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Beschreibung

[0001] Diese Erfindung betrifft Polyisocyanatzusammensetzungen und insbesondere Polyisocyanatzusam-
mensetzungen, die bestimmte organometallische Zusammensetzungen, die auf Metalle der Gruppe IVB ba-
sieren und die zum Binden von Lignocellulosematerial verwendbar sind, enthalten.

[0002] Die Verwendung von organischen Polyisocyanaten als Bindemittel fir Lignocellulosematerial bei der
Herstellung von Boégen oder Formkdrpern, wie zum Beispiel einer Waferplatte, Graupappe, Faserplatte und
Sperrholz, ist gut bekannt. In einem typischen Verfahren wird das organische Polyisocyanat, optional in Form
einer Lésung, Dispersion oder wassrigen Emulsion, auf das Lignocellulosematerial aufgetragen, welches dann
Warme und Druck ausgesetzt wird.

[0003] Eine geeignete Polyisocyanatzusammensetzung ist in der PCT-Anmeldung WO 97/17388 offenbart.
Diese Zusammensetzung umfasst eine Metallverbindung der Gruppe IVB, bevorzugt ein Titanchelat, optional
zusammen mit einer die Kompatibilitat fordernde Verbindung und/oder herkdmmlichen Trennmitteln. Obwohl
diese Zusammensetzungen gut als Bindemittel fir Lignocellulosematerial wirken und gute Trennleistungen be-
reitstellen, ist es wiinschenswert, eine konomischere Zusammensetzung zu entwickeln, die zusammen mit
guten Ausharteigenschaften eine verbesserte Lagerungsstabilitat vor der Verwendung und eine hervorragen-
de Bindungsstarke bereitstellt, wenn sie auf das Lignocellulosematerial aufgetragen wird.

[0004] Es ist nun Uberraschend herausgefunden worden, dass bestimmte Polyisocyanatzusammensetzun-
gen, die bestimmte Verbindungen von Metallen der Gruppe IVB und Acetacetatestern enthalten, bei andauern-
der Lagerung sehr stabil und ékonomisch sind, wenn sie zum Binden von Lignocellulosematerial verwendet
werden.

[0005] Gemal der Erfindung umfasst eine Polyisocyanatzusammensetzung eine Titan-, Zirkonium- oder Haf-
niumzusammensetzung, bevorzugt eine Titan- oder Zirkoniumzusammensetzung, wobei die Zusammenset-
zung ein Komplex von wenigstens einem Metall, das aus der Gruppe, die aus Titan, Zirkonium und Hafnium
besteht, ausgewahlt wird, und einem Acetacetatester ist, wobei das molare Verhaltnis von Ti, Zr oder Hf zum
Acetacetatester im Bereich von 1:2.5 bis 1:10 ist und der Acetacetatester ein Ester eines Alkohols, der 1 bis 6
Kohlenstoffatome enthalt, ist.

[0006] Die in der Polyisocyanatzusammensetzung der Erfindung verwendete Titan-, Zirkonium- oder Hafni-
umzusammensetzung wird hier als ein ,Komplex" beschrieben. Es wird angenommen, dass etwas von dem
Acetacetatester chemisch an das Metall (Ti, Zr oder Hf) gebunden werden wird, aber einiges kann als ,freier"
Ester beschrieben werden. Die exakten Anteile, die gebunden und frei sind, werden teilweise von den exakten
molaren Verhaltnissen, die in dem Komplex vorliegen, und welches Metall oder Metalle verwendet wird/werden
abhangen, aber es hat sich gezeigt, dass der ,freie" Ester die Eigenschaften, insbesondere die Lagerstabilitat
der Polyisocyanatzusammensetzung als ein Bindemittel fiir Lignocellulosematerial beeinflusst. Die Verwen-
dung des Wortes ,Komplex" deutet darauf hin, dass der Komplex notwendigerweise vor der Zugabe zu einem
Polyisocyanat getrennt hergestellt wird, um die Zusammensetzungen der Erfindung herzustellen. Der Komplex
kann durch Herstellen der erfindungsgemaRen Zusammensetzung unter Verwendung verschiedener alterna-
tiver Verfahren, wie hier spater beschrieben, gebildet werden.

[0007] Das molare Verhaltnis von Metall zu Acetacetatester in dem Komplex liegt im Bereich von 1:2.5 bis
1:10. Wenn das Metall Titan ist, liegt das molare Verhaltnis bevorzugt im Bereich von 1:2.5 bis 1:8 und bevor-
zugter im Bereich von 1:3 bis 1:6. In Ubereinstimmung mit herkdmmlichen Theorien iiber die Koordinations-
chemie von Titan nimmt man an, dass zwei Molekile Acetacetatester chemisch an ein Titanatom gebunden
werden und der Rest ,frei" bleibt. Wenn das Metall Zirkonium oder Hafnium ist, ist das molare Verhaltnis be-
vorzugt 1:4.5 bis 1:10 und bevorzugter 1:4.5 bis 1:8 Zirkonium oder Hafnium zum Acetacetatester. Fur Zirko-
nium oder Hafnium nimmt man erneut in Ubereinstimmung mit herkdmmlicher Theorie an, dass fiir Komplexe,
die 4 oder mehr Mol Acetatester enthalten, 4 Molekule Acetacetatester chemisch an jedes Zirkonium- oder Haf-
niumatom gebunden werden und der Rest ,frei" ist.

[0008] Der Komplex ist bevorzugt ein Komplex von wenigstens einem von Titan und Zirconium.
[0009] Der bevorzugte Acetacetatester zur Herstellung des Komplexes ist Ethylacetacetat. Der Komplex kann

aus mehr als einem Acetacetatester hergestellt werden, es liegt jedoch bevorzugt nur ein Acetacetatester im
Komplex vor.
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[0010] Typischerweise werden die Komplexe von Titan, Zirkonium oder Hafnium aus Titan-, Zirkonium- oder
Hafniumalkoxiden mit der allgemeinen Formel M(OR),, bei der M Ti, Zr oder Hf ist und R eine substituierte oder
unsubstituierte cyclische oder lineare Alkyl-, Alkenyl-, Aryl- oder Alkylarylgruppe oder Mischungen davon ist,
hergestellt. Bevorzugt enthalt R bis zu 8 Kohlenstoffatome und bevorzugter bis zu 6 Kohlenstoffatome. Im All-
gemeinen werden alle 4 OR-Gruppen identisch sein, aber Alkoxide, die sich aus einer Mischung von Alkoholen
ableiten, kdnnen verwendet werden und Mischungen von Alkoxiden kénnen verwendet werden, wenn mehr als
ein Metall in dem Komplex vorliegt. Geeignete Alkoxide beinhalten Tetramethoxytitan, Tetraethoxytitan, Te-
traisopropoxytitan, Tetra-n-propoxytitan, Tetrabutoxytitan, Tetrakis(2-ethylhexoxy)titan, Tetrakis(2-ethoxyetho-
xy)titan, Tetracyclohexyloxytitan, Tetraphenoxytitan, Tetrapropoxyzirkonium, Tetrabutoxyzirkonium, Tet-
ra-n-propoxyhafnium und Tetra-n-butoxyhafnium.

[0011] Alternativ kann der Komplex aus kondensierten Alkoxiden von Titan, Zirkonium oder Hafnium herge-
stellt werden. Diese Verbindungen kénnen durch die allgemeine Formel RO[M(OR),0],R dargestellt werden,
wobei M und R die gleiche Bedeutung wie oben besprochen haben und x eine ganze Zahl ist. Im Allgemeinen
bestehen diese kondensierten Alkoxide aus einer Mischung, die Verbindungen der oben genannten Formel,
bei der x einen bestimmten Bereich von Werten einnimmt, enthalt. X hat bevorzugt einen Durchschnittswert im
Bereich von 2 bis 16 und bevorzugter im Bereich von 2 bis 8. Ein kondensiertes Alkoxid wird gewo6hnlich durch
die kontrollierte Zugabe von Wasser zum Alkoxid, gefolgt von der Entfernung von Alkohol, welcher verdrangt
wird, hergestellt. Geeignete kondensierte Alkoxide beinhalten die Verbindungen, die als Polybutyltitanat, Poly-
butylzirkonat und Polyisopropyltitanat bekannt sind. Komplexe von kondensierten Alkoxiden kénnen ebenfalls
durch Bildung eines Komplexes eines Acetacetatesters mit einem Alkoxid, Hinzufiigen von Wasser zu dem
Komplex und Entfernen jedes Alkohols als Nebenprodukt hergestellt werden.

[0012] Andere Titan-, Zirkonium- oder Hafniumverbindungen, wie zum Beispiel Titan-, Zirkonium- oder Hafni-
umtetrachlorid oder -alkoxide, welche zum Beispiel mit Glycol oder Phosphorsubstituenten substituiert worden
sind, kénnen als Rohmaterialien fir die Bildung des in der Erfindung verwendeten Komplexes verwendet wer-
den.

[0013] Der Komplex kann leicht zum Beispiel durch Mischen eines Alkoxids oder kondensierten Alkoxids mit
einer geeigneten Menge Acetacetatester hergestellt werden. Alkohol des Alkoxids wird von dem Acetacetates-
ter verdrangt und der verdrangte Alkohol wird bevorzugt zum Beispiel durch Destillation entfernt. In einem be-
vorzugten Verfahren werden 2 mol Acetatester pro Atom Ti oder 4 mol Acetacetatester pro Atom Zr oder Hf zu
einem Alkoxid oder kondensierten Alkoxid hinzugegeben und der verdrangte Alkohol durch Destillation ent-
fernt. Jeder zusatzlich erforderliche Acetacetatester wird dann zu dem abgestriffenen Produkt hinzugegeben.
Dieses Verfahren ist vorteilhaft, da es ein einheitliches Produkt von bekannter Stéchiometrie bereitstellt. Es ist
moglich, den gesamten Acetacetatester in einer Charge hinzuzugeben und anschlieRend den gesamten ver-
drangten Alkohol zu entfernen, aber etwas des ,freien" Acetacetatesters wird gewohnlich aus Versehen wah-
rend dieses Verfahrens entfernt, was zu uneinheitlichen Produkten und Kontamination des verdrangten Alko-
hols fiihrt.

[0014] Alternativ kann ein Produkt, das zum Beispiel 2 mol Acetacetatester pro Ti-Atom oder 4 mol Acetace-
tatester pro Zr oder Hf-Atomen enthalt, gemaf des oben ausgefiihrten Verfahrens, hergestellt werden, und die-
ses kann mit einem Polyisocyanat gemischt werden. Jeder zusatzliche Acetacetatester, der bendtigt wird, um
die Polyisocyanatzusammensetzung der Erfindung herzustellen, kann vor oder nachdem die Titan-, Zirkonium-
oder Hafniumverbindung hinzugefiigt worden ist, zu dem Polyisocyanat hinzugefligt werden. Andere Verfahren
zur Herstellung der Zusammensetzung der Erfindung werden dem Durchschnittsfachmann offensichtlich sein.

[0015] Die Menge an Titan-, Zirkonium- oder Hafniumkomplex, die in der Polyisocyanatzusammensetzung
der Erfindung vorliegt, liegt gewdhnlich im Bereich von 0.01 bis 20 Gew.-%, basierend auf dem Polyisocyanat,
und bevorzugt liegt die Menge im Bereich von 0.1 bis 10 Gew.-%. Bevorzugter liegt die Menge des vorliegen-
den Komplexes im Bereich von 0.2 bis 7 Gew.-% in Bezug auf das Polyisocyanat. Wenn der Komplex ein Ti-
tankomplex ist, liegt die bevorzugteste Menge des Komplexes im Bereich von 0.2 bis 5.0 Gew.-% und wenn
der Komplex ein Zirkoniumkomplex ist, liegt die bevorzugteste Menge des Komplexes im Bereich von 0.2 bis
3.5 Gew.-%, bezogen auf das Polyisocyanat.

[0016] Polyisocyanat fir die Verwendung in der Zusammensetzung der vorliegenden Erfindung kann jede or-
ganische Polyisocyanatverbindung oder eine Mischung von organischen Polyisocyanatverbindungen sein, vo-
rausgesetzt, dass diese Verbindungen wenigstens 2 Isocyanatgruppen haben. Organische Polyisocyanate be-
inhalten Diisocyanate, insbesondere aromatische Diisocyanate und Isocyanate héherer Funktionalitat.
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[0017] Beispiele von organischen Polyisocyanaten, die in der Zusammensetzung der vorliegenden Erfindung
verwendet werden kdnnen, beinhalten aliphatische Isocyanate, wie zum Beispiel Hexamethylendiisocyanat
und aromatische Isocyanate, wie z.B. m- und p-Phenylendiisocyanat, Toluol-2,4- und Toluol-2,6-diisocyanat,
Diphenylmethan-4,4'-diisocyanat, Chlorophenylen-2,4-diisocyanat, Naphthylen-1,5-diisocyanat, Dipheny-
len-4,4'-diisocyanat, 4,4'-Diisocyanat-3,3'-dimethyldiphenyl, 3-Methyldiphenylmethan-4,4'-diisocyanat und Di-
phenyletherdiisocyanat und cycloaliphatische Diisocyanate, wie z.B. Cyclohexan-2,4- und -2,3-diisocyanat,
1-Methylcyclohexyl-2,4- und -2,6-diisocyanat und Mischungen davon und Bis(isocyanatocyclohexyl)methan
und Triisocyanate, wie z.B. 2,4,6-Triisocyanatotoluol und 2,4,4-Triisocyanatdiphenylether.

[0018] Modifizierte Polyisocyanate, die Isocyanurat-, Carbodiimid- oder Uretonimingruppen enthalten, kon-
nen ebenso verwendet werden. Des Weiteren kdnnen Blockpolyisocyanate, wie das Reaktionsprodukt eines
Phenols oder eines Oxims und eines Polyisocyanats verwendet werden, wobei sie eine Freigabetemperatur
unterhalb der Temperatur, die verwendet wird, wenn die Polyisocyanatzusammensetzung verwendet wird, ha-
ben.

[0019] Das organische Polyisocyanat kann ebenfalls ein auf Isocyanat endendes Prepolymer sein, das durch
Umsetzen eines Uberschusses eines Diisocyanats oder eines Polyisocyanats mit héherer Funktionalitat mit
einem Polyol hergestellt wird.

[0020] Wasseremulgierbare organische Polyisocyanate, wie die, die im UK-Patent Nr. 1 444 933, in der Eu-
ropaischen Patentveréffentlichung Nr. 516 361 und in der PCT-Patentanmeldung Nr. 91/03082 beschrieben
wurden, kénnen ebenfalls verwendet werden.

[0021] Mischungen von Isocyanaten kénnen verwendet werden, zum Beispiel eine Mischung von Toluoldiiso-
cyanatisomeren, wie zum Beispiel die kommerziell erhaltlichen Mischungen von 2,4- und 2,6-Isomeren, und
ebenfalls die Mischung von Di- und héheren Polyisocyanaten. Polyisocyanatmischungen kénnen optional mo-
nofunktionelle Isocyanate, wie zum Beispiel p-Ethylphenylisocyanat, enthalten.

[0022] Diese Mischungen sind im Stand der Technik gut bekannt und beinhalten die rohen Phosgenierungs-
produkte, die methylenverbriickte Polyphenylpolyisocyanate einschliel3lich Diisocyanat, Triisocyanat und ho-
here Polyisocyanate zusammen mit irgendwelchen Phosgenierungsnebenprodukten enthalten.

[0023] Bevorzugte Isocyanate, die in der vorliegenden Erfindung verwendet werden sollen, sind die, bei de-
nen das Isocyanat ein aromatisches Diisocyanat oder Polyisocyanat hdherer Funktionaliat, wie zum Beispiel
ein reines Diphenylmethandiisocyanat oder eine Mischung von mit methylenverbriickten Polyphenylpolyisocy-
anaten, die Diisocyanate, Triisocyanate und hoher funktionalisierte Polyisocyanate enthalten, ist.

[0024] Methylenverbriickte Polyphenylpolyisocyanate sind im Stand der Technik gut bekannt. Sie werden
durch Phosgenierung von entsprechenden Polyaminmischungen hergestellt. Zur Einfachheit werden polymere
Mischungen von methylenverbriickten Polyphenylpolyisocyanaten, die Diisocyanat, Triisocyanat und héher
funktionalisierte Polyisocyanate enthalten, im Folgenden als polymeres MDI bezeichnet. Geeignete Polyisocy-
anate beinhalten SUPRASEC™ DNR, SUPRASEC™ 2185, RUBINATE™ M und RUBINATE™ 1840, die alle
von Imperial Chemical Industries erhéltlich sind.

[0025] Das Polyisocyanat ist bevorzugt bei Raumtemperatur flissig.

[0026] Herkdmmliche Trennmittel kénnen zu der Polyisocyanatzusammensetzung der vorliegenden Erfin-
dung, die einen Titan-, Zirkonium- oder Hafniumkomplex eines Acetacetatesters enthalt, hinzugegeben wer-
den oder damit zusammen verwendet werden.

[0027] Das herkdmmliche Trennmittel liegt in einer Menge vor, die zwischen 0.2 und 10 Gew.-%, bevorzugt
zwischen 0.5 und 6 Gew.-% und am bevorzugtesten zwischen 1 und 3 Gew.-%, bezogen auf das Polyisocya-
nat, variiert, wohingegen der Titan-, Zirkonium- oder Hafniumkomplex eines Acetacetatesters bevorzugt in ei-
ner Menge, die zwischen 0.2 und 4 Gew.-%, am bevorzugtesten zwischen 0.2 und 2 Gew.-%, bezogen auf das
Polyisocyanat, variiert, vorliegt.

[0028] Beispiele fir herkdmmliche Trennmittel beinhalten Polysiloxane, gesattigte oder ungesattigte Fettsau-
ren (wie zum Beispiel Olsaure) oder Fettsdureamide oder Fettséureestern und Polyolefinwachse.

[0029] Bevorzugte herkémmliche Trennmittel, die gemaf der vorliegenden Erfindung verwendet werden sol-
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len, sind Polyolefinwachse oder Mischungen von Polyolefinwachsen, insbesondere funktionalisierte Polyole-
finwachse, die in einem wassrigen Medium dispergierbar sind, um eine wassrige Emulsion zu bilden. Bevor-
zugter werden die Polyolefinwachse aus oxidierten Polyethylenwachsen und oxidierten Polypropylenwachsen
ausgewahlt.

[0030] Ein bevorzugtes Verfahren fiir die Verwendung des Trennmittels ist es, die Emulsion auf das mit Poly-
isocyanat behandelte Lignocellulosematerial oder vor dem Heil3pressen der Kombination auf die Pressmetal-
loberflache aufzutragen.

[0031] Die wassrige Emulsion des Polyolefinwachses sollte, wenn verwendet, normalerweise eine ausrei-
chende Menge des Polyolefinwachses enthalten, um eine Bedeckung von ungefahr 0.01 bis ungefahr 1 und
bevorzugt ungefahr 0.02 bis ungefahr 0.5 mg des Polyolefinwachses pro cm? Lignocellulosematerial oder
Pressmetalloberflache bereitzustellen. Im Allgemeinen sind niedrigere Level an Polyolefinwachs bevorzugt, da
sie kosteneffizienter sind. Zieht man die Emulgatoren in Betracht, werden die wassrigen Emulsionen gewthn-
lich ungefahr 0.2 bis ungefahr 10 Gew.-%, bevorzugt ungefahr 0.3 bis ungefahr 5% Gew.-% der Gesamtfest-
stoffe enthalten. Die Emulsionen werden gewoéhnlich mit 30 bis 40% Gesamtfeststoff hergestellt, zum Verwen-
dungsort transportiert und dann mit Wasser verdiinnt, um die gewlinschte Konzentration zu erhalten.

[0032] Es hat sich gezeigt, dass die Polyolefinwachsemulsion, wenn zusammen mit den Polyisocyanatzu-
sammensetzungen der vorliegenden Erfindung verwendet, wirksam auf das Lignocellulosematerial oder die
Pressmetalloberflache in einer Menge, die zu 8 bis 14 mg pro cm? &quivalent ist, aufgetragen werden kann.

[0033] Eine besonders bevorzugte Polyethylenwachsemulsion, die in einem Verfahren zusammen mit einer
Polyisocyanatzusammensetzung der vorliegenden Erfindung verwendet werden kann, ist Rubilon™ 603 oder
Rubilon™ 605, die beide von Imperial Chemical Industries erhaltlich sind.

[0034] Eine besonders bevorzugte Polypropylenwachsemulsion, die in dem vorliegenden Verfahren verwen-
det werden kann, ist ME 42040, die von Michelman Inc. aus Cincinnati, Ohio erhaltlich ist.

[0035] Um die Lagerstabilitat der Polyisocyanatzusammensetzung der vorliegenden Erfindung zu verbes-
sern, kann ein Verdinnungsmittel zu der Zusammensetzung hinzugegeben werden. Geeignete Verdinnungs-
mittel beinhalten Weichmacher des Typs, der in ,Taschenbuch der Kunststoff-Additive", Ed. von R. Gachter und
H. Muller, Carl Hanser Verlag Minchen, dritte Edition, 1989, genannt sind. Bevorzugte Verdiinnungsmittel sind
Phthalate, aliphatische Carboxylate, Fettsdureester, Leinsamendl und Sojabohnendl. Ein besonders bevor-
zugtes Verdunnungsmittel ist Priolube 1403, das von Unichema erhaltlich ist und ein Methyloleat ist. Diese Ver-
dinnungsmittel werden in Mengen von 1 bis 40 Gew.-Teilen pro 100 Gew.-Teile des Polyisocyanats und be-
vorzugt in Mengen von 1 bis 15 Gew.-Teile pro 100 Gew.-Teile des Polyisocyanats hinzugegeben.

[0036] Die Zusammensetzung kann des Weiteren herkdmmliche Additive wie Flammhemmstoffe, Lignocellu-
loseschutzmittel, Fungizide, Wachse, Schlichtemittel, Fillstoffe, Tenside, thixotrope Agenzien und andere Bin-
demittel wie Formaldehydkondensatklebeharze und Lignin (optional zusammen mit einem Ligninlésungsmittel,
wie zum Beispiel in der PCT-Patentanmeldung Nr. EP 96/00924 beschrieben).

[0037] Ein besonders bevorzugtes Additiv, das in der Polyisocyanatzusammensetzung der vorliegenden Er-
findung verwendet werden soll, ist ein Kopplungsagens, wie zum Beispiel ein organofunktionales Silan (zum
Beispiel Dynasylan AMEOQ, erhaltlich von Huels). Das Hinzugeben eines solchen Kopplungsagens zu der Po-
lyisocyanatzusammensetzung fuhrt zu verbesserten Materialeigenschaften. Die organofunktionellen Silan-
kopplungsagenzien werden in Mengen, die von 0.01 bis 3 Gew.-%, bevorzugt von 0.1 bis 2 Gew.-%, bezogen
auf das Polyisocyanat, reichen, verwendet.

[0038] Die Polyisocyanatzusammensetzung der vorliegenden Erfindung kann durch einfaches Vermischen
der Inhaltsstoffe bei Raumtemperatur hergestellt werden.

[0039] Die vorliegende Erfindung betrifft ebenfalls ein Verfahren zur Herstellung von Lignocellulosekdrpern
durch In-Kontakt-Bringen der Lignocelluloseteile mit einer Polyisocyanatzusammensetzung und durch Ver-
pressen dieser Kombination.

[0040] Deshalb stellt die vorliegende Erfindung ebenfalls ein Verfahren zum Binden eines Lignocellulosema-

terials bereit, das die Schritte umfasst
a) In-Kontakt-Bringen des Lignocellulosematerials mit der vorliegenden Polyisocyanatzusammensetzung,
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die eine Titan-, Zirkonium- oder Hafniumzusammensetzung, welche ein Komplex von wenigstens einem
Metall, das aus der Gruppe, die aus Titan, Zirkonium und Hafnium besteht, ausgewahlt wird, und einem
Acetacetatester ist, umfasst, wobei das molare Verhaltnis von Ti, Zr oder Hf zum Acetacetatester im Bereich
von 1:2.5 bis 1:10 liegt, und der Acetacetatester ein Ester eines Alkohols mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen ist
und

b) anschlieRendes Abbindenlassen des Materials.

[0041] Die Lignocellulosekorper werden durch In-Kontakt-Bringen der Lignocelluloseteile mit der Polyisocy-
anatzusammensetzung durch Mischen, Aufsprihen und/oder Auftragen der Zusammensetzung mit/auf der/die
Lignocelluloseteile und durch Verpressen der Kombination der Polyisocyanatzusammensetzung und der Lig-
nocelluloseteile, bevorzugt durch HeiRpressen, normalerweise bei 150°C bis 250°C und 2 bis 6 Mpa spezifi-
scher Druck hergestellt.

[0042] Solche Abbindverfahren sind im Stand der Technik allgemein bekannt.

[0043] Beider Herstellung einer Waferplatte kbnnen das Lignocellulosematerial und die Polyisocyanatzusam-
mensetzung in geeigneter Weise durch Aufspriihen der vorliegenden Polyisocyanatzusammensetzung auf das
Lignocellulosematerial, wahrend es umgerihrt wird, gemischt werden.

[0044] Wie hier zuvor beschrieben, wird in einem bevorzugten Verfahren gemaf der Erfindung ein Trennmit-
tel, welches bevorzugt eine wassrige Emulsion eines Polyolefinwachses ist, auf die Oberflache des mit Polyi-
socyanat behandelten Lignocellulosematerials oder auf die Pressmetalloberflache aufgetragen, bevor die
Kombination heilgepresst wird.

[0045] Das Lignocellulosematerial wird nach der Behandlung mit der Polyisocyanatzusammensetzung auf
Zwischenplatten aus Aluminium oder Stahl, die dazu dienen, den Stoff in die Presse zu beférdern, wo er auf
das gewtnschte Mal}, gewdhnlich bei einer Temperatur zwischen 150°C und 250°C, verdichtet wird, aufge-
bracht.

[0046] Obwohl das Verfahren besonders fir die Herstellung einer Waferplatte, die besonders als orientierte
Strangplatte bekannt ist, und im Wesentlichen fiir eine solche Herstellung verwendet wird, kann das Verfahren
nicht als in diesem Sinne beschrankt angesehen werden und kann ebenfalls fiur die Herstellung eines Faser-
brettes mit mittlerer Dichte, eines Teilchenbrettes (auch bekannt als Chipbrett) und Sperrholz verwendet wer-
den.

[0047] Somit kann das verwendete Lignocellulosematerial Holzfaden, Holzspane, Holzfaser, Hobelspane,
Furniere, Holzwolle, Kork, Borke, Sagespane und ahnliche Abfallprodukte der holzverarbeitenden Industrie als
auch andere Materialien mit einer Lignocellulosebasis, wie zum Beispiel Papier, Bagasse, Stroh, Flachs, Sisal,
Hanf, Binse, Schilf, Reishilsen, Schoten, Graser, Nussschalen und &hnliches beinhalten. Zusatzlich kénnen
mit dem Lignocellulosematerial andere teilchenférmige oder faserige Materialien wie zum Beispiel gemahlener
Schaumabfall (zum Beispiel gemahlener Polyurethanschaumabfall), mineralische Flillstoffe, Glasfaser, Glim-
mer, Gummi, Textilabfall, wie zum Beispiel Plastikfasern und -stoffe, vermischt werden.

[0048] Wenn die Polyisocyanatzusammensetzung auf das Lignocellulosematerial aufgetragen wird, wird das
Gewichtsverhaltnis des Polyisocyanats/Lignocellulosematerials abhangig von der Schiittdichte des verwende-
ten Lignocellulosematerials variieren. Deshalb kdénnen die Polyisocyanatzusammensetzungen in solchen
Mengen aufgetragen werden, dass sie ein Gewichtsverhaltnis des Polyisocyanats/Lignocellulosematerials im
Bereich von 0.1:99.9 bis 20:80 und bevorzugt im Bereich von 0.5:99.5 bis 10:90 ergeben.

[0049] Wenn notwendig, kdnnen andere herkdémmliche Bindemittelagenzien, wie zum Beispiel Formaldehyd-
kondensatklebstoffharze, zusammen mit der Polyisocyanatzusammensetzung verwendet werden.

[0050] Detailliertere Beschreibung der Verfahren zur Herstellung von Waferplatten und ahnlichen Produkten,
basierend auf Lignocellulosematerial, sind im Stand der Technik erhaltlich. Die Techniken und die herkdmmlich
verwendete Ausristung kénnen fiir die Verwendung mit den Polyisocyanatzusammensetzungen der vorliegen-
den Erfindung angepasst werden.

[0051] Die Polyisocyanatzusammensetzungen der vorliegenden Erfindung sind bei der Minimierung uner-

winschter Adhasion auf Zwischenplatten, Pressplatten und anderen Oberflachen, mit denen das behandelte
Lignocellulosematerial in Kontakt kommen kann, auf3erst wirksam. Ihre Lagerstabilitat und Trennleistung ist

6/18



DE 699 25490 T2 2006.05.04

verglichen mit Polyisocyanatzusammensetzungen des Standes der Technik verbessert, als auch die erhalte-
nen Bretteigenschaften.

[0052] Die durch die Polyisocyanatzusammensetzungen der vorliegenden Erfindung hergestellten Bogen
und Formkérper haben exzellente mechanische Eigenschaften und sie kénnen in irgendwelchen Gegebenhei-
ten, bei denen solche Gegenstande gewdhnlich verwendet werden, verwendet werden.

[0053] Die Erfindung wird durch die folgenden Beispiele veranschaulicht, aber nicht dadurch begrenzt.

BEISPIEL 1
Herstellung von Produkt A

[0054] Ein Reaktor wurde mit Tetraisopropyltitanat (1400 kg, Tilcom TIPT von ICI Vertec) befiillt. Ethylaceta-
cetat (1282 kg) wurde dann unter Rihren hinzugefligt. Das resultierende Produkt war eine schwach rote Flis-

sigkeit. Der verdrangte Alkohol (580 kg, Isopropanol) wurde dann durch Verdampfen entfernt, um eine rote
Flissigkeit, Produkt A (2090 kg) zu ergeben.

[0055] Produkt A wurde dann durch Hinzufligen verschiedener Mengen Methylacetacetat, Ethylacetacetat
und Cetylacetacetat in den folgenden molaren Anteilen verdinnt.

TABELLE 1
Probe |[Molzahl Produkt A|Molzahl Methylacetacetat
Test 1 1 1.1
Test 2 1 2.2
Test 3 1 4.4
Test 4 1 6.6
Test 5 1 8.8
Test 6 1 11

* nicht geman der Erfindung

TABELLE 2
Probe |Molzahl Produkt A|Molzahl Ethylacetacetat
Test 7 1 1.1
Test 8 1 2.2
Test 9 1 4.4
Test 10 1 6.0
Test 11~ 1 8.8
Test 127 1 11

* nicht geman der Erfindung
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TABELLE 3
Probe Molzahl Produkt A|Molzahl Cetylacetacetat
Vergleich 1 1 1.1
Vergleich 2 1 2.2
Vergleich 3 1 4.4
Vergleich 4 1 6.6
Vergleich 5 1 8.8
Vergleich 6 1 11

[0056] Die Produkte wurden durch Herstellen einer Anzahl von Zusammensetzungen, die 100 Gew.-Teile Po-
lyisocyanat (polymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und verschiedener
Mengen der in Tests 1 bis 12 (siehe Tabelle 4 unten) aufgezeigten Proben ausgewertet. Jede Zusammenset-
zung enthielt dieselbe Konzentration von Produkt A. Die Zusammensetzungen wurden dann bei 45°C gelagert
und die Viskositat mittels eines Brookfield Viskometers in unterschiedlichen Intervallen getestet.

TABELLE 4
Probe |Gew.-Teile|Gew.-Teile Suprasec DNR
Test 1 0.78 100
Test 2 0.96 100
Test 3 1.32 100
Test 4 1.67 100
Test 5 2.03 100
Test 6 2.38 100
Test 7 0.80 100
Test 8 1.00 100
Test 9 1.40 100
Test 10 1.80 100
Test 11 2.20 100
Test 12 2.60 100

[0057] Zum Vergleich wurden eine Anzahl von Zusammensetzungen, die 100 Gew.-Teile des Polyisocyanats
(polymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) umfassen, und verschiedene
Mengen der als Beispiel 1 bis 6 (siehe Tabelle 5 unten) bezeichneten Proben hergestellt. Alle diese Zusam-
mensetzungen enthielten die gleiche Menge Produkt A, wobei diese Menge die gleiche war, wie die Menge
von Produkt A in jeder der Zusammensetzungen, die als Test 1 bis Test 12 bezeichnet wurden, ist. Diese Zu-
sammensetzungen wurden dann bei 45°C gelagert und die Viskositat wurde unter Verwendung eines Brook-
field Viskosimeters in den gleichen Intervallen getestet.
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TABELLE 5
Probe Gew.-Teile|Gew.-Teile Suprasec DNR

Vergleich 1 1.1 100
Vergleich 2 1.6 100
Vergleich 3 2.6 100
Vergleich 4 3.6 100
Vergleich 5 4.6 100
Vergleich 6 5.6 100

[0058] Die folgenden Ergebnisse wurden fir die Systeme, die auf Produkt A basieren, mit unterschiedlich zu-
gegebenen Mengen Methylacetacetat und Ethylacetacetat erhalten [alle Ergebnisse sind in Pa s ausgedrickt].

TABELLE 6

Produkt A + Methylacetacetat

Zeit
Test 1|Test 2|Test 3|Test 4|Test 5|Test 6
(Tage)
0 0.292 { 0.288 | 0.274 | 0.272 | 0.267 | 0.267
14 0.828 | 0.548 | 0.632 | 0.678 | 0.746 | 0.806
25 1.208 | 0.734 { 0.840 j1.007 | 1.078 | 1.153
30 n.m. 1.050 |1 1.139}11.330 | 1.526 | 1.756
46 2.568 [ 1.207 | 1.239 | 1.546 | 1.767 | 2.125
67 n.m. 1.917 | 1.707 | 2.209 | 2.579 | 3.392
n.m. = nicht gemessen
TABELLE 7
Produkt A + Ethylacetacetat
Zeit
Test 7|Test 8|Test 9|Test 10|Test 11|Test 12
(Tage)
0 0.305|0.293|0.280{ 0.270 0.263 0.263
14 0.787 | 0.600 | 0.645 | 0.717 0.806 0.814
25 1.136 1 0.879 | 0.911 | 1.078 1.197 1.251
30 n.m. 1.137 | 1.225 | 1.538 1.734 1.811
46 2.486 | 1.310 | 1.410 | 1.735 2.240 2.018
67 n.m. |[2.028 | 1.943 | 2.440 3.275 3.192
n.m. = nicht gemessen
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[0059] Die folgenden Ergebnisse wurden fiir die Systeme, die auf Produkt A basieren, mit unterschiedlich zu-
gegebenen Mengen Cetylacetacetat erhalten [alle Ergebnisse in Pa s ausgedrickt].

TABELLE 8

Produkt A + Cetylacetacetat

Zeit |Vergleich|Vergleich|Vergleich{Vergleich|Vergleich|Vergleich
(Tage) 1 2 3 4 5 6
0 0.324 0.296 0.296 0.277 0.279 0.264
14 1.195 0.599 0.627 0.630 0.667 0.626
25 1.995 0.797 0.839 0.851 1.014 0.989
30 n.m. 1.145 1.168 1.049 1.430 1.427
46 4.620 1.396 1.281 1.162 1.608 1.620
67 n.m. 2.443 1.853 1.610 2.260 2.309
n.m. = nicht gemessen

[0060] Im Allgemeinen ist der mafR3geblichste Zeitraum fiir die Lagerstabilitat bei Raumtemperatur der Zeit-
raum von 14 bis 46 Tagen nach der Herstellung der Polyisocyanatzusammensetzung. Aus den oben gezeigten
Tabellen 6 bis 8 kann gesehen werden, dass die optimale Viskositat (allgemein, niedrigste) nach 46 Tagen bei
45°C (ein beschleunigter Test) in Test 2 (2.2 mol Methylacetacetat), Test 8 (2.2 mol Ethylacetacetat) und Ver-
gleich 4 (6.6 mol Cetylacetacetat) erreicht wurde. Die Ergebnisse zeigen, dass die in der Zusammensetzung
der Erfindung verwendeten Titankomplexe ein konomischeres Mittel zur Stabilisierung der Polyisocyanatzu-
sammensetzung bereitstellen.

BEISPIEL 2
Herstellung von Produkt B

[0061] Ein Kolben wurde mit Tetra-n-propylzirkonat (43.7 g, Tilcom® NPZ — das 75% Zr(OnPr), enthalt — von
ICI Vertec) befillt und in ein kaltes Wasserbad gestellt. Methylacetacetat (46.5 g) wurde Uber einen Zeitraum
von einer Stunde, wahrend die Mischung geriihrt wurde, hinzugegeben. Das resultierende Produkt war eine
schwachgelbe Flissigkeit. Der verdrangte Alkohol (35.3 g, n-Propanol) wurde dann an einem Rotationsver-
dampfer entfernt, um ein gelbes Ol (54.8 g) zu ergeben. Das Ol wurde dann mit zuséatzlichem Methylacetacetat
(11.6 g) gemischt, um Produkt B zu ergeben.

[0062] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-
lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 2.09 Gew.-Teile Produkt B
umfasst, doppelt hergestellt. Die Zusammensetzungen wurden dann bei 45°C gelagert und die Viskositat wur-
de in unterschiedlichen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters getestet. Die Ergebnisse
sind unten in Tabelle 9 in Pa s gezeigt.
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TABELLE 9
Zeit (Tage) |Produkt B(i) |Produkt B(ii)
0 0.220 0.220
20 0.440 0.400
41 0.580 0.520
62 0.660 0.640
84 1.020 1.340

Herstellung von Produkt C

[0063] Ein Kolben wurde mit Tetra-n-propylzirkonat (43.7 g, Tilcom® NPZ — das 75% Zr(OnPr), enthalt — von
ICI Vertec) befillt und in ein kaltes Wasserbad gestellt. Methylacetacetat (46.5 g) wurde Uber einen Zeitraum
von einer Stunde, wahrend die Mischung gertihrt wurde, hinzugegeben. Das resultierende Produkt war eine
schwachgelbe Flissigkeit. Der verdrangte Alkohol (34.3 g, n-Propanol) wurde dann an einem Rotationsver-
dampfer entfernt, um ein gelbes Ol (55.8 g) zu ergeben. Das Ol wurde dann mit zusatzlichem Methylacetacetat
(23.2 g) gemischt, um Produkt C zu ergeben.

[0064] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-
lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 2.48 Gew.-Teile Produkt C
umfasst, doppelt hergestellt. Die Zusammensetzungen wurden dann bei 45°C gelagert und die Viskositat wur-
de in unterschiedlichen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters getestet. Die Ergebnisse
werden unten in Tabelle 10 in Pa s gezeigt.

TABELLE 10
Zeit (Tage) |Produkt C(i) |Produkt C(ii)
0 0.220 0.220
20 0.460 0.500
41 0.500 0.500
62 0.720 0.620
84 1.280 0.980

Herstellung von Produkt D

[0065] Ein Kolben wurde mit Tetra-n-propylzirkonat (87.3 g, Tilcom® NPZ — das 75% Zr(OnPr), enthalt — von
ICI Vertec) befiillt und in ein kaltes Wasserbad gestellt. Ethylacetacetat (104 g) wurde Uber einen Zeitraum von
einer Stunde, wahrend die Mischung geriihrt wurde, hinzugegeben. Das resultierende Produkt war eine
schwachgelbe Flissigkeit. Der verdrangte Alkohol (67.1 g, n-Propanol) wurde dann an einem Rotationsver-
dampfer entfernt, um ein gelbes Ol (124.3 g) zu ergeben. Das Ol wurde dann mit zusétzlichem Ethylacetacetat
(26 g) gemischt, um Produkt D zu ergeben.

[0066] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-
lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 2.21 Gew.-Teile Produkt D
umfasst, doppelt hergestellt. Die Zusammensetzungen wurden bei 45°C gelagert und die Viskositat der Zu-
sammensetzungen wurde in unterschiedlichen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters
getestet. Die Ergebnisse sind unten in Tabelle 11 in Pa s gezeigt.
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TABELLE 11
Zeit (Tage) [Produkt D(i) |Produkt D(ii)
0 0.220 0.220
20 0.480 0.460
41 0.540 0.560
62 0.700 0.920
84 1.140 1.040

Herstellung von Produkt E

[0067] Ein Kolben wurde mit Tetra-n-propylzirkonat (87.3 g, Tilcom® NPZ, das 75% Zr(OnPr), enthalt — von
ICI Vertec) befiillt und in ein kaltes Wasserbad gestellt. Ethylacetacetat (104 g) wurde Uber einen Zeitraum von
einer Stunde, wahrend die Mischung gertihrt wurde, hinzugegeben. Das resultierende Produkt war eine
schwachgelbe Flissigkeit. Der verdrangte Alkohol (70.0 g, n-Propanol) wurde dann an einem Rotationsver-
dampfer entfernt, um ein gelbes Ol (121.4 g) zu ergeben. Das Ol wurde dann mit zusétzlichem Ethylacetacetat
(52 g) gemischt, um Produkt E zu ergeben.

[0068] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-
lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 2.56 Gew.-Teile Produkt E
umfasst, doppelt hergestellt. Die Zusammensetzungen wurden bei 45°C gelagert und die Viskositat der Zu-
sammensetzungen wurde in unterschiedlichen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters
getestet. Die Ergebnisse sind unten in Tabelle 12 in Pa s gezeigt.

TABELLE 12
Zelt (Tage) |Produkt E (i) |Produkt E(ii)
0 0.220 0.220
20 0.560 0.580
41 0.620 0.600
62 0.860 0.780
84 1.060 0.960

[0069] Die Zirkoniumkomplexe (Produkte B, C, D, E) zeigen eine gesteigerte Stabilitat Giber einen langeren
Zeitraum als die Titankomplexe von Vergleich 1 bis 6 (Tabelle 8).

BEISPIEL 3
Herstellung von Produkt F

[0070] Ein Kolben wurde mit Tetraisopropyltitanat (71 g, Tilcom® TIPT von ICI Vertec) beflllt und in ein kaltes
Wasserbad gestellt. Ethylacetacetat (65 g) wurde Uber einen Zeitraum von einer Stunde, wahrend die Mi-
schung geruhrt wurde, hinzugegeben. Im Anschluss an die Zugabe von Ethylacetacetat wurde destilliertes
Wasser (1.1 g, 0.25 mol pro mol Ti) zu der Mischung unter kraftigem Rihren hinzugegeben. Das resultierende
Produkt war eine schwachrote Flissigkeit. Der verdrangte Alkohol (43.4 g, Isopropanol) wurde dann an einem
Rotationsverdampfer entfernt, um eine rote Flissigkeit (94.5 g) zu ergeben. Diese Flussigkeit wurde dann mit
zusatzlichem Ethylacetacetat (65 g) gemischt, um Produkt F zu ergeben.

[0071] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-

lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 0.88 Gew.-Teile Produkt F
umfasst, hergestellt. Die Zusammensetzung wurde dann bei 45°C gelagert und die Viskositat der Zusammen-
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setzung wurde in verschiedenen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters getestet.
Herstellung von Produkt G

[0072] Ein Kolben wurde mit Tetraisopropyltitanat (71 g, Tilcom® TIPT von ICI Vertec) befiillt und in ein kaltes
Wasserbad gestellt. Ethylacetacetat (65 g) wurde Uber einen Zeitraum von einer Stunde, wahrend die Mi-
schung geruhrt wurde, hinzugegeben. Im Anschluss an die Zugabe von Ethylacetacetat wurde destilliertes
Wasser (2.3 g, 0.5 mol pro mol Ti) zu der Mischung unter kraftigem Rihren hinzugegeben. Das resultierende
Produkt war eine schwachrote Flissigkeit. Der verdrangte Alkohol (48.4 g, Isopropanol) wurde dann an einem
Rotationsverdampfer entfernt, um eine rote Flussigkeit (93.3 g) zu ergeben. Diese Flussigkeit wurde dann mit
zusatzlichem Ethylacetacetat (65 g) gemischt, um Produkt G zu ergeben.

[0073] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-
lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 0.88 Gew.-Teile Produkt G
umfasst, hergestellt. Die Zusammensetzung wurde dann bei 45°C gelagert und die Viskositat der Zusammen-
setzung wurde in verschiedenen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters getestet. Die Er-
gebnisse fur Produkt F und Produkt G sind unten in Tabelle 13 in Pa s gezeigt.

TABELLE 13
Zeit (Tage) |Produkt F|Produkt G

0 0.220 0.220

10 0.485 0.520

40 0.760 0.760

60 1.100 1.200

80 1.140 1.220
BEISPIEL 4

[0074] Ein Kolben wurde mit Tetraisopropyltitanat (71 g, Tilcom® TIPT von ICI Vertec) beflllt und in ein kaltes
Wasserbad gestellt. Tert-Butylacetacetat (79.1 g) wurde Uber einen Zeitraum von einer Stunde, wahrend die
Mischung geruhrt wurde, hinzugegeben. Das resultierende Produkt war eine schwachgelbe Flissigkeit. Der
verdrangte Alkohol (30.0 g, Isopropanol) wurde dann an einem Rotationsverdampfer entfernt, um eine rote
Flissigkeit (120.0 g) zu ergeben. Diese Flissigkeit wurde dann mit zusatzlichem Ethylacetacetat (65 g) ge-
mischt, um Produkt H zu ergeben.

[0075] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-
lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 1.02 Gew.-Teile Produkt H
umfasst, hergestellt. Die Zusammensetzung wurde dann bei 45°C gelagert und die Viskositat der Zusammen-
setzung wurde in verschiedenen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters getestet. Die Er-
gebnisse sind unten in Tabelle 14 in Pa s gezeigt.

TABELLE 14
Zeit (Tage) |Viskositat
0 0.220
10 0.480
40 1.160
60 1.800
80 2.160
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BEISPIEL 5

Herstellung von Produkt |

[0076] Ein Kolben wurde mit Tetraisopropyltitanat (71 g, Tilcom® TIPT von ICI Vertec) befiillt und in ein kaltes
Wasserbad gestellt. Ethylacetacetat (65 g) wurde Uber einen Zeitraum von einer Stunde, wahrend die Mi-
schung geruhrt wurde, hinzugegeben. Im Anschluss an die Zugabe von Ethylacetacetat wurde Butylsaure-
phosphat (11.4 g, 0.25 mol) unter kraftigem Ruhren zu der Mischung hinzugegeben. Das resultierende Produkt
war eine schwach rote Flussigkeit. Der verdrangte Alkohol (38.2 g, Isopropanol) wurde dann an einem Rotati-
onsverdampfer entfernt, um eine rote Flissigkeit (109.2 g) zu ergeben. Diese Flussigkeit wurde dann mit zu-
satzlichem Ethylacetacetat (65 g) gemischt, um Produkt | zu ergeben.

[0077] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-
lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 0.97 Gew.-Teile Produkt | um-
fasst, hergestellt. Die Zusammensetzung wurde dann bei 45°C gelagert und die Viskositat der Zusammenset-
zung wurde in verschiedenen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters getestet (siehe Ta-
belle 15).

Die Herstellung von Produkt J

[0078] Ein Kolben wurde mit Tetraisopropyltitanat (71 g, Tilcom® TIPT von ICI Vertec) gegeben und in ein kal-
tes Wasserbad gestellt. Ethylacetacetat (65 g) wurde Uber einen Zeitraum von einer Stunde, wahrend die Mi-
schung gerihrt wurde, hinzugegeben. Im Anschluss an die Zugabe von Ethylacetacetat wurde Butylsaure-
phosphat (22.8 g, 0.5 mol) zu der Mischung unter kraftigem Rihren hinzugegeben. Das resultierende Produkt
war eine schwach rote Flussigkeit. Der verdrangte Alkohol (40.8 g, Isopropanol) wurde dann an einem Rotati-
onsverdampfer entfernt, um eine rote Flissigkeit (118.0 g) zu ergeben. Diese Flissigkeit wurde dann mit zu-
satzlichem Ethylacetacetat (65 g) gemischt, um Produkt J zu ergeben.

[0079] Um das Produkt zu beurteilen, wurde eine Zusammensetzung, die 100 Gew.-Teile Polyisocyanat (po-
lymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhaltlich von Imperial Chemical Industries) und 1.02 Gew.-Teile Produkt J
umfasst, hergestellt. Die Zusammensetzung wurde dann bei 45°C gelagert und die Viskositat der Zusammen-
setzung wurde in verschiedenen Intervallen unter Verwendung eines Brookfield Viskosimeters getestet. Die Er-
gebnisse fir Produkt | und Produkt J sind in unten Tabelle 15 in Pa s gezeigt.

TABELLE 15
Zeit (Tage) |Produkt I|Produkt J

0 0.220 0.220

10 0.440 0.389

40 0.220 0.220

60 0.880 0.580

80 1.360 1.040
BEISPIEL 6

[0080] Eine Probe von Produkt A, die wie in Beispiel 1 beschrieben hergestellt wird, wurde mit Ethylacetacetat
im Verhaltnis von 4 mol Ethylacetacetat zu 1 mol Produkt A gemischt (Test).

[0081] Eine Vergleichsprobe wurde aus 1 mol Titanacetylacetonat (Tyzor AA 105, erhaltlich von DuPont de
Nemours) und 3 mol Cetylacetacetat hergestellt (Vergleich).

[0082] Um diese Produkte zu beurteilen, wurde eine Anzahl von Zusammensetzungen, die 100 Gew.-Teile

Polyisocyanat (polymeres MDI, SUPRASEC DNR, erhéltlich von Imperial Chemical Industries) und 1 Gew.-Teil
des Produktes umfassen, hergestellt (siehe Tabelle 16 unten).

14/18



DE 699 25490 T2 2006.05.04

TABELLE 16

Gew.-Teile
Probe Gew.-Teile
Suprasec DNR

Test 2.2 100
Vergleich 4 100
Referenz 0 100

[0083] Diese Zusammensetzungen wurden verwendet, um Nadelholzstrange mit 9% Bindemittelbeladung,
bezogen auf trockenes Holz, zu binden. Platten von 12 x 450 x 450 mm und einer Dichte von 720 kg/m?® wurden
unter Verwendung der oben genannten Zusammensetzungen hergestellt und enthielten ebenfalls eine Leim-
wachsemulsion (SPG 60, erhaltlich von Condea Chemie) mit 1% Beladung (festes Wachs), bezogen auf tro-
ckenes Holz. Der Vorpress-Feuchtigkeitsgehalt war 10% und die Presstemperatur 170°C. Die folgenden Ei-
genschaften wurden unter Verwendung der oben aufgelisteten Bindemittelzusammensetzungen erhalten.

TABELLE 17
Reinheit (Einheit) |Test|Vergleich|Referenz
Interne Bindung (IB)
1154 1235 1349
(kPa)
2h sieden IB (V100)
318 534 526
(kPa)
Anschwelldicke (%) 12.4 13.8 11

[0084] Die durchschnittlichen Standardabweichungen waren 200 kPa fir 1B, 80 kPa fiir V100 IB und 2% flr
die Anschwelldicke.

BEISPIEL 7

[0085] Platten wurden ebenfalls unter Verwendung von Produkt A und Ethylacetacetat in unterschiedlichen
Verhaltnissen (Tabelle 18) hergestellt, um die Trennleistung der Polyisocyanatzusammensetzungen zusam-
men mit einem externen Spray eines Polyolefintrennmittels (Rubilon™ 603, erhaltlich von Imperial Chemical
Industries) zu bestimmen. Fir das Experiment wurde die Konzentration des Wachses in der Trennmittelemul-
sion durch Hinzufigen von Wasser angepasst. Um die Art des Fehlers zu reproduzieren, wurde das Aufspru-
hen des Trennmittels ab der siebten Wiederholung beendet. Man nimmt an, dass eine Trennrate (siehe unten)
von 3 einen katastrophalen Fehler unter Anlagebedingungen verursachen wird. Die Ergebnisse sind in unten
Tabelle 19 zusammengefasst.
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TABELLE 18
Probe Produkt AjEthylacetacetat|Trennmittel
Gew.-% Gew.-% Gew.-%
Al 0.22 0.18 0.5
A2 0.22 0.18 1.22
A3 0.22 0.18 3
A4 0.5 0.4 0.5
A5 0.5 0.4 1.22
A6 0.5 0.4 3
Referenz 0 0 3
TABELLE 19
Probe Al | A2 | A3 | A4 | A5 |A6|Referenz
Anzahl der Wiederholungen Trennrate
1 4 14.514.5] 5 515 4
2 4.5| 5 4 5 515 4.5
3 4 14.5[4.5| 5 515 4.5
4 4.5 5 5 [4.5{4.5] 5 4.5
5 4.5 5 5 5 5 |5 5
) 4 5 |4.5(4.5| 5 | 4 4.5
7 4.5{ 5 5 5 515 4.5
8 4 (4.5(4.5( 5 5 |5 4.5
9 4.5(4.5(4.5(4.5| 5 | 5 4
10 4.5] 4 14.5] 4 5 |5 3

[0086] Die Trennrate wird ein Wert von 1 bis 5 mit der folgenden Bedeutung angegeben:

vollstdndiges Zusammenkleben, Platte kann nicht ohne Zerstérung der Platte entfernt werden
Festkleben mit Holzdefekt gréRer als 50%
Festkleben mit Holzdefekt kleiner als 25%, aber héher als 50%
Festkleben mit Holzdefekt kleiner als 5%. Eine geringe Kraft wird benétigt, um die Platte zu entfernen.
5 Festkleben ohne Holzdefekt, hdngende Platte. Keine Anstrengung wird bendtigt, um die Platte zu ent-
fernen.
5 Perfekte Trennung, die Platte 16st sich spontan

AR ON-

[0087] Die Ergebnisse von Tabelle 19 zeigen, dass eine Menge von Produkt A von 0.5 Gew.-Teilen, bezogen
auf das Isocyanat, bis zu 10 mal eine Verdinnung der Trennmittelemulsion erlaubt.

Patentanspriiche
1. Eine Polyisocyanatzusammensetzung, die eine Titan-, Zirkon- oder Hafniumzusammensetzung um-

fasst, die ein Komplex von wenigstens einem Metall, das aus der Gruppe, die aus Titan, Zirkonium und Hafni-
um besteht, ausgewahlt wird, und einem Acetacetatester ist, wobei das molare Verhaltnis von Ti, Zr oder Hf
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zum Acetacetatester im Bereich von 1:2.5 bis 1:10 ist und wobei der Acetacetatester ein Ester eines Alkohols
mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen ist.

2. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf Anspruch 1, bei der der Komplex ein Titankomplex mit ei-
nem molaren Verhaltnis von Titan zum Acetacetatester im Bereich von 1:2.5 bis 1:8 ist.

3. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemal Anspruch 2, bei der das molare Verhaltnis von Ti zum
Acetacetatester im Bereich von 1:3 bis 1:6 ist.

4. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf Anspruch 1, bei der der Komplex ein Zirkoniumkomplex
oder ein Hafniumkomplex mit einem molaren Verhaltnis von Zr oder Hf zum Acetacetatester im Bereich von
1:4.5 bis 1:10 ist.

5. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf Anspruch 4, bei der das molare Verhaltnis von Zr oder Hf
zum Acetacetatester im Bereich von 1:4.5 bis 1:8 ist.

6. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemal einem der vorangegangenen Anspriche, bei der der Ace-
tacetatester Ethylacetacetat ist.

7. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaR einem der vorangegangenen Anspriiche, bei der der
Komplex aus Titan-, Zirkonium- oder Hafniumalkoxid mit der allgemeinen Formel M(OR),, bei der M Ti, Zr oder
Hf ist und R ein substituiertes oder unsubstituiertes, cyclisches oder lineares, Alkyl, Alkenyl, Aryl oder eine Al-
kyl-Arylgruppe ist, hergestellt worden ist.

8. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemafl Anspruch 7, bei der R bis zu 6 Kohlenstoffatome enthalt.

9. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf einem der Anspriiche 1 bis 6, bei der der Komplex aus
einem kondensierten Titan-, Zirkonium- oder Hafniumalkoxid mit der allgemeinen Formel RO[M(OR),0O],R, bei
der M Ti, Zr oder Hf ist, X eine ganze Zahl ist und R ein substituiertes oder unsubstituiertes, cyclisches oder
lineares Alkyl, Alkenyl, Aryl oder eine Alkyl-Arylgruppe ist, hergestellt worden ist.

10. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemal Anspruch 9, bei der der durchschnittliche Wert von X im
Bereich von 2 bis 16 liegt.

11. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf einem der vorangegangenen Anspriche, bei der der
Komplex aus einem Alkoxid oder kondensiertem Alkoxid hergestellt wird und verdrangter Alkohol entfernt wird.

12. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf einem der vorangegangenen Anspriche, bei der der
Komplex in einer Menge im Bereich von 0.01 bis 20 Gew.-%, bezogen auf das Polyisocyanat, vorliegt.

13. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf Anspruch 12, bei der die Menge des Komplexes im Be-
reich von 0.2 bis 7 Gew.-%, bezogen auf das Polyisocyanat, liegt.

14. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf einem der vorangegangenen Anspriiche, bei der das
Polyisocyanat Diphenylmethandiisocyanat oder eine Mischung von methylenverbriickten Polyphenylpolyiso-
cyanaten ist.

15. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf einem der vorangegangenen Anspriiche, die zusatzlich
ein Trennmittel umfasst.

16. Eine Polyisocyanatzusammensetzung geman Anspruch 15, bei der der Komplex in einer Menge im Be-
reich von 0.2 bis 4 Gew.-%, bezogen auf das Polyisocyanat, vorliegt, und das Trennmittel in einer Menge im
Bereich von 0.2 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das Polyisocyanat, vorliegt.

17. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf Anspruch 15 oder 16, bei der das Trennmittel ein Poly-
siloxan, eine gesattigte Fettsaure, eine ungesattigte Fettsaure, ein Fettsdureamid, ein Fettsaureester oder ein
Polyolefinwachs ist.

18. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf einem der Ansprliche 15 bis 17, bei der das Trennmittel
ein oxidiertes Polyethylenwachs oder ein oxidiertes Polypropylenwachs ist.
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19. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemaf einem der vorangegangenen Anspriiche, die zusatzlich
ein Verdunnungsmittel umfasst.

20. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemal Anspruch 19, bei der das Verdiinnungsmittel ein Phtha-
lat, ein aliphatisches Carboxylat, ein Fettsdureester, Leinsamendl oder Sojabohnendl ist.

21. Eine Polyisocyanatzusammensetzung gemafl Anspruch 20, bei der das Verdinnungsmittel in einer
Menge im Bereich von 1 bis 40 Gew.-Teilen pro 100 Gew.-Teilen des Polyisocyanats vorliegt.

22. Ein Verfahren zum Binden eines Lignocellulosematerials, das die Schritte umfasst:
(a) In-Kontakt-Bringen des Lignocellulosematerials mit einer Polyisocyanatzusammensetzung, die eine Titan-,
Zirkon- oder Hafniumzusammensetzung, welche ein Komplex von wenigstens einem Metall, das aus der Grup-
pe, die aus Titan, Zirkonium und Hafnium besteht, ausgewahlt wird, und einem Acetacetatester umfasst, wobei
das molare Verhaltnis von Ti, Zr oder Hf zum Acetacetatester im Bereich von 1:2.5 bis 1:10 liegt und der Ace-
tacetatester ein Ester eines Alkohols mit 1 bis 6 Kohlenstoffatome ist und
(b) anschlieliendes Abbindenlassen des Materials.

23. Ein Verfahren gemaf Anspruch 22, bei dem die Polyisocyanatzusammensetzung mit dem Lignocellu-
losematerial in Kontakt gebracht wird und die dabei gebildete Kombination zwischen zwei Metallplatten bei ei-
ner Temperatur im Bereich von 150°C bis 250°C und einem spezifischen Druck im Bereich von 2 bis 6 MPa
heillgepresst wird.

24. Ein Verfahren gemaf Anspruch 22 oder 23, bei dem die Polyisocyanatzusammensetzung in einer sol-
chen Menge verwendet wird, um ein Gewichtsverhaltnis des Polyisocyanats zum Lignocellulosematerial im
Bereich von 0.1:99.9 bis 20:80 zu ergeben.

25. Ein Verfahren gemaR einem der Anspriiche 22 bis 24, bei dem ein Trennmittel auf die Oberflache des
mit Lignocellulosematerial behandelten Polyisocyanats oder auf die Oberflache der Pressmetallplatte vor dem
HeiBpressen der Kombination aufgetragen wird.

26. Ein Verfahren gemal Anspruch 25, bei dem das Trennmittel eine wassrige Emulsion eines Polyolefin-
wachses oder einer Mischung von Polyolefinwachsen ist.

27. Ein Verfahren gemaf Anspruch 26, bei dem das Polyolefinwachs ein oxidiertes Polyethylenwachs oder
ein oxidiertes Polypropylenwachs ist.

28. Ein Verfahren gemaR Anspruch 26 oder 27, bei dem die Emulsion des Polyolefinwachses einen Ge-
samtfeststoffgehalt von 0.2 bis 10 Gew.-% hat.

29. Ein Verfahren gemaf einem der Anspriche 25 bis 28, bei dem das Trennmittel ein Polyolefinwachs ist
und in einer Menge, die ausreicht, um eine Bedeckung von 0.01 bis 1 mg Polyolefinwachs pro cm? des Ligno-
cellulosematerials oder der Pressmetalloberflache bereitzustellen, aufgetragen wird.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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