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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Auf-
reinigung von Polymerpolyolen durch Strippen über 
Packungskolonnen.

[0002] Aufgrund (öko-)toxikologischer Gesichts-
punkte, aber auch, um den so genannten Fogging-Ef-
fekt (Abscheiden dünner aber stark lichtbrechender 
Filme auf Innenseiten von Verscheibungen durch hit-
zebedingte Migration flüchtiger Substanzen aus ein-
gesetzten Werkstoffen) durch im Automobilinnen-
raum verbaute Kunststoffteile zu minimieren gewinnt 
auch bei der Herstellung polymergefüllter Polyether-
polyole („Polymerpolyole"; „PMPO") das gründliche 
Entfernen von flüchtigen Bestandteilen wie Restmo-
nomeren, Kettenreglern oder niedermolekularen Re-
aktionsprodukten wie Rekombinations- oder Reakti-
onsprodukten des verwendeten Polymerisationsiniti-
ators immer mehr an Bedeutung. Insbesondere für 
den europäischen Markt ist es gleichzeitig wichtig, 
dass die Polymerpolyole dabei keine zu starke Ver-
färbung (Yellowness Index < 25, Messung nach DIN 
5033, Berechnung nach DIN 6167 bzw. ASTM E 313) 
erleiden. Daher kommt keine der üblicherweise an-
gewandten Methoden wie beispielsweise der Einsatz 
von Dünnfilmverdampfern in Frage, da hier Tempera-
turen von > 160°C notwendig sind, um das ge-
wünschte Trennergebnis zu erzielen.

[0003] Aus WO 00/00531 und WO 98/52988 ist be-
kannt, dass man Polymerpolyole nach der radikali-
schen Polymerisation der zur Füllung eingesetzten 
ungesättigten Monomere und einer Nachreaktions-
zeit einem Reinigungsschritt unterwirft. Hierfür wird 
die Vakuumstrippung vorgeschlagen, wobei jedoch 
keine konkrete Verfahrensweise oder Verfahrensbe-
dingungen angegeben werden.

[0004] Die Aufreinigung und Desodorierung von Po-
lyetherpolyolen und wässrigen Polymerdispersionen 
ist im Stand der Technik jedoch gut beschrieben. Die 
dort angegebenen Verfahren wie Vakuumstrippung 
(Entspannungsverdampfung), Verdampfung in Fall-
rohrapparaten, der Einsatz von Dünnschichtver-
dampfern oder die Verwendung von Boden-, Füllkör-
per- bzw. Packungskolonnen und deren Bedingun-
gen können aber nicht unmittelbar auf Polymerpolyo-
le übertragen werden, da es sich bei den abzutren-
nenden Substanzen um grundlegend andere Verbin-
dungen handelt. Ferner weisen Polymerpolyole bei 
gleichen Betriebsbedingungen und Temperaturen bis 
zu 160°C deutlich höhere Viskositäten von bis zu 500 
mPas auf als Polyetherpolyole (bis 60 mPas) und 
wässrige Polymerdispersionen (bis 10 mPas).

[0005] Mit dem Strippen von wäßrigen Polymerdis-
persionen und -suspensionen befasst sich die Paten-
tanmeldung DE-A 198 28 183, in der die Entfernung 
von flüchtigen Bestandteilen durch chemische Deso-

dorierung, gefolgt von einer physikalischen Desodo-
rierung vorzugsweise mit Wasserdampf in Gegen-
stromkolonnen beschrieben wird. Auch in der Paten-
tanmeldung DE-A 197 16 373 wird die Entfernung 
von Monomeren und Leichtsiedern durch physikali-
sche Desodorierung beschrieben. Diese erfolgt vor-
zugsweise mit Wasserdampf auf Regen- oder Quer-
stromsiebböden, deren konstruktive Details Inhalt 
des Patents sind. Gegenstromkolonnen mit Regen- 
oder Querstromsiebböden zur Entfernung uner-
wünschter flüchtiger organischer Komponenten wer-
den auch in der DE-C 198 47 115 beschrieben. Als 
Strippmittel werden bevorzugt gasförmige Stoffe, be-
sonders bevorzugt jedoch Wasserdampf eingesetzt.

[0006] Die Patentanmeldung EP-A 0 982 341 be-
schreibt ein Verfahren zur Herstellung von Polyether-
polyolen, bei dem diese durch eine Kombination aus 
reaktiv-destillativen Schritten aufgearbeitet wird. Der 
destillative Schritt besteht aus einer Kombination von 
Normaldruck- und Vakuumkolonnen, die mit Inertgas, 
vorzugsweise Stickstoff betrieben werden.

[0007] In EP-A 0 819 712 wird ein Verfahren zur 
Herstellung von Polyurethanweichschaumstoffen be-
schrieben. Hierbei wird die Aufreinigung von Polyo-
len in einem kombinierten thermisch-destillativen 
Schritt in oberflächenvergrößernden Einrichtungen, 
ggf. unter Verwendung von Inertgas durchgeführt. 
Kennzeichnend ist, dass die Behandlung bei maxi-
mal 0,1 Gew.-% Wasser, vorzugsweise im wasser-
freien Zustand durchgeführt wird.

[0008] In EP-A 0 864 598 wird ein thermisch-destil-
lativer Behandlungsschritt für Polyetherpolyole durch 
Einsatz einer Gegenstromkolonne unter Verwendung 
eines flüssigen und/oder gasförmigen Reinigungs-
mittels mit hohem Unlöslichkeitsgrad im Polyetherpo-
lyol beschrieben. Als Reinigungsmittel werden CO2

und Stickstoff benannt.

[0009] Im US-Patent 6,060,627 wird die Entfernung 
von Nebenprodukten aus einem Polyol (propoxilier-
tem Glycerin) in einer Gegenstromkolonne mit geord-
neten Packungen beschrieben. Durch Einsatz von 
Wasserdampf oder Stickstoff als Strippmittel werden 
aus dem Polyol die Nebenprodukte Allylalkohol, Pro-
pylenglykol sowie Mono- und Di-Ether des Allylalko-
hols entfernt.

[0010] Weder eine Strippung von reinen noch von 
polymergefüllten Polyetherpolyolen in Packungsko-
lonnen mit Wasserdampf als Strippmedium ist aus 
dem Stand der Technik damit bekannt.

[0011] Aufgabe der Erfindung war es, ein Verfahren 
zur Aufreinigung von Polymerpolyolen zur Verfügung 
zu stellen, welches mit Temperaturen von < 160°C 
auskommt und eine Reduzierung von Acrylnitril, Sty-
rol sowie der Restmengen an gegebenenfalls einge-
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setztem Kettenregler und bei Verwendung von Azoi-
nitiatoren auftretenden Rekombinationsprodukten 
des Initiators von < 25 ppm Acrylnitril, < 50 ppm Sty-
rol, < 50 ppm Kettenregler und < 280 ppm Rekombi-
nationsprodukten gewährleistet. Ferner darf der Yel-
lowness-Index der so aufgereinigten Polymerpolyole 
nicht über 20 ansteigen und der Restgehalt an Was-
ser nicht über 1000 ppm liegen.

[0012] Es konnte nun gefunden werden, dass Poly-
merpolyole, die den vorstehenden Anforderungen 
gerecht werden, hergestellt werden können, wenn 
man ein Strippverfahren einsetzt, bei dem in einem 
ersten Schritt 

A) über Packungskolonnen mittels überhitztem 
Wasserdampf flüchtige Bestandteile aus dem zu 
reinigenden Polymerpolyol abgetrennt werden 
und in einem zweiten Schritt
B) das aus A) erhaltene aufgereinigte Polymerpo-
lyol gegebenenfalls wiederum über einer Pa-
ckungskolonne von noch enthaltenem Wasser be-
freit wird,

 wobei in Schritt A) zur Zuführung des aufzureinigen-
den Polymerpolyols ein Flüssigkeitsverteiler mit einer 
Tropfstellendichte von mehr als 400 Tropfstellen pro 
m2 Kolonnenquerschnitt eingesetzt wird und im Ge-
samtverfahren die Temperaturen nicht über 160°C 
liegen dürfen.

[0013] Polymerpolyole, die nach dem erfindungsge-
mäßen Verfahren aufgereinigt werden können, sind 
bevorzugt polymerisatgefüllte Polyether- oder Polyet-
terpolyole, Besonders bevorzugt polymerisatgefüllte 
Polyetherpolyole.

[0014] Solche Polymerpolyole können hergestellt 
werden, indem ein oder mehrere olefinisch ungesät-
tigte Monomere in einem Basispolyol gelöst oder dis-
pergiert werden und anschließend mittels radikali-
scher Initiatoren auspolymerisiert werden, wobei eine 
stabile Dispersion aus Polymerpartikeln im Basispo-
lyol entsteht.

[0015] Dienen Polyetherpolyole als Basispolyole, 
weisen diese bevorzugt mittlere OH-Funktionalitäten 
von 1,5 bis 8, bevorzugt 2 bis 6, besonders bevorzugt 
3 bis 6 auf.

[0016] Sie weisen typischerweise OH-Zahlen von 
15 bis 120 mg KOH/g, bevorzugt 20 bis 60 mg 
KOH/g, besonders bevorzugt 25 bis 52 mg KOH/g 
auf.

[0017] Bevorzugte Polyetherpolyole sind reine Pro-
pylenoxidpolyole und Ethylenoxid-Proplyenoxidba-
sierte Mischether, welche auch Ethylenoxid-Endblö-
cke aufweisen können.

[0018] Dabei ist es unerheblich, ob es sich um Poly-

ether handelt, welche über Basenkatalyse beispiels-
weise mit KOH oder basenfrei beispielsweise mittels 
Doopelmetallcyanid-Katalysatoren (DMC-Katalysa-
toren) hergestellt wurden.

[0019] Als olefinisch ungesättigte Monomere wer-
den bei der Herstellung der PMPO's bevorzugt Styrol 
und Acrylnitril eingesetzt.

[0020] Als Initiatoren kommen Radikalinitiatoren, 
bevorzugt Azoinitiatoren wie 2,2-Azodi(isobutyronit-
ril) oder 2,2-Azodi(2-methylbutyronitril) oder organi-
sche Peroxide wie tert-Amyl peroxy-2-ethylhexanoat 
oder tert-Butyl peroxypivalat infrage.

[0021] Bei Verwendung von Azoinitiatoren können 
im Laufe der Polymerisation so genannte Rekombi-
nationsprodukte des Initiators als Nebenprodukte 
entstehen. Dies geschieht in der Regel nach der Zer-
setzung des Initiators und Freisetzung von N2 durch 
Rekombination der beiden verbleibenden Alkylradi-
kale zu einem Dinitril.

[0022] Bei Verwendung von organischen Peroxiden 
als Initiatoren können sich im Laufe der Polymerisati-
on unter anderem organische Säuren, Alkohole, Ke-
tone oder Aldehyde bilden.

[0023] Zusätzlich können Kettenregler wie Alkohole 
oder Mercaptane und/oder Stabilisatoren oder Ma-
cromere einsetzt werden.

[0024] Die in dem erfindungsgemäßen Verfahren 
eingesetzten Polymerpolyole der vorstehend ge-
nannten Art weisen typischerweise Füllstoffgehalte 
von 10 bis 60 Gew.-%, bevorzugt, 20 bis 50 Gew.-%, 
besonders bevorzugt 25 bis 45 Gew.-% auf.

[0025] Ihre Herstellung kann kontinuierlich oder im 
semi-batch Verfahren erfolgen, wobei die Fahrweise 
ein oder mehrstufig sein kann.

[0026] Ihre dynamische Viskosität bei 25°C (gemes-
sen gemäß DIN EN ISO 3219 in einem Rotationsvis-
kosimeter mit DIN-Prüfkörper) beträgt in der Regel 1 
000 bis 8 000 mPas, bevorzugt 1 500 bis 6 500 mPas, 
besonders bevorzugt 1 800 bis 6 000 mPas.

[0027] Als Trennapparate werden im erfindungsge-
mäßen Verfahren bevorzugt Kolonnen, die im aktiven 
Abschnitt mit Stoffgrenzflächen vergrößernden, axial 
durchgehend gepackten Einbauten bestückt sind. 
Die Kolonnen können mit einem Sumpf und einem 
Abschnitt zur Tropfenabscheidung am Kolonnenkopf 
versehen sein. Die Kolonnen können weiterhin mit ei-
ner Einrichtung zur Wiederverteilung der Flüssigkeit 
sowie zur Dampfverteilung ausgerüstet sein. Der 
Durchmesser der Kolonnen und die Länge der akti-
ven Abschnitte wird üblicherweise unter Berücksich-
tigung der Flüssigkeits- und Gasbelastung, des tole-
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rierbaren Druckverlusts und der geforderten Produk-
treinheit rechnerisch oder experimentell ermittelt.

[0028] Als Einbauten können strukturierte Packun-
gen und Schüttfüllkörper, bevorzugt Packungen, be-
sonders bevorzugt Packungen mit streifenförmiger 
Lamellenstruktur verwendet werden. Die spezifische 
Oberfläche beträgt dabei typischerweise 150 bis 500 
m2/m3, bevorzugt 230 bis 450 m2/m3.

[0029] In den Kolonnen wird dabei bevorzugt ein 
Flüssigkeitsverteiler eingesetzt, der eine Tropfstel-
lendichte von 450 bis 850, besonders bevorzugt 500 
bis 700 Tropfstellen pro m2 Kolonnenquerschnitt auf-
weist.

[0030] Der im Verfahren als Strippmittel eingesetzte 
Wasserdampf ist dadurch gekennzeichnet, dass sei-
ne Betriebstemperatur bei Betriebsdruck oberhalb 
des thermodynamisch definierten Taupunkts liegt. Er 
wird daher auch als überhitzt bezeichnet.

[0031] Um die Fluidtemperatur konstant zu halten 
und die Kondensation des als Strippmittel eingesetz-
ten überhitzten Wasserdampfes zu vermeiden, wird 
der Kolonnenmantel über die gesamte Apparatelän-
ge typischerweise ausreichend gedämmt, bevorzugt 
mit einer Begleitheizung ausgeführt.

[0032] Die auf den Kolonnenquerschnitt bezogene 
Flüssigkeitsbelastung beträgt typischerweise 0,3 bis 
8 m2/h, bevorzugt 0,5 bis 6 m3/m2h, besonders bevor-
zugt 0,5 bis 3 m3/m2h.

[0033] Der Strippmittelmassenstrom beträgt bezo-
gen auf den PMPO-Massenstrom 5 bis 40 %, bevor-
zugt 10 bis 30 %, besonders bevorzugt 10 bis 20 %.

[0034] Bevorzugt wird das erfindungsgemäße Ver-
fahren derart geführt, dass wenigstens die Tempera-
tur des vorgewärmten PMPO, des überhitzten Was-
serdampfs oder des Mantels der Kolonne 100 bis 
160°C, besonders bevorzugt 110 bis 150°C, ganz be-
sonders bevorzugt 120 bis 140°C beträgt. Besonders 
bevorzugt liegen sowohl die Temperatur des vorge-
wärmten PMPO als auch die des überhitzten Was-
serdampfs und des Mantels der Kolonne innerhalb 
der vorstehend genannten Intervalle.

[0035] Der Betriebsdruck am Kolonnenkopf in Stufe 
A) beträgt dabei 10 bis 100 mbar, bevorzugt 10 bis 50 
mbar, besonders bevorzugt 20 bis 30 mbar.

[0036] Der Druck am Kopf der Kolonne in Stufe B), 
sofern diese zum Einsatz kommt, ist gegenüber dem 
der ersten Kolonne um 5 bis 50 mbar abgesenkt..

[0037] Typischerweise weisen die nach dem erfin-
dungsgemäßen Verfahren hergestellten Polymerpo-
lyole einen Restwassergehalt von ≤ 1500 ppm, be-

vorzugt ≤ 1000 ppm, besonders bevorzugt ≤ 500 ppm 
auf.

[0038] Typischerweise weisen die nach dem erfin-
dungsgemäßen Verfahren behandelten Polymerpoly-
ole einen Yellowness Index von ≤ 25, bevorzugt ≤ 20, 
besonders bevorzugt ≤ 16 gemessen nach DIN 5033 
und berechnet nach DIN 6167 bzw. ASTM E 313) auf.

[0039] Durch Einsatz des erfindungsgemäßen Ver-
fahrens ist es möglich, Polymerpolyole mit Gehalten 
an Acrylnitril von ≤ 25 ppm, Styrol von ≤ 50 ppm Sty-
rol, gegebenenfalls eingesetztem Kettenregler von ≤
50 ppm und bei Azoinitiatoren auftretendem Rekom-
binationsprodukt des Radikalstarters von ≤ 280 ppm 
zu erzeugen. Bevorzugt betragen die Restgehalte ≤
10 ppm Acrylnitril, ≤ 20 ppm Styrol, ≤ 20 ppm Ketten-
regler und ≤ 150 ppm Rekombinationsprodukt des 
Radikalstarters, besonders bevorzugt ≤ 5 ppm Acryl-
nitril, ≤ 15 ppm Styrol, ≤ 15 ppm Kettenregler und ≤
100 ppm Rekombinationsprodukt des Radikalstar-
ters.

[0040] In einer bevorzugten Ausführungsform des 
Verfahrens wird wie in Fig. 1 verfahren. Fig. 1 zeigt 
das zweistufige Aufarbeitungsverfahren mit dem 
Stripper (1) und der Entgasungskolonne (2), die bei-
de im Vakuum betrieben werden. Beide Kolonnen 
sind mit einer geordneten Packung oder Füllkörpern 
gefüllt. Am Kopf des Strippers wird das mit Neben-
produkten, Monomeren und ggf. weiteren Einsatz-
stoffen beladene Polymerpolyol (3) mittels eines 
Flüssigkeitsverteilers aufgegeben und fließt zum Ko-
lonnensumpf, wo es gereinigt abgezogen wird (4). Im 
Gegenstrom zum Polymerpolyol strömt der Stripp-
dampf zum Kolonnenkopf. Er wird dem Stripper im 
Sumpf zugeführt (5).

[0041] Der Stripper wird isotherm betrieben, wobei 
zugeführte Polymerlösung/-dispersion, Strippdampf 
und Kolonnenmantel auf der gleichen Kolonnentem-
peratur (T1) gehalten werden. Dazu wird der Kolon-
nenmantel (6) mit Dampf, wie in Fig. 1 gezeigt, einem 
Heizmedien oder elektrisch über seine gesamte Län-
ge auf einer konstanten Temperatur gehalten. Diese 
Kolonnentemperatur soll in einem Bereich liegen, in 
dem einerseits die Viskosität der Polymerlösung/-dis-
persion möglichst gering ist und andererseits das 
Produkt nicht geschädigt wird. Das Kolonnenvakuum 
(P1) wird so gewählt, dass der Wasserdampf über-
hitzt ist und somit in der Kolonne nicht kondensiert.

[0042] In der Entgasungskolonne (2) werden weite-
re Leichtsieder und das durch die Strippung einge-
schleuste Wasser abgetrennt. Dazu wird das Poly-
merpolyol (4) auf den Kopf der Entgasungskolonne 
aufgegeben und nach erfolgter Entgasung am Sumpf 
(7) abgezogen. Die Entgasungskolonne wird eben-
falls isotherm betrieben, wobei der Kolonnenmantel 
(8) wie beim Stripper mit Dampf, wie in Fig. 1 gezeigt, 
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einem Heizmedien oder elektrisch über seine gesam-
te Länge auf einer konstanten Temperatur gehalten 
wird. Die Kolonnentemperatur (T2) der Entgasungs-
kolonne sollte möglichst gleich der Kolonnentempe-
ratur des Strippers (T1) sein, doch höchstens 10° un-
ter dieser liegen. Das Vakuum der Entgasungskolon-
ne (P2) muss unter dem Vakuum des Strippers (P1) 
liegen.

[0043] Die Brüden der Entgasungskolonne (9) wer-
den durch einen Verdichter (10), am einfachsten ei-
nen Dampfstrahler wie in Fig. 1 gezeigt, auf den 
Druck des Strippers (P1) verdichtet. Anschließend 
werden die Brüden von Stripper und Entgasungsko-
lonne gemeinsam im Kondensator (11) kondensiert. 
Das Kondensat (12) kann direkt der Abwasseraufar-
beitung zugeführt werden.

[0044] Der Anteil der Leichtsieder, also Verbindun-
gen, die bei 10 bis 100 mbar, bevorzugt 10 bis 50 
mbar einen Siedepunkt von weniger als 160°C, be-
vorzugt weniger als 130°C haben, im Zulauf zum 
Stripper sollte 2 Gew.-% bezogen auf den Zulauf 
nicht überschreiten, da sonst zu viel Wasserdampf 
kondensiert und durch die Entgasung aus der Poly-
merlösung/-dispersion nicht mehr weitgehend abge-
trennt werden kann. Aus wirtschaftlichen Gründen ist 
es zweckmäßig, bei höheren Anteilen an Leichtsie-
dern z.B. eine Entspannungsstufe vor den Stripper zu 
schalten. Dann wird, wie in Fig. 2 gezeigt, die mit grö-
ßeren Mengen Lösungsmittel beladene Polymerlö-
sung/-dispersion (13) einem Entspannungsbehälter 
(14) zugeführt, wenn erforderlich über einen Flüssig-
keitsverteiler (15). Die adiabate Entspannungsver-
dampfung erfolgt infolge des mit einer Vakuumpumpe 
(23) abgesenkten Drucks (P3) und der in Strom (13) 
enthaltenen fühlbaren Wärme. Zusätzlich kann Wär-
me je nach erforderlicher Menge durch direkte Behei-
zung des Behälters (14) über aufgebrachte Heiz-
schlangen (16) und/oder Erwärmung eines Um-
pumpstromes (17) mittels eines außen liegenden 
Wärmetauschers (18) eingebracht werden. Der an 
Leichtsiedern abgereicherte Polymerpolyolstrom (19) 
wird abgezogen und der Strippkolonne (s. Fig. 1) zu-
geführt. Die bei der Entspannung anfallenden Brüden 
(20) werden in diesem Fall mit einem externen Kon-
densator (21) niedergeschlagen. Da der Destillat-
strom (22) verfahrensbedingt nur geringe Wasseran-
teile enthält, kann er nach einer Aufarbeitung wieder 
dem Prozess zugeführt werden.

Beisgiele:

[0045] Die dynamische Viskosität wurde bei der be-
treffenden Betriebstemperatur der Kolonne gemäß
DIN EN ISO 3219 in einem Rotationsviskosimeter mit 
DIN-Prüfkörper gemessen.

[0046] Zur Trennung wurden geordneten Packung 
mit streifenförmiger Lamellenstruktur und einer spe-

zifischen Oberfläche von 230 bis 450 m2/m3 (Typ 
Rombopak® 9M, Firma Kühni, Allschwil, CH) einge-
setzt.

Vergleichsbeispiel 1

[0047] 500 kg PMPO mit einer dynamischen Be-
triebsviskosität von 200 mPas, einem Yelloness-In-
dex von 8,65 und einem Anteil der Flüchtigen von 0,1 
Ma% Acrylnitril, 0,7 Ma% Isopropanol, 0,4 Ma% Sty-
rol, 0,2 Ma% Rekombinationsprodukt und 0,05 Ma% 
Wasser wurden in einer Technikumskolonne (Durch-
messer 150 mm, Füllhöhe 3 m, Füllung Rombopak®

9M) gestrippt. Der Kolonnenverteiler erzeugte mit 7 
Tropfstellen eine Berieselungsdichte von 400/m2.

[0048] Der Stripper wurde kontinuierlich bei einem 
Kopfdruck von 30 mbar betrieben. Das am Kopf der 
Kolonne zugeführte PMPO wurde auf 120°C vorge-
wärmt, der ihm entgegenströmende Wasserdampf 
auf 138°C überhitzt und der Kolonnenmantel durch 
eine elektrische Zusatzheizung auf 125°C gehalten.

[0049] Die Zulaufmenge an PMPO betrug 100 kg/h 
(Berieselungsdichte 6 m3/m2) bei einer Strippdampf-
menge von 12 kg/h. Der Druckverlust in der Kolonne 
betrug 12 mbar. Der Anteil der flüchtigen Bestandteile 
im PMPO sank dabei nach der Strippung auf 5 ppm 
Acrylnitril, 40 ppm Isopropanol, 87 ppm Styrol und 
600 ppm Rekombinationsprodukt; der Wassergehalt 
stieg dagegen auf 0,06 Ma% an. Der Yellowness-In-
dex des gestrippten Produkts betrug 8,95.

Vergleichsbeispiel 2

[0050] Bei Versuchsbedingungen wie unter Ver-
gleichsbeispiel 1, jedoch bei einem Kopfdruck von 93 
mbar, einer PMPO-Zulauftemperatur von 130°C, ei-
ner Kolonnenmanteltemperatur von 140°C und einer 
Zulaufmenge von 146 kg/h erhöhen sich gegenüber 
Vergleichsbeispiel 1 die Restmengen an Flüchtigen 
auf 15 ppm Acrylnitril, 85 ppm Isopropanol, 140 ppm 
Styrol und 1150 ppm Rekombinationsprodukt. Der 
Wassergehalt betrug ca. 0,1 Ma%. Der Yelloness-In-
dex stieg in der Strippung von 8,75 auf 9,0.

Vergleichsbeispiel 3

[0051] 2 kg PMPO mit einer dynamischen Betriebs-
viskosität von 370 mPas und einer Zusammenset-
zung von 0,1 Ma% Acrylnitril, 0,7 Ma% Isopropanol, 
0,4 Ma% Styrol und 0,2 Ma% Rekombinationspro-
dukt wurden in einem 2,5 1 Glasreaktor auf 130°C 
aufgeheizt und anschließend für 90 Minuten bei die-
ser Temperatur und einem Druck von 30 mbar ausge-
heizt. Der Anteil der flüchtigen Bestandteilen im 
PMPO sank dabei auf 40 ppm Acrylnitril, 130 ppm 
Isopropanol, 1300 ppm Styrol und 1700 ppm Rekom-
binationsprodukt. Der Yelloness-Index stieg in der 
Strippung von 10,0 auf 10,9.
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Vergleichsbeispiel 4

[0052] 2 kg PMPO mit einer dynamischen Betriebs-
viskosität von 200 mPas und einer Zusammenset-
zung von 0,1 Ma% Acrylnitril, 0.7 Ma% Isopropanol, 
0,4 Ma% Styrol und 0,2 Ma% Rekombinationspro-
dukt wurden in einem 2,5 1 Glasreaktor auf 130°C 
aufgeheizt und anschließend für 90 Minuten bei die-
ser Temperatur und einem Druck von 30 mbar ausge-
heizt. Der Anteil der flüchtigen Bestandteilen im 
PMPO sank dabei auf 60 ppm Acrylnitril, 240 ppm 
Isopropanol, 1500 ppm Styrol und 1670 ppm Rekom-
binationsprodukt. Der Yelloness-Index stieg in der 
Strippung von 9,0 auf 10,6.

Erfindungsgemäßes Beispiel 1

[0053] 500 kg PMPO mit einer dynamischen Be-
triebsviskosität von 200 mPas, einem Yelloness-In-
dex von 11,6 und einem Anteil der Flüchtigen von 0,1 
Ma% Acrylnitril, 0,7 Ma% Isopropanol, 0,4 Ma% Sty-
rol, 0,05 Ma% Rekombinationsprodukt und 0,05 
Ma% Wasser wurden in einer Technikumskolonne 
(Durchmesser 150 mm, Füllhöhe 3 m, Füllung Rom-
bopak® 9M) gestrippt. Der Kolonnenverteiler erzeug-
te mit 12 Tropfstellen eine Berieselungsdichte von 
679/m2.

[0054] Der Stripper wurde kontinuierlich bei einem 
Kopfdruck von 30 mbar betrieben. Das am Kopf der 
Kolonne zugeführte PMPO wurde auf 120°C vorge-
wärmt, der ihm entgegenströmende Wasserdampf 
auf 136°C überhitzt und der Kolonnenmantel durch 
eine elektrische Zusatzheizung auf 130°C gehalten.

[0055] Die Zulaufmenge an PMPO betrug 50 kg/h 
(Berieselungsdichte 3 m3/m2) bei einer Strippdampf-
menge von 10 kg/h. Der Druckverlust in der Kolonne 
betrug ca. 4 mbar. Der Anteil der flüchtigen Bestand-
teile im PMPO sank dabei nach der Strippung auf < 1 
ppm Acrylnitril, 10 ppm Isopropanol, 6 ppm Styrol und 
< 100 ppm Rekombinationsprodukt; der Wasserge-
halt erhöhte sich kaum. Der Yellowness-Index des 
gestrippten Produkts betrug 12,1.

Erfindungsgemäßes Beispiel 2

[0056] 1000 kg PMPO mit einer dynamischen Be-
triebsviskosität von 370 mPas und einer Zusammen-
setzung von 0,1 Ma% Acrylnitril, 0,7 Ma% Isopropa-
nol, 0,4 Ma% Styrol, 0,2 Ma% Rekombinationspro-
dukt und 0,05 % Wasser, wurden in einer Techni-
kumskolonne (Durchmesser 150 mm, Füllhöhe 3 m, 
Füllung Rombopak® 9M) gestrippt. Der Kolonnenver-
teiler erzeugte mit 12 Tropfstellen eine Berieselungs-
dichte von 679/m2.

[0057] Der Stripper wurde kontinuierlich bei einem 
Kopfdruck von 30 mbar betrieben. Das am Kopf der 
Kolonne zugeführte PMPO wurde auf 120°C vorge-

wärmt, der ihm entgegenströmende Wasserdampf 
auf 140°C überhitzt und der Kolonnenmantel durch 
eine elektrische Zusatzheizung auf 130°C gehalten.

[0058] Die Zulaufmenge an PMPO betrug 40 kg/h 
(Berieselungsdichte 2,8 m3/m2) bei einer Stripp-
dampfmenge von 8 kg/h. Der Anteil der flüchtigen Be-
standteile im PMPO sank dabei nach der Strippung 
auf < 1 ppm Acrylnitril, 2 ppm Isopropanol, 7 ppm Sty-
rol und 270 ppm Rekombinationsprodukt; der Was-
sergehalt stieg dagegen auf 0,1 % an.

Erfindungsgemäßes Beispiel 3

[0059] Der Stripper wurde kontinuierlich bei Ver-
suchsbedingungen wie im erfindungsgemäßen Bei-
spiel 2, jedoch mit einer Zulaufmenge an PMPO von 
30 kg/h (Berieselungsdichte 1,8 m3/m2) und einer 
Strippdampfmenge von 6 kg/h betrieben. Der Anteil 
der flüchtigen Bestandteile im PMPO sank dabei 
nach der Strippung auf < 1 ppm Acrylnitril, < 1 ppm 
Isopropanol, < 1 ppm Styrol und ≤ 100 ppm Rekom-
binationsprodukt; der Wassergehalt stieg dagegen 
auf 0,1 % an.

[0060] Die anschließenden Entgasung der gestripp-
ten PMPO's der erfindungsgemäßen Beispiele wurde 
in derselben Technikumskolonne wie die Strippung 
selbst durchgeführt, bei einem Kopfdruck von 10 
mbar. Das am Kopf der Kolonne zugeführte PMPO 
wurde auf 120°C vorgewärmt und der Kolonnenman-
tel durch eine elektrische Zusatzheizung auf 120°C 
gehalten. Die Zulaufmenge an Polyether betrug 100 
kg/h mit 0,1 % Wasser. Nach der Entgasung lag der 
Wassergehalt bei 200 ppm.

Patentansprüche

1.  Verfahren zur Aufreinigung von Polymerpolyo-
len, bei dem  
A) über Packungskolonnen mittels überhitztem Was-
serdampf flüchtige Bestandteile aus dem zu reinigen-
den Polymerpolyol abgetrennt werden und  
B) gegebenenfalls danach das aus A) erhaltene auf-
gereinigte Polymerpolyol wiederum über einer Pa-
ckungskolonne von noch enthaltenem Wasser befreit 
wird,  
wobei in Schritt A) zur Zuführung des aufzureinigen-
den Polymerpolyols ein Flüssigkeitsverteiler mit einer 
Tropfstellendichte von mehr als 400 Tropfstellen pro 
m2 Kolonnenquerschnitt eingesetzt wird und im Ge-
samtverfahren die Temperaturen nicht über 160°C 
liegen dürfen.

2.  Verfahren gemäß Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass in den Kolonnen Packungen mit 
streifenförmiger Lamellenstruktur und einer spezifi-
schen Oberfläche von 230 bis 450 m2/m3 eingesetzt 
werden.
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3.  Verfahren gemäß Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, dass in Schritt A) und gegebenen-
falls B) eine auf den Kolonnenquerschnitt bezogene 
Flüssigkeitsbelastung von 0,5 bis 3 m3/m2h herrscht.

4.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 
3, dadurch gekennzeichnet, dass in Schritt A) und ge-
gebenenfalls B) der Strippmittelmassenstrom bezo-
gen auf den PMPO-Massenstrom 10 bis 20 % be-
trägt.

5.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 
4, dadurch gekennzeichnet, dass die nach dem Ver-
fahren aufgereinigten Polymerpolyole einen Rest-
wassergehalt von ≤ 500 ppm aufweisen.

6.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 
5, dadurch gekennzeichnet, dass die nach dem Ver-
fahren aufgereinigten Polymerpolyole Gehalte an 
Acrylnitril von ≤ 25 ppm, Styrol von ≤ 50 ppm Styrol, 
gegebenenfalls eingesetztem Kettenregler von ≤ 50 
ppm und bei Azoinitiatoren auftretendem Rekombi-
nationsprodukt des Radikalstarters von ≤ 280 ppm 
aufweisen.

7.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 
6, dadurch gekennzeichnet, dass die zugrunde lie-
genden Polymerpolyole hergestellt werden, indem in 
einem Basispolyol radikalisch polymerisierbare Mo-
nomere gelöst oder dispergiert und diese anschlie-
ßend mittels radikalischer Initiatoren so auspolymeri-
siert werden, dass eine stabile Dispersion aus Poly-
merpartikeln im Basispolyol entsteht.

8.  Verfahren gemäß Anspruch 7, dadurch ge-
kennzeichnet, dass es sich bei dem Basispolyol um 
ein Polyetherpolyol handelt.

9.  Verfahren gemäß Anspruch 7 oder 8, dadurch 
gekennzeichnet, dass als radikalisch polymerisierba-
re Monomere Styrol und/oder Acrylnitril mitverwendet 
werden.

10.  Verfahren gemäß einem der Ansprüche 7 bis 
9, dadurch gekennzeichnet, dass als Radikalstarter 
Azoinitiatoren oder organische Peroxide eingesetzt 
werden.

11.  Polymerpolyole erhältlich nach einem Verfah-
ren gemäß einem der Ansprüche 1 bis 10.

12.  Polyurethane, erhältlich unter Verwendung 
von Polymerpolyolen gemäß Anspruch 11.

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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Anhängende Zeichnungen
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