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Es  s ind   b e r e i t s   v e r s c h i e d e n e   h e i B h ä r t b a r e   E p o x i d h a r z m a s s e n   b e -  

s c h r i e b e n   worden .   D i c y a n d i a m i d   und  P o l y c a r b o n s ä u r e a n h y d r i d e  

s ind   die  am  h ä u f i g s t e n   v e r w e n d e t e n   E p o x i d h a r z - H e i B h ä r t e r .   Sowoh l  

die  P o l y c a r b o n s ä u r e a n h y d r i d -   wie  auch  die  D i c y a n d i a m i d / E p o x i d -  

Gemische  s ind   be i   R a u m t e m p e r a t u r   nahezu   u n b e g r e n z t   l a g e r s t a b i l ,  

s ie   b e s i t z e n   j e d o c h   den  N a c h t e i l ,   daß  zu  i h r e r   A u s h ä r t u n g  

zu  hohe  T e m p e r a t u r e n   bzw.  zu  l a n g e   H ä r t u n g s z e i t e n   b e n ö t i g t  

werden .   In  der  DE-OS  22  48  776  wi rd   a l s   w e s e n t l i c h e r   t e c h n i s c h e r  

F o r t s c h r i t t   h e r a u s g e s t e l l t ,   daß  bei   Verwendung  von  I m i d a z o l i n -  

D e r i v a t e n   a l s   H ä r t e r   in  E p o x i d h a r z - P u l v e r - L a c k e n   die  e r f o r d e r -  

l i c h e n   H ä r t u n g s t e m p e r a t u r e n   und  - z e i t e n   w e s e n t l i c h   n i e d r i g e r  

bzw.  k ü r z e r   a l s   bei   mit  g e b r ä u c h l i c h e n   H ä r t e r n   (wie  P o l y c a r b o n -  

s ä u r e a n h y d r i d e   und  D i c y a n d i a m i d )   f o r m u l i e r t e n   P u l v e r - L a c k s y s t e m e n  

s i n d .  

Es  b e s t e h t   w e i t e r   g r o ß e s   I n t e r e s s e   an  H ä r t e r n ,   de ren   G e m i s c h e  

mit  1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n   l a g e r s t a b i l   s ind   und  auch  bei   e r -  
h ö h t e n   T e m p e r a t u r e n   s c h n e l l   a u s h ä r t e n .  

Es  wurden  nun  H ä r t e r / 1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g s k o m b i n a t i o n e n   g e f u n d e n ,  

die  in  ü b e r r a s c h e n d e r   Weise  die  w i c h t i g s t e n   v o r t e i l h a f t e n   E i g e n -  
s c h a f t e n   der  oben  a n g e f ü h r t e n   H ä r t u n g s m i t t e l   in  s i ch   v e r e i n i g e n ,  
ohne  de ren   N a c h t e i l e   zu  b e s i t z e n .  



G e g e n s t a n d   der  E r f i n d u n g   s ind   p u l v e r f ö r m i g e   Ü b e r z u g s m i t t e l   m i t  

hohe r   L a g e r s t a b i l i t ä t   und  e i n e r   Korngröße   k l e i n e r   a l s   0 ,25  mm, 

v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   0,02  und  0 ,06  mm,  auf  der  G r u n d l a g e   v o n  

1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n   mit  mehr  a l s   e i n e r   1 , 2 - E p o x i d g r u p p e   im 

Molekül   und  einem  u n t e r e n   A u f s c h m e l z p u n k t   von > 40  °C,  H ä r t u n g s -  

m i t t e l n   und  ü b l i c h e n   L a c k z u s ä t z e n ,   die  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t  

s i nd ,   daß  das  Ü b e r z u g s m i t t e l   a l s   H ä r t u n g s m i t t e l   mit   c y c l i s c h e n  

Amidinen  der  a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

b l o c k i e r t e   P o l y i s o c y a n a t e  

e n t h ä l t ,   wor in   a  1  oder   2,  R  g l e i c h e   oder   v e r s c h i e d e n e   S u b s t i t u e n -  

ten   aus  der  Gruppe  W a s s e r s t o f f ,   A l k y l - ,   C y c l o a l k y l -   A r a l k y l -   u n d  

A r y l r e s t   und  g e g e b e n e n f a l l s   2  g e m i n a l e   oder   v i c i n a l e   R 's   g e m e i n -  

sam  B e s t a n d t e i l   e i n e s   u n s u b s t i t u i e r t e n   oder   a l k y l s u b s t i t u i e r t e n  

C y c l o a l k y l r i n g e s   s i n d ,   wobei  das  H ä r t u n g s m i t t e l   zu  2  -   15  Gew.%, 

bezogen   auf   die  Menge  an  f e s t e r   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g ,   in  dem  Ü b e r -  

z u g s m i t t e l   v o r h a n d e n   i s t .   Die  e r f i n d u n g s g e m ä B e n   H ä r t e r   s ind   m i t  

den  m e i s t e n   E p o x i d h a r z e n   a u s g e z e i c h n e t   v e r t r ä g l i c h   und  l i e f e r n  

bei   e r h ö h t e n   T e m p e r a t u r e n   homogene  Schme lzen ,   die  sehr   gut   z u r  

H e r s t e l l u n g   von  S i n t e r p u l v e r n   g e e i g n e t   s i n d .   Die  e r f i n d u n g s g e m ä B  

h ä r t b a r e n   Gemische  s ind   be i   Z i m m e r t e m p e r a t u r   l a g e r s t a b i l ;   d i e  

A u s h ä r t u n g s z e i t e n   l i e g e n   im  T e m p e r a t u r i n t e r v a l l   von  1 4 0  -   200  °C 

i n n e r h a l b   von  2 5  -  5   M i n u t e n .   Der  H ä r t u n g s m e c h a n i s m u s   i s t   m u t -  

m a ß l i c h   komplex .   Einmal   wi rd   die  H o m o p o l y m e r i s a t i o n   der  1 , 2 -  

E p o x i d g r u p p e n   durch   den  b a s i s c h e n   N  der  e r f i n d u n g s g e m ä B e n   V e r -  

b i n d u n g e n   k a t a l y s i e r t ,   zum  a n d e r e n   e r f o l g t   be i   der  H ä r t u n g   e i n e  

D e b l o c k i e r u n g   der  H ä r t e r   in  die  c y c l i s c h e n   Amidine  und  die  P o l y -  

i s o c y a n a t e .   Das  in  F r e i h e i t   g e s e t z t e   Amidin  k a t a l y s i e r t   w i e d e r u m  

die  H o m o p o l y m e r i s a t i o n   der  1 , 2 - E p o x i d g r u p p e n g ,  w ä h r e n d   die  f r e i -  

gewordenen   NCO-Gruppen  mit  den  OH-Gruppen  des  E p o x i d h a r z e s   ü b e r  



e ine   NCO/OH-Reakt ion   u n t e r   B i l d u n g   von  U r e t h a n b i n d u n g e n   r e a g i e r e n .  

Auch  d a r f   die  O x a z o l i d i n o n - B i l d u n g   durch   R e a k t i o n   von  NCO-Gruppen 

mit  E p o x i d - G r u p p e n   n i c h t   v e r n a c h l ä s s i g t   we rden .   Die  g e h ä r t e t e n  

Überzüge   bzw.  B e s c h i c h t u n g e n   z e i c h n e n   s i ch   durch   sehr   gute   c h e m i -  

sche  und  m e c h a n i s c h e   E i g e n s c h a f t e n   a u s .  

Zur  H e r e t e l l u n g   der   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   Gemische ,   d ie   a l s   P u l v e r -  

l a c k e   Verwendung  f i n d e n   s o l l e n ,   e i g n e n   s i c h   b e s o n d e r s   h y d r o x y l -  

g r u p p e n h a l t i g e   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n   mit   mehr  a l s   e i n e r   1 , 2 -  

E p o x i d g r u p p e   im  Molekül   und  e i n e m  u n t e r e n   A u f s c h m e l z p u n k t   v o n  
>  40  °C ,   a l s o   V e r b i n d u n g e n ,   die  d i e s e n   C h a r a k t e r i s t i k a   e n t s p r e c h e n ,  

s ind   e inmal   P o l y e p o x i d v e r b i n d u n g e n ,   die   be i   40  °C  und  d a r u n t e r  

f e s t   s i n d ,   wobei  d a r u n t e r   h ö h e r m o l e k u l a r e   V e r b i n d u n g e n   ( s o g e -  

n a n n t e   F e s t h a r z e )   f a l l e n ,   und  s o l c h e ,   d ie   i n f o l g e   i h r e s   s y m m e t r i -  

schen  Aufbaus   bzw.  der  Größe  der   an  die   1 , 2 - E p o x i d g r u p p e   g e b u n d e n e i  

K o h l e n s t o f f s y s t e m e   f e s t   s i nd   und  zum  a n d e r e n   s o l c h e ,   die  d u r c h  

R e a k t i o n   von  f l ü s s i g e n   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n   mit  mehr  a l s   e i n e r  

E p o x i d g r u p p e   pro  Molekü l   mit   p r i m ä r e n   oder   s e k u n d ä r e n   Aminen  

in  s o l c h e r   Menge  h e r g e s t e l l t   worden  s i n d ,   daß  das  Addukt  im 

D u r c h s c h n i t t   noch  e ine   1 , 2 - E p o x i d g r u p p e   pro  Molekül   e n t h ä l t .  

Die  1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n   können  sowohl  g e s ä t t i g t   a l s   a u c h  

u n g e s ä t t i g t   sowie  a l i p h a t i s o h ,   o y o l i a l i p h a t i e c h ,   a r o m a t i s c h   u n d  

h e t e r o c y c l i s c h   s e i n .   Sie  können  w e i t e r h i n   s o l c h e   S u b s t i t u e n t e n  

e n t h a l t e n ,   die  u n t e r   den  M i s c h u n g s -   und  R e a k t i o n s b e d i n g u n g e n  

k e i n e   s t ö r e n d e n   N e b e n r e a k t i o n e n   v e r u r s a c h e n .   Keine  N e b e n r e a k t i o n e n  

r u f e n   A l k y l -   oder   A r y l s u b s t i t u e n t e n ,   Ä t e r g r u p p i e r u n g e n   u n d  

ä h n l i c h e   h e r v o r .  

Von  den  F e s t h a r z e n   werden  f ü r   d i e s e n   Anwendungszweck  1 , 2 - E p o x i d -  

v e r b i n d u n g e n   mit   mehr  a l s   e i n e r   E p o x i d g r u p p e   im  Molekül   b e v o r -  

z u g t ,   d e r en   E p o x y ä q u i v a l e n t g e w i c h t   z w i s c h e n   5 0 0  -   2  000  l i e g t .  

Diese   s ind   die  f e s t e n ,   p o l y m e r e n   P o l y g l y c i d y l p o l y ä t h e r   v o n  

2 , 2 - B i s - ( 4 - h y d r o x y p h e n y l ) - p r o p a n ,   die   s .B.   e r h a l t e n   werden  d u r c h  

R e a k t i o n   von  2 , 2 - B i s - ( 4 - h y d r o x y p h e n y l ) - p r o p a n   mit   E p i c h l o r h y d r i n  



in  M o l v e r h ä l t n i s s e n   von  1  :  1 , 9 - 1 , 2   ( in   A n w e s e n h e i t   e i n e s  

A l k a l i h y d r o x i d s   in  w ä s s r i g e n   Medium).   Po lymere   P o l y e p o x i d e  

d i e s e r   Art  können  auch  e r h a l t e n   werden  durch   Umsetzung  e i n e s  

P o l y g l y c i d y l ä t h e r s   von  2 , 2 - B i s - ( 4 - h y d r o x y p h e n y l ) - p r o p a n   m i t  

w e n i g e r   a l s   der   ä q u i m o l e k u l a r e n   Menge  an  z w e i w e r t i g e m  P h e n o l ,  

v o r z u g s w e i s e   in  A n w e s e n h e i t   e i n e s   K a t a l y s a t o r s ,   wie  e i n e s   t e r t i ä r e n  

Amins,  e i n e s   t e r t i ä r e n   P h o s p h i n s   oder   e i n e s   q u a t e r n ä r e n   P h o s p h o -  

n i u m s a l z e s .   Das  P o l y e p o x i d   kann  auch  e in   f e s t e r   e p o x i d i e r t e r  

P o l y e s t e r   s e i n ,   der  b e i s p i e l s w e i s e   e r h a l t e n   wurde  du rch   U m s e t z u n g  

e i n e s   m e h r w e r t i g e n   A l k o h o l s   u n d / o d e r   e i n e r   m e h r b a s i s c h e n   C a r b o n -  

säu re   bzw.  de ren   Anhydr id   mit   einem  n i e d e r m o l e k u l a r e n   P o l y e p o x i d .  

B e i s p i e l e   f ü r   d e r a r t i g e   P o l y e p o x i d e   mit  n i e d r i g e m   M o l e k u l a r g e w i c h t  

s ind   f l ü s s i g e   D i g l y c i d y l ä t h e r   von  2 , 2 - B i s ( 4 - h y d r o x y p h e n y l ) - p r o p a n ,  

D i g l y c i d y l p h t h a l a t ,   D i g l y c i d y l a d i p a t ,   D i g l y c i d y l t e t r a h y d r o p h t h a l a t ,  

D i g l y c i d y l h e x a h y d r o p h t h a l a t ,   D i g l y c i d y l a a l e a t   und  der  3 , 4 - E p o x y -  

c y c l o h e x y l m e t h y l e s t e r   von  3 , 4 - E p o x y c y c l o h e x a n c a r b o n s ä u r e .  

Gemische  aus  f e s t e n   P o l y e p o x i d e n   können  e b e n f a l l s   v e r w e n d e t   w e r -  

den,  z .B.   e in   Gemisch  aus  einem  P o l y e p o x i d ,   d e s s e n   S c h m e l z p u n k t  

z w i s c h e n   120  und  160  °C  l i e g t   und  einem  P o l y e p o x i d   mit  e i n e m  

S c h m e l z p u n k t   z w i s c h e n   60  und  80  °C  ( S c h m e l z p u n k t   wi rd   b e s t i m m t  

nach  der  Q u e c k s i l b e r m e t h o d e   von  D u r r a n s ) .   G e e i g n e t e   M i s c h u n g e n  

e n t h a l t e n   z w i s c h e n   30  und  50  Gew.%  e i n e s   f e s t e n   P o l y g l y c i d y l -  

ä t h e r s   von  2 , 2 - B i s ( 4 - h y d r o x y p h e n y l ) - p r o p a n   mit   einem  E p o x y ä q u i -  

v a l e n t g e w i c h t   z w i s c h e n   1650  und  2050  und  einem  S c h m e l z p u n k t   v o n  

120  b i s   160  °C  und  z w i s c h e n   50  und  70  Gew.%  e i n e s   f e s t e n   P o l y -  

g l y c i d y l p o l y ä t h e r s   von  2 , 2 - B i s ( 4 - h y d r o x y p h e n y l ) - p r o p a n   mit   e i n e n  

E p o x y ä q u i v a l e n t g e w i c h t   z w i s c h e n   450  und  525  und  einem  S c h m e l z -  

punkt   von  60  b i s   80  ° C .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   v e r w e n d e t e n ,   mit   c y c l i s c h e n   Amidinen  d e r  

b e s c h r i e b e n e n   a l l g e m e i n e n   Formel  b l o c k i e r t e n   P o l y i s o c y a n a t e  

können  durch   Umsetzung  be i   T e m p e r a t u r e n   von  0  -  1 5 0   °C,  v o r z u g s -  
weise   be i   8 0  -   120  °C  h e r g e s t e l l t   werden ,   wobei  die   P o l y i s o c y a n a t e  

und  die  c y c l i s c h e n   Amidine  in  s o l c h e n   Mengen  e i n g e s e t z t   w e r d e n ,  



daß  auf  e ine   I s o c y a n a t g r u p p e   0 , 5  -   1 ,1 ,   v o r z u g s w e i s e   0 , 8  -   1,0  Mol 

c y c l i s c h e s   Amidin  kommen.  Die  a n g e w e n d e t e   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r  

s o l l t e   j e d o c h   u n t e r h a l b   der  A u f s p a l t t e m p e r a t u r   der   H ä r t e r   l i e g e n .  

Die  R e a k t i o n s m i s c h u n g   wi rd   z w e c k m ä B i g e r w e i s e   s o l a n g e   auf  den  a n -  

g e g e b e n e n   T e m p e r a t u r e n   g e h a l t e n ,   b i s   der  NCO-Gehalt   der  M i s c h u n g  

auf  Werte  u n t e r   0 ,2  %  a b g e f a l l e n   i s t .  

Die  Umsetzung  kann  sowohl  in  L ö s u n g s m i t t e l n ,   in  der   S c h m e l z e  

a l s   auch  in  im  Über schuß   v o r g e l e g t e n   P o l y i s o c y a n a t   d u r c h g e f ü h r t  

w e r d e n .  

Als  A u s g a n g s v e r b i n d u n g e n ,   die   zur  B l o c k i e r u n g   mit  den  c y c l i s c h e n  

Amidinen  e i n g e s e t z t   werden   können ,   e i g n e n   s i ch   b e i s p i e l s w e i s e  

P o l y i s o c y a n a t e ,   i n s b e s o n d e r e   D i i s o c y a n a t e ,   wie  a l i p h a t i s c h e ,  

c y c l o a l i p h a t i s c h e ,   a r a l i p h a t i s c h e ,   d . h .   a r y l s u b s t i t u i e r t e   a l i -  

p h a t i s c h e ,   u n d / o d e r   a r o m a t i s c h e   D i i s o c y a n a t e ,   wie  s ie   b e i s p i e l e -  

weise   in  Houben-Weyl ,   Methoden  der   o r g a n i s c h e n   Chemie,  Band  1 4 / 2 ,  

S.  61  -   70  und  dem  A r t i k e l   von  W.  S i e f k e n   in  J u s t u s   L i e b i g s   A n n a -  

l en   der  Chemie  562,  75 -136 ,   b e s c h r i e b e n   werden ,   wie  1 , 2 - Ä t h y l e n -  

d i i s o c y a n a t ,   1 , 4 - T e t r a m e t h y l e n d i i s o c y a n a t ,   1 , 6 - H e x a m e t h y l e n d i i s o -  

c y a n a t ,   2 , 2 , 4 -   bzw.  2 , 4 , 4 - T r i m e t h y l - 1 , 6 - h e x a m e t h y l e n d i i s o c y a n a t  

(TMDI),  1 , 8 - D i i s o c y a n a t o - 2 , 4 - d i m e t h y l o c t a n ,   1 , 9 - D i i s o o y a n a t o -  

5 - m e t h y l - n o n a n ,   1 , 1 2 - D o d e c a n d i i s o c y a n a t ,  ω ,   ω ' - D i i n o o y a n a t o d i p r o p y l -  

ä t h e r ,   C y c l o b u t a n - 1 , 3 - d i i s o o y a n a t ,   C y c l o h e x a n - 1 , 3 -   und  1 , 4 - d i i s o -  

c y a n a t ,   3 - I s o o y a n a t o m e t h y l - 3 , 5 , 5 - t r i m e t h y l c y c l o h e x y l i s o o y a n a t ,  

w e l c h e s   auch  a l s   I s o p h o r o n d i i s o c y a n a t   b e z e i c h n e t   und  mit   I P D I  

a b g e k ü r z t   w i rd ,   2 , 5 -   bzw.  2 , 6 - B i s - ( i s o o y a n a t o m e t h y l ) - b i c y c l o -  

[ 2 . 2 . 1 ] - h e p t a n ,   D e o a h y d r o - 8 - m e t h y l - 1 , 4 - m e t h a n o - n a p h t h a l i n - 2  

( o d e r   3)  5 - y l e n d i m e t h y l e n - d i i s o c y a n a t ,   H e x a h y d r o - 4 , 7 - m e t h a n o -  

i ndan -1   ( o d e r   2)  5  ( ode r   6)  y l e n d i m e t h y l e n - d i i s o c y a n a t ,   H e x a h y d r o -  

4 - 7 - m e t h a n o i n d a n - 1 - ( o d e r   2)  5  ( ode r   6 ) - y l e n - d i i s o c y a n a t ,   H e x a h y d r o -  

1 , 3 - b z w .   - 1 , 4 - p h e n y l e n - d i i s o c y a n a t ,   2 , 4 -   und  2 , 6 - H e x a h y d r o t o l u y l e n -  

d i i s o c y a n a t ,   P e r h y d r o - 2 , 4 '   u n d / o d e r   - 4 , 4 '   - d i p h e n y l - m e t h a n - d i i s o -  

c y a n a t ,  ω , ω ' - D i i s o c y a n a t o - 1 , 4 - d i ä t h y l - b e n z o l ,   1 , 4 - F h e n y l e n d i i s o -  

c y a n a t ,   4 , 4 ' - D i i s o c y a n a t o - d i p h e n y l ,   4 , 4 ' - D i i s o c y a n a t o - 3 , 3 ' -  



d i c h l o r - d i p h e n y l ,   4 , 4 ' - D i i s o c y a n a t o - 3 , 3 ' - d i m e t h o x y - d i p h e n y l ,  

4 , 4 1 - D i i s o c y a n a t o - 3 , 3 ' - d i a e t h y l - d i p h e n y l ,   4 , 4 ' - D i i s o c y a n a t o -  

3 , 3 ' - d i p h e n y l - d i p h e n y l ,   4 , 4 ' - D i i s o c y a n a t o - d i p h e n y l m e t h a n ,  

N a p h t h y l e n - 1 , 5 - d i i s o c y a n a t ,   T o l u y l e n d i i s o c y a n a t e ,   T o l u y l e n - 2 , 4 -  

bzw.  2 , 6 -   d i i s o c y a n a t ,   N , N ' - ( 4 , 4 ' - D i m e t h y l - 3 , 3 ' - d i i s o c y a n a t o d i -  

p h e n y l ) - u r e t d i o n ,   m - X y l y l e n - d i i s o c y a n a t ,   aber   auch  die  T r i i s o -  

c y a n a t e   wie  2 , 4 , 4 ' - T r i i s o e y a n a t o - d i p h e n y l ä t h e r ,   4 , 4 ' , 4 " - T r i i s o -  

c y a n a t o - t r i p h e n y l m e t h a n ,   T r i s - ( 4 - i s o c y a n a t o p h e n y l ) - t h i o p h o s p h a t ,  

sowie  b e l i e b i g e   Gemische  d i e s e r   V e r b i n d u n g e n .   W e i t e r e   g e e i g n e t e  

I s o c y a n a t e   werden  in  dem  g e n a n n t e n   A r t i k e l   in  den  Anna len   a u f  

S e i t e   122  f  b e s c h r i e b e n .  

B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   werden   in  der  Regel   die  t e c h n i s c h   l e i c h t  

z u g ä n g i g e n   a l i p h a t i s c h e n ,   o y c l o a l i p h a t i s c h e n   oder   a r o m a t i s c h e n  

D i i s o c y a n a t e   und  b e s o n d e r s   das  3 - I s o c y a n a t o m e t h y l - 3 , 5 , 5 - t r i -  

m e t h y l - c y c l o h e x y l i s o c y a n a t   und  2 , 4 - T o l u y l e n d i i s o c y a n a t   s o w i e  

de r en   i somere   G e m i s c h e .  

Neben  den  monomeren  P o l y i s o c y a n a t e n   können  a l s   A u s g a n g s s t o f f e  

fü r   die  B l o c k i e r u n g   mit  den  n a c h s t e h e n d   a u s f ü h r l i c h   b e s c h r i e b e -  

nen  c y c l i s c h e n   Amidinen ,   I m i d a z o l i n e n   u n d  T e t r a h y d r o p y r i m i d i n e n  

s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   auch  die  d i m e r e n   und  t r i m e r e n   Formen  d e r  

P o l y i s o c y a n a t e ,   wie  U r e t d i o n e   und  I s o c y a n u r a t e ,   e i n g e s e t z t   w e r -  

den,  die  nach  b e k a n n t e n   Methoden  h e r s t e l l b a r   s i n d .  

Un te r   P o l y i s o c y a n a t e n   im  Sinne  der  v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g  

werden  auch  s o l c h e   v e r s t a n d e n ,   die  vor  der  B l o o k i e r u n g   mit   d e n  

c y c l i s c h e n   Amidinen  e i n e r   Umsetzung  zur  M o l e k ü l v e r g r ö ß e r u n g   m i t  

den  in  der  I s o c y a n a t c h e m i e   g e b r ä u c h l i c h e n   s o g e n a n n t e n   K e t t e n -  

v e r l ä n g e r u n g s m i t t e l n ,   wie  Wasse r ,   P o l y o l e n ,   P o l y a m i n e n   u . a . ,  



u n t e r w o r f e n   wurden,   wobei  das  b i -   oder   t r i f u n k t i o n e l l e   K e t t e n -  

v e r l ä n g e r u n g s m i t t e l ,   a l s o   s o l c h e   mit  g e g e n ü b e r   I s o c y a n a t g r u p p e n  

r e a k t i o n s f ä h i g e n   Gruppen ,   wie  H y d r o x y l -   u n d / o d e r   A m i n o g r u p p e n ,  

t r a g e n d e   V e r b i n d u n g e n ,   in  s o l c h e n   Mengen  v e r w e n d e t   w t rd ,   daß  d a s  

r e s u l t i e r e n d e   neue  I s o c y a n a t   im  D u r c h s c h n i t t   m i n d e s t e n s   2  I s o -  

c y a n a t g r u p p e n   t r ä g t .   Bei  Verwendung  von  Wasser   a l s   K e t t e n v e r l ä n -  

g e r u n g s m i t t e l   r e s u l t i e r e n   P o l y i s o c y a n a t e   mit   e i n e r   oder   m e h r e -  

ren   H a r n s t o f f g r u p p i e r u n g e n .  

G e e i g n e t e   P o l y o l e   s ind   b e i s p i e l s w e i s e   D io le   und  T r i o l e ,   w i e  

des  M o l e k u l a r g e w i c h t s b e r e i c h s   6 0  -   250,  z .B.   Ä t h y l e n g l y k o l ,  

P r o p y l e n g l y k o l e ,   wie  1 ,2 -   und  1 , 3 - P r o p a n d i o l ,   2 , 2 - D i m e t h y l -  

p r o p a n d i o l - ( 1 , 3 ) ,   B u t a n d i o l e ,   wie  B u t a n d i o l - ( 1 , 4 ) ,   H e x a n d i o l e ,  

z .B.   H e x a n d i o l - ( 1 , 6 ) ,   2 , 2 , 4 - T r i m e t h y l h e x a n d i o l - ( 1 , 6 ) ,   2 , 4 , 4 - T r i -  

m e t h y l h e x a n d i o l - ( l , 6 ) ,   H e p t a n d i o l - ( 1 , 7 ) ,   O c t a d e c e n - 9 , 1 0 - d i o l -  

( 1 , 1 2 ) ,   T h i o d i g l y k o l ,   O c t a d e c a n d i o l - ( 1 , 1 8 ) ,   2 , 4 - D i m e t h y l - 2 - p r o p y l -  

h e p t a n d i o l - ( 1 , 3 ) ,   B u t e n -   oder   B u t i n d i o l - ( 1 , 4 ) ,   D i ä t h y l e n g l y k o l ,  

T r i ä t h y l e n g l y k o l ,   t r a n s -   und  c i s - 1 , 4 - C y c l o h e x a n d i m e t h a n o l ,   1 , 4 -  

C y c l o h e x a n d i o l ,   G l y c e r i n ,   H e x a n t r i o l - ( 1 , 2 , 6 ) ,   1 , 1 , 1 - T r i m e t h y l o l -  

p r o p a n ,   1 , 1 , 1 - T r i m e t h y l o l ä t h a n   u . a .   Es  können  auch  M i s c h u n g e n  

der  v o r g e n a n n t e n   V e r b i n d u n g e n   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

Von  den  fü r   die  K e t t e n v e r l ä n g e r u n g   bzw.  M o l e k ü l v e r g r ö B e r u n g  

g e e i g n e t e n   P o l y a m i n e n   s o l l e n   b e i s p i e l s w e i s e   das  Ä t h y l e n d i a m i n -  

1 ,2 ,   P r o p y l e n d i a m i n - 1 , 2   und  1 ,3 ,   B u t y l e n d i a m i n - 1 , 2  -   1,3  u n d  

- 1 , 4   sowie  die  H e x a m e t h y l e n d i a m i n e ,   die  e ine   oder   m e h r e r e  

C1 -   C4 -   A l k y l r e s t e   s e i n   können ,   wie  2 , 2 , 4 -   bzw.  2 , 4 , 4 - T r i -  

m e t h y l h e x a m e t h y l e n d i a m i n - 1 , 6   u . a . ,   und  3 - A m i n o m e t h y l - 3 , 5 , 5 -  

t r i m e t h y l - c y c l o h e x y l a m i n ,   w e l c h e s   auch  a l s   IPD  b e z e i c h n e t   w i r d ,  

g e n a n n t   w e r d e n .  



Die  g e e i g n e t e n   I m i d a z o l i n -   und  T e t r a h y d r o p y r i m i d i n - D e r i v a t e  

im  Sinne  der  v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g ,   die  der  f r ü h e r   b e s c h r i e -  

benen  a l l g e m e i n e n   Formel  e n t s p r e c h e n ,   s ind   b e i s p i e l s w e i s e   s o l c h e  

mit  g e g e b e n e n f a l l s   a r y l s u b s t i t u i e r t e n   A l k y l r e s t e n   oder   mit  g e -  

g e b e n e n f a l l s   a l k y l s u b s t i t u i e r t e n   A r y l r e s t e n ,   wie  2 - M e t h y l i m i d a -  

z o l i n ,   2 , 4 - D i m e t h y l i m i d a z o l i n ,   2 - M e t h y l - 4 - ( n - b u t y l ) - i m i d a z o l i n ,  

2 - Ä t h y l i m i d a z o l i n ,   2 - Ä t h y l - 4 - m e t h y l - i m i d a z o l i n ,   2 - B e n z y l - i m i d a -  

z o l i n ,   2 - P h e n y l - i m i d a z o l i n ,   2 - P h e n y l - 4 - m e t h y l - i m i d a z o l i n ,   2 -  

P h e n y l - 4 - ( N - m o r p h o l i n y l m e t h y l ) - i m i d a z o l i n ,   2 - ( o - T o l y l ) - i m i d a z o l i n ,  

2 - ( p - T o l y l ) - i m i d a z o l i n   bzw.  2 - M e t h y l t e t r a h y d r o p y r i m i d i n ,   2 , 4 -  

(5  oder   6),   D i a e t h y l t e t r a h y d r o p y r i m i d i n ,   2 - Ä t h y l t e t r a h y d r o p y r i m i -  

d in ,   2 - Ä t h y l - 4 - m e t h y l - t e t r a h y d r o p y r i m i d i n ,   2 - B e n z y l - t e t r a h y d r o p y -  

r i m i d i n ,   2 - P h e n y l - t e t r a h y d r o p y r i m i d i n ,   2 - P h e n y l - 4   (5  oder   6 ) -  

m e t h y l - t e t r a h y d r o p y r i m i d i n ,   2 , 4 - D i a z a - 3 - p h e n y l - 7 , 9 , 9 - ( o d e r   7 , 7 , 9 )  

- t r i m e t h y l - b i c y c l o - 4 . 3 . 0 - n o n e n - ( 2 ) ,   2 , 4 - D i a z a - 3 - m e t h y l - 7 , 9 , 9 -  

(ode r   7 , 7 , 9 ) - t r i m e t h y l - b i c y o l o - [ 4 , 3 , 0 ] - n o n e n - ( 2 )   u . a . m .   Es  k ö n n e n  

auch  Gemische  der  c y c l i s c h e n   Amidine  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e i n g e s e t z t  

werden .   D i e s e s   i s t   b e s o n d e r s   dann  zweckmäßig ,   wenn  b l o c k i e r t e  

I s o c y a n a t e   mit  n i e d r i g e n   S c h m e l z p u n k t e n   bzw.  - b e r e i c h e n   b e n ö t i g t  

w e r d e n .  

Die  e r f i n d u n g s g e m ä ß   e i n s e t z b a r e n   I m i d a z o l i n -   und  T e t r a h y d r o p y r i m i -  

d i n - D e r i v a t e   können  nach  b e k a n n t e n   V e r f a h r e n   aus  g e g e b e n e n f a l l s  

s u b s t i t u i e r t e n   1 ,2 -   bzw.  1 , 3 - D i a m i n e n   und  b e i s p i e l s w e i s e   a l i -  

p h a t i s c h e n   oder   a r o m a t i s c h e n   M o n o n i t r i l e n   in  Gegenwar t   von  e l e m e n -  

ta rem  S c h w e f e l   oder   S u l f u r y l c h l o r i d   a l s   K a t a l y s a t o r   h e r g e s t e l l t  

w e r d e n .  

Die  B l o c k i e r u n g   kann,   wie  b e r e i t s   e r w ä h n t ,   auch  in  L ö s u n g s -  

m i t t e l n   d u r c h g e f ü h r t   we rden .   Als  L ö s u n g s m i t t e l   fü r   d i e s e  

R e a k t i o n   kommen  nur  s o l c h e   i n f r a g e ,   die  mit  den  P o l y i s o c y a n a t e n  

n i c h t   r e a g i e r e n ,   b e i s p i e l s w e i s e   Ke tone ,   wie  Ace ton ,   M e t h y l -  

ä t h y l k e t o n ,   M e t h y l i s o b u t y l k e t o n ,   C y c l o p e n t a n o n ,   C y c l o h e x a n o n  



u . a . ;   Aromaten ,   wie  B e n z o l ,   T o l u o l ,   X y l o l e ,   C h l o r b e n z o l ,  

N i t r o b e n z o l   u . a . ;   c y c l i s c h e   Ä t h e r ,   wie  T e t r a h y d r o f u r a n ,   D i o x a n  

u . a . ;   E s t e r ,   wie  M e t h y l a c e t a t ,   n - B u t y l a c e t a t   u . a . ;   a l i p h a t i s c h e  

C h l o r k o h l e n w a s s e r s t o f f e ,   wie  C h l o r o f o r m ,   T e t r a c h l o r k o h l e n s t o f f  

u . a . ;   sowie  a p r o t i s c h e   L ö s u n g s m i t t e l ,   wie  D i m e t h y l f o r m a m i d ,   D i -  

m e t h y l a c e t a m i d ,   D i m e t h y l s u l f o x i d   u s w .  

Wenn  das  B l o c k i e r u n g s m i t t e l   im  V e r h ä l t n i s   von @  1  zur  A n z a h l  

der  I s o c y a n a t g r u p p e n   e i n g e s e t z t   w i rd ,   werden  die  R e a k t i o n s m i -  

s chungen   so  l ange   bei   den  a n g e g e b e n e n   T e m p e r a t u r e n   g e h a l t e n ,  

b i s   der  NCO-Gehalt   der  R e a k t i o n s m i s c h u n g   auf  Werte  u n t e r   0,2  % 

NCO  a b g e s u n k e n   i s t ,   a n s o n s t e n   b i s   zur  E r r e i c h u n g   e i n e s   k o n s t a n -  

t en   N C O - W e r t e s .  

E b e n f a l l s   e r f i n d u n g e g e m ä ß   e i n s e t z b a r   s ind   s o l c h e   b l o c k i e r t e n  

P o l y i s o c y a n a t e ,   die  durch   n a c h t r ä g l i c h e   Umsetzung  e i n e r   Gruppe  v o n  

b l o c k i e r t e n   P o l y i s o c y a n a t e n   e r h a l t e n   werden  können ,   n ä m l i c h  

s o l c h e ,   be i   denen  c y c l i s c h e   Amidine  in  u n t e r s t ö c h i o m e t r i s c h e n  

Mengen  e i n g e s e t z t   worden  s i n d ,   d . h .   das  V e r h ä l t n i s   c y c l i s c h e n  

Amidin  zu  I s o c y a n a t g r u p p e n   w a r < 1   :  1 ,   mit  den  g l e i c h e n   K e t t e n -  

v e r l ä n g e r u n g s m i t t e l n ,   die  b e r e i t s   f r ü h e r   a l s   M i t t e l   zur  M o l e -  

k ü l v e r g r ö B e r u n g   b e s c h r i e b e n   worden  s i n d .   Die  Umsetzung  e r f o l g t  

e b e n f a l l s   bei   T e m p e r a t u r e n   im  B e r e i c h   von  0  -  1 5 0   °C,  v o r z u g s -  
we ise   8 0  -   120  °C,  j e d o c h   u n t e r h a l b   der  D e b l o c k i e r u n g s t e m p e r a t u r  

des  b l o c k i e r t e n   P o l y i s o c y a n a t s .   Durch  d i e s e   b l o c k i e r t e n   P o l y -  

i s o c y a n a t e   l a s s e n   s i c h   Ü b e r z u g s m i t t e l   h e r s t e l l e n ,   die  in  s e h r  

w e i t e n   Grenzen   p r a k t i s c h e   E r f o r d e r n i s s e   a b d e c k e n .   Diese   V e r -  

f a h r e n s v a r i a n t e   i s t   b e s o n d e r s   von  I n t e r e s s e   fü r   P o l y i s o c y a n a t e  
mit  u n t e r s c h i e d l i c h   r e a k t i v e n   NCO-Gruppen .  

So  l a s s e n   s i ch   durch   Wechsel   der  R e i h e n f o l g e   A d d u k t b i l d u n g /  

B l o c k i e r u n g   b l o c k i e r t e   P o l y i s o c y a n a t e   mit   u n t e r s c h i e d l i c h e r  

R e a k t i v i t ä t ,   S c h m e l z b e r e i c h   und  S t r u k t u r   e r h a l t e n .  



Bei  B l o c k i e r u n g   von  mit  2 - w e r t i g e n   K e t t e n v e r l ä n g e r u n g s m i t t e l n  

v e r l ä n g e r t e n   D i i s o c y a n a t e n   werden   V e r b i n d u n g e n   e r h a l t e n ,   d i e  

durch   die  n a c h s t e h e n d e   a l l g e m e i n e   Formel   b e s c h r i e b e n   w e r d e n  

k ö n n e n .  

In  der  v o r s t e h e n d e n   a l l g e m e i n e n   Formel  können  b e d e u t e n :  

a  und  R  die  v o r s t e h e n d e   B e d e u t u n g   und  n  0  oder   1,  X  0 ,  

S  oder   e ine   NH-Gruppe,   R*  e i n e n   g l e i c h e n   oder   v e r s c h i e d e n e n ,  

g e g e b e n e n f a l l s   a l k y l s u b s t i t u i e r t e n   A lky leny   C y c l o a l k y l e n -  

oder   A r y l e n r e s t   und  R"  e in   g e g e b e n e n f a l l s   durch   e ine   o d e r  

mehre re   A l k y l r e s t e ,   wobei  m e h r e r e   auch  B e s t a n d t e i l   e i n e s  

c y c l o a l i p h a t i s c h e n   R inges   s e in   können ,   s u b s t i t u i e r t e r ,   g e -  

s ä t t i g t e r   oder   u n g e s ä t t i g t e r   A l k y l e n r e s t   mit  2  -  1 8   C - A t o m e n ,  

der  g e g e b e n e n f a l l s   e in   oder   m e h r e r e   S a u e r s t o f f -   oder   S c h w e f e l -  

atome  in  der  K o h l e n w a s s e r s t o f f k e t t e   e n t h a l t e n   kann,   oder   e i n  

g e g e b e n e n f a l l s   a l k y l s u b s t i t u i e r t e r   A r y l e n - o d e r   C y c l o a l k y l e n -  

r e s t   i s t .  

Die  Menge  des  a l s   H ä r t u n g s m i t t e l   e i n g e s e t z t e n ,   mit  e i n e m  

c y c l i s c h e n   Amidin  b l o c k i e r t e n   P o l y i s o c y a n a t s   kann  b e m e r k e n s -  

w e r t e r w e i s e   in  w e i t e n   Grenzen   v a r i i e r t   we rden .   Man  e r h ä l t  

b e r e i t s   a u s g e z e i c h n e t e   R e s u l t a t e   be i   Verwendung  von  2  -  1 5   G e w . T . ,  

v o r z u g s w e i s e   6  -  1 2   Gew.T.  H ä r t u n g s m i t t e l ,   b e z o g e n   auf   d i e  

Menge  der   e i n g e s e t z t e n   f e s t e n   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g .  

Gegenüber   den  P u l v e r l a c k e n ,   die  mit  I m i d a z o l i n   b l o c k i e r t e n  

P o l y i s o c y a n a t e n   g e h ä r t e t   werden ,   b e s i t z e n   die  Ü b e r z u g s m i t t e l   m i t  

b l o c k i e r t e n   P o l y i s o c y a n a t h ä r t e r n ,   be i   denen  g e m i s c h t e   I m i d a z o l i n -  

T e t r a h y d r o p y r i m i d i n - D e r i v a t e   oder   nur  T e t r a h y d r o p y r i m i d i n e   a l s  

B l o c k i e r u n g s m i t t e l   v e r w e n d e t   wurden ,   den  V o r t e i l ,   daß  s ie   n o c h  

r e a k t i o n s f ä h i g e r   s ind   a l s   die  e r s t e n .   Man  kommt  dahe r   mit  d i e s e r  

H ä r t e r g r u p p e   g e g e b e n e n f a l l s   mit   k ü r z e r e n   E i n b r e n n z e i t e n   a u s ,  
bzw.  man  kann  die  H ä r t u n g   be i   e twas   n i e d r i g e r e n   T e m p e r a t u r e n  



d u r c h f ü h r e n .  

Die  L a g e r s t a b i l i t ä t   be i   Z i m m e r t e m p e r a t u r   der  neuen  Ü b e r z u g s -  

m i t t e l   mit   I m i d a z o l i n e n   oder   T e t r a h y d r o p y r i m i d i n e n   b l o c k i e r t e n  

P o l y i s o c y a n a t e n   a l s   H ä r t e r   i s t   a u s g e z e i c h n e t .  

Zur  V e r b e s s e r u n g   der  V e r l a u f e i g e n s c h a f t e n   der   Lacke  w e r d e n  

be i   der  Z u b e r e i t u n g   s o g e n a n n t e   V e r l a u f m i t t e l   z u g e s e t z t .   Bei  d i e -  

sen  M i t t e l n   kann  es  s i c h   um  c h e m i s c h e   V e r b i n d u n g e n   bzw.  d e r e n  

Gemischen  sehr   u n t e r s c h i e d l i c h e r   c h e m i s c h e r   Art  h a n d e l n ,   z . B .  

p o l y m e r e n   oder   monomeren  V e r b i n d u n g e n ,   A c e t a l e ,   w i e  

P o l y v i n y l f o r m a l ,   P o l y v i n y l a c e t a l ,   P o l y v i n y l b u t y r a l ,  

P o l y v i n y l a c e t o b u t y r a l   b z w .  

D i - 2 - ä t h y l h e x y l - i - b u t y r a l d e h y d - a o e t a l ,  

D i - 2 - ä t h y l h e x y l - n - b u t y r a l d e h y d - a c e t a l ,  

D i ä t h y l - 2 - ä t h y l h e x a n o l - a o e t a l ,  

D i - n - b u t y l - 2 - ä t h y l - h e x a n o l - a o e t a l ,  

D i - i - b u t y l - 2 - ä t h y l h e x a n o l - a c e t a l ,  

D i - 2 - ä t h y l h e x y l - a a e t a l d e h y d - a o e t a l   u . a . ,  

Ä t h e r ,   wie  die  p o l y m e r e n   P o l y ä t h y l e n -   und  P o l y p r o p y l e n g l y k o l e ,  

M i s c h p o l y m e r i s a t e   aus  n - B u t y l a c r y l a t   und  V i n y l i s o b u t y l ä t h e r ,  

K e t o n - A l d e h y d - K o n d e n s a t i o n s h a r z e ,   f e s t e   S i l i c o n h a r z e   oder   a u c h  

Gemische  von  Z i n k s e i f e n ,   von  F e t t s ä u r e n   und  a r o m a t i s c h e n   C a r b o n -  

s ä u r e n   u . ä .   D e r a r t i g e   V e r l a u f m i t t e l   können  in  den  A n s ä t z e n  

in  Mengen  von  0 , 2  -   5,0  Gew.-%,  b e z o g e n   auf  die  G e s a m t m e n g e  

des  P u l v e r l a c k e s ,   e n t h a l t e n   s e i n .  

Die  a n d e r e n   B e s t a n d t e i l e   des  h e i B h ä r t b a r e n   P u l v e r l a c k g e m i s c h e s ,  

wie  P i g m e n t e ,   F a r b s t o f f e ,   F ü l l s t o f f e ,   T h i x o t r o p i e r m i t t e l ,  

UV-  und  O x i d a t i o n s s t a b i l i s a t o r e n ,   u . a .   können ,   bezogen   a u f  

die  Menge  an  1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n ,   i n n e r h a l b   e i n e s   w e i t e n  

B e r e i c h s   s c h w a n k e n .  

W e i t e r e r   G e g e n s t a n d   der   E r f i n d u n g   i s t   die  H e r s t e l l u n g   d e s  

p u l v e r f ö r m i g e n   Ü b e r z u g s m i t t e l s ,   in  dem  man  die   f e s t e n   1 , 2 -  

E p o x i d v e r b i n d u n g e n   und  die  H ä r t u n g s m i t t e l ,   g e g e b e n e n f a l l s  



n a c h   Z u g a b e   d e r   g e n a n n t e n   L a c k z u s ä t z e ,   i n   d e n   g e n a n n t e n  

M e n g e n v e r h ä l t n i s s e n   m i s c h t   und   m i n d e s t e n s   30  °C  u n t e r h a l b  

d e r   A u f s p a l t t e m p e r a t u r   d e s   H ä r t u n g s m i t t e l s   e x t r u d i e r t   u n d  

a n s c h l i e ß e n d   a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e   k l e i n e r   a l s   0 , 2 5   mm,  v o r -  

z u g s w e i s e  < 1 0 0   µ,  und   e i n e m   K o r n g r ö ß e n m a x i m u m   z w i s e h e n  

20  und   6 0  µ ,   v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   30  und   50  p ,   m a h l t  

und   g e g e b e n e n f a l l s   d i e   g r ö b e r e   F r a k t i o n   d u r c h   S i e b u n g   e n t -  

f e r n t .  

D ie   A u f b r i n g u n g   d e s   P u l v e r l a c k s   a u f   d i e   zu  ü b e r z i e h e n d e n  

K ö r p e r   k a n n   n a c h   b e k a n n t e n   M e t h o d e n ,   z . B .   e l e k t r o s t a t i s c h e s  

P u l v e r s p r i t z e n ,   W i r b e l s i n t e r n ,   e l e k t r o s t a t i s c h e s   W i r b e l s i n t e r n  

e t c . ,   g e s c h e h e n .  

Nach   dem  A u f b r i n g e n   d e s   P u l v e r l a c k s   n a c h   e i n e r   d e r   b e s c h r i e b e n e n  

M e t h o d e n   a u f   d i e   zu  l a c k i e r e n d e n   G e g e n s t ä n d e   w e r d e n   s i e   z u r  

A u s h ä r t u n g   a u f   T e m p e r a t u r e n   o b e r h a l b   d e r   A u f s p a l t t e m p e r a t u r  

d e s   H ä r t u n g s m i t t e l s ,   d . h .   1 3 0  -   200  °C,  v o r z u g s w e i s e  
1 4 0  -   180  °C,  e r h i t z t .   D a n a c h   b e s i t z t   d e r   r e s u l t i e r e n d e   Ü b e r -  

zug   d i e   b e s c h r i e b e n e n   V o r t e i l e .  

Zu r   B e s c h i c h t u n g   m i t   den   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   p u l v e r f ö r m i g e n  

U b e r z u g s m i t t e l n   e i g n e n   s i c h   a l l e   S u b s t r a t e ,   d i e  d i e   a n g e g e b e n e n  

H ä r t u n g s t e m p e r a t u r e n   ohne   E i n b u ß e   d e r   m e c h a n i s c h e n   E i g e n s c h a f t e n  

v e r t r a g e n ,   wie   M e t a l l f l ä c h e n ,   G l a s f l ä c h e n   u . ä .  



D i e  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   p u l v e r f ö r m i g e n   Ü b e r z u g s m i t t e l   u n d  

d e r e n   A n w e n d u n g   w e r d e n   d u r c h   d i e   n a c h s t e h e n d e n   B e i s p i e l e  

i l l u s t r i e r t :  

B e i s p i e l   1 :  

1  a .   B l o c k i e r t e s   P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  e i n e r   M i s c h u n g   a u s   222  G e w . - T e i l e n   I s o p h o r o n d i i s o c y a n a t  

( I P D I )   u n d   300   G e w . - T e i l e   w a s s e r f r e i e m   A c e t o n   w u r d e n   b e i  

R a u m t e m p e r a t u r   l a n g s a m   292  G e w . - T e i l e   2 - P h e n y l i m i d a z o l i n ,  

d i e   i n   500   G e w . - T e i l e n   w a s s e r f r e i e m   A c e t o n   g e l ö s t   w a r e n ,  

z u g e t r o p f t .   N a c h   B e e n d i g u n g   d e r   2 - P h e n y l i m i d a z o l i n z u g a b e  

w u r d e   e i n e   S t u n d e   b e i   50  °C  e r h i t z t .   Das  A c e t o n   w u r d e  

a n s c h l i e ß e n d   a b d e s t i l l i e r t .   D ie   l e t z t e n   R e s t e  a n   A c e t o n  

w u r d e n   d u r c h   T r o c k n u n g   d e s   R e a k t i o n s p r o d u k t e s   b e i   60  ° C  

im  V a k u u m t r o c k e n s c h r a n k   e n t f e r n t .   Das  m i t   2 - P h e n y l i m i -  

d a z o l i n   b l o c k i e r t e   I P D I   s t e l l t   e i n   w e i ß e s   P u l v e r   m i t   e i n e m  

S c h m e l z b e r e i c h   v o n   9 8  -   106  °C,  e i n e m   E r w e i c h u n g s p u n k t  

(DTA)  von   6 3  -   80  °C  und   e i n e m   G e h a l t   an  f r e i e m   I s o -  

c y a n a t   v o n  <   0 , 2   Gew.%  d a r .  

1  b .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g :  

In   d i e s e m   und   a l l e n   w e i t e r e n   B e i s p i e l e n   w u r d e   e i n e   1 , 2 -  

E p o x i d v e r b i n d u n g   a u f   B a s i s   e i n e s   A d d u k t e s   a u s   2 , 2 - B i s -  

( 4 - h y d r o x y - p h e n y l ) - p r o p a n   ( D i a n )   und   E p i c h l o r h y d r i n  

v e r w e n d e t ,   w e l c h e s   e i n e r   H C l - A b s p a l t u n g   u n t e r w o r f e n   u n d  

a n s c h l i e ß e n d   m i t   w e i t e r e m   D i a n   u m g e s e t z t   w u r d e   u n d  

w e l c h e s  n a c h   A n g a b e   d e s   H e r s t e l l e r s   e i n   E p o x i d - Ä q u i v a l e n t -  

g e w i c h t   von   9 0 0  -   1 0 0 0 ,   e i n e n   E p o x i d w e r t   v o n   0 , 1 0  -   0 , 1 1 ,  

e i n e n   H y d r o x y l w e r t   von   0 , 3 4   und   e i n e n   S c h m e l z b e r e i c h  

v o n   9 6  -   104  °C  b e s a ß .  



1  c.   P i g m e n t h a l t i g e s   p u l v e r f ö r m i g e s   Ü b e r z u g s m i t t e l :  

Die   g e m a h l e n e n   P r o d u k t e 1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g   m i t  

2 - P h e n y l i m i d a z o l i n   b l o c k i e r t e s   I P D I   und  V e r l a u f m i t t e l -  

M a s t e r b a t c h   w u r d e n   m i t   dem  W e i ß p i g m e n t   ( T i 0 2 )   i n  

e i n e m   K o l l e r g a n g   i n n i g   v e r m i s c h t   und   a n s c h l i e ß e n d   i m  

E x t r u d e r   b e i   9 0  -   100  °C  h o m o g e n i s i e r t .   N a c h   dem  E r -  

k a l t e n   w u r d e   d a s   E x t r u d a t   g e b r o c h e n   und   m i t   e i n e r   S t i f t -  

m ü h l e   a u f   e i n e   K o r n g r ö ß e   <  1 0 0   µ  g e m a h l e n .   Das  so  h e r -  

g e s t e l l t e   P u l v e r   w u r d e   m i t   e i n e r   e l e k t r o s t a t i s c h e n  

P u l v e r s p r i t z a n l a g e   b e i   60  kV  a u f   e n t f e t t e t e   E i s e n b l e c h e  

a p p l i z i e r t   und   i n   e i n e m   U m l u f t t r o c k e n s c h r a n k   e i n g e -  

b r a n n t .  

Das  E p o x i d   gemäß   B e i s p i e l   1b  w u r d e   m i t   w e c h s e l n d e n  

M e n g e n   d e r   b l o c k i e r t e n   I s o c y a n a t k o m p o n e n t e   g e m ä ß  

B e i s p i e l   1a  u m g e s e t z t .  

Z u s a m m e n s e t z u n g   d e r   p u l v e r f ö r m i g e n   U b e r z u g s m i t t e l :  



D e r   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß  1c1  w u r d e   z w i s c h e n   180  °  u n d  

200  °C  g e h ä r t e t .  

D ie   m e c h a n i s c h e n   E i g e n s c h a f t e n   d e r   e r h a l t e n e n   L a c k f i l m e   z e i g t  

d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e :  

Die   A b k ü r z u n g e n   i n   d i e s e r   und   d e n   f o l g e n d e n   T a b e l l e n   b e d e u t e n :  

SD  =  S c h i c h t d i c k e   ( i n   µ )  

HK  =  H ä r t e   n a c h   K ö n i g   ( i n   s e c )   ( n a c h   DIN  53  1 5 7 )  

HB  =  H ä r t e   n a c h   B u c h h o l z   ( n a c h   DIN  53  1 5 3 )  

ET  =  T i e f u n g   n a c h   E r i c h s e n   ( i n   mm)  ( n a c h   DIN  53  1 5 6 )  

GS  =  G i t t e r s c h n i t t p r ü f u n g   ( n a c h   DIN  53  1 5 1 )  

GG  60  °  =   M e s s u n g   d e s   G l a n z e s   n a c h   G a r d n e r   ( n a c h   A S T M - D - 5 2 3 )  

Imp.   r e v . =   I m p a c t   r e v e r s e   ( i n   i n c h  ·   l b )  



Das  p i g m e n t i e r t e   p u l v e r f ö r m i g e   Ü b e r z u g s m i t t e l   gemäß   1 c 2  

w u r d e   z w i s c h e n   150  °C  u n d   200  °C  g e h ä r t e t .   D ie   e r h a l t e n e n  

W e r t e   z e i g t   d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e .  

Die   b e i   180  °C  i n n e r h a l b   v o n   12 '   e i n g e b r a n n t e n   L a c k f i l m e   w u r d e n  

dem  K o c h w a s s e r t e s t   u n t e r w o r f e n   und   z e i g t e n   n a c h   24  h  k e i n e n  

A n g r i f f ;   d e r   A b r i e b   m i t   dem  T a b e r - A b r a s e r   ( 1 0 0 0   U / m i n ,   1 0 0 0   g ,  
R o l l e n t y p   CS  17)   l a g   b e i   3 5  -   40  mg.  D e r   G e w i c h t s v e r l u s t  



war   w e s e n t l i c h   g e r i n g e r   a l s   b e i   F i l m e n ,   d i e   m i t   ε - C a p r o l a c t a m  

b l o c k i e r t e n   D i i s o c y a n a t e n   h e r g e s t e l l t   w o r d e n   w a r e n ,   da  d a s   a l s  

B l o c k i e r u n g s m i t t e l   v e r w e n d e t e   2 - P h e n y l i m i d a z o l i n   n o c h   m i t   d e n  

1 , 2 - E p o x i d g r u p p e n   r e a g i e r t e .  

Das  p i g m e n t i e r t e   p u l v e r f ö r m i g e   Ü b e r z u g s m i t t e l   gemäß  1c3  w u r d e  

z w i s c h e n   150  °C  und   200  °C  e i n g e b r a n n t .   D ie   e r h a l t e n e n   W e r t e  

z e i g t   d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e .  



Auch   d i e s e   L a c k f i l m e ,   d i e   b e i   180  °C  i n n e r h a l b   12 '   g e h ä r t e t  

w u r d e n ,   z e i g t e n   e i n e   a u s g e z e i c h n e t e   K o c h w a s s e r f e s t i g k e i t ,  

g e r i n g e n   A b r i e b   und   g e r i n g e n   G e w i c h t s v e r l u s t .  

B e i s p i e l   2 :  

2  a .   H e r s t e l l u n g   d e s   D i ä t h y l e n g l y k o l a d d u k t e s   d e s   I P D I :  

Zu  444   G e w . - T .   I P D I   w u r d e n   b e i   80  °C  u n t e r   g u t e r   R ü h r u n g  

106  G e w . - T .   D i ä t h y l e n g l y k o l   l a n g s a m   z u g e g e b e n .   Nach   e r -  

f o l g t e r   D i ä t h y l e n g l y k o l z u g a b e   w u r d e   n o c h   2h  b e i   80  ° C  

e r h i t z t .   D e r   N C O - G e h a l t   d e s   I P D I / D i ä t h y l e n g l y k o l - G e m i s c h e s  

b e t r u g   d a n n   1 5 , 1   %.  

2  b .   B l o c k i e r t e s   P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  550  G e w . - T .  d e s   gemäß  2a  h e r g e s t e l l t e n   A d d u k t e s   a u s  

2  M o l e n   I P D I   und   1  Mol  D i ä t h y l e n g l y k o l   w u r d e n   b e i   120  ° C  

p o r t i o n s w e i s e   292  G e w . T .   2 - P h e n y l i m i d a z o l i n   so  z u g e g e b e n ,  

daß   d i e   T e m p e r a t u r   n i c h t   ü b e r   125  °C  a n s t i e g .   Nach   B e e n d i -  

g u n g   d e r   2 - P h e n y l i m i d a z o l i n z u g a b e   w u r d e   d a s   R e a k t i o n s g e m i s c h  

n o c h   e i n e   S t u n d e   b e i   120  °C  e r h i t z t .   Das  R e a k t i o n s p r o d u k t  

s t e l l t   e i n   b l a ß g e l b e s   P u l v e r   m i t   e i n e m   S c h m e l z b e r e i c h  

1 0 3  -   110  °C,  e i n e m   E r w e i c h u n g s p u n k t   (DTA)  von   7 0  -   90  ° C  

und   e i n e m   f r e i e n   N C O - G e h a l t   von   0 , 2   %  d a r .  

2  c .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g :  

Es  w u r d e   d a s   i n   B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   E p o x i d   e i n g e s e t z t .  

2  d .   P i g m e n t i e r t e s ,   p u l v e r f ö r m i g e s   Ü b e r z u g s m i t t e l :  

Gemäß  B e i s p i e l   1c  w u r d e n   z w e i   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k e  

m i t   f o l g e n d e n   R e z e p t u r e n   h e r g e s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   u n d  

e i n g e b r a n n t :  



Das  p i g m e n t i e r t e   p u l v e r f ö r m i g e   Ü b e r z u g s m i t t e l   gemäß   B e i s p i e l   2 d 1  
w u r d e   z w i s c h e n   180  °C  und   200  °C  g e h ä r t e t .   Die   E i g e n s c h a f t e n  

d e r   e r h a l t e n e n   L a c k f i l m e   z e i g t   d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e .  

Das  p i g m e n t i e r t e   p u l v e r f ö r m i g e   Ü b e r z u g s m i t t e l   gemäß   B e i s p i e l   2 d ,  

d a s   z w i s c h e n   160  °C  und  200  °C  g e h ä r t e t   w u r d e ,   z e i g t e   w e s e n t -  

l i c h   v e r b e s s e r t e   E l a s t i z i t ä t ,   h e r v o r g e r u f e n   d u r c h   50  % i g e  

E r h ö h u n g   d e s   V e r n e t z e r a n t e i l s .   D i e   e r m i t t e l t e n   m e c h a n i s c h e n  

E i g e n s c h a f t e n   d e r   L a c k f i l m e   z e i g t   d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e .  





B e i s p i e l   3 :  

3  a .   B l o c k i e r t e s   P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  e i n e r   S c h m e l z e   v o n   320   G e w . - T .   2 - P h e n y l - 4 - m e t n y l i m i d a -  

z o l i n   w u r d e n   222  G e w . - T .   I P D I   so  z u g e t r o p f t ,   daß   d i e  

T e m p e r a t u r   im  R e a k t i o n s k o l b e n   n i c h t   ü b e r   120  °C  s t e i g t .  

Z u r   V e r v o l l s t ä n d i g u n g   d e r   R e a k t i o n   w u r d e   d i e   R e a k t i o n s -  

m i s c h u n g   3h  b e i   120  °C  g e h a l t e n .   D i e s e   B e d i n g u n g e n  

r e i c h e n   f ü r   e i n e   n a h e z u   v o l l s t ä n d i g e   U m s e t z u n g .   D a s  

R e a k t i o n s p r o d u k t   i s t   e i n   w e i ß e s   k r i s t a l l i n e s   P u l v e r   m i t  

e i n e m   S c h m e l z b e r e i c h   v o n   9 5  -   103  °C,   e i n e m   E r w e i c h u n g s -  

p u n k t   (DTA)  v o n   6 5  -   85  °C  u n d   e i n e m   f r e i e n   N C O - G e h a l t  

< 0 , 1   % .  

3  b .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g :  

Es  w u r d e   d a s   i n   B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   E p o x i d   e i n g e s e t z t .  

3  c .   P i g m e n t i e r t e s ,   p u l v e r f ö r m i g e s   Ü b e r z u g s m i t t e l :  

Gemäß  B e i s p i e l   1c  w u r d e n   z w e i   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k e   m i t  

f o l g e n d e n   R e z e p t u r e n   h e r g e s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   u n d   e i n g e b r a n n t .  

Das  p i g m e n t i e r t e ,   p u l v e r f ö r m i g e   Ü b e r z u g s m i t t e l   g e m ä ß   B e i -  

s p i e l   3c1  w u r d e   z w i s c h e n   170  °C  und   200  °C  e i n g e b r a n n t .  
Die   b e s t i m m t e n   m e c h a n i s c h e n   E i g e n s c h a f t e n   d e r   L a c k f i l m e  

g i b t   d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e   w i e d e r .  



Der   p i g m e n t i e r t e   L a c k   gemäß  3 c 2 ,   d e r   z w i s c h e n   170  und   200  °C  e i n -  

g e b r a n n t   w u r d e ,   z e i g t   w e s e n t l i c h   v e r b e s s e r t e   E l a s t i z i t ä t ,   h e r v o r -  

g e r u f e n   d u r c h   e i n e   e t w a   5 0 % i g e   E r h ö h u n g   d e s   V e r n e t z e r a n t e i l s .  



B e i s p i e l   4 :  

4  a .   B l o c k i e r t e s   P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  550  G e w . - T .   d e s   im  B e i s p i e l   2a  b e s c h r i e b e n e n   I P D I / D i ä t h y l e  

g l y k o l - A d d u k t e s   w u r d e n   b e i   100  °C  320   G e w . - T .   2 - P h e n y l - 4 -  

m e t h y l - i m i d a z o l i n   so  z u g e g e b e n ,   daß   d i e   T e m p e r a t u r   d e s  

R e a k t i o n s g e m i s c h e s   n i c h t   ü b e r   110  °C  a n s t i e g .   Zur   V e r v o l l -  

s t ä n d i g u n g   d e r   R e a k t i o n   w u r d e   d a s   R e a k t i o n s g e m i s c h   n o c h  

2  S t u n d e n   b e i   110  °C  e r h i t z t .   Das  R e a k t i o n s p r o d u k t   s t e l l t  



e i n   w e i ß e s   P u l v e r   m i t   e i n e m   S c h m e l z b e r e i c h   von   9 5 - 1 0 0   ° C  

und   e i n e m   E r w e i c h u n g s p u n k t   (DTA)  v o n   6 5  -   95  °C  d a r .   I m  

R e a k t i o n s p r o d u k t   k o n n t e   k e i n   NCO  m e h r   n a c h g e w i e s e n   w e r d e n .  

4  b .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g :  

Es  w u r d e   d a s   i n   B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   E p o x i d   e i n g e s e t z t .  

4  c .   P i g m e n t i e r t e s ,   p u l v e r f ö r m i g e s   Ü b e r z u g s m i t t e l :  

E n t s p r e c h e n d   B e i s p i e l   1c  w u r d e   e i n   p i g m e n t i e r t e r   P u l v e r l a c k  

h e r g e s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   und   e i n g e b r a n n t .  

D i e s e r   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   w u r d e   d a n n   z w i s c h e n   170  ° C  

und   200  °C  e i n g e b r a n n t .   D i e   m e c h a n i s c h e n   W e r t e   d e r   e r h a l t e n e n  

L a c k f i l m e   g i b t   d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e   w i e d e r .  



Bei   E r h ö h u n g   d e s   V e r n e t z e r a n t e i l s   e r z i e l t   man  a u c h   m i t  

2 - P h e n y l - 4 - m e t h y l - i m i d a z o l i n   b l o c k i e r t e m   I P D I - D i ä t h y l e n g l y k o l -  

A d d u k t   e i n e   h ö h e r e   E l a s t i z i t ä t   b e i   g l e i c h z e i t i g e r   S e n k u n g  

d e r   H ä r t u n g s t e m p e r a t u r e n   bzw.   - z e i t e n .  

B e i s p i e l   5 :  

5  a .   B l o c k i e r t e s   P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  222  G e w . - T .   IPDI   w u r d e n   b e i   80  °C  196  G e w . - T .   2 , 4 - D i m e t h y  

i m i d a z o l i n   so  z u g e t r o p f t ,   daß   d i e   T e m p e r a t u r   n i c h t   ü b e r  

90  °C  s t e i g t .   Nach   b e e n d e t e r   2 , 4 - D i m e t h y l i m i d a z o l i n - Z u g a b e  

w u r d e   d e r   A n s a t z   n o c h   e i n e   w e i t e r e   S t u n d e   b e i   100  °C  g e -  
h a l t e n .   Das  R e a k t i o n s p r o d u k t   s t e l l t   e i n   f a r b l o s e s   P u l v e r  

m i t   e i n e m   S c h m e l z b e r e i c h   von   1 0 4  -   110  °C  und   e i n e m   E r -  

w e i c h u n g s p u n k t   (DTA)  von   8 2  -   95  °C  d a r .   Im  R e a k t i o n s -  

p r o d u k t   k o n n t e   k e i n   -NCO  m e h r   n a c h g e w i e s e n   w e r d e n .  



5  b .   E p o x i d v e r b i n d u n g :  

Es  w u r d e   d a s   i n   B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   E p o x i d   e i n -  

g e s e t z t .  

5  c .   P i g m e n t i e r t e s ,   p u l v e r f ö r m i g e s   Ü b e r z u g s m i t t e l :  

Gemäß  B e i s p i e l   1c  w u r d e n   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k e   h e r -  

g e s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   und   e i n g e b r a n n t .  

D e r   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß  5c1  w u r d e   z w i s c h e n   150  ° C  

und   200  °C  e i n g e b r a n n t .   D i e   e r h a l t e n e n   W e r t e   d e r   L a c k f i l m e  

g i b t   d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e   w i e d e r .  





D e r   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß   B e i s p i e l   5 c 2 ,   d e r   z w i s c h e n  

130  °C  und  200  °C  e i n g e b r a n n t   w u r d e ,   z e i g t   e i n e   w e s e n t l i c h  

v e r b e s s e r t e   E l a s t i z i t ä t ,   h e r v o r g e r u f e n   d u r c h   e i n e   50  % i g e  

E r h ö h u n g   d e s   V e r n e t z e r a n t e i l s .   A u ß e r d e m   k o n n t e n   d i e   E i n b r e n n -  

z e i t e n   v e r k ü r z t   bzw .   d i e   T e m p e r a t u r e n   g e s e n k t   w e r d e n .  D i e  

b e s t i m m t e n   m e c h a n i s c h e n   E i g e n s c h a f t e n   d e r   L a c k f i l m e   g i b t   d i e  

n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e   w i e d e r .  



B e i s p i e l   6 :  

6  a .   B l o c k i e r t e s   P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  550  G e w . - T .   d e s   im  B e i s p i e l   2a  b e s c h r i e b e n e n   A d d u k t s  

a u s   2  M o l e n   IPDI   und   1  Mol  D i ä t h y l e n g l y k o l   w u r d e n   b e i  

100  °C  196  G e w . - T .   2 , 4 - D i m e t h y l i m i d a z o l i n   so  z u g e t r o p f t ,  

daß   d i e   T e m p e r a t u r   n i c h t   ü b e r   110  °C  a n s t i e g .   Nach   e r f o l g t  

2 , 4 - D i m e t h y l i m i d a z o l i n z u g a b e   w u r d e   d a s   R e a k t i o n s g e m i s c h  

n o c h   w e i t e r e   2  S t u n d e n   b e i   110   °C  e r h i t z t .   In   dem  s o  

h e r g e s t e l l t e n   R e a k t i o n s p r o d u k t   k o n n t e   k e i n   NCO  m e h r   n a c h -  

g e w i e s e n   w e r d e n .   Das  R e a k t i o n s p r o d u k t   i s t   e i n   f a r b l o s e s  

P u l v e r   m i t   e i n e m   S c h m e l z b e r e i c h   von   1 0 0  -   107  °C  und   e i n e n  

E r w e i c h u n g s p u n k t   von   6 0  -   95  ° C .  

6  b .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g :  

Es  w u r d e   d a s   i n   B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   E p o x i d   e i n g e s e t z t  

6  c .   P i g m e n t i e r t e s ,   p u l v e r f ö r m i g e s   Ü b e r z u g s m i t t e l :  

Gemäß  B e i s p i e l   1c  w u r d e   e i n   p i g m e n t i e r t e r   L a c k   m i t   f o l g e n c  

R e z e p t u r   h e r g e s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   und   z w i s c h e n   160  und   1 8 0  

e i n g e b r a n n t .  

D ie   m e c h a n i s c h e n   E i g e n s c h a f t e n   d e r   e r h a l t e n e n   L a c k f i l m e  

g i b t   d i e   n a c h s t e h e n d e   T a b e l l e   w i e d e r .  





B e i s p i e l   7 :  

7  a .   B l o c k i e r t e s   P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  e i n e r   S c h m e l z e   v o n   292  G e w . - T .   2 - P h e n y l i m i d a z o l i n  

w u r d e n   174  G e w . - T .   T o l u y l e n - 2 , 4 - ( 2 , 6 ) - d i i s o c y a n a t  

( a u s   80  %  2 , 4   und   20  %  2 , 6 )   so  z u g e t r o p f t ,  d a ß   d i e  

T e m p e r a t u r   im  R e a k t i o n s k o l b e n   n i c h t   ü b e r   140  °C  s t i e g .  
Zur   V e r v o l l s t ä n d i g u n g   d e r   R e a k t i o n   w u r d e   d i e   R e a k t i o n s -  

m i s c h u n g   3  h  b e i   140  °C  g e h a l t e n .   D i e s e   B e d i n g u n g e n  

r e i c h t e n   f ü r   e i n e   n a h e z u   v o l l s t ä n d i g e   U m s e t z u n g   ( N C O -  

G e h a l t   d e s   R e a k t i o n s p r o d u k t e s   0 , 2   %).   Das  R e a k t i o n s -  

p r o d u k t   i s t   e i n   w e i ß e s   k r i s t a l l i n e s   P u l v e r   m i t   e i n e m  

S c h m e l z b e r e i c h   v o n   9 0  -   103  °C,  e i n e r   G l a s u m w a n d l u n g s -  

t e m p e r a t u r   (DTA)  v o n   7 8  -   90  °C  und   b e s i t z t   e i n e  

A u f s p a l t t e m p e r a t u r   von   c a .   130  ° C .  

7  b .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g  :  

Es  w u r d e   d a s   im  B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   E p o x i d   e i n g e s e t z t ,  

7  c .   P i g m e n t i e r t e s ,   p u l v e r f ö r m i g e s   Ü b e r z u g s m i t t e l :  

Gemäß  B e i s p i e l   1c  w u r d e   e i n   p i g m e n t i e r t e r   P u l v e r l a c k  

f o l g e n d e r   R e z e p t u r   h e r g e s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   und   b e i  

160  °C  und   180  °C  e i n g e b r a n n t .  



Die   b e i   180  °C  i n n e r h a l b   12 '   e i n g e b r a n n t e n   L a c k f i l m e   w u r d e n   d e m  

K o c h w a s s e r t e s t   u n t e r w o r f e n   und   z e i g t e n   n a c h   72  h  k e i n e n   A n g r i f f .  

B e i s p i e l   8 :  

8  a .   B l o c k i e r t e s   P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  e i n e r   M i s c h u n g   a u s   174  G e w . - T .   T o l u y l e n - 2 , 4 - ( 2 , 6 ) -  

d i i s o c y a n a t   ( a u s   80  %  2 , 4   und   20  %  2 , 6 )   und   300  G e w . - T .  

w a s s e r f r e i e m   A c e t o n   w u r d e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   l a n g s a m  

196  G e w . - T .   2 , 4 - D i m e t h y l i m i d a z o l i n ,   d i e   i n   500  G e w . - T .  

w a s s e r f r e i e m   A c e t o n   g e l ö s t   w a r e n ,   z u g e t r o p f t .   Nach   B e -  

e n d i g u n g   d e r   2 , 4 - D i m e t h y l i m i d a z o l i n z u g a b e   w u r d e   1  h  

b e i   50  °C  e r h i t z t ,   d a s   A c e t o n   a b d e s t i l l i e r t   und   d i e  

l e t z t e n   R e s t e   A c e t o n   im  V a k u u m t r o c k e n s c h r a n k   b e i   60  ° C  

e n t f e r n t .   ( N C O - G e h a l t   d e s   R e a k t i o n s p r o d u k t e s   0 ,1   % ) .  

Das  m i t   2 , 4 - D i m e t h y l i m i d a z o l i n   b l o c k i e r t e   D i i s o c y a n a t  

s t e l l t   e i n   w e i ß e s   P u l v e r   m i t   e i n e m   S c h m e l z b e r e i c h   v o n  

8 5  -   105  °C  d a r ,   e i n e r   G l a s u m w a n d l u n g s t e m p e r a t u r   (DTA)  

von   7 0  -   91  °C  und  e i n e r   A u f s p a l t t e m p e r a t u r   von   c a .   150  ° C .  



8  b .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g :  

Es  w u r d e   d a s   im  B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   E p o x i d   e i n g e -  

s e t z t .  

8  c .   P i g m e n t i e r t e s ,   p u l v e r f ö r m i g e s   Ü b e r z u g s m i t t e l :  

Gemäß  B e i s p i e l   1c  w u r d e n   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k e   h e r g e -  

s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   und  e i n g e b r a n n t .  

D e r   p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß  8  c1  w u r d e   b e i   160  ° C  

und   180  °C  e i n g e b r a n n t .  



Der  p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß  B e i s p i e l   8c2,   der   z w i s c h e n  

160  °C  und  180  °C  e i n g e b r a n n t   wurde,   z e i g t   e ine   w e s e n t l i c h  

v e r b e s s e r t e   E l a s t i z i t ä t .  

B e i s p i e l   9 :  

9  a .   H e r s t e l l  e i n e s  i s o m e r e n  T e t r  d r o p y r i n i d i n g e m i s c h e s  a u s  

T M C P D  u n d  B e n z o e s ä u r e e s t e r :  ( V e r b i n d u n g  A )  

1  547  Gew.T.  B e n z o e s ä u r e m e t h y l e s t e r   wurden  zu  3  125  Gew.T .  

e i n e s   I s o m e r e n g e m i s c h e s   aus  1 - A m i n o - 2 - a m i n o m e t h y l - 3 . 3 . 5  

bzw.  - 3 . 5 . 5 - t r i m e t h y l c y o l o p e n t a n   (TMCPD)  in   e i n e n   R e a k t o r  

e i n g e f ü l l t ,   u n t e r   Rühren  auf   190  °C  a u f g e h e i z t   und  z u r  

R e a k t i o n   g e b r a c h t .   Es  s t e l l t e   s i c h   e in   Druck  von  ca.  9  b a r  

e i n .   Das  R e a k t i o n s g e m i s c h   wurde  dann  2,5  h  be i   der   T e m p e r a t u r  

von  190  °C  g e h a l t e n .   A n s c h l i e ß e n d   wurde  der  Druck  e n t s p a n n t  

und  der   Über schuß   an  TMCPD  und  die  A b s p a l t p r o d u k t e   A l k o h o l  

und  Wasser   a b d e s t i l l i e r t .   Durch  D e s t i l l a t i o n   im  Ö l p u m p e n -  

vakuum  (0 ,5   Tor r )   l i e ß   s i c h   im  T e m p e r a t u r b e r e i c h   v o n  

1 5 8  -   170  °C  e in   I s o m e r e n g e m i s c h   v e r s c h i e d e n e r   T e t r a h y d r o p y -  

r i m i d i n e   der  f o l g e n d e n   S t r u k t u r   i s o l i e r e n :  



Das  P r o d u k t   i s t   g e l b l i c h   und  h o c h v i s k o s .  

A u s b e u t e :   2  120  G e w . - T e i l e  -   87  %,  bez .   auf   e i n g e s e t z t e n   E s t e r  

9  b .  B l o c k i e r t e s  P o l y i s o c y a n a t :  

Zu  e i n e r   Mischung  aus  222  Gew.-T.   IPDI  und  300  G e w . - T .  

w a s s e r f r e i e m   Aceton  wurden  be i   R a u m t e m p e r a t u r   l a n g s a m  

484  G e w . - T e i l e   des  P r o d u k t e s   aus  9a,  die  in  500  G e w . - T e i l e n  

w a s s e r f r e i e m   Aceton  g e l ö s t   waren ,   z u g e t r o p f t .   Nach  B e e n -  

d igung   der  Zugabe  wurde  e ine   S tunde   be i   50  °C  e r h i t z t .   Das  

Aceton  wurde  a n s c h l i e ß e n d   a b d e s t i l l i e r t .   Die  l e t z t e n   R e s t e  

an  Aceton  wurden  durch   T rocknung   des  R e a k t i o n s p r o d u k t e s  

be i   60  °C  im  V a k u u m t r o o k e n s c h r a n k   e n t f e r n t .   Das  mit  dem 

P r o d u k t   aus  9a  b l o c k i e r t e   IPDI  s t e l l t   e in   we ißes   P u l v e r  

mit  einem  S c h m e l z b e r e i c h   von  8 5  -   98  °C  da r ,   einem  d u r c h  

D i f f e r e n t i a l - T h e r m o a n a l y s e   (-DTA)  e r m i t t e l t e n   E r w e i c h u n g s -  

punkt   von  6 7  -  7 5   °C  und  einem  G e h a l t   an  f r e i e m   I s o c y a n a t  

v o n  < 0 , 2   %. 



9  c .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g :  

Es  wurde  das  in  B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   Epoxid   e i n g e -  

s e t z t .  

9  d .   P i g n e n t i e r t e r  L a c k :  

Die  g e m a h l e n e n   P r o d u k t e   E p o x i d v e r b i n d u n g ,  b l o c k i e r t e s  

IPDI  e n t s p r e c h e n d   9b  und  V e r l a u f m i t t e l - M a s t e r b a t c h  

wurden  mit  dem  WeiBpigment   (TiO2)  e n t s p r e c h e n d   1c  g e -  

m i s c h t ,   a p p l i z i e r t   und  e i n g e b r a n n t .  

Die  E p o z i d v e r b i n d u n g   gemäß  B e i s p i e l   9c  wurde  m i t  

w e c h s e l n d e n   Mengen  der   b l o c k i e r t e n   I s o c y a n a t k o m p o n e n t e  

gemäß  B e i s p i e l   9b  u n g e s e t z t .  

Es  wurden  d r e i   v e r s c h i e d e n e   A n s ä t z e   d u r c h g e f ü h r t ,   b e i  

denen  das  M e n g e n v e r h ä l t n i s   z w i s c h e n   H ä r t e r   und  1 , 2 - E p o x i d  

v a r i i e r t   wurde ,   während   die  Menge  V e r l a u f m i t t e l   (7 ,5   G e -  

w i c h t s t e i l e )   und  Weißp igment   ( 6 0 0 , 0   G e w i c h t s t e i l e )   u n v e r -  

ä n d e r t   b l i e b e n .  

R e z e p t u r e n  



9d  1.  Für  den  p i g m e n t i e r t e n   P u l v e r l a c k   gemäß  der  R e z e p t u r   d 1 .  

Bei  der   t e c h n i s c h e n   P r ü f u n g   der   be i   1 8 0  -  2 0 0   °C  im 

Laufe  von  30  b i s   12  Minu ten   e i n g e b r a n n t e n   Lacke  w u r d e n  

f o l g e n d e   E r g e b n i s s e   e r m i t t e l t :  

9d  2.  Für  den  p i g m e n t i e r t e n   P u l v e r l a c k   gemäß  R e z e p t u r   d 2 .  

Der  p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß  9  d2  wurde  z w i s c h e n  

140  °C  und  200  °C  i n n e r h a l b   von  1 4  -  4   Minu ten   g e -  
h ä r t e t .   Nach  den  v e r s c h i e d e n e n   E i n b r e n n b e d i n g u n g e n  

z e i g t e n   d i e s e   Lacke  f o l g e n d e   E r g e b n i s s e :  



Die  be i   180  °C  i n n e r h a l b   8  Minu ten   e i n g e b r a n n t e n   L a c k f i l m e  

wurden  außerdem  einem  K o c h w a s s e r t e s t   u n t e r w o r f e n .   Dabei  k o n n t e n  

nach  24  S tunden   E i n w i r k u n g s z e i t   k e i n e   Spuren   e i n e s   A n g r i f f s   b e -  

o b a c h t e t   werden ,   der   Abr ieb   mit  dem  T a b e r - A b r a s e r   (1000  U, 

1000  g,  CS  17)  l i e g t   be i   30  -   45  mg.  Der  G e w i c h t s v e r l u s t   i s t  

w e s e n t l i c h   g e r i n g e r   a l s   be i   F i lmen ,   die  mit  m i t  ε - C a p r o l a c t a m  

b l o c k i e r t e n   D i i s o c y a n a t e n   h e r g e s t e l l t   wurden,  da  das  a l s  

B l o c k i e r u n g s m i t t e l   v e r w e n d e t e   T e t r a h y d r o p y r i m i d i n   mit  d e n  

E p o x i d - G r u p p e n   r e a g i e r t .  



9d 3  f ü r   den  p i g m e n t i e r t e n   P u l v e r l a c k   gemäß  R e z e p t u r   d 3 .  
Der  p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß  d3  wurde  z w i s c h e n   140  °C 

und  200  °C  in 12  b i s   4  Minu ten   e i n g e b r a n n t .   Dabei  w u r d e n  

f o l g e n d e   V e r s u c h s e r g e b n i s s e   e r h a l t e n :  

Die  L a c k f i l m e ,   die  be i   180  °C  i n n e r h a l b   von  8  Minu ten   g e h ä r t e t  

wurden,   z e i g e n   e b e n f a l l s   e ine   a u s g e z e i c h n e t e   K o c h w a s s e r f e s t i g k e i t ,  

g e r i n g e n   Abr ieb   und  g e r i n g e n   G e w i c h t s v e r l u s t .  



10  a.  B l o c k i e r t e s   I s o c y a n a t a d d u k t :  

Zu  556  G e w . - T e i l e   des  in  2a  h e r g e s t e l l t e n   Adduk tes   a u s  
2  Mol  IPDI  und  1  Mol  D i ä t h y l e n g l y k o l   wurden  be i   120  °C 

p o r t i o n s w e i s e   484  G e w . - T e i l e   V e r b i n d u n g   A  ( B e i a p i e l   9 a )  

so  z u g e g e b e n ,   daß  die  T e m p e r a t u r   n i c h t   übe r   125  °C  a n -  

s t i e g .   Nach  B e e n d i g u n g   der   Zugabe  wurde  das  R e a k t i o n s -  

gemisch   noch  2  S tunden   be i   120  °C  e r h i t z t .   Das  R e a k t i o n s -  

p r o d u k t   i s t   e in   b l a ß g e l b e s   P u l v e r   mit   einem  S c h m e l z -  

b e r e i c h  v o n   8 9  -   101  °C,  einem  E r w e i c h u n g e p u n k t   (DTA) 

von  7 5  -   86  °C  und  einem  f r e i e n   NCO-Gehal t   von  0,2  %. 

10  b .   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g s  

Es  wurde  das  in  B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   Epoxid   e i n -  

g e s e t z t .  

10  c.  P i g m e n t i e r t e r   L a c k :  

Gemäß  B e i s p i e l   9d  wurden  zwei  p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k e  

mit   f o l g e n d e n   R e z e p t u r e n   h e r g e s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   u n d  

e i n g e b r a n n t  

R e z e p t u r e n  



10  d.  U n t e r s u c h u n g s e r g e b n i s s e  

10d  1.  Für  den  p i g m e n t i e r t e n   P u l v e r l a c k   gemäß  R e z e p t u r  

1 0 d 1 .  

Nach  H ä r t u n g   be i   190  und  200  °C  im  Laufe  v o n  

25  b i s   12  Minu ten   wurden  f o l g e n d e   E r g e b n i s s e  

e r m i t t e l t :  

10d  2.  Für  den  p i g m e n t i e r t e n   P u l v e r l a o k   gemäß  B e i s p i e l   1 0 d 2 .  

Der  p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß  B e i s p i e l   10d2,  d e r  

z w i s c h e n   150  °C  und  200  °C  im  Laufe  von  12  b i s   4  

Minu ten   g e h ä r t e t   wurde,   z e i g t   i n f o l g e   der  E r h ö h u n g  

des  V e m e t z e r a m t e i l s   e ine   w e s e n t l i c h   v e r b e s s e r t e  

E l a s t i z i t ä t .  



11a.  H e r s t e I l u n g  d e s  T e t r a h  d r o  i m i d i n - I s o m e r e n g e m i s c h e s  a u s  

T M C P D  u n d  E s s i g e s t e r  ( V e r b i n d u n g  B )  :  

1248  g  e i n e s   I s o m e r e n g e m i s c h e s   aus  1 - A m i n o - 2 - a m i n o n e t h y l -  

3 . 3 . 5   bzw.  - 3 . 5 . 5 - t r i m e t h y l o y c l o p e n t a n   (TMCPD)  wurden  m i t  

216  g  E s s i g s ä u r e ä t h y l e s t e r   ( M o l v e r h ä l t n i s   4  :  1 )   v e r m i s c h t  

und  u n t e r   Rühren  in   einem  R e a k t o r   auf  190  °C  a u f g e h e i z t .  



Die  R e a k t i o n s d a u e r   b e t r u g   2,5  S t u n d e n .   Nach  d i e s e r   Z e i t  

wurde  der  D i a m i n ü b e r s c h u ß   zusammen  mit  den  A b s p a l t p r o d u k t e n  

M e t h a n o l   und  Wasser   a b d e s t i l l i e r t .   Im  Vakuum  be i   0,5  T o r r  

l i e ß   s i ch   in  einem  T e m p e r a t u r b e r e i c h   von  1 0 0  -  1 1 9   °C  e i n  

I s o m e r e n g e m i s c h   mit  T e t r a h y d r o p y r i m i d i n s t r u k t u r   in  e i n e r  

Ausbeu te   von  274  g  -   76 %,  b e z . a u f   E s t e r ,   a b d e s t i l l i e r e n .   Das  

z ä h f l ü s s i g e ,   g e l b e   P r o d u k t   e n t h ä l t   u . a .   V e r b i n d u n g   f o l g e n d e r  

F o r m e l :  

11b.  B l o c k i e r t e s  P o l i s o c a n a t :  

Zu  360  Gew.-T.   V e r b i n d u n g   B  wurden  222  Gew.-T.   IPDI  so  

z u g e t r o p f t ,   daß  die  T e m p e r a t u r   im  R e a k t i o n s k o l b e n   n i c h t   ü b e r  
120 °C  s t i e g .   Zur  V e r v o l l s t ä n d i g u n g   der  R e a k t i o n   wurde  d i e  

R e a k t i o n s m i s c h u n g   be i   120  °C  g e h a l t e n .   Diese   B e d i n g u n g e n  

r e i c h e n   f ü r   e ine   nahezu   v o l l s t ä n d i g e   Umse tzung .   Das  R e a k t i o n s -  

p r o d u k t   i s t   e in   g e l b l i c h e s   k r i s t a l l i n e s   P u l v e r   mit   e i n e m  

S c h m e l z b e r e i o h   von  9 5  -   104  °C,  einem  E r w e i c h u n g s p u n k t   (DTA) 

von  5 9  -   74  °C  und  einem  f r e i e n   N C O - G e h a l t  <   0,1  %. 



11  c.  1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g  

Es  wurde  die  in  B e i s p i e l   1b  b e s c h r i e b e n e   1 , 2 - E p o x i d -  

v e r b i n d u n g   e i n g e s e t z t .  

11  d.  P i g m e n t i e r t e r  L a c k  

Gemäß  B e i s p i e l   9d  wurde  e in   p i g m e n t i e r t e r   P u l v e r l a c k  

gemäß  f o l g e n d e r   R e z e p t u r   h e r g e s t e l l t ,   a p p l i z i e r t   u n d  

e i n g e b r a n n t .  

R e z e p t u r e n  

11  c.  U n t e r s u c h u n  s e r  e b n i s s e  f ü r  d e n  p i g m e n t i e r t e n  

P u l v e r l a c k   g e m ä ß  B e i a i p i e l   11  d  

Der  p i g m e n t i e r t e   P u l v e r l a c k   gemäß  B e i s p i e l   11d  

wurde  z w i s c h e n   160  °  u n d   200  °C  im  Laufe  v o n  

2 2  -  8   Minu ten   e i n g e b r a n n t   und  e r z i e l t e   f o l g e n d e  

U n t e r s u c h u n g s e r g e b n i s s e :  



B e i s p i e l e   12  -   14 

Die  f o l g e n d e n   B e i s p i e l e   von  P u l v e r l a c k e n   e i g n e n   s i c h   i n s -  

b e s o n d e r e   f ü r   die  B e s c h i e h t u n g   von  G r o ß r o h r e n   und  B e h ä l t e r n  

aus  M e t a l l .   Das  A u f t r a g e n   des  P u l v e r s   auf   s a n d g e s t r a h l t e   S t a h l -  

s u b s t r a t e ,   die  auf  e ine   T e m p e r a t u r   von  2 4 0  -   270  °C  e r h i t z t  

we rden ,   e r f o l g t   m i t t e l s   der  e l e k t r o s t a t i s c h e n   M e t h o d e .  

Die  S c h i c h t s t ä r k e   des  a u s g e h ä r t e t e n   d u r o p l a s t i s c h e n   Ü b e r z u g e s  

b e t r u g   3 0 0  -   350 µ  ( e l e k t r o m a g n e t i s c h   g e m e s s e n ) .  

Bei  den  B e i s p i e l e n   12  -   14  wurde  das  V e r l a u f m i t t e l ,   n ä m l i c h  

P o l y a d r y l s ä u r e - n - b u t y l e s t e r   mit   einem  k - V e r t   von  30-35  d i r e k t  

( a l s o   ohne  die   H e r s t e l l u n g   e i n e s   M a s t e r b a t o h e s )   z u g e s e t z t .  

Die  M e n g e n a n t e i l e   der   Z u s ä t z e ,   d ie   V o r e r h i t z t e m p e r a t u r   v o r  

der   A u f b r i n g a n g   der  Lacke  auf   die  Rohre  und  P r ü f s t ä b e   und  d i e  

V e r w e i l z e i t   s ind   in  der  f o l g e n d e n   T a b e l l e   z u s a m m e n g e s t e l l t ,  

in  de r en   u n t e r e m   T e i l   die  P r ü f e r g e b n i s s e   a n g e g e b e n   s i n d .  

Zur  B e u r t e i l u n g   der  Güte  der  gemäß  den  a n g e g e b e n e n   R e z e p t e n  

h e r g e s t e l l t e n   B e s c h i c h t u n g e n   wurden  auße r   den  im  A b s c h n i t t  



Z u s ä t z l i c h   zu  den  v o r h e r   b e s c h r i e b e n e n   U n t e r s u c h u n g s m e t h o d e n  

wurden  noch  T e s t e   d u r c h g e f ü h r t :  

1 .  L a g e r u n g  i n  k o c h e n d e r  N a t r o n l a u g e  

B e s c h i c h t e t e   P r ü f b l e c h e   von  200  mm  Länge  und  8 ma  D i c k e  

wurden  mit  e i n e r   M e t a l l s ä g e   in  der   M i t t e   z e r s ä g t .   D i e  

so  e r h a l t e n e n   100  mm  l a n g e n   B l e c h s t ü c k e   wurden  in  1 0 - % i g e r ,  

100  °C  h e i ß e r   N a t r o n l a u g e   28  S t u n d e n   g e k o c h t .  

2.  D o r n b i e e r ü f u n  ( e m ä ß  D I N  5 3  1 5 2 )  

3.  B i e e r ü f u n g  a n  S t a h l s t ä b e n  

Analog  der  R o h r b e s c h i c h t u n g   wurde  e in   S t a h l r u n d s t a b   v o n  

8  mm  S t ä r k e   b e s c h i c h t e t   und  a b g e k ü h l t .   Zur  P r ü f u n g   d e r  

B e s c h i c h t u n g   e r f o l g t e   die  B iegnng   übe r   e i n e n   z y l i n d r i s c h e n  

Körper   vom  3 - f a c h e n   (-  24  mm)  D u r c h m e s s e r   des  S t a b e s .  

4.  P o r e n f r e i h e i t  

Die  P r ü f u n g   wurde  mit   H i l f e   des  P o r e n s u c h g e r ä t e s   " P o r o t e s t   15"  

der  Fa.  E l e k t r o   P h y s i k ,   Köln,  d u r c h g e f ü h r t .   Damit  i s t   e s  

m ö g l i c h ,   be i   P r ü f s p a n n u n g e n   b i s   zu  15  KV,  k l e i n s t e   Poren   i n  

den  B e s c h i c h t u n g e n   n a c h z u w e i s e n .  

S c h l f e s t i k e i t   nach  G a r d n e r  5 .  S c h l a g f e s t i g k e i t  n a c h  G a r d n e r  

In  Anlehnung   an  den  K u g e l s c h l a g   nach  G a r d n e r   ( r e v e r s e   i m p a c t )  

ASTM-D  2794  wurde  die  B e s c h i c h t u n g   mit   dem  K u g e l g e w i c h t   v o n  

900  g  nach  einem  F a l l   aus  102  cm  Höhe  s c h l a g a r t i g   b e l a s t e t .  

6.  W a t t e b a u s c h t e s t  

Beim  sog.   W a t t e b a u s c h t e s t   wurde  e in   mit  MIBK  oder   Ace ton   g e -  
t r ä n k t e r   W a t t e b a u s c h   1  Minute   auf   die  a u s r e a g i e r t e   B e s c h i c h -  



tung   g e d r ü c k t .   War  die  S c h i c h t   gut  v e r n e t z t ,   l ä ß t   s i c h  

die   B e s c h i c h t u n g   durch   das  L ö s u n g s m i t t e l   n i c h t   e r w e i c h e n .  

7.  D i s b o n d i n g - T e s t  

Der  Tes t   wurde  nach  den  V o r s c h r i f t e n   des  DBAFT,  B r i t i s h   Gas  

S t a n d a r d ,   PS/CW  1,  d u r c h g e f ü h r t .  





A n s t e l l e   des  in  dem  B e i s p i e l   9b  a l s   B l o c k i e r u n g s m i t t e l   v e r w e n -  

d e t e n   T e t r a h y d r o p y r i m i d i n g e m i s c h s   können  auch  a n d e r e ,   wie  d i e  

v o r s t e h e n d   g e n a n n t e n ,   f ü r   d i e s e n   Zweck  e i n g e s e t z t   w e r d e n .  

Bei  Anwendung  von  g e m i s c h t - b l o c k i e r t e n   P o l y i s o o y a n a t e n ,   d . h .  

sowohl  mit  I m i d a z o l i n e n   a l s   auch  mit  T e t r a h y d r o p y r i m i d i n e n  

b l o c k i e r t e n ,   können  d i e s e   durch   V e r m i s c h e n   der   E i n z e l b e s t a n d -  

t e i l e   a l s   auch  durch   B l o c k i e r u n g   mit  Gemischen   c y c l i s c h e r  

Amidine  h e r g e s t e l l t   w e r d e n .   Bei  g e m i s c h t - b l o c k i e r t e n   P o l y i s o -  

c y a n a t e n   s o l l t e   m i n d e s t e n s   1  Gew.%  der   j e w e i l s   2.  K o m p o n e n t e  

m i t e n t h a l t e n   s e i n .  



1.  P u l v e r f ö r m i g e   Ü b e r z u g s m i t t e l   mit  hohe r   L a g e r s t a b i l i t ä t   u n d  

e i n e r   Korngröße   k l e i n e r   a l s   0 ,25  mm,  v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n  

0,02  und  0,06  mm,  auf  der  G r u n d l a g e   von  1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n  

mit  mehr  a l s   e i n e r   1 , 2 - E p o x i d g r u p p e   im  Molekül   und  einem  u n t e r e n  

A u f s c h m e l z p u n k t   von > 40  °C,  H ä r t u n g s m i t t e l n   und  ü b l i c h e n   L a c k -  

z u s ä t z e n ,   g  e  k  e  n  n  z  e  i  c  h  e  t   d  a  d  u  r  c  h  ,  

daß  das  Ü b e r z u g s m i t t e l   a l s   H ä r t u n g s m i t t e l   mit   c y c l i s c h e n  

Amidinen  der  a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

b l o c k i e r t e   P o l y i s o c y a n a t e  

e n t h ä l t ,   wor in   a  1  oder   2,  R  g l e i c h e   oder   v e r s c h i e d e n e   S u b -  

s t i t u e n t e n   aus  der  Gruppe  W a s s e r s t o f f ,   A l k y l - ,   C y c l o a l k y l - ,  

A r a l k y l -   und  A r y l r e s t   und  g e g e b e n e n f a l l s   2  g e m i n a l e   o d e r  

v i c i n a l e   R 's   gemeinsam  B e s t a n d t e i l e   e i n e s   u n s u b s t i t u i e r t e n  

oder   a l k y l s u b s t i t u i e r t e n   C y c l o a l k y l r i n g e s   s i n d ,   wobei  d a s  

H ä r t u n g s m i t t e l   zu  2  -   15  Gew.%,  bezogen   auf   die  Menge  a n  

f e s t e r   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g ,   in  dem  Ü b e r z u g s m i t t e l   v o r h a n d e n  

i s t .  



2.  P u l v e r f ö r m i g e   Ü b e r z u g s m i t t e l   nach  Anspruch   1 ,  

d  a  d  u  r  c  h   g  e  k  e  n  n  z  e  i  c  h  n  e  t   ,  d a ß  

das  mit  c y c l i s c h e n   Amidinen  b l o c k i e r t e   P o l y i s o c y a n a t  

im  F a l l e   der  D i i s o c y a n a t e   der  a l l g e m e i n e n   F o r m e l  

e n t s p r i c h t ,   wor in   a  und  R  die  v o r s t e h e n d e   B e d e u t u n g ,  

n  0  oder   1,  X  0,  S  oder   e ine   NH-Gruppe,   R'  e i n e n   g l e i c h e n  

oder   v e r s c h i e d e n e n ,   g e g e b e n e n f a l l s   a l k y l s u b s t i t u i e r t e n  

A l k y l e n - ,   C y c l o a l k y l e n -   oder   A r y l e n r e s t   und  R"  e in   g e g e -  
b e n e n f a l l s   durch   e i n e n   oder   mehre re   A l k y l r e s t e ,   w o b e i  

mehre re   auch  g e m e i n s a m e r   B e s t a n d t e i l   e i n e s   c y c l o a l i p h a -  

t i s c h e n   Ringes   s i n d ,   s u b s t i t u i e r t e r ,   g e s ä t t i g t e r   oder   u n g e -  

s ä t t i g t e r   A l k y l e n r e s t   mit  2  -  1 8   C-Atomen,  der  g e g e b e n e n -  

f a l l s   e in   oder   m e h r e r e   S a u e r s t o f f -   oder   S c h w e f e l a t o m e  

in  der  K o h l e n w a s s e r s t o f f k e t t e   e n t h ä l t ,   oder   e in   g e g e b e n e n -  
f a l l s   a l k y l s u b s t i u i e r t e r   A r y l e n r e s t   oder   C y c l o a l k y l e n r e s t  

i s t .  

3.  V e r f a h r e n   zur  H e r s t e l l u n g   der  p u l v e r f ö r m i g e n   Ü b e r z u g s m i t t e l  

gemäß  Anspruch   1  oder   2,  d  a  d  u  r  c  h   g  e  k  e  n  n  -  

z  e  i  c  h  n  e  t  ,   daß  man  die  f e s t e n   1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n  

und  die  H ä r t u n g s m i t t e l ,   g e g e b e n e n f a l l s   nach  Zugabe  der  L a c k -  

z u s ä t z e ,   in  den  a n g e g e b e n e n   M i s c h u n g s v e r h ä l t n i s s e n   z u n ä c h s t  

m i s c h t   und  m i n d e s t e n s   30  °C  u n t e r h a l b   der   A u f s p a l t t e m p e r a t u r  

das  H ä r t u n g s m i t t e l   e x t r u d i e r t   und  a n s c h l i e ß e n d   auf  e i n e  

Korngröße   k l e i n e r   a l s   0,25  mm,  v o r z u g s w e i s e   <100  µ,  u n d  

einem  Korngrößenmaximum  z w i s c h e n   20  und  60  µ ,   v o r z u g s w e i s e  

z w i s c h e n   30  und  50  µ ,   mahl t   und  g e g e b e n e n f a l l s   die  g r ö b e r e  

F r a k t i o n   durch   S i ebung   e n t f e r n t .  



4.  V e r f a h r e n   zur  H e r s t e l l u n g   von  Übe rzügen   auf  der  B a s i s  

von  P u l v e r l a c k e n   durch   Umsetzung  von  f e i n t e i l i g e n   G e -  

mi schen   von  1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g e n ,   mit  mehr  a l s   e i n e r  

1 , 2 - E p o x i d g r u p p e   im  Molekül   und  einem  u n t e r e n   A u f s c h m e l z -  

punkt   von  >40   °C,  und  c y c l i s c h e n   Amidinen  a l s   H ä r t u n g s -  

m i t t e l   sowie  den  ü b l i c h e n   L a c k z u s ä t z e n   nach  A u f b r i n g u n g  

auf  das  S u b s t r a t   m i t t e l s   b e k a n n t e n   Methoden  durch   H ä r t u n g  

bei   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r ,   d  a  d  u  r  c  h   g  e  k  e  n  n  -  

z  e  i  c  h  n  e  t   ,  daß  man  a l s   c y c l i s c h e   Amidine  m i t  

I m i d a z o l i n e n   u n d / o d e r   T e t r a h y d r o p y r i m i d i n e n   der  a l l g e m e i n e n  

F o r m e l  

b l o c k i e r t e   P o l y i s o c y a n a t e   v e r w e n d e t ,   wor in   a  und  R  die  b e -  

s c h r i e b e n e   B e d e u t u n g   haben ,   wobei  man  das   H ä r t u n g s m i t t e l   i n  

s o l c h e n   Mengen  e i n s e t z t ,   daß  2  -  1 5   Gew.%,  b e z o g e n   auf   d i e  

Menge  an  1 , 2 - E p o x i d v e r b i n d u n g   kommen,  und  die  H ä r t u n g   o b e r -  

ha lb   der  A u f s p a l t t e m p e r a t u r   der  b l o c k i e r t e n   P o l y i s o c y a n a t e  

d u r c h f ü h r t .  

5.  V e r f a h r e n   nach  Anspruch   4,  d  a  d  u  r  c  h   g  e  k  e  n  n  -  

z  e  i  c  h  n  e  t  ,   daß  man  die  P u l v e r l a c k e   auf  M e t a l l r o h r e  

oder   - b e h ä l t e r ,   die  auf  2 0 0  -   300  °C  e r h i t z t   s i n d ,   a p p l i z i e r t  

und  g e g e b e n e n f a l l s   die  A u s h ä r t u n g   des  Ü b e r z u g e s   durch   d i e  

W ä r m e k a p a z i t ä t   der  W e r k s t ü c k e   ohne  Zufuhr   w e i t e r e r   Wärme- 

e n e r g i e   d u r c h f ü h r t .  

6.  V e r f a h r e n   nach  Anspruch   4  und  5,  d  a  d  u  r  c  h  

g  e  k  e  n  n  z  e  i  c  h  n  e  t   ,  daß  man  die  P u l v e r b e s c h i c h -  

tung  außen  auf   die  Rohre  bzw.  auf  die  B e h ä l t e r   a p p l i z i e r t .  



7.  V e r f a h r e n   nach  Anspruch   4  und  5  ,   d  a  d  u  r  c  h  

g  e  k  e  n  n  z  e  i  c  h  n  e  t  ,   daß  man  die  P u l v e r b e s c h i c h t u n g  

i nnen   auf  die  Rohre  bzw.  B e h ä l t e r   a p p l i z i e r t .  
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