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Technologie, bei Wegfall des Trocknungs- und Knetprozesses, ohne Anwendung fester Thixotropiermittel, bei Erreichen
einer hohen Voiumenzusbeute und kurzen Chargenlaufzeiten in den Mischaggregaten. Die Aufgabe besteht darin, die
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Titel der Erfindung
Verfahren zuererstellung von thixotropen Polyolkomponenten

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von thixo=
tfopen Polyolkomponenten, die sich zur Herstellung von Polyure~
thanen eignen und die beispielsweise zum Beschichten und Kleben
in'nichthorizontaler Pogition angewendet werden., Diese thixo-
tropen Polyolkomponenten und die daraus hergestellien Polyure-
thane werden angewendet, wenn beispielsweise GieBteile nach dem
VerguBl vor Erreichen des Gelzustandes in ihrer rHumlichen Lage
verindert oder wenn vergossene oder geklebie Teile noch nach-
tragllch in ihrer Lage verdndert oder justiert werden miissen.

Charakterigtik der Eekannten technischen Losungen

Es ist bekannt, daB das verbreitetste Verfahren zur Herstellung
thixotroper Polyolkomponenten im Einmischen von sogenannten Thi-
xotropiermitteln in die fliigsige Polyolkomponente besteht. Als
‘Thixotropiermittel sind eine Reihe von verschiedenen Feststoffen
bekannt, wie z., B, RuB, naBgefillte und pyrogene Kieselsduren,
gefilltes Kalziumkarbonat, gemahlens Asbestfasern, Talkum,
Montmorillonite, hydriertes Rizinus8l, Metallstearate. Fiir diege
Thixotropiermittel ist charakteristisch, daB die Teilchen einen
hohen Diepersionsgrad, eine groBSe spezifische Oberfliche eine
niedrige Schiittdichte besitzen. Daraus ergeben sich erhebliche
Nachteile bei der Herstellung thixotroper Polyolkomponenten,
Deanhixotropiermitteln haften sehr leicht grsBere Mengen Feuch-
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tigkeit an, die insbesondere bel der Herstellung von kompaktem
Polyurethan stark sivren und deshalb durch Trocknung oder Zu-
gabe von speziellen Trockenmitteln beseitigt werden miigsen.
 Pilir das Binmischen der Thixotropiermittel in die fliissige Po-
lyolkomponente sind meist spezielle ligchaggregate (EKneter)
erforderlich. Die niedrige Schiittdichte fihrt zu einer schlech~
ten Volumenausbeute und langen Chargenlaufzeiten in den Misch—
aggregaten, Weiterhin neigen diese Thixitropiermittel stark zur
 Staubbildung. Gem#B DE PS 1 260 142 und DE-OS 2 513 815 ist be-
kannt, daB durch Reaktion von Disminen, Hydrazinen und Hydra=
ziden mit Diisocyanaten in Poly#theralkoholen stabile Disper-
sionen mit erhdhter Viskositét erzeugt werden. Die Mitverwen-

- dung von geringen Mengen monofunktioneller Amine gemdl DE~OS

"2 550 796 bei diesen Verfahren ist ebenfalls bekannt. Diese
werden benutzt, um durch Kettenabbruch'das Molekulargewicht ‘
der makromolekularen Reaktionsprodukie zu steuern. Die fiir diese
Verfahren verwendeten Diamine, Hydrazine und Hydrazide sind
technisch schwer herstellbar und wegen ihrer relativ hohen
Schmelzpunkte als heife Schmelzen oder LOsungen schwer hand=~
habbar. Die so hergestellien Dispersionen sind wenig oder nicht
thixotrops. ’

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist ein Verfahren zur Hergtellung von thixo-
tropen Polyolkomponenten nach einer einfachen Technologie, bel
Wegfall deg Trockuungs~ und Knetﬁrozesses, ohne Anwendung
fester Thixotropiermittel, bei Erreichen einer hohen Volumen~-
ausbeute und kurzen Chargenlaufzeiten in den Mischaggregaten.
Diese thixotropen Polyolkomponenten sollen sich zur Herstellung
von Polyurethanen eignen. Weiterhin wird das Ziel verfolgt, das
Sedimentationsverhalten gegebenenfalls zugesetzter Fillatoffe
und die Vertriglichkeit der Polyolkomponente mit dem Polyiso-
cyanat zu verbessern.

Darlecung des Weseng der Erfindung

Der Erfindung liegt zur Erreichung des Zieles die Aufgabe zu-
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grﬁnde, die Polyolkomponente mit einem geeigneten Thixoiropierw-
mittel herzustellen. | a
ErfindungsgeméB wird die Aufgebe dadurch geliést, daB das Thixo- -
 tropiermittel aus primfren monofunktionellen Aminen oder aus
deren Gemischen und aus Polyisdcyanaten oder deren Gemischen in
der Polyolkomponente synthetisiert wird.
Nach dem erfindungsgemdBen Verfahren eignen sich als primire
monofunktionelle Amine alle aliphatischen, cycloaliphatischen
‘und aromatischen Amine, die im Molekil eine NH2~Gruppe enthal--
ten. Gemische dieser Amine sind ebenfalls einsetzbar. Bevorzugt
sind solche Arine oder Amingemische geeignet, die bei Raumtempe-
ratur im fluselgen Aggregatzustand vorliegen., Nach dem erfin-
dungsgeméfen Verfahren werden die prim&ren monofunktionellen
Amine je nach gewﬁnschtem Thixotropiergrad vorzugsweise mit o
einem Anteil von 0,5 % bis 5,0 % bezogen auf die Polyolkomponen-'
te eingesetzi, o .
Nach dem erfindungsgemiBien Verfahren eignen sich als Polyisocyw
anate alle in der Polyurethanchemie bekannten Isocyanate, die
an einem aliphatischen, cycloaliphatischen oder aromatischen
Rest zwel oder mehrere Isocyanatgruppen tragen. Gemische dieser
Polyisoéyanate sind ebenfalls einsetzbar. Bevorzugt sind jedoch
golche Polyisocyanate oder Polyisocyanatgemische, die bei Raum-
temperatur im fliissigen Aggregatzustand vorliegen. Monofunktio-
nelle Isocyanate sind fiir das erfindungsgemiéfie Verfahren nicht
geeignete Bevorzugh wird die Polyisocyanatmenge so bemessen, daB
pro NH,-Gruppe 0,8 bis 1,5 NCO-Gruppen zur Verfiigung stehen.,
Nach dem erfindungsgem&fBlen Verfahren wird die thixotrope Polyol-
komponente desweiteren aus solchen hydroxylgruppenhaltigen
Stoffen, Kettenverlingerungsmitteln, VernetZungsmittéln und Zu-
- patzstoffen, wie beispielsweise Katalysatoren, Stabilisatoren,
Losungesmittel, Weichmacher, Flammschutzmittel, PFiillstoffe, Pig-
mente, Trockenmittel und Treibmittel, hergestellt, die zur Fer-
~tigung von Polyurethanen geeignet sind, :
Das Synthetisieren des Thixotropiermittels in der Polyolkompo-
nente erfolgt nach dem erfindung gsgemdlen Verfghren durch Do-
sierung und anschlieBende Vermischung des primZren monofunk-
tionellen Amins oder dessen Gemisches mit dem Polyisocyanat
oder Polyisocyanatgemisch. Dabei 1duft die exotherme Reaktion
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selbsténdig.abb Die Zeit bis zur Entstehung der thixotropen Po-
lyolkomponente ist abhingig von der Art und Menge der Ausgangs-
gtoffe. Das Dosieren und Mischen kann sowohl diskontinuierlich,
beispielsweise in einem Rithrkessel oder Versandgebinde, als
auch kontinuierlich beispielsweise in einem Durchlaufmischer
it vorgeschalteten Dogierpumpen erfolgen. Die so erhaltenen
ihizotropen Polyolkomponenten werden in bekamnter Weise durch -
Vermischen mit den herktmmlichen Isocyanatkomponenten an thixo—
tropén Polyurethan-Reaktionsharzgemischen verarbeitet, die damn
zZU fertigen Polyurethanformstoffen aushérien,

Dle Erflndung erd an nachatehenden Ausfuhrunvsbelsplelen naher
erlautert.

Ausfithrungsbeispiel 1

Aus 537 g Rizinustl, 107 g Polyetheralkohol auf der Basis Glu-
- kose/Propylenoxid (OH-Zahl 435), 80 g Eniwisserungspaste
(Zeolith A 4 50%ig in Polyetheralkohol), 195 g Schwerspat,

15 g Eigenoxidgelb und 1 g Acetylaceton wird durch Vermischen
in einem MischgefdB8 mit einem Laborrihrwerk eine Polyolkompcnente
hergestellt. In diese werden bei laufendem Rihrwerk zuerst 25 g |
Lnilin und nach einer Minute 40 g Rohprodukt des Diphenylmethane
diisocyanates, NCOmlquivalent'135 zugegeben, Nach einer weiteren
Minute Rihrzeit wird der Mischvorgéng beendet. Etwa zwel Minuten
nach der Zugabe des Polyisocyanates beginnt die Polyolkomponente
unter leichier ErwHrmung eine kremariige, thixotrope‘Konsistenz
anzunehmen., Nach Abkiihlung der thixoiropen Polyolkomponente auf
Raumtemperatur ist diese gebrauchsfertig.

Durch Vermischen von 100 g dieser thixotropen Polyolkomponente
mit 40 g Rohprodukt des Diphenylmethandiisocyanates (NCO-Aqui-
valent 135) erh#lt man ein thixotrop eingestelltes Polyurethan-
Reaktionsharzgemisch mit einer Topfzeit von etwa 60 Minuten.

Dag Reaktionsharzgemisch ist fiir Beschichiungen von nichthori~
zontalen Flichen geeignet und ergibt nach Aushériung einen
bestindigen, zihharten Polyvrethan~Formstoff. Als Klebspachtel
angeWenaet,er21elt das Reaktionsharz bei einer Stahl/Stahl-
Verklebung eine Zugscherfestigkeit von 20 MPa,
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Vergleichsbeispiel 1.1

Es wird wie bei Ausfiihrungsbeispiel 1 verfahren, jedoch werden
statt 25 g Anilin 28,8 g W-<lethylanilin zugegeben. Nach Zugabe
des Ronproduktes des Diphenylmethandiisocyanates, NCO-Aquiva-
lent..., tritt ebenfalls leichte Erwdrmung, Jjedoch kein thixo-
troper Zustand ein, '

Vergleichsbeispiel 1.2.

Es wird wie iﬁ Ausfihrungsbeispiel 1 verfahren, jedoch werden
nach der Anilinzugabe statt 40 g Rohprodukt des Diphenylmethané
diisocyanates, 35,3 g Phenylisocyanat, NCO-Aquivalent...,
zugegeben. Es tritt ebenfalls leichte Erwdrmung ein, jedoch
kein thixotroper Zustand.

Ausfihrungsbeispiel 2

Aus 279 g Rizinusdl, 80 g Polyesteralkohol auf Basgis Trimethy-
lolpropan, Adipinsdéure, Talltlfeitsdure und Phthalséureanhydrid
(CH-Zahl 355), 50 g Chlorparaffin (Chlorgehalt 42 %), 50 g Ent=
wisserungspaste (Zeolith A 4 50%ig in Polyetheralkohol),

200 g Xylen, 200 g kalziniertes Kaolin, 50 g Eisenoxidrot,

2 g Tridthylendiamin 33%ig in Dipropylenglykol und 8 g Acetyl-
aceton wird durch Vermischen in einem MischgefdB mit einem
Laborriihrwerk eine Polyolkomponente hergestellt. In diese wer~

“den bei laufendem Rilhrwerk zuerst 15 g Cyclohexylamin und nach

einer Minute 25 g verflissigies 4,4'-Diphenylmethandiisocyanat
(WCO-Equivalent 145) zugegeben. 15 Sekunden nach der Zugabe des

© Polyisocyanates beginnt die Polyolkomponente unter leichter Er-

widrmung eine thixotrope Konsistenz anzunehmen. Zur Homogenisie~
rung wird 15 Minuten weiter geriihri. Nach Abkiihlung der thixo-
tropen Polyolkomponente auvaaumtemperatur ist diese gebrauchs-
fertig. Die Polyclkomponente begitzt folgendes Viskositdtsverw
halten in Abhéngigkéit vom Schergefdlle, das mit einem Rota=
tionsviskosimeter bei 20 °C gemessen wurde,
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Sohergefdlle (s™1) Scheinbare Viskositdt (mPas)

0,33 154 000

0,59 | | | 89 200

0,99 o - 55700
1,78 | 31 900

2,97 | | “ 19 800

5534 - | 11 500

8,91 o | 7 130

16,03 I | - 4 100

Durch Vermischen von 100 g dieser Polyolkomponente mit 50 g
eines Adduktes von einem Mol Trimethylolpropan mit drei Mol
Toluylendiisocyanat 75%ig in Athylacetat (WCO-Aquivalent 305)
erh#lt man ein gut streichfdhiges Reaktionsharzgemisch mit einer
Gebrauchsdauer von ca. 4.Stunden. Nach Trocknung und Aushértung
der mit dem Pinsel aufgetragenen Beschichiung erh&lt man einen
harten, bestdndigen, als Korrossionsschutz geeigneten Film.

fusfithrungsbeispiel 3

Aus 230 g Rizinusdl, 200 g Polyetheralkohol auf Basis Glukese/
Propylenoxid (OH-Zahl 435), 40 g Entwisserungspasie

(Zeolith A 4 50%ig in Polyetheralkohol) und 1 g Acetylaceton
vwird durch Vermischen in einem Mischgef#8 mit einem Laborrihr-
werk eine Polyolkomponente hergestellt. In diese werden bel
laufendem Rithrwerk zuerst 25 g eines Gemisches aus 15 g Anilin
und 10 g Cyclohexylamin und nach einer Minute 31 g eines Gemi-
sches aus 24 g verfliissigtem 4,4'-Diphénylmethandiisocyanat
(NCO-Lquivalent 145) wnd 9 g Toluylendiisocyanat (NCO-Aquiva~-
lent 87) zugegeben. 60 Sekunden nach der Zugabe des Polyiso-
cyanatgemisches beginnt die Pelyolkomponente unter leichter
Erwdrmung eine thixotrope Konsistenz anzunehmen. Nach Abklhlung
der thixotropen Polyclkomponente auf Rauntemperatur ist diese
gebrauchsfertig, Die Polyolkémponente besitzt folgendes Visko-
sititsverhalien in Abhingigkeit vom Schergefdlle, das mit einen
-Rotationgviskosimeter bei 20 °C gemegsen wurde.

M‘T-’-i
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Schergefdlle (3'1) Scheinbare Viskositidt (mPas)
0,33 | | 48 900
0,60 ' 39 800
1,00 32 200
1,80 ‘ . 26 300

3,00 22 600

Durch.Vérmischen von 100 g dieser Polyolkomponente mit 66 g Roh~-
produkt des Diphenyimethandiisocyanates, NCO-Aquivalent 135, |
erhdlt man ein thixoiropes Reakiionsharzgemisch mit einer Ge-
brauchsdauver von ca. 50 Minuten. Nach Aushidrtung erhdlt man

" einen harten Polyurethan-Formstoff. Als Klebharz angewendet
erzielt das Reaktionsharz bei einer Stahl/Stahl-Verklebung eine
Zugscherfestigkeit von 21 MPa,
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Erfindungsansnruch

1: Verfahren zur Herstellung von thixotropen Polyolkomponen~
ten; die aus hydroxylhaltigen Stoffen; Kettenverlingerungs—
mitteln; Vernetzungsmitteln, Zusatzstoffen und einem Thixo-
tropiermittel gefertigh werden und sich zur Herstellung von
Polyurethanen eignen; dadurch gekennzeicbnet; daB das
Thixotropiermittel aus primiren monbfuktionellen Aninen
oder aus deren Gemischen und aus Polylsocyanaten oder aus 3
deren Gemischen in der Polyolkomponente synthetisiert wird,
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