers mit Allyl-Endgruppen mit
einem Gehalt von 500 ppm relativ zum Polymer aufgelést wurde. Es wurde durch "H-NMR-Analyse bestétigt,
dass der Zahlenmittelwert des Molekulargewichts des resultierenden Polymers (Polymer f) etwa 10.000 be-
trug, und dass der Anteil der Endgruppen, die reaktives Silicium enthielten, 82 % betrug. Die BHT-Konzentra-
tion, ermittelt durch gaschromatographische Analyse, betrug 606 ppm.

(VERGLEICHS-SYNTHESEBEISPIEL 2)
[0083] Ein Gemisch des Polymers d und des Polymers b wurde wie in Synthesebeispiel 3 hergestellt, auller

dass anstatt des Polymers a das Polymer e verwendet wurde. Die BHT-Konzentration, ermittelt durch gaschro-
matographische Analyse des resultierenden Mischpolymers (Polymer g), betrug 405 ppm.
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(BEISPIELE 1 bis 4 und VERGLEICHSBEISPIELE 1 bis 2)

[0084] Jede der aushartbaren Harzzusammensetzungen wurde hergestellt durch homogenes Vermischen
von 150 Gewichtsanteilen des Polymers, welches reaktives Silicium enthielt und jeweils in Synthesebeispiel 1,
Synthesebeispiel 2, Synthesebeispiel 3, Synthesebeispiel 4, Synthesebeispiel 5, Vergleichs-Synthesebeispiel
1 und Vergleichs-Synthesebeispiel 2 hergestellt wurde, 130 Gewichtsanteilen Calciumcarbonat, 10 Gewichts-
anteilen Titanoxid, 3 Gewichtsanteilen Lauferverhinderungsmittel, 3 Gewichtsanteilen Vinyltrimethoxysilan,
welches als Siliciumverbindung dient, 2 Gewichtsanteilen N-(B-Aminoethyl)-y-aminopropyltrimethoxysilan und
1 Gewichtsanteil Dibutylzinndiacetylacetonat. Es wurde eine Folie dieser Zusammensetzung mit einer Dicke
von 3 mm hergestellt und bei Raumtemperatur fiir einen Tag gehartet. Jede der in Tabelle 1 dargestellten Al-
kydharzfarben wurde mit einem Pinsel aufgebracht, und die Trocknungszustande der Farbe einen Tag spater,
drei Tage spater und sieben Tage spater wurden durch den Tastsinn untersucht. Die Trocknungseigenschaft
der Farbe wurde wie folgt bewertet:

5: Die aufgebrachte Farbe war vollstandig gehartet.

4: Die aufgebrachte Farbe war gehartet, aber die Oberflache blieb klebrig.

3: Die Farbe haftete leicht an einem Finger, wenn die beschichtete Oberflache beriihrt wurde.

2: Ein Teil der beschichteten Oberflache war gehartet, aber die Farbe haftete am Finger, wenn die beschich-

tete Oberflache berihrt wurde.

1: Die aufgebrachte Farbe war eingedickt.

0: Es wurde hinsichtlich der aufgebrachten Farbe keine Veranderung beobachtet.

[0085] Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 dargestellt.

Tabelle 1
Beispiel Vergleichs-
beispiel
2 3 4 1 2
Polymer (A) a - d - f -
Polymer (A) + Polymer (B) - c - e - g
BHT-Gehalt relativ zur 310 [215| 5 4 606 405
Gesamtmenge der Polymere
1 Tag 4 4 5 5 3-4 3-4
Rubbol AZ 3 Tage 5 5 5 5 4 4
7 Tage 5 5 5 5 4 4
Wijzonol 1 Tag 2 3 5 5 3 3
Glanslak 3 Tage 4 5 5 5 3 3-4
Highsolid 7 Tage 5 5 5 5 4 4
1 Tag 4 4 5 5 3-4 4
Evermore 3 Tage 5 5 5 5 4 4
7 Tage 5 5 5 5 4 4
1 Tag 3 3 4 4 3-4 3-4
Premium 3 Tage 5 5 5 5
7 Tage 5 5 5 5 4

[0086] Alle in Tabelle 1 dargestellten Farben Rubbol AZ High Gloss Finish (hergestellt von AKZO NOBEL),
Wijzonol Glanslak Highsolid (hergestellt von VAN WILHE VERF, Holland), Evermore Qil/Alkyd Gloss (The Glid-
den Company, USA) und Premium (hergestellt von FARF & FLEET, USA) sind Alkydharzfarben.
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(BEISPIELE 5 bis 9 und VERGLEICHSBEISPIEL 3)

[0087] Die Trocknungseigenschaft der Alkydharzfarbe wurde wie in Beispiel 1 bewertet, auller dass anstatt
des Polymers, welches reaktives Silicium enthielt und in Synthesebeispiel 1 hergestellt wurde, 100 Gewichts-
anteile des Polymers verwendet wurden, welches reaktives Silicium enthielt und in Synthesebeispiel 4 oder
Synthesebeispiel 5 hergestellt wurde, und BHT, styrolisiertes Phenol, Irganox 1010 (hergestellt von Ciba Spe-
cialty Chemicals) und Irganox 245 (hergestellt von Ciba Specialty Chemicals) als Antioxidationsmittel jeweils
in einem Gehalt (relativ zu dem Polymer, welches reaktives Silicium enthielt) zugegeben wurde, der in Tabelle
2 dargestellt ist. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 dargestellt.

Tabelle 2
Beispiel Vergleichs-
beispiel
5 6 7 8 9 3

Polymer (A) d - - - - -
Polymer (A) + Polymer - e e e e e
(B)

BHT 70 | 140 | 210 | 210 | 210 410
Antioxida- Styroli-
tionsmittel |siertes - - 700 - - -
(ppm) Phenol

Irganox - - - 700 - -

1010

Irganox - - - - 700 -

245

1 Tag 5 5 4 4 4 3-4
Rubbol AZ 3 Tage 5 5 5 5 5 4

7 Tage 5 5 5 5 5 4
Wijzonol 1 Tag 4 4 3 4 3 2
Glanslak 3 Tage 5 5 5 5 5 3-4
Highsolid 7 Tage 5 5 5 5 5 4

1 Tag 5 5 4 5 5 3-4
Evermore 3 Tage 5 5 5 5 5 4

7 Tage 5 5 5 5 5 5

1 Tag 4 4 3 4 4 3
Premium 3 Tage 5 5 5 4 4 4

7 Tage 5 5 5 5 5 4

Industrielle Anwendbarkeit

[0088] Gemal der Polymerzusammensetzung der vorliegenden Erfindung wird beim Aufbringen der Alkyd-
harzfarbe die Trocknungseigenschaft der Farbe verbessert.
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Patentanspriiche

1. Zusammensetzung, umfassend ein Oxyalkylenpolymer (A) mit mindestens einer funktionellen Gruppe,
die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, und
2,6-Di-t-butylhydroxytoluol, wobei der Gehalt an 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol im Verhaltnis zu dem Polymer (A)
350 ppm oder weniger betragt.

2. Zusammensetzung, umfassend ein Oxyalkylenpolymer (A) mit mindestens einer funktionellen Gruppe,
die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, ein Polymer
(B), das eine Molekiilkette umfasst, die aus (Meth)acrylat-Monomereinheiten zusammengesetzt ist und min-
destens eine funktionelle Gruppe umfasst, die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbin-
dung zur Vernetzung fahig ist, und 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol, wobei der Gehalt an 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol
im Verhaltnis zu der Gesamtmenge des Polymers (A) und des Polymers (B) 350 ppm oder weniger betragt.

3. Beschichtungsverfahren, umfassend den Schritt des Aufbringens von Alkydharzfarbe auf eine Flache ei-
nes geharteten Materials, das sich aus der Zusammensetzung nach Anspruch 1 ergibt.

4. Beschichtungsverfahren, umfassend den Schritt des Aufbringens von Alkydharzfarbe auf eine Flache ei-
nes geharteten Materials, das sich aus der Zusammensetzung nach Anspruch 2 ergibt.

5. Verfahren zum Verbessern der Trocknungseigenschaft von Alkydharzfarbe beim Aufbringen der Alkyd-
harzfarbe auf eine Flache eines geharteten Materials, das sich aus einer Zusammensetzung ergibt, die ein Ox-
yalkylenpolymer (A) mit mindestens einer funktionellen Gruppe umfasst, die Silicium enthalt und durch Bilden
mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, und 2,6-Di-t-butlylhydroxytoluol, wobei das Verfah-
ren den folgenden Schritt umfasst:

Einstellen des Gehalts an 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol auf 350 ppm oder weniger im Verhaltnis zu dem Polymer
(A).

6. Verfahren zum Verbessern der Trocknungseigenschaft von Alkydharzfarbe beim Aufbringen der Alkyd-
harzfarbe auf eine Flache eines geharteten Materials, das sich aus einer Zusammensetzung ergibt, die ein Ox-
yalkylenpolymer (A) mit mindestens einer funktionellen Gruppe umfasst, die Silicium enthalt und durch Bilden
mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, ein Polymer (B), das eine Molekulkette umfasst, die
aus (Meth)acrylat-Monomereinheiten zusammengesetzt ist und mindestens eine funktionelle Gruppe umfasst,
die Silicium enthalt und durch Bilden mindestens einer Siloxanbindung zur Vernetzung fahig ist, und
2,6-Di-t-butylhydroxytoluol, wobei das Verfahren den folgenden Schritt umfasst:

Einstellen des Gehalts an 2,6-Di-t-butylhydroxytoluol auf 350 ppm oder weniger im Verhaltnis zu der Gesamt-
menge des Polymers (A) und des Polymers (B).

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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