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Verfahren zur Trocknung von Schiiumen aus wiissrigen PUR-Dispersionen

Die Erfindung betrifft die Mikrowellentrocknung von Schdumen, welche bevorzugt aus wiéssrigen -

PUR-Dispersionen erhalten werden.

Bei der Beschichtung von Substraten werden zunehmend wissrige Bindemittel, insbesondere Po-

lyurethan-Dispersionen verwendet.

Polyurethan Dispersionen sind aufgrund ihrer exzellenten Verschdumbarkeit und den vorteilhaften
Eigenschaften daraus hergestellter Beschichtungen und Schiume wie guter Abriebfestigkeit,
Kratz-, Knick- und Hydrolysebestandigkeit fiir Anwendungen im Bereich Polstermébel, Arbeits-
schutz und Autoinnenausstattung besonders geeignet. So ist es mdglich in nur einem Arbeitsgang
Schaumauflagen mit vergleichsweise hoher Schichtstarke herzustellen, wie sie ansonsten nur mit

16semittelhaltigen high solids Beschichtungsmittteln méglich sind (DE 10 2004 060 139).

Da Schiaume auf Basis wissriger Polyurethan-Dispersionen aulerdem weitestgehend frei von or-
ganischen Lésemitteln und Isocyanat-Monomeren sind, kénnen sie ohne weitere Vorbehandlung

oder Aufreinigung auch fiir kosmetische und medizinische Anwendungen eingesetzt werden.

Schidume aus wissrigen PUR-Dispersionen werden typischerweise durch Aufschdumen, Auftrag
des Schaumes auf einen Triager und anschlieBende physikalische Trocknung hergestellt. Zur Be-
schleunigung der Trocknung wird liblicherweise warme Luft verwendet. Diese Technik des Trock-
nens eignet sich allerdings nur fiir Schaumstéirken von maximal 3 mm bezogen auf die zu trock-
nende feuchte Schaumlage. Bei Lagen groflerer Stirke tritt das Problem auf, dass der Schaum nur
noch oberflachlich antrocknet und Feuchtigkeit aus dem Inneren zunehmend schwerer entweichen
kann. Dies fiihrt zu einem inhomogenen und zeitlich zum teil stark verzégerten Trocknungsverhal-

ten.

Es bestand daher Bedarf an einem Verfahren zur Trocknung von Schiumen aus wassrigen PUR-
Dispersionen, welches auch bei Nass-Schaumstdrken von mehr als 3 mm in angemessener Zeit und
unter Erhalt der Schaumstruktur zu homogen, d.h., iiber den gesamten Schaumquerschnitt, ge-

trockneten Schiumen fiihrt.

Die Trocknung wissriger Lacke, insbesondere Lacke auf Basis von wissrigen Polyurethan Disper-
sionen mittels Mikrowellen-Strahlung ist beispielsweise aus EP-A 880 001, DE-A 4 121 203 oder
US 2004/0253452 bekannt. Dabei handelt es sich jedoch stets um Lackfilme mit Schichtdicken
von maximal 100 um, welche tiblicherweise blasenfrei, also ohne jegliche Art von Schaumstruktu-

ren sind.
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Es wurde nun iiberraschenderweise gefunden, dass sich Mikrowellenstrahlung auch dazu eignet,
Schiume, welche aus wiassrigen PUR-Dispersionen hergestellt sind, unter Erhalt ihrer Schaum-
struktur zu trocknen, wobei eine gleichmifige Trocknung des Schaumes iliber den gesamten

Schaumquerschnitt erzielt werden kann.

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Trocknung von wasserfeuchten Schiumen,
bevorzugt solchen, die aus wissrigen PUR-Dispersionen und gegebenenfalls weiteren Bestandtei-
len durch Aufschiumen erhéltlich sind, in dem der feuchte Schaum Mikrowellenstrahlung ausge-

setzt wird.

Trocknung im Rahmen der vorliegenden Erfindung meint die Senkung des Wassergehaltes an ei-

nem zu trocknenden Schaum.

Wasserfeucht im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindungen meint einen Wasseranteil be-
zogen auf den Gesamtschaum von wenigstens 10 Gew.-%, bevorzugt 15 bis 60 Gew.-%, besonders

bevorzugt 35 bis 60 Gew.-%.

Unter Mikrowellenstrahlung im Rahmen der Erfindung wird eine elektromagnetische Strahlung im
Wellenldngenbereich von 300 MHz bis 300 GHz verstanden. Bevorzugt sind Strahlungen in den
Frequenzbereichen 2,0 bis 3,0 GHz sowie 0,8 bis 1,5 GHz. Besonders bevorzugte Frequenzen
betragen 2,2 bis 2,6 sowie 0,85 bis 1,0 GHz. Ganz besonders bevorzugt sind die Frequenzen 2,45
GHz (£0,1 GHz) und 0,915 GHz (0,05 GHz).

Als wassrige PUR-Dispersionen, welche den zu trocknenden Schiume zugrunde liegen, eignen
sich sdmtliche dem Fachmann an sich bekannten Dispersionen von Polyurethanen und/oder Polyu-

rethan-Polyhamstoffen in wassrigen Medien.
Bevorzugt sind Polyurethan-Polyhamstoff-Dispersionen.
Bevorzugt weisen die PUR-Dispersionen Feststoffgehalte von 40 bis 63 Gew.-% auf.
Solche PUR-Dispersionen sind bevorzugt erhéltlich, in dem
A) isocyanatfunktionelle Prepolymere aus
al) aliphatischen oder cycloaliphatischen Polyisocyanaten

a2) polymeren Polyolen mit zahlenmittleren Molekulargewichten von 400 bis
8000 g/mol und OH-Funktionalititen von 1,5 bis 6,
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a3) gegebenenfalls hydroxyfunktionellen, ionischen oder potentiell ionischen und/oder

nichtionischen Hydrophilierungsmitteln,
hergestellt werden,
B) deren freie NCO-Gruppen dann ganz oder teilweise mit

bl) aminofunktionellen Verbindungen mit Molekulargewichten von 32 bis 400 g/mol

und/oder
b2) aminofunktionellen, ionischen oder potentiell ionischen Hydrophilierungsmitteln

unter Kettenverlingerung umgesetzt werden und die Prepolymere vor wihrend oder nach
Schritt B) in Wasser dispergiert werden, wobei gegebenenfalls enthaltene potentiell ionische
Gruppen durch teilweise oder vollstindige Umsetzung mit einem Neutralisationsmittel in die ioni-

sche Form iiberfiihrt werden kénnen.
Isocyanatreaktive Gruppen sind beispielsweise Amino-, Hydroxy- oder Thiolgruppen.

In al) werden typischerweise 1,6-Hexamethylendiisocyanat, Isophorondiisocyanat, die isomeren

Bis-(4,4¢-isocyanatocyclohexyl)methane sowie deren Mischungen eingesetzt.

Ebenso méglich ist die Verwendung modifizierter Diisocyanate mit Uretdion-, Isocyanurat-, Ur-
ethan-, Allophanat-, Biuret-, Iminooxadiazindion- und/oder Oxadiazintrionstruktur sowie die von
nicht-modifizierten Polyisocyanaten mit mehr als 2 NCO-Gruppen pro Molekil wie
4-Isocyanatomethyl-1,8-octandiisocyanat (Nonantriisocyanat) oder Triphenylmethan-4,4¢,4°-

triisocyanat.

Besonders bevorzugt handelt es sich bei den Verbindungen der Komponente al) um Polyisocyana-
te oder Polyisocyanatgemische der vorstehend genannten Art mit ausschlieBlich aliphatisch
und/oder cycloaliphatisch gebundenen Isocyanatgruppen und einer mittleren NCO-Funktionalitat
der Mischung von 2 bis 4, bevorzugt 2 bis 2,6 und besonders bevorzugt 2 bis 2,4.

Als Komponenten in a2) werden polymere Polyole mit zahlenmittleren Molekulargewichten von
400 bis 6000 g/mol, besonders bevorzugt von 600 bis 3000 g/mol eingesetzt. Diese weisen bevor-
zugt OH-Funktionalititen von 1,8 bis 3, besonders bevorzugt von 1,9 bis 2,1 auf.

Bei solchen polymeren Polyolen, die in der Polyurethanlacktechnologie an sich bekannt sind, han-
delt es sich um Polyesterpolyole, Polycarbonatpolyole, Polyetherpolyole, Polyacrylatpolyole, Po-
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lyesterpolycarbonatpolyole und Polyethercarbonatpoylole. Diese kdnnen in a2) einzeln oder in

beliebigen Mischungen untereinander eingesetzt werden.

Bei den eingesetzten polymeren Polyolen der vorgenannten Art handelt es sich bevorzugt um sol-
che mit aliphatischem Grundgeriist. Bevorzugt werden aliphatische Polycarbonatpolyole, Poly-

esterpolyole, Polyetherpolyole oder beliebige Mischungen daraus eingesetzt.

Bevorzugte Ausfiilhrungsformen der bevorzugt einzusetzenden PUR-Dispersionen enthalten als
Komponente a2) eine Mischung aus Polycarbonatpolyolen und Polytetramethylenglykolpolyolen,
wobei der Anteil in der Mischung von 35 bis 70 Gew.-% an Polytetramethylenglykolpolyolen und
30 bis 65 Gew.-% an Polycarbonatpolyolen betrigt, mit der Mafligabe, dass die Summe der Ge-
wichtsprozente der Polycarbonat- und Polytetramethylenglykolpolyole 100 Gew.-% ergibt.

Unter hydroxyfunktionellen, ionischen oder potentiell ionischen Hydrophilierungsmitteln a3) wer-
den samtliche Verbindungen verstanden, die mindestens eine isocyanatreaktive Hydroxylgruppe
sowie mindestens eine Funktionalitit, wie z.B. -COOY, -SO;Y, -PO(0Y), (Y beispielsweise = H',
NH,*, Metallkation), -NR,, -NR;" (R = H, Alkyl, Aryl), aufweisen, die bei Wechselwirkung mit
wissrigen Medien ein pH-Wert-abhingiges Dissoziationsgleichgewicht eingeht und auf diese Wei-

se negativ, positiv oder neutral geladen sein kann.

Geeignete ionisch oder potentiell ionisch hydrophilierende Verbindungen entsprechend der Defini-
tion der Komponente a3) sind z.B. Mono- und Dihydroxycarbonsiduren, Mono- und Dihydroxy-
sulfonsduren, sowie Mono- und Dihydroxyphosphonsduren und ihre Salze wie Dimethylol-
propionsiure, Dimethylolbuttersiure, Hydroxypivalinsiure, Apfelsiure, Zitronensiure, Glykol-
saure, Milchsédure, das propoxylierte Addukt aus 2-Butendiol und NaHSOs, z.B. beschrieben in der
DE-A 2 446 440 (Seite 5-9, Formel I-III) sowie Verbindungen, die in kationische Gruppen iber-
fiihrbare, z.B. Amin-basierende, Bausteine wie N-Methyl-diethanolamin als hydrophile Aufbau-

komponenten enthalten.

Bevorzugte ionische oder potentiell ionische Hydrophilierungsmittel der Komponente a3) sind
solche der vorstehend genannten Art, die anionisch, bevorzugt iiber Carboxy- oder Carboxylat-

und/oder Sulfonatgruppen hydrophilierend wirken.

Besonders bevorzugte ionische oder potentiell ionische Hydrophilierungsmittel sind solche, die
Carboxyl- und/oder Sulfonatgruppen als anionische oder potentiell anionische Gruppen enthalten,

wie die Salze von der Dimethylolpropionsdure oder Dimethylolbutterséue.

Geeignete nichtionisch hydrophilierende Verbindungen der Komponente a3) sind z.B. Polyoxy-

alkylenether, die mindestens eine Hydroxygruppe als isocyanatreaktive Gruppe enthalten.
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Beispiele sind die monohydroxyfunktionellen, im statistischen Mittel 5 bis 70, bevorzugt 7 bis 55
Ethylenoxideinheiten pro Molekiil aufweisenden Polyalkylenoxidpolyetheralkohole, wie sie in an
sich bekannter Weise durch Alkoxylierung geeigneter Startermolekiile zuginglich sind (z.B. in
Ullmanns Encyclopéddie der technischen Chemie, 4. Auflage, Band 19, Verlag Chemie, Weinheim
S. 31-38).

Diese sind entweder reine Polyethylenoxidether oder gemischte Polyalkylenoxidether, wobei sie
mindestens 30 mol-%, bevorzugt mindestens 40 mol-% bezogen auf alle enthaltenen Alkylen-

oxideinheiten an Ethylenoxideinheiten enthalten.

Besonders bevorzugte nichtionische Verbindungen sind monofunktionelle gemischte Poly-
alkylenoxidpolyether, die 40 bis 100 mol-% Ethylenoxid- und 0 bis 60 mol-% Propylenoxid-

einheiten aufweisen.

Geeignete Startermolekiile fiir solche nichtionischen Hydrophilierungsmittel sind geséttigte Mono-
alkohole wie Methanol, Ethanol, n-Propanol, Isopropanol, n-Butanol, Isobutanol, sec-Butanol, die
Isomeren Pentanole, Hexanole, Octanole und Nonanole, n-Decanol, n-Dodecanol, n-Tetradecanol,
n-Hexadecanol, n-Octadecanol, Cyclohexanol, die isomeren Methylcyclohexanole oder Hydroxy-
methylcyclohexan, 3-Ethyl-3-hydroxymethyloxetan oder Tetrahydrofurfurylalkohol, Diethylengly-
kol-monoalkylether, wie beispielsweise Diethylenglykolmonobutylether, ungesattigte Alkohole
wie Allylalkohol, 1,1-Dimethylallylalkohol oder Oleinalkohol, aromatische Alkohole wie Phenol,
die isomeren Kresole oder Methoxyphenole, araliphatische Alkohole wie Benzylalkohol, Anis-
alkohol oder Zimtalkohol, sekundére Monoamine wie Dimethylamin, Diethylamin, Dipropylamin,
Diisopropylamin, Dibutylamin, Bis-(2-ethylhexyl)-amin, N-Methyl- und N-Ethylcyclohexylamin
oder Dicyclohexylamin sowie heterocyclische sekundidre Amine wie Morpholin, Pyrrolidin, Pipe-
ridin oder 1H-Pyrazol. Bevorzugte Startermolekiile sind geséttigte Monoalkohole der vorstehend
genannten Art. Besonders bevorzugt werden Diethylenglykolmonobutylether oder n-Butanol als

Startermolekiile verwendet.

Fir die Alkoxylierungsreaktion geeignete Alkylenoxide sind insbesondere Ethylenoxid und Propy-
lenoxid, die in beliebiger Reihenfolge oder auch im Gemisch bei der Alkoxylierungsreaktion ein-

gesetzt werden kénnen.

Als Komponente bl) koénnen Di- oder Polyamine wie 1,2-Ethylendiamin, 1,2- und 1,3-
Diaminopropan, 1,4-Diaminobutan, 1,6-Diaminohexan, Isophorondiamin, Isomerengemisch von
2,2,4- und 2,4,4-Trimethylhexamethylendiamin, 2-Methylpentamethylendiamin, Diethylentriamin,

und 4,4-Diaminodicyclohexylmethan und/oder Dimethylethylendiamin eingesetzt werden.
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Dariiber hinaus kénnen als Komponente b1l) auch Verbindungen, die neben einer primiaren Ami-
nogruppe auch sekundire Aminogruppen oder neben einer Aminogruppe (primér oder sekundar)
auch OH-Gruppen aufweisen, eingesetzt werden. Beispiele hierfiir sind primére/sekundire Amine,
wie Diethanolamin, 3-Amino-1-Methylaminopropan, 3-Amino-1-Ethylaminopropan, 3-Amino-1-
cyclohexylaminopropan, 3-Amino-1- Methylaminobutan, Alkanolamine wie N-Aminoethyl-

ethanolamin, Ethanolamin, 3-Aminopropanol, Neopentanolamin.

Ferner konnen als Komponente bl) auch monofunktionelle Aminverbindungen eingesetzt werden,
wie beispielsweise Methylamin, Ethylamin, Propylamin, Butylamin, Octylamin, Laurylamin, Stea-
rylamin, Isononyloxypropylamin, Dimethylamin, Diethylamin, Dipropylamin, Dibutylamin, N-Me-
thylaminopropylamin, Diethyl(methyl)aminopropylamin, Morpholin, Piperidin, bzw. geeignete
substituierte Derivate davon, Amidamine aus dipriméren Aminen und Monocarbonséuren, Mono-

ketime von diprimidren Aminen, primér/tertidare Amine, wie N,N-Dimethylaminopropylamin.

Bevorzugt werden 1,2-Ethylendiamin, 1,4-Diaminobutan, Isophorondiamin und Diethylentriamin

eingesetzt.

Unter ionisch bzw. potentiell ionisch hydrophilierenden Verbindungen der Komponente b2) wer-
den simtliche Verbindungen verstanden, die mindestens eine isocyanatreaktive Amino-Gruppe
sowie mindestens eine Funktionalitit, wie z.B. -COOY, -SO,Y, -PO(0Y), (Y beispielsweise = H',
NH,', Metallkation) aufweisen, die bei Wechselwirkung mit wissrigen Medien ein pH-Wert-
abhingiges Dissoziationsgleichgewicht eingeht und auf diese Weise positiv, negativ oder neutral

geladen sein kann.

Geeignete ionisch oder potentiell ionisch hydrophilierende Verbindungen sind zum Beispiel Mo-
no- und Diaminocarbonsduren, Mono- und Diaminosulfonsiuren sowie Mono- und Diamino-
phosphonsauren und ihre Salze. Beispiele solcher ionischen bzw. potentiell ionischen Hydrophilie-
rungsmittel sind N-(2-Aminoethyl)-8-alanin, 2-(2-Amino-ethylamino)-ethansulfonsiure, Ethylen-
diamin-propyl- oder —butylsulfonsdure, 1,2- oder 1,3-Propylendiamin-3-ethylsulfonsiure, Glycin,
Alanin, Taurin, Lysin, 3,5-Diaminobenzoesiure und das Additionsprodukt von IPDI und Acryl-
sdure (EP-A 0 916 647, Beispiel 1). Weiterhin kann Cyclohexylaminopropansulfonsidure (CAPS)
aus WO-A 01/88006 als anionisches oder potentiell anionisches Hydrophilierungsmittel verwendet

werden.

Bevorzugte ionische oder potentiell ionische Hydrophilierungsmittel b2) sind solche, die Carbo-
xyl- und/oder Sulfonatgruppen als anionische oder potentiell anionische Gruppen enthalten, wie
die Salze von N-(2-Aminoethyl)-3-alanin, der 2-(2-Amino-ethylamino-)ethansulfonsiure oder des
Additionsproduktes von IPDI und Acrylsdure (EP-A 0 916 647, Beispiel 1).
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Zur Hydrophilierung wird bevorzugt eine Mischung aus anionischen bzw. potentiell anionischen

Hydrophilierungsmitteln und nichtionischen Hydrophilierungsmitteln verwendet.

Das Verhiltnis von NCO-Gruppen der Verbindungen aus Komponente al) zu NCO-reaktiven
Gruppen der Komponenten a2) bis a3) betrdgt bei der Herstellung des NCO-funktionellen Prepo-
lymers 1,2 bis 3,0, bevorzugt 1,3 bis 2,5.

Die aminofunktionellen Verbindungen in Stufe B) werden in solch einer Menge eingesetzt, dass
das Aquivalentverhiltnis von isocyanatreaktiven Aminogruppen dieser Verbindungen zu den frei-

en Isocyanatgruppen des Prepolymers 50 bis 125 %, bevorzugt zwischen 60 bis 120 % betrégt.

In einer bevorzugten Ausfilhrungsform werden anionisch und nichtionisch hydrophilierte Polyu-
rethandispersionen eingesetzt, wobei zu deren Herstellung die Komponenten al) bis a3) und b1l)
bis b2) in den folgenden Mengen eingesetzt werden, wobei sich die Einzelmengen zu 100 Gew.-%

aufaddieren:

10 bis 30 Gew.-% Komponente al),

65 bis 85 Gew.-% a2),

0,5 bis 14 Gew.-% Summe der Komponente b1)

0,1 bis 13,5 Gew.-% Summe der Komponenten a3) und b2), wobei bezogen auf die Gesamtmengen
der Komponenten al) bis a3) 0,5 bis 3,0 Gew.-% an anionischen oder potentiell anionischen

Hydrophilierungsmitteln verwendet werden.

Besonders bevorzugte Ausfithrungsformen der Polyurethan Dispersionen (I) enthalten als Kompo-
nente al) Isophorondiisocyanat und/oder 1,6-Hexamethylendiisocyanat und/oder die isomeren Bis-
(4,4‘-isocyanatocyclohexyl)methane in Kombination mit a2) einer Mischung aus Polycarbonatpo-

lyolen und Polytetramethylenglykolpolyolen.

Die Herstellung solcher Polyurethandispersionen kann in einer oder mehreren Stufe/-n in homoge-
ner oder bei mehrstufiger Umsetzung, teilweise in disperser Phase durchgefiihrt werden. Nach
vollstindig oder teilweise durchgefiihrter Polyaddition aus al) bis a3) erfolgt ein Dispergier-, E-
mulgier- oder Losungsschritt. Im Anschluss erfolgt gegebenenfalls eine weitere Polyaddition oder

Modifikation in disperser Phase.

Dabei konnen alle aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren wie z. B. Prepolymer-
Mischverfahren, Acetonverfahren oder Schmelzdispergierverfahren verwendet werden. Bevorzugt

wird nach dem Aceton-Verfahren verfahren.
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Fiir die Herstellung nach dem Aceton-Verfahren werden iiblicherweise die Bestandteile a2) bis
a3), die keine primdren oder sekundiren Aminogruppen aufweisen diirfen und die Polyiso-
cyanatkomponente al) zur Herstellung eines isocyanatfunktionellen Polyurethan-Prepolymers ganz
oder teilweise vorgelegt und gegebenenfalls mit einem mit Wasser mischbaren aber gegeniiber
Isocyanatgruppen inerten Losungsmittel verdiinnt und auf Temperaturen im Bereich von 50 bis
120°C aufgeheizt. Zur Beschleunigung der Isocyanatadditionsreaktion konnen die in der Polyu-

rethan-Chemie bekannten Katalysatoren eingesetzt werden.

Geeignete Losungsmittel sind die iiblichen aliphatischen, ketofunktionellen Losemittel wie Ace-
ton, 2-Butanon, die nicht nur zu Beginn der Herstellung, sondern gegebenenfalls in Teilen auch

spéter zugegeben werden konnen. Bevorzugt sind Aceton und 2-Butanon.

Anschlielend werden die gegebenenfalls zu Beginn der Reaktion noch nicht zugegebenen Be-

standteile von al) bis a3) zudosiert.

Die Umsetzung der Komponenten al) bis a3) zum Prepolymer erfolgt teilweise oder vollstdndig,
bevorzugt aber vollstindig. Es werden so Polyurethan-Prepolymere, die freie Isocyanatgruppen

enthalten, in Substanz oder in Lésung erhalten.

Im Anschluss wird in einem weiteren Verfahrensschritt, falls noch nicht oder nur teilweise gesche-
hen das erhaltene Prepolymer mit Hilfe von aliphatischen Ketonen wie Aceton oder 2-Butanon

geldst.

Die aminischen Komponenten bl), b2), konnen gegebenenfalls in wasser- oder 16semittelver-
diinnter Form im erfindungsgeméfBen Verfahren einzeln oder in Mischungen eingesetzt werden,

wobei grundsitzlich jede Reihenfolge der Zugabe moglich ist.

Wenn Wasser oder organische Losemittel als Verdiinnungsmittel mitverwendet werden, so betrigt
der Verdiinnungsmittelgehalt in der in B) eingesetzten Komponente zur Kettenverlingerung be-

vorzugt 30 bis 95 Gew.-%.

Die Dispergierung erfolgt bevorzugt im Anschluss an die Kettenverlangerung. Dazu wird das ge-
16ste und kettenverlangerte Polyurethanpolymer gegebenenfalls unter starker Scherung, wie z.B.
starkem Riihren, entweder in das Dispergierwasser eingetragen oder es wird umgekehrt das Disper-
gierwasser zu den kettenverlidngerte Polyurethanpolymerlésungen geriihrt. Bevorzugt wird das

Wasser in das gel6ste kettenverldangerte Polyurethanpolymer gegeben.
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Das in den Dispersionen nach dem Dispergierschritt noch enthaltene Losemittel wird tblicher-
weise anschlieBend destillativ entfernt. Eine Entfernung bereits wihrend der Dispergierung ist

ebenfalls méglich.

Der Restgehalt an organischen Losemitteln in den erfindungswesentlichen Dispersionen betragt
typischerweise weniger als 1,0 Gew.-%, bevorzugt weniger als 0,3 Gew.-% bezogen auf die ge-

samte Dispersion.

Der pH-Wert der erfindungswesentlichen Dispersionen betrégt typischerweise weniger als 9,0,

bevorzugt weniger als 8,0.

Bei der Herstellung der zu trocknenden Schiume kénnen neben den PUR-Dispersionen auch
Schaumbhilfsmittel (II), Verdicker (IIT) und sonstige Hilfs- und Zusatzstoffe (IV) mitverwendet

werden.

Als Schaumhilfsmittel (IT) sind handelsiibliche Stabilisatoren geeignet, wie wasserldsliche Fett-
siureamide, Sulfosuccinamide, Kohlenwasserstoffsulfonate, -sulfate oder Fettsiuresalze, wobei

der lipophile Rest bevorzugt 12 bis 24 Kohlenstoffatome enthélt, Alkylpolyglycoside etc.

Bevorzugte Schaumbhilfsmittel (II) sind Alkansulfonate oder —sulfate mit 12 bis 22 Kohlen-
stoffatomen im Kohlenwasserstoffrest, Alkylbenzosulfonate oder -sulfate mit 14 bis 24 Kohlen-
stoffatomen im Kohlenwasserstoffrest oder Fettsdureamide oder Fettsduresalze mit 12 bis 24 Koh-

lenstoffatomen.

Bei vorgenannten Fettsdureamiden handelt es sich vorzugsweise um Fettsdureamide von Mono-
oder Di-(C2-3-alkanol)-aminen. Fettsduresalze kénnen beispielsweise Alkalimetallsalze, Amin-

salze oder unsubstituierte Ammoniumsalze sein.

Solche Fettsidurederivate basieren typischerweise auf Fettsduren wie Laurinsdure, Myristinsdure,
Palmitinsaure, Olsdure, Stearinsiaure, Ricinolsiure, Behensiure oder Arachidinsiure, Kokosfett-

siure, Talgfettsdure, Sojafettsdure und deren Hydrierungsprodukten.

Besonders bevorzugte Schaumhilfsmittel (II) sind Natriumlaurylsulfat, Sulfosuccinamide und

Ammoniumstearate, sowie Mischungen daraus.

Verdicker (IIT) im Sinne der Erfindung sind Verbindungen, die es ermdglichen, die Viskositét der
resultierenden Mischung aus I-IV so einzustellen, dass die Erzeugung und Verarbeitung des erfin-
dungsgemiBen Schaumes begiinstigt. Als Verdicker sind handelstibliche Verdicker geeignet, wie
beispielsweise natiirliche organische Verdicker, z.B. Dextrine oder Stirke, organisch abgewandelte

Naturstoffe, z.B. Celluloseecther oder Hydroxy-ethylcellulose, organisch vollsynthetische, z.B.
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Polyacrylsauren, Polyvinylpyrrolidone, Poly(meth)acrylverbindungen oder Polyurethane (assozia-
tive Verdicker) sowie anorganische Verdicker, z.B. Betonite oder Kieselsduren. Bevorzugt werden
organisch vollsynthetische Verdicker eingesetzt. Besonders bevorzugt werden Acrylatverdicker
verwendet, die vor der Zugabe gegebenenfalls weiter mit Wasser verdiinnt werden. Bevorzugte
handelsiibliche Verdicker sind beispielsweise Mirox® AM (BGB Stockhausen GmbH, Krefeld,
Deutschland), Walocel® MT 6000 PV (Wolff Cellulosics GmbH & Co KG, Walsrode, Deutsch-
land), Rheolate® 255 (Elementies Specialities, Gent, Belgien), Collacral® VL (BASF AG, Lud-
wigshafen, Deutschland), Aristoflex® AVL (Clariant, Sulzbach, Deutschland)

Ggf. in Komponente (IV) enthaltene Hilfs- und Zusatzstoffe kdnnen z. B. oberflichenaktive Sub-
stanzen, Schleifwachse, interne Trennmittel, Fillstoffe, Farbstoffe, Pigmente, Flammschutzmittel,
Hydrolyseschutzmittel, Mikrobizide, Verlaufshilfsmittel, Antioxidantien wie 2,6-Di-tert-butyl-4-
methylphenol, UV-Absorber vom Typ 2-Hydroxyphenyl-benzotriazol oder Lichtschutzmittel vom
Typ der am Stickstoffatom substituierten oder unsubstituierten HALS-Verbindungen wie Tinuvin®
292 und Tinuvin® 770 DF (Ciba Spezialititen GmbH, Lampertheim, DE) oder andere handels-
tibliche Stabilisierungsmittel, wie sie beispielsweise in ,,Lichtschutzmittel fir Lacke” (A. Valet,
Vincentz Verlag, Hannover, 1996 und ,,Stabilization of Polymeric Materials* (H. Zweifel, Sprin-
ger Verlag, Berlin, 1997, Appendix 3, S. 181-213) beschrieben sind, oder beliebige Gemische die-

ser Verbindungen.

Ublicherweise werden bei der Schaumherstellung 80 bis 99,5 Gew.-% der PUR-Dispersion, 0 bis
10 Gew.-% der Komponente (IT), 0 bis 10 Gew.-% der Komponente (III) eingesetzt, wobei die
Mengenangaben auf die entsprechenden wasserfreien Komponenten (I) bis (III) bezogen sind und

sich die Summe der wasserfreien Einzelkomponenten zu 100 Gew.-% addiert.

Bevorzugt werden bei der Schaumherstellung 80 bis 99,5 Gew.-% der PUR-Dispersion, 0,1 bis
10 Gew.-% der Komponente (II) und 0,1 bis 10 Gew.-% der Komponente (III) eingesetzt, wobei
die Mengenangaben auf die entsprechenden wasserfreien Komponenten (I) bis (IIT) bezogen sind

und sich die Summe der wasserfreien Einzelkomponenten zu 100 Gew.-% addiert.

Die Schaumbherstellung kann durch Eintrag von Luft und/oder unter Einwirkung entsprechender
Scherenergie (z.B. mechanisches Riihren) oder durch handelsiibliche Treibmittel erfolgen. Bevor-

zugt wird der Eintrag von Luft unter Einwirkung entsprechender Scherenenergie.

Die geschiumte Zusammensetzung kann auf verschiedenste Arten und Weisen auf verschiedenste
Oberflachen oder in Formen appliziert werden wie z.B. Giellen, Rakeln, Walzen, Streichen, Sprit-

zen oder Sprithen; ebenso ist eine Formgebung durch ein Extrusionsverfahren méglich.
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Waihrend das geschdumte Material vor Trocknung eine bevorzugte Schaumdichte von 200 bis 900
g/, insbesondere bevorzugt 250 bis 600 g/l aufweist, betrdgt die Dichte der resultierenden Schau-
me nach der Trocknung vorzugsweise 50 bis 700 g/, besonders bevorzugt 200 bis 550 g/1.

Die eigentliche Trocknung erfolgt durch Einwirkung von Mikrowellenstrahlung im Rahmen der

vorstehend genannten Frequenzbereiche.

Die bei vorgenannten Frequenzen eingebrachte Leistung betrdgt bevorzugt 250 bis 6000 W, be-
sonders bevorzugt 500 bis 4000 W pro Kilogramm zu trocknenden Schaums.

Ferner ist es moglich neben der Nutzung von Mikrowellenstrahlung, auch eine Kombination aus
Mikrowellenstrahlung und konventioneller thermischer Trocknung, durch Erwirmen des zu trock-
nenden Schaums mittels IR-Strahlung und/oder Heissluft anzuwenden. Dabei ist es unwesentlich,
ob die beiden Trocknungsarten parallel zueinander oder nacheinander eingesetzt werden. Im Falle
nacheinander abfolgender Trocknung mittels Mikrowellenstrahlung und thermischer Behandlung
ist es bevorzugt, zuerste eine Trocknung mittels Mikrowellenstrahlung durchzufiihren und an-

schliefend die thermische Behandlung durchzufiihren.

Durch das erfindungsgemife Verfahren ist es moglich Schdume bis zu einer H6he von 50 mm
homogen zu trocknen, wobei der Begriff Hohe bezogen ist auf diejenige Raumrichtung, in der der

Schaum die geringste Ausdehnung hat.

In einer bevorzugten Ausfithrungsform des Verfahrens werden flachige Schiume, wie sie mittels

Gieflverfahren hergestellt werden kdnnen, mit einer Hohe von bis zu 30 mm getrocknet.

Ebenfalls bevorzugt ist die Trocknung von Schaumstriangen, wie sie bevorzugt bei der Extrusion
erhalten werden, mit einer Hohe und Breite des Stranges von jeweils 1 bis 30 mm, bevorzugt einer

Hohe von 5 bis 30 mm und einer Breite von 1 bis 30 mm.

Ferner ist die Trocknung von Schiumen, wie sie mittels Formengief3verfahren erhalten werden
kénnen bevorzugt, wobei die Schidume jeweils bezogen auf Hohe Breite und Léinge eine Ausdeh-

nung von 1 bis 30 mm haben.

Die erfindungsgeméflen Schaume kdnnen auch in mehreren Schichten beispielsweise zur Erzeu-
gung besonders hoher Schaumauflagen, auf die verschiedensten Substrate aufgetragen werden oder

in Formen gegossen werden.

Dariiber hinaus kénnen die erfindungsgeméaflen geschiumten Zusammensetzungen auch in Kombi-
nation mit anderen Trigermaterialien wie z.B. textile Trager, Papier etc. eingesetzt werden, bei-

spielsweise durch vorheriges Auftragen (z.B. Beschichten).
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Beste Trocknungsergebnisse werden erzielt, wenn Schiume mit einer Héhe von 1 bis 30 mm, be-
vorzugt 1 bis 20 mm, wie Sie mittels Rakeln, Giessen oder Extrusion hergestellt werden kénnen

zur Trocknung eingesetzt werden.

Das erfindungsgeméifle Verfahren ermoglicht eine Reihe von neuen Applikationsformen wie Giess-
formgebung, Extrusion, gegebenenfalls mit anschlieffendem Schneiden. Besonders gute Schiumen
erhilt man auBerdem, indem der ungetrocknete Schaum in einem Puderform, z.B. Stirke oder Kie-

selsdure, gegossen werden und anschlielend in der Mikrowelle getrocknet werden.

Zur Erzeugung hoherer Schaumdicken koénnen diese auch in mehreren Schichten auf die verschie-

densten Substrate aufgefragen werden oder in Formen gegossen werden.
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Beispiele:
Sofern nicht abweichend gekennzeichnet, beziehen sich alle Prozentangaben auf das Gewicht.

Die Bestimmung der Festkorpergehalte erfolgte nach DIN-EN ISO 3251.

NCO-Gehalte wurden, wenn nicht ausdriicklich anders erwihnt, volumetrisch gemil DIN-EN
ISO 11909 bestimmt.

Verwendete Substanzen und Abkiirzungen:

Diaminosulfonat: NH,-CH,CH,-NH-CH,CH,-SO;Na (45 %ig in Wasser)

Desmophen® C2200: Polycarbonatpolyol, OH-Zahl 56 mg KOH/g, zahlenmittleres Molekular-
gewicht 2000 g/mol (Bayer MaterialScience AG, Leverkusen, DE)

PolyTHF® 2000: Polytetramethylenglykolpolyol, OH-Zahl 56 mg KOH/g, zahlenmittleres
Molekulargewicht 2000 g/mol (BASF AG, Ludwigshafen, DE)

PolyTHF® 1000: Polytetramethylenglykolpolyol, OH-Zahl 112 mg KOH/g, zahlen-
mittleres zahlenmittleres Molekulargewicht 1000 g/mol (BASF AG,
Ludwigshafen, DE)

Polyether LB 25: (monofunktioneller Polyether auf Ethylenoxid-/Propylenoxidbasis zah-
lenmittleres Molekulargewicht 2250 g/mol, OH-Zahl 25 mg KOH/g
(Bayer MaterialScience AG, Leverkusen, DE)

Stokal® STA: 30% Ammoniumstearate in Wasser, Schaumstabilisator (Bozzetto
GmbH, Krefeld, DE)

Aristoflex AVL: Dispersion of a polymeric sulfonic acid and emulsifiers in caprylic/capric

acid triglyceride (Clariant, Muttenz, Switzerland)
Loxanol K12P: Natriumlaurylsulphat (Cognis, Diisseldorf, DE)

Die Bestimmung der mittleren Teilchengréfen (angegeben ist das Zahlenmittel) der PUR-
Dispersionen erfolgte mittels Laserkorrelations-Spektroskopie (Gerat: Malvern Zetasizer 1000,

Malver Inst. Limited).
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Beispiel 1: PUR-Dispersion (Komponente I)

761,3 g Desmophen® C2200, 987,0 g PolyTHF® 2000, 375,4g PolyTHF® 1000 und 53,2 g Poly-
ether LB 25 wurden auf 70°C aufgeheizt. AnschlieBend wurde bei 70°C innerhalb von 5 min ein
Gemisch aus 237,0 g Hexamethylendiisocyanat und 313,2 g Isophorondiisocyanat zugegeben und
solange unter Riickfluss geriihrt bis der theoretische NCO-Wert erreicht war. Das fertige Prepoly-
mer wurde mit 4850 g Aceton bei 50°C geldst und anschlieBend eine Losung aus 1,8 g 25,1 g E-
thylendiamin, 61,7 g Diaminosulfonat, 116,5 g Isophorondiamin und 1030 g Wasser innerhalb von
10 min zudosiert. Die Nachriihrzeit betrug 10 min. Danach wurde durch Zugabe von 1061 g Was-
ser dispergiert. Es folgte die Entfernung des Losemittels durch Destillation im Vakuum und es

wurde eine lagerstabile Dispersion mit einem Festkérpergehalt von 60% erhalten.

Beispiel 2 bis 7: Herstellung der erfindungsgemifien Schiiume

10000 g der aus Beispiel 1 erhaltenen Dispersion (I) wurden mit 90 g Loxanol K12P (II), 150 g
Stokal STA (1), 150 g Aristoflex AVL (II) gemischt und anschlieSend durch Eintragen von Luft
mit Hilfe eines Hansamixer Top-Mix-K ((Hansa Industrie Mixer GmbH, Heiligenrode, DE) aufge-
schaumt. Die erhaltene Schaumdichte betrug 500 g/1. Der Schaum wurde in 15 cm breiten Schich-
ten von 3, 5, 8, 10, 13 und 15 mm auf ein Trennpapier (VEZ Mat, Sappi, Briissel, Belgien) aufge-
zogen. Abschlieflend wurden die so hergestellten Schdume in einer Versuchsmikrowellenanlage
MWT k/1,2-3 LK reg. der Firma EL-A Verfahrenstechnik (Heidelberg, DE) auf ein pordses Ge-
webe (Sefar Propyltex 05-1000/45mm Maschenweite, Sefar GmbH, Wasserburg, Deutschland) 5
cm oberhalb des Mikrowellenbodens gelegt und fiir 30 min bei 30 %iger Leistung (3,6 kW bei

maximaler Leistung) getrocknet.

Figur 1 zeigt, dass unabhingig von der Schichtdicke nach 30 min Gewichtskonstanz der zu trock-
nenden Schiume zu beobachten war. Der dabei eingetretene Gewichtsverlust gegeniiber dem

feuchten Schaummaterial entsprach dem aufgrund des enthaltenen Wassers zu erwartenden Wert.

Beispiel 8 bis 13: Vergleichsbeispiele

10000 g der aus Beispiel 1 erhaltenen Dispersion (I) wurden mit 90 g Loxanol K12P (II), 150 g
Stokal STA (III), 150 g Aristoflex AVL (IV) gemischt und anschlieend durch Eintragen von Luft
mit Hilfe eines Hansamixer Top-Mix-K ((Hansa Industrie Mixer GmbH, Heiligenrode, DE) aufge-
schaumt. Die erhaltene Schaumdichte betrug 500 g/1. Der Schaum wurde in 15 cm breiten Schich-
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ten von 3, 5, 8, 10, 13 und 15 mm auf ein Trennpapier (VEZ Mat, Sappi, Briissel, Belgien) aufge-
zogen. AnschlieSend wurde das Material in einem Umluftofen mit einem Temperaturprofil von 60

°C (30 min), 90 °C (30 min) und 110°C (15 min) getrocknet.

Wie aus Figur 2 zu erkennen ist, konnte nach 75 min nur bei einer Schichtdicke von 3 mm iiber-
haupt ein getrocknetes Material erhalten werden. Bei allen librigen war nach 75 min noch keine
Gewichtskonstanz bzw. das aufgrund des Wassergehalts zu erwartende Endgewicht des Trocken-
schaums erreicht worden. Unabhéngig vom Trocknungsgrad besaflen alle Schiaume eine unregel-

méafige Schaumstruktur (wie z.B. Hohlrdume und Blasen).

Beispiel 14: Erfindungsgemifles Beispiel (Extrusion)

10000 g der aus Beispiel 1 erhaltenen Dispersion (I) wurden mit 90 g Loxanol K12P (III), 150 g
Stokal STA (III), 150 g Aristoflex AVL (IV) gemischt und anschlieend durch Eintragen von Luft
mit Hilfe eines Hansamixer Top-Mix-K ((Hansa Industrie Mixer GmbH, Heiligenrode, DE) aufge-
schdumt. Die erhaltene Schaumdichte betrug 500 g/l. Danach wurde 470 Gramm der geschdumten
Paste durch einen Schlauch mit einem Durchmesser von 15 mm in Streifen auf Trennpapier (VEZ,
Mat, Sappi, Briissel, Belgien) aufgebracht und in einer Versuchsmikrowellenanlage MWT k/1,2-3
LK reg. der Firmal EL-A Verfahrenstechnologie (Heidelberg, DE) auf ein pordses Gewebe (Sefar
Propyltex 05-1000/45mm Maschenweite, Sefar GmbH, Wasserburg, Deutschland) 5 cm oberhalb
des Mikrowellenbodens gelegt und bei 30% Leistung (3,6 kW beim maximaler Leistung) fiir 30

Minuten getrocknet.

Dabei wurde ein Gewichtsverlust von 188 g (40 Gew.%) entsprechend der im Schaum urspriing-

lich enthaltenen Wassermenge gemessen. Der Schaum hatte eine feine gleichmiBige Struktur.
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Patentanspriiche:

Verfahren zur Trocknung von Schiumen, in dem der wasserfeuchte Schaum Mikrowellen-

strahlung ausgesetzt wird.

Verfahren gemif3 Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der zu trocknende wasserfeuchte

Schaum einen Wassergehalt von 15 bis 60 Gew.-% aufweist.

Verfahren gemédf3 Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, als Mikrowellenstrahlung elekt-
romagnetische Strahlung mit einer Frequenz im Bereich von 2,0 bis 3,0 GHz oder 0,8 bis 1,5

GHz verwendet wird.

Verfahren gemil3 einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass parallel, vor
oder nach der Trocknung mittels Mikrowellenstrahlung zusétzlich eine thermische Trocknung

erfolgt.

Verfahren gemil einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass der zu trocknen-
de wasserfeuchte Schaum aus wéssrigen PUR-Dispersionen und gegebenenfalls weiteren Be-

standteilen durch Aufschiaumen erhaltlich ist.

Verfahren gemifl Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei den PUR-
Dispersionen um Polyurethan- oder Polyurethan-Polyharnstoff-Dispersionen mit Festgehalten

von 40 bis 63 Gew.-% handelt.

Verfahren gemaB3 Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, dass diese PUR-Dispersionen

erhéltlich sind, in dem
A) isocyanatfunktionelle Prepolymere aus
al) aliphatischen oder cycloaliphatischen Polyisocyanaten

a2) polymeren Polyolen mit zahlenmittleren Molekulargewichten von 400 bis
8000 g/mol und OH-Funktionalititen von 1,5 bis 6,

a3) gegebenenfalls hydroxyfunktionellen, ionischen oder potentiell ionischen und/oder

nichtionischen Hydrophilierungsmitteln,
hergestellt werden,

B) deren freie NCO-Gruppen dann ganz oder teilweise mit
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bl) aminofunktionellen Verbindungen mit Molekulargewichten von 32 bis 400 g/mol

und/oder
b2) aminofunktionellen, ionischen oder potentiell ionischen Hydrophilierungsmitteln

unter Kettenverldngerung umgesetzt werden und die Prepolymere vor wihrend oder nach
5 Schritt B) in Wasser dispergiert werden, wobei gegebenenfalls enthaltene potentiell ionische
Gruppen durch teilweise oder vollstindige Umsetzung mit einem Neutralisationsmittel in die

ionische Form uberfiihrt werden konnen.

8. Verfahren gemidBl Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass bei der Herstellung der PUR-
Dispersionen als Komponente al) Isophorondiisocyanat und/oder 1,6-Hexamethy-

10 lendiisocyanat und/oder die isomeren Bis-(4,4¢-isocyanatocyclohexyl)methane in Kombination
mit a2) einer Mischung aus Polycarbonatpolyolen und Polytetramethylenglykolpolyolen einge-

setzt werden.

9. Verfahren gemil einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die wasserfeuch-
ten Schiume vor Trocknung eine Schaumdichte von 250 bis 600 g/l und nach der Trocknung
15 eine Schaumdichte von 200 bis 550 g/l haben.

10. Verfahren gemal einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei den
wasserfeuchten Schaumen um fldchige Schdume mit einer Héhe von maximal 30 mm, um
strangférmige Schiume mit einer Hohe von 5 bis 30 mm und einer Breite von 1 bis 30 mm o-
der um Formkdper mit einer Ausdehnung jeweils bezogen auf Lénge, Breite und Hohe von 1

20 bis 30 mm handelt.
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Figur 1: Gewichtsverlust iiber die Zeit wihrend Trocknung in der Mikrowelle in Abhéngigkeit
von der Schichtdicke.
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Figur 2: Gewichtsverlust iiber die Zeit wihrend Trocknung im Umluftofen in Abhangigkeit von
der Schichtdicke.
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