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(§7) Abstract

Polyol formulations containing 40 to 80 % wt. tertiary-amino-group containing polyether polyols with an OH number from 300 to
500, preferably 350 to 420, obtainable by the addition of solely propylene oxide with o-toluylene diamine, containing cyclopentane and/or
n and/or i-pentane and/or hydrofiuoroalkane as expanding agents, are used for the production of hard polyurethane foams by reaction with
organic polyisocyanates, possibly other compounds with at least two hydrogen atoms reactive to isocyamates, possibly in the presence of
water and other porior are expanding agents and the usual auxiliaries and additives.

(57) Zusammenfassung

Polyolformulierungen, enthalted 40 bis 80 Gew.-% von tertidren Aminogruppen aufweisenden Polyetherpolyolen einer OH-Zahl von
300 bis 500, vorzugsweise 350 bis 420, erhaltlich durch Anlagerung von ausschlieBlich Propylenoxid an o-Toluylendiamin, die Cyclopentan
und/oder n- und/oder i-Pentan und/oder Hydrofluoralkane als Treibmittel enthalten, werden zur Herstellung von harten Polyurethan-
Schaumstoffen durch Umsetzung mit organischen Polyisocyanaten, gegebenenfalls weiteren Verbindungen mit mindestens zwei gegeniiber
Isocyanaten reaktiven Wasserstoffatomen, gegebenenfalls in Gegenwart von Wasser und weiteren an sich bekannten Treibmitteln sowie
itblichen Hilfs- und Zusatzstoffen verwendet.
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Neue Polyvetherpolyole, Polyolformulierung enthaltend diese Polyetherpolyole
und deren Verwendung zur Herstellung von harten Polyurethanschaumstoffen

Es ist bekannt, PUR-Hartschaumstoffe unter Verwendung von leichtflichtigen
Alkanen und Hydro-Fluor-Alkanen als Treibmittel herzustellen. Hierbei ist man
ublicherweise in der Auswahl der Polyole durch die geringe Loslichkeit genannter
Treibmittel in den meisten handelsiiblichen Polyolen sowie Polyolmischungen
eingeschriankt. Zwar gibt es einige Polyoltypen mit guter Loslichkeit; hier sind
insbesondere zu nennen Trimethylolpropan- sowie Ethylendiamin-gestartete
Polyether. Bei Trimethylolpropanethern wirkt sich die niedrige Funktionalitit
nachteilig auf die Formverweilzeit (Aushirtung der erhaltenen Schaumstoffe) aus,
wihrend man bei hoheren Konzentrationen an Ethylendiamin-gestarteten
Polyethern eine zu hohe Eigenaktivitit der Schaumstofformulierung erhait.

Es wurde nun gefunden, daB auf o-Toluylendiamin gestartete Propylenoxid-
Polyether einerseits Schaumstoffe mit zufriedenstellender Aushirtung ergeben und
andererseits auch eine ausreichend niedrige Eigenaktivitit besitzen, so daB sie in
ausreichender Konzentration der Formulierung zugesetzt werden kénnen, wie sie
fur die Loslichkeit von Alkanen und Hydro-Fluor-Alkanen notwendig ist.

Es hat sich auch gezeigt, daB die o-Toluylendiamin-gestarteten Polyether sich
durch eine relativ niedrige Viskositdt auszeichnen. Bei den Arbeiten an diesen
Polyethern wurde weiterhin festgestellt, da8 man relativ niedrig-viskose Polyole
erhalten kann, wenn man das Toluylendiamin zunichst mit 3 Mol Propylenoxid
umsetzt und anschlieBend nach Zugabe eines alkalischen Katalysators sowie
weiteren Mengen an Propylenoxid die gewiinschte OH-Zahl einstellt.

Man erhilt so Polyole, welche harmonisch abgestimmt sind in Loslichkeit
gegeniuber den erﬁndungsgemﬁﬁ zu verwendenden Treibmitteln, Viskositit,
Eigenaktivitat, Einflu auf das FlieBverhalten der harten Schaumstoffe bzw. einer
kurzen Formverweilzeit. '

Gegenstand der Erfindung sind tert. Aminogruppen aufweisende Polyetherpolyole
einer OH-Zahl von 300 bis 500, vorzugsweise 350 bis 420, erhaltlich durch

Anlagerung von ausschlieBlich Propylenoxid an o-Toluylendiamin,
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ein Verfahren zur Herstellung von derartigen Polyetherpolyolen, dadurch
gekennzeichnet, daff o-Toluylendiamin zunichst mit 3 Mol Propylenoxid und
anschlieBend nach Zugabe eines Alkali-Katalysators mit weiteren Mengen an

Propylenoxid umgesetzt wird, bis eine OH-Zahl von 300 bis 500, vorzugsweise
350 bis 420, erreicht worden ist, und

eine Polyolformulierung fiir Polyurethan-Hartschaumstoffe, enthaltend 40 bis 80
Gew.-% der obengenannten tert. Aminogruppen aufweisenden Polyetherpolyole.

Bevorzugt ist

eine oben genannte Polyolformulierung, enthaltend zusitzlich Sucrose-
polyetherpolyole einer OH-Zahl von 350 bis 500 bzw. enthaltend zusitzlich

eine Mischung aus Sucrosepolyetherpolyolen einer OH-Zahl von 350 bis
500 und Phthalséaureesterpolyolen,

- die obengenannte Polyolformulierung, enthaltend Cyclopentan als
Treibmittel,

- die obengenannte Polyolformulierung, enthaltend n- und/oder i-Pentan als
Treibmittel und

- die obengenannte Polyolformulierung, enthaltend Hydrofluoralkane wie

1,1,1,4,4 4-Hexafluorbutan und/oder 1,1,1,3,3-Pentafluorpropan als Treib-
mittel.

Die Erfindung betrifft auch die Verwendung der obengenannten Polyolformulie-
rungen zur Herstellung von harten Polyurethan-Schaumstoffen durch Umsetzung
mit organischen Polyisocyanaten, gegebenenfalls weiteren Verbindungen mit min-
destens zwei gegeniiber Isocyanaten reaktiven Wasserstoffatomen, gegebenenfalls
in Gegenwart von Wasser und weiteren an sich bekannten Treibmitteln sowie
iblichen Hilfs- und Zusatzstoffen.

Fir die Herstellung von harten Polyurethanschaumstoffen werden erfindungsgemaf
verwendet:
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die obengenannten tert. Aminogruppen aufweisenden Polyetherpolyole
einer OH-Zahl von 300 bis 500, vorzugsweise 350 bis 420, erhltlich durch
Anlagerung von ausschlieBlich Propylenoxid an o-Toluylendiamin. Ihre
Herstellung erfolgt zB. so, daB8 o-Toluylendiamin zunichst mit 3 Mol
Propylenoxid und anschlieBend nach Zugabe eines Alkali-Katalysators mit
weiteren Mengen an Propylenoxid umgesetzt wird, bis eine OH-Zahl von
300 bis 500, vorzugsweise 350 bis 420, erreicht worden ist. Fir die
Herstellung von harten Polyurethanschaumstoffen werden sie in der Regel
als Polyolformulierung, in der sie in der Regel zu 40 bis 80 Gew.-% ent-
halten sind, eingesetzt.

Die Polyolformulierungen enthalten oft zusitzlich Sucrosepolyetherpolyole
einer OH-Zahl von 350 bis 500 und/oder Phthalsaureesterpolyole.

Die Polyolformulierungen enthalten ferner Cyclopentan und/oder n-
und/oder i-Pentan und/oder Hydrofluoralkane wie 1,1,1,4,4,4-
Hexafluorbutan und/oder 1,1,1,3,3-Pentafluorpropan als Treibmittel. Anteil-
miBig (bis zu 40 Gew.-%) konnen in der Polyolformulierung auch andere
Verbindungen mit mindestens zwei gegeniiber Isocyanaten reaktiven
Wasserstoffatomen und einem Molekulargewicht von 62 bis 10.000,
vorzugsweise Polyole wie die an sich bekannten Polyether und Polyester,
sowie Kettenverlingerungs- und Vernetzungsmittel (vergl. DE-OS

2 832 253, Seiten 11 bis 20) mitverwendet werden.

Ausgangskomponenten fiir die Herstellung der harten Polyurethanschaum-
stoffe sind ferner

Aliphatische, cycloaliphatische, araliphatische, aromatische und hetero-
cyclische Polyisocyanate, wie sie zB. von W. Siefken in Justus Liebigs
Annalen der Chemie, 562 Seiten 75 bis 136, beschrieben werden,
beispielsweise solche der Formel,

Q(NCO), ,
in der

n 2 bis 4, vorzugsweise 2 bis 3, und
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Q einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 2 bis 18, vorzugs-
weise 6 bis 10 C-Atomen, einen cycloaliphatischen Kohienwasser-
stoffrest mit 4 bis 15, vorzugsweise 5 bis 10 C-Atomen, einen aro-
matischen Kohlenwasserstoffrest mit 6 bis 15, vorzugsweise 6 bis
13 C-Atomen oder einen araliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit
8 bis 15, vorzugsweise 8 bis 13 C-Atomen bedeuten,

zB. solche Polyisocyanate, wie sie in der DE-OS 2 832 253, Seiten 10 bis
11, beschrieben werden.

Besonders bevorzugt werden in der Regel die technisch leicht zuganglichen
Polyisocyanate, zB. das 2,4- und 2,6-Toluylendiisocyanat sowie beliebige
Gemische dieser Isomeren ("TDI"), Polyphenylpolymethylenpolyisocyanate,
wie sie durch Anilin-Formaldehyd-Kondensation und anschlieende
Phosgenierung hergestelit werden ("rohes MDI") und Carbodiimidgruppen,
Urethangruppen, Allophanatgruppen, Isocyanuratgruppen, Harnstoffgruppen
oder Biuretgruppen aufweisende Polyisocyanate ("modifizierte Polyiso-
cyanate"), insbesondere solche modifizierten Polyisocyanate, die sich vom
2,4- und/oder 2,6-Toluylendiisocyanat bzw. vom 4,4'-und/oder 2,4'-Di-
phenylmethandiisocyanat ableiten.

Als Treibmittel werden n- und/oder 1-Pentan und/oder Cyclopentan
und/oder Hydrofluoralkane wie 1,1,1.4.4,4-Hexafluorbutan und/oder
1,1,1,3,3-Pentafluorpropan verwendet.

Als zusitzliche Treibmittel konnen Wasser und/oder andere leicht fliichtige
organische Verbindungen mitverwendet werden.

Gegebenenfalls mitverwendet werden weitere an sich bekannte Hilfs- und

Zusatzstoffe, wie Katalysatoren, Emulgatoren, Flammschutzmittel und
Schaumstabilisatoren.

Als Emulgatoren sind solche auf Basis alkoxilierter Fettsduren und hoherer
Alkohole bevorzugt. Als Schaumstabilisatoren kommen vor allem
Polyethersiloxane, speziell wasserlosliche Vertreter, in Frage. Diese
Verbindungen sind im allgemeinen so aufgebaut, da8 ein Copolymerisat

aus Ethylenoxid und Propylenoxid mit einem Polydimethylsiloxanrest ver-
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bunden ist. Derartige Schaumstabilisatoren sind z.B. in den US-PS
2 834 748, 2 917 480 und 3 629 308 beschrieben. Die aus der
Polyurethanchemie an sich bekannten Katalysatoren wie tert.-Amine
und/oder metallorganische Verbindungen konnen mitverwendet werden.

Als Flammschutzmittel sei beispielsweise Trikresylphosphat genannt.

Auch Reaktionsverzogerer, zB. sauer reagierende Stoffe wie Salzsiure
oder organische Saurehalogenide, ferner Zellregler der an sich bekannten
Art wie Paraffine oder Fettalkohole oder Dimethylpolysiloxane sowie
Pigmente oder Farbstoffe, ferner Stabilisatoren gegen Alterungs- und
Witterungseinfliisse, Weichmacher und fungistatisch und bakteriostatisch
wirkende Substanzen sowie Fillstoffe wie Bariumsulfat, Kieselgur, Ruf3
oder Schlammkreide, kénnen mitverwendet werden.

Weitere Beispiele von gegebenenfalls erfindungsgemiB mitzuverwendenden
oberflachenaktiven Zusatzstoffen und Schaumstabilisatoren sowie
Zellreglern, Reaktionsverzégerern, Stabilisatoren, flammhemmenden Sub-
stanzen, Weichmachern, Farbstoffen und Fiilistoffen sowie fungistatisch
und bakteriostatisch wirksamen Substanzen sowie Einzelheiten uber Ver-
wendungs- und Wirkungsweise dieser Zusatzmittel sind im Kunststoff-
Handbuch, Band VII, herausgegeben von Vieweg und Hochtlen, Carl-
Hanser-Verlag, Munchen 1966, z.B. auf den Seiten 103 bis 113,
beschrieben.

Durchfithrung der Erfindung:

Die Reaktionskomponenten werden erfindungsgemif3 nach dem an sich bekannten
Einstufenverfahren, dem Prepolymerverfahren oder dem Semiprepolymerverfahren
25 zur Umsetzung gebracht, wobei man sich oft maschineller Einrichtungen bedient,
z.B. solche, die in der US-PS 2 764 565 beschrieben werden. Einzelheiten uber
Verarbeitungseinrichtungen, die auch erfindungsgemiB in Frage kommen, werden
im Kunststoff-Handbuch, Band VII, herausgegeben von Vieweg und Héchtlen,
Carl-Hanser-Verlag, Minchen 1966, z B. auf den Seiten 121 bis 205 beschrieben.

30 Erfindungsgemal wird in der Regel im Kennzahlbereich von 100 bis 300,
vorzugsweise 100 bis 130 gearbeitet.
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Bei der Schaumstoftherstellung kann erfindungsgemaB die Verschiaumung auch in
geschlossenen Formen durchgefithrt werden. Dabei wird das Reaktionsgemisch in

eine Form eingetragen. Als Formmaterial kommt Metall, zB. Aluminium, oder
Kunststoff, z.B. Epoxidharz, in Frage.

In der Form schaumt das schaumfihige Reaktionsgemisch auf und bildet den
Formkoérper. Die Formverschaumung kann dabei so durchgefiihrt werden, daf3 das
Formteil an seiner Oberflache Zellstruktur aufweist. Sie kann aber auch so
durchgefiihrt werden, da3 das Formteil eine kompakte Haut und einen zelligen
Kern aufweist. ErfindungsgemidB kann man in diesem Zusammenhang so
vorgehen, daB3 man in die Form so viel schaumfahiges Reaktionsgemisch eintrigt,
daf} der gebildete Schaumstoff die Form gerade ausfiillt. Man kann aber auch so
arbeiten, daB man mehr schiaumfihiges Reaktionsgemisch in die Form eintrigt, als
zur Ausfillung des Forminneren mit Schaumstoff notwendig ist. Im letztgenannten

Fall wird somit unter "overcharging" gearbeitet; eine derartige Verfahrensweise ist
z.B. aus den US-PS 3 178 490 und 3 182 104 bekannt.

Bei der Formverschaumung werden vielfach an sich bekannte "duBere
Trennmittel", wie Siliconole, mitverwendet. Man kann aber auch sogenannte
"innere Trennmittel", gegebenenfalls im Gemisch mit duBeren Trennmitteln,

verwenden, wie sie z.B. aus den DE-OS 2 121 670 und 2 307 589
bekanntgeworden sind.

Vorzugsweise werden erfindungsgemal3 Kuhl- und Kaltegerate ausgeschaumt.

Selbstverstandlich konnen aber auch Schaumstoffe durch Blockverschaumung oder

nach dem an sich bekannten Doppeltransportbandverfahren hergestellt werden.

Des weiteren finden die nach der Erfindung erhaltlichen Hartschaumstoffe zB. im

Bauwesen sowie fur die Dammung von Fernwirmerohren und Containern
Anwendung.
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Ausfiihrungsbeispiele
1. Herstellung von o-Toluylendiamin (TDA)/Propylenoxid-polyethern
Beispiel A

In einem fir Umsetzungen mit Alkylenoxiden geeigneten 100 1 Reaktor werden
19,6 kg 0-TDA, das als Nebenprodukt bei der Herstellung von TDA anfallende
Gemisch aus 2,3- und 3,4-TDA, vorgelegt und nach griindlichem Spiillen mit
Stickstoff bei 110 bis 125°C und 2 bis 3 bar Stickstoff innerhalb von 2 Stunden
27,9 kg Propylenoxid (3 Mol/Mol TDA) zudosiert. Nach 2 Stunden Nachreaktion
und Zugabe von 600 g 45 %iger walriger Kalilauge werden anschliefiend 42,5 kg
Propylenoxid zudosiert. Nach einer Nachreaktionszeit von 4 Stunden bei 110 bis
125°C wird der alkalische Polyether mit Milchsdure neutralisiert. Nach Zugabe
von 90 g Ionol werden im Vakuum geringe Mengen an leichtfliichtigen Anteilen
entfernt. Man erhalt 90 kg eines Polyethers mit folgenden analytischen Daten:

OH-Zahl (ESA) 403

OH-Zahl (PSA) 362

n 31320 mPa.s/25°C
Beispiel B

Wie in Beispiel A kommen die gleichen Mengen an TDA und Propylenoxid zum
Einsatz. Im Gegensatz zu Beispiel A wird der Ansatz jedoch nur mit 400 g
45 %iger wiBriger Kalilauge katalysiert. Neutralisiert wird der Ansatz mit Essig-
saure. Nach Aufarbeitung erhdlt man 90 kg eines Polyethers mit folgenden
analytischen Daten:

OH-Zahl (ESA) 389
OH-Zahl (PSA) 356
1 36690 mPa.s/25°C
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Beispiel C (Vergleich)

In einem 100 | Reaktor werden 19,6 kg o-TDA vorgelegt und nach grindlichem
Spiilen mit Stickstoff bei 110 bis 125°C und 2 bis 3 bar Stickstoff innerhalb von
2,5 Stunden 32,6 kg Propylenoxid (3,5 Mol/Mol TDA) zudosiert. Nach 2 Stunden
Nachreaktion und Zugabe von 400 g 45 %iger wissriger Kalilauge werden
anschlieBend 37,8 kg Propylenoxid zudosiert. Nach einer Nachreaktionszeit von 4
Stunden bei 110 bis 125°C wird der alkalische Polyether mit Milchsiure
neutralisiert. Nach Zugabe von 90 g Ionol werden im Vakuum geringe Mengen an

leichtfliichtigen Anteilen entfernt. Man erhidlt einen Polyether mit folgenden
analytischen Daten:

OH-Zah! (ESA) 398
OH-Zahl (PSA) 380
il 48750 mPa.s/25°C

Die angegebenen OH-Zahlen sind sowohl nach der Essigsdureanhydrid (ESA)-
Methode als auch nach der Phthalsiaure (PSA)-Methode bestimmt worden. Die

Differenz der Werte beider Methoden gibt den Gehalt an sekundaren NH-Gruppen
an.

I1. Herstellung von PUR-Hartschaumstoffen

(GT = Gewichtsteile)

Beispiel 1
Polyol-Komponente:

Mischung aus

60 Gew.-Teilen eines erfindungsgemaflen Polyether-Polyols der OH-Zahl (ESA)
403, hergestellt durch Polyaddition von 1,2-Propylenoxid an o-Toluylendiamin
gemal Beispiel A,

30 Gew.-Teilen eines Polyether-Polyols der Hydroxylzahl (ESA) 450, hergestellt

durch Polyaddition von 1,2-Propylenoxid an ein Gemisch aus Sucrose und
Ethylenglykol,
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10 Gew.-Teilen eines Phthalsiure-Diethylenglykolesterethers der Hydroxylzahl
(ESA) 300,

2 Gew.-Teilen Wasser,

2 Gew.-Teilen eines Schaumstabilisators auf Silikonbasis (Tegostab® B 8443),
1,2 Gew.-Teilen N,N-Dimethylcyclohexylamin.

Die Polyol-Komponente 16st 40 Gew.-Teile Cyclopentan bzw. >40 Gew.-Teile
1,1,1,4,4 4-Hexafluorbutan. '

Die Polyol-Komponente hat eine Viskositit von 2500 mPa.s bei 25°C.

Das Rumpfpolyol weist eine rechnerische Funktionalitit von 3,4 auf.

Isocyanat-Komponente:
Polymeres MDI (Roh-MDI), NCO-Gehalt 31,5 Gew.-%.

Herstellung eines PUR-Hartschaumstoffes:

100 Gew.-Teile der Polyol-Komponente und 13 Gew -Teile Cyclopentan werden
mittels eines Laborrithrers (1000 U/min) bei 20°C gemischt. 113 Gew.-Teile dieser
Mischung werden anschlieBend mit 130 Gew.-Teilen der Isocyanat-Komponente
verrihrt. Eine definierte Menge der Reaktionsmischung wird in eine Form der
Abmessungen 22 x 22 x 6 cm gegossen und zu einer verdichteten Hartschaum-
platte aufgeschaumt. Mehrere dieser Formkorper werden hergestellt und nach
unterschiedlichen Zeiten entformt (Formverweilzeitmessung siehe Fig. 1). Nach
Abkiihlung des Formkérpers wird dessen irreversible Quellung bestimmt.
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Beispiel 2 (Vergleichsbeispiel)
Polyol-Komponente:

Mischung aus

60 Gew.-Teilen eines Polyether-Polyols der OH-Zahl (ESA) 400, hergestellt durch
Polyaddition an 1,2-Propylenoxid an Sucrose

" 30 Gew.-Teilen eines Polyether-Polyols der Hydroxylzahl (ESA) 450, hergestellt

durch Polyaddition von 1,2-Propylenoxid an ein Gemisch aus Sucrose und
Ethylenglykol,

10 Gew.-Teilen eines Phthalsaure-Diethylenglykolestereethers der Hydroxylzahl
(ESA) 300,

2 Gew.-Teilen Wasser,

2 Gew.-Teilen eines Schaumstabilisators auf Silikonbasis (Tegostab® B 8443),

2.6 Gew.-Teilen N ,N-Dimethylcyclohexylamin.

Die Polyol-Komponente lost 11 Gew.-Teile Cyclopentan, bzw. 7 Gew .-Teile
1,1,1,4,4 4-Hexafluorbutan.

Die Polyol-Komponente hat eine Viskositat von 2200 mPa.s bei 25°C.
Das Rumpfpolyol weist eine rechnerische Funktionalitdt von 3,8 auf.

Versuche mit i-Pentan oder n-Pentan als Treibmittel ergaben keine ausreichende
Loslichkeit in der Polyol-Komponente.

[socyanat-Komponente:
Polymeres MDI (Roh-MDI), NCO-Gehalt 31,5 Gew.-%

Herstellung eines PUR-Hartschaumstoffes:

100 Gew .-Teile der Polyol-Komponente und 13 Gew -Teile Cyclopentan werden
mittels eines Laborrihrers (1000 U/min) bei 20°C ggmischt. 113 Gew -Teile dieser
Mischung werden anschlieBend mit 130 Gew -Teilen der Isocyanat-Komponente
verrithrt. Eine definierte Menge der Reaktionsmischung wird in eine Form der
Abmessungen 22 x 22 x 6 cm gegossen und zu einer verdichteten Hart-

schaumplatte aufgeschdaumt. Mehrere dieser Formkorper werden hergestelit und
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nach unterschiedlichen Zeiten entformt (Formverweilzeitmessung siehe Fig. 1).
Nach Auskiihlung des Formkorpers wird dessen irreversible Quellung bestimmit.

Beispiel 3 (Vergleichsbeispiel)
Polyol-Komponente:

Mischung aus

60 Gew.-Teilen eines Polyether-Polyols der OH-Zahl (ESA) 400, hergestellt durch
Polyaddition von 1,2-Propylenoxid an Trimethylolpropan, :
30 Gew.-Teilen eines Polyether-Polyols der Hydroxylzahl (ESA) 450, hergestellt
durch Polyaddition von 1,2-Propylenoxid an ein Gemisch aus Sucrose und
Ethylenglykol,

10 Gew.-Teilen eines Phthalsiure-Diethylenglykolesterethers der Hydroxylzahl
(ESA) 300,

2 Gew.-Teilen Wasser,

2 Gew.-Teilen eines Schaumstabilisators auf Silikonbasis (Tegostab® B 8443),

2,6 Gew.-Teilen N,N-Dimethylcyclohexylamin.

Die Polyol-Komponente 16st 29 Gew.-Teile Cyclopentan, bzw. 18 Gew.-Teile
1,1,1,4,4 4-Hexafluorbutan.

Die Polyol-Komponente hat eine Viskositat von 500 mPa.s bei 25°C.
Das Rumpfpolyol weist eine rechnerische Funktionalitit von 2,8 auf.

Versuche mit i-Pentan und n-Pentan als Treibmittel ergaben keine ausreichende
Loslichkeit in der Polyol-Komponente.

Isocyanat-Komponente:
Polymeres MDI (Roh-MDI), NCO-Gehalt 31,5 Gew.-%.
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Herstellung eines PUR-Hartschaumstoffes:

100 Gew.-Teile der Polyol-Komponente und 13 Gew.-Teile Cyclopentan werden
mittels eines Laborrihrers (1000 U/min) bei 20°C gemischt. 113 Gew.-Teile dieser
Mischung werden anschlieBend mit 130 Gew.-Teilen der Isocyanat-Komponente
verriihrt. Eine definierte Menge der Reaktionsmischung wird in eine Form der
Abmessungen 22 x 22 x 6 cm gegossen und zu einer verdichteten
Hartschaumplatte aufgeschaumt. Mehrere dieser Formkoérper werden hergestellt
und nach unterschiedlichen Zeiten entformt (Formverweilzeitmessung

siehe Fig. 1). Nach Auskithlung des Formkérpers wird dessen irreversible
Quellung bestimmt.

Die Resultate der Formverweilzeitmessung fiir die Beispiele 1 bis 3 (siehe Fig. 1)
zeigen folgendes Ergebnis:

Wihrend fiir die Formulierung Beispiel 1 auf Basis des erfindungsgemilen
o-Toluylendiamin-Propylenoxid-Polyethers nur geringe Quellwerte gefunden
werden, weisen die Formulierungen der Beispiele 2 und 3 deutlich hohere

Quellwerte auf.
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Tertiare Aminogruppen aufweisende Polyetherpolyole einer OH-Zahl von
300 bis 500, vorzugsweise 350 bis 420, erhaltlich durch Anlagerung von
ausschlieBlich Propylenoxid an o-Toluylendiamin.

Verfahren zur Herstellung von Polyetherpolyolen nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, daBB o-Toluylendiamin zundchst mit 3 Mol Propylenoxid
und anschlieBend nach Zugabe eines Alkali-Kataiysators mit weiteren
Mengen an Propylenoxid umgesetzt wird, bis eine OH-Zahl von 300 bis
500, vorzugsweise 350 bis 420, erreicht worden ist.

Polyolformulierung fiir Polyurethan-Hartschaumstoffe, enthaltend 40 bis

80 Gew.-% der tertidsren Aminogruppen aufweisenden Polyetherpolyole
nach Anspruch 1.

Polyolformulierung gemiB Anspruch 3, enthaltend zusitzlich Sucrosepoly-
etherpolyole einer OH-Zahl von 350 bis 500.

Polyolformulierung gemaB Anspruch 3, enthaltend zusitzlich eine

Mischung aus Sucrosepolyetherpolyolen einer OH-Zahl von 350 bis 500
und Phthalsaureesterpolyolen.

Polyolformulierung gemaB3 Anspruch 3 bis 5, enthaltend Cyclopentan als
Treibmittel.

Polyolformulierung gemiB Anspruch 3 bis S, enthaltend n- und/oder
1-Pentan als Treibmittel.

Polyolformulierung gema3 Anspruch 3 bis 5, enthaltend Hydrofluoralkane
als Treibmittel.

Polyolformulierung gemafl Anspruch 3 bis 5 und 8, enthaltend 1,1,1,4,4,4-
Hexafluorbutan und/oder 1,1,1,3,3-Pentafluorpropan als Treibmittel.
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Verwendung der Polyolformulierung gemaB Anspruch 3 bis 9 zur
Herstellung von harten Polyurethan-Schaumstoffen durch Umsetzung mit
organischen Polyisocyanaten, gegebenenfalls weiteren Verbindungen mit
mindestens zwei gegeniiber Isocyanaten reaktiven Wasserstoffatomen,
gegebenenfalls in Gegenwart von Wasser und weiteren an sich bekannten
Treibmitteln sowie ublichen Hilfs- und Zusatzstoffen.
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