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_eines Katalysatorsystems, das eine hervorragende Schaumbildungs-~
reaktlon und Anstiegseigenschaft zeigt. Aufgabe der Erfindung

st es, solche Katalysatorbestandteile ecinzusetzen, die es ermdglichen,
ml; nur zwei Reaktionsteilnehmerstrdmen zu arbeiten. Crfindungsgemis
wird als ein Katalysatorbestandteil ein
Hydroxyalkyitrialkylammoniumcarboxylatsalz der Formel einaosetzt,
Daneben enthdlt das Katalysatorsystem ein Glycidsalz und. ein
Alkalimetallsalz einer Carbonsdure. Zur Hérstellung des zelligen
Polyrers setzt man ein Isocyanat mit einem Treibmittel, einer
untexgeordneten Menge eines Polyols und dem Katalysatorsystem um.
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Verfahren zur Herstellung eines zelligen Polymeren

Anwendungsgebiet der Erfindung:

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von

- polymeren Schaumstoffen durch Trimerisierung von Poly-

isocyanaten zu Polyisocyanuraten,

Charakteristik der bekannten technischen Losungzens

Hartpolyisocyanuratschaumstoffe hoher Flammbestdndigkeit
und Hitzebestédndigkeit sowie ausgezeichneten thermischen
Isoliervermdgens sind bekannt. Aus den US-Psen 3 516 950,
3 580 868, 3 620 986, 3 625 872 und 3 725 319 ist es bei-
spielsweise bekannt, Schaumstoffe durch Umsetzen eines or-
ganischen Polyisoganats mit einem Trimerisierungskatalysa-
tor in Gegenwart eines Treibmittels und einer untergeord-
neten Menge (in der Regel weniger als 0,5 Aquivalent pro
Kquivalent Polyisocyanat) eines Polyols herzustellen. Aus
der US-PS 3 745 133 ist es bekannt, mit einer Cokatalysa-
tor-Xombination aus einem Epoxid und einem tertidren Amin
zu arbeiten, |
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"Es ist ferner bereits bekannt, daB bestimmbe quaterndre
- Hydroxyalkyl-tertidre-aminbasen eine katalytische Aktivi-

tdt flir die Bildung von Polyurethanen oder Polyisocyanu-
raten besitzen (vgl. beispielsweise US-PSen 3 010 963,

3 892 687, B 497 194 (vertsffentlicht am 3. Februar 1976)
und B 490 946 (versffentlicht am 17. Februar 1976)).

Es wurde auch bereits erkannt, da8 bei der Kombination von
Pdlyurethanbildungsreaktion/Polyisocyanuratbildungsreaktion
insbesondere im'Hinblick auf die unterscheidlichen Reak- ‘
tionsgeéChwindigkeiten und die Moglichkelten einer Gesamt-
geschwindigkeitssteuerung Schwierigkeiten auftreten. Aus
den US-PSen 3 896 052 und 3 903 018 sind Katalysatorkombi-
nationen bekannt, mit deren Hilfe sich diesen Schwierig-
keiten begegnen l&B+t.

Ein besonders schwieriges Katalysatorproblem tritt bei der

Herstellung von Polyisocyanuratschaumstoffe enthaltenden

plattenfdrmigen Verbundgebildewerkstoffen auf, Diese Her-

stellung erfordert ein Schaumstoffanstiegprofil, das durch
eine stark verlidngerte Cremezeit, einen anschlieBenden ra-
schen Anstieg und ein rasches Aushirten gekennzéichnet ist.
Aus der US-PS 3 896 052 sind Katalysator-Kombinationen be-
kannt, die diesen Erfordernissen geniigen. Die in der US-PS
3 896 052 als optimal beschriebenen Katalysatorgemische er-
fordern jedoch eine Kombination aus Amid und Glycinsalz in

Verbindung mit einem tertidren Amintrimeriéierungskatalysa-

tor und einer monomeren Epoxidkomponente. Die Reaktions-—
fahigkeit zwischen den sonstigen Schaumstoffbestandteilen, -

"~ insbesondere den Aminen und Epoxiden, schlieBen aus, daB

sie vor der tatsdchlichen Polymerisationsstufe vorgemischt
werdens Folglich miissen der Reaktionszone mindestens drei .
Reaktionsteilnehmerstrome, nimlich ein eigener Polyisocy-
anatstrom, ein Polyol plus Amin enthaltender Strom und ein
den Epoxidbestandtell enthaltender Strom zugefiihrt werden.
Die llehrzahl der derzeit verfiigbaren Vorrichtungen zur Her-

-3 -
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gtellung von Schaumstoffverbundgebilden sind jedoch mit
lediglich zwel Reaktionstellnehmerleitungen zur Misch-
zone ausgestattet,

Ziel der Erfindungs

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren fiir die Herstel-
lung von polymeren Schaumstoffen zu schaffen, bel dem ein
Katalysatorsystem zur Anwendung gelangt, das eine hervor-
ragende exotherme Schaumbildungsreaktion und Anstlegselgen~

- schaf?t zelgt.

Darlegung des Wesens der Erfindung:

Dexr Erfindung liegt dievAufgabe zugrunde, fiir das Verfahren
zur Herstellung von polymeren Schaumstoffen ein Katalysa-
torsysten zu schalfen, mit dem in einfacher Weise elne VOT=
herige Vermlsohung der Resktionsteilnehmer in nur zwei Re-
akt;onste11nehmerstwome méglich ist,

Erfindungsgemdf wird die Aufgabe dadurch geldst, daB das
Katalysatorsystem als einen Bestandteil ein Hydroxylalkyl-
trialkylammoniumcarboxylatsalz der Formel:

~ -
b) R, R (+)
3 6
N | (=)
Ri-—/- N - CH,~CH _ OH R;C00 1T
R
|2 o

worin bedeuten:

R3, R4 und RS’ die gleich oder verschieden sgein kbnnen;

einen Alkylrest mit 1 bis einschlieBlich 4 Kohlenstoff-

atomens |

R6 ein Wassergtoffatom oder einen Alkylrest mit 1 bis
einschlieBlich 4 Kohlenstoffatomen und

-4 -
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R7 ein Wasserstoffatom oder einen Alkylrest mit 1 bis
einschlieBlich 8 Kohlenstoffatomen und
“in Mengen von 4 bis etwa 63 Mol-% und weiter etwa
11 bis etwa 85 Mol-% eines Glycinsalzes der Formel:

a) ?H' <) (+)

Ry ~—1::::]——~ CHy-N - CH,CO,
| Ry

worin

(1)

M fir ein»Alkalimetall gteht,
Rl ein Wassersgtoffatom oder einen Alkylrest mit 1 bis
12 Kohlenstoffatomen darstellt und

‘R2 ein Wasserstoffatom oder einen Rest der Formel:

o (=) (+)
ep%rggw§%  M-

bedeutet; ‘

¢) etwa 6 bis etwa 77 Mol-% eines Alkalimetallsalzes,
nimlich o
(1) eines Amidsalzes der Formels

T ‘ ’ ' (+)
R8 ' : M

R =) |
1%,:::::‘0 ~C-x -<<:::> | 111
; | | :

R

worin L

M die angegebene Bedeutung besitzt und
R8, R9 und RlO die gleich oder verschieden sein konnen,

ein Wasserstoffatom oder einen Alkylrest mit 1 bis ein-
gchlieBlich 4 Kohlenstoffatomen derstellen und/cder

=5 -
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| (2) eines,Carbonséuresalzes~der Formel:

R8 . .
N =) (+)

Rg——"0 - C0, X (Iv)

/

Ry

worin Rgy R9, Rlo und II die angegebene Bedeutung
besitzen, ,
enthdlty und das Katalysatorsystem bei der Polymerisation
eines organischen Polyisocyanats in Gegenwart eines Treib-
mittels und einer untergeordneten Menge eines Polyols zum
Polyisocyanurat eingesetzr wird.

Bei dem Katalysatorsystem ist unter dem Ausdruck “Alkali=
metall" Natrium, Kalium und Lithium zu verstehen.

- Alkylreste mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen sind beispiels-
weise Methyl-, Athyl-, Propyl- oder Butylreste und deren
Isomere. Alkylreste mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen sind bei-
spielsweise die genannten Alkylresite sowie Pentyl-, Hexyl-,
Heptyl-~ oder Octylreste oder deren Isomere, Alkylreste mit
1 bis 12 Kohlenstoffatomen sind die fiir Alkylreste mit 1 °
bis 8 Kohlenstoffatomen angegebenen Alkylreste sowie zu-
sdtzlich Monyl-, Decy-, Undecyl- oder Dodecylreste oder
deren Isomere,

Die Verwendung von Mischungen beliebiger Salze (a), (b) und
(¢) fallen ebenfalls unter die Exfindung. Gem&S einer be-
vorzugten Ausfiihrungsform einer Cokatalysator-Kombination
gemdB der Erfindung wird zusamsen mit den Bestandteilen

(a) und (b) als Bestandteil (c) ein Alkalimetallamidsalz
der Formel (IIL) verwendet. Die einzelnen Bestandteile kon~
nen miteinander wihrend der Polymerisation des organischen
Polyisocyanats zu dem Polylsocyanurat vereinigt, vor der
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Polymerisationsreaktion vorgemischt und dann unbestimm~
te Zeit lang als einzelne Katalysatoreinheit gelagert
werden. Auch in diesem Fall verlleren sie ihre Aktivi-
- tét nicht.

Die Glycinsalze (a) der Formel (I)'sind ebenso wie das
Verfahren zu ihrer Herstellung aus der US-PS 3 896 052
bekannt. Eine besonders bevorzugte Grunpe von Glycln—
salzen (a) entsprechend der Formels

?H | CH3

'
Z
' .CH

) - N.- cnzcoz(") e ()

By
'worin Rl die angegebene Bedeutung besitzt.

Das Glycinsalz (a) wird in der Cokatalysator-Kombination,
~ bezogen auf die Bestandteile (a), (b) und (¢) allgemein
in einer Menge von etwa 11 bis etwa 85, zweckmidligerwei-
se von etwa 24 bis etwa 68, vorzugsweise von etwa 35 bis
‘etwa 65 Mol,-% zum Einsatz gebracht. Selbstverstindlich
kOnnen die einzelnen Mengen innerhalb der angegebenen
Grenzen variiert werden, solange die restlichen Bestand-
teile (b) und (c) den gesamten molprozentualen Anteil (a)
plus (b) plus (c) auf 100 erginzens A :

Beispiele der erfindungsgemialen verwendbaren Glycinver-
blndungen sinds -
NatrlumnN—(2-hydroxy-5-methylpheny1)~methy1-N—methyl—
glycinat
Natrlum—N—(2-hydroxy—5-athylphenyl)-methyl-ﬁ—meuhyl-
glycinat
Natrium-N-(2-hydroxy=5-butylphenyl )-methyl=N-methyl-
glycinat

-3
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Natrium-N-(2-hydroxy-5-heptylphenyl)-methyl-N-methyl-
glycinat

Natrium-N-(2-hydroxy-5-monylphenyl)-methyl-N-methyl-

' glycinat
Natrium=-(2-hydroxy=~5-didecylphenyl)-nethyl=l-mnethyl-

. ‘glycinat
Kalium=l-(2-hydroxy-5=-nonylphenyl)-methyl-N-methylglycinat
thhlum—h~(2-hydroxv—SnuOnylphenyl)nmethI»NwmeunyT-

. ‘glycinat
Dinatriumsalz von 2,6-Big={l~carboxymethyl-N-methylamino-
methyl)-p~tthylphenol und/oder
Dlnatroumsalz von 2 6-Bls—(anarbOXJmethyl-h-metthwmlno~
methyﬂ-p-monylphenol°

Eine bevorzugte Verbindung (a) ist Natrium—N—(ééhydroxyu
5-nonylphenyl)-methyl-N-methylglycinat.

‘Bei einer bevorzugten Ausfihrungsform dex erfindungsgeméﬁen-:
Cokatalysator-Kombination wird das Glycinsalz (a) im Kom-=
bination mit einem Verdﬁnnungmittel'zum Einsatz gebracht,
Dag Verdiinnungsmittel kann aus dem Reaktionslosungsmit-

tel oder einem LUsungsmittelgemisch, wie es bei der Her-
stellung des Glycinsalzes (a) (gemsB der US-PS 3 896 052)
verwendet wird, bestehen., Besonders bevorzugte Verdiinaungs-
mittel sind Athylenglykol, Disdthylenglykol und/oder Poly-
dthylenglykol eines Holekulargewichtes von 400, Die Kon-
zentration an in dem Verdinnungsmititel geldstem Glycin-
salz ist nicht kritisch, sie kann von etwa 25 bis etwa

75 Gew.-% reichen. Besonders bevorzugties Losungs- oder
Verdiinnungsmittel ist Didthylenglykol,

Dag in einer Cokatalysator-Kombingtion gemdf der Brfin-
dung verwendbare'Hydroxyalkyltrialkylammoniumcarboxylat—
salz (b) der Formel (II) 1&8+% sich gem#f der US-PS

3 010 963 herstellen. Andererseits kann es durch bloBes
Vereinigen eines geeigneten tertifren Amins der Formel (V),

'7_&_"_

=2
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eines Alkylenoxids der Formel (VI) und einer Carbon- ‘
giure der Formel (VII) in einem gegeniiber den Reak-
- tionsteilnehmern und dem Reaktionsprodukt der Formel
- (II) unter den Herstellungsbedingungen inerten Losungs-
mittels entsprechend dem folgenden Reakiiongschemas '

-

3 .
R,——TH% + CH, - CH=R; + R,COOH - — II
4 2 6+ & '
| / | \o/ SRR .
Re (V) | vI) (VII)
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worin-RB, R4, R5, Rg und R7 die angegebene Bedeutung be-
gitzen, hergestellt werden. '

Die Resktionstellnehmer konnen in dquimolaren Mengen zum
Einsatz gelangen, zweckmidBigerwelse wird jedoch das Amin
der Formel (V) in etwa 10 bis etwa 100 molprozentualenm
UberschuB zum Einsatz. gebracht. Die ‘Reaktionsteilnehmer
werden miteinander etwa 1 bis etwa 24 h bei eilner Tempera-
tur von etwa 5° bis etwa 50°C verriihrt. Bei der Umsetzung
konnen sémtliche insghesondere mit den Verbindungen der For-
meln (V), (VI) bzw. (VII) unter den angegebenen Bedingungen
nicht reagierenden Losungsmittel zum Einsatz gelangen. Be-
sonders bevorzugte Losungsmittel sind Athylenglykol, Pro-
pylenglykol, Butylenglykol, Didthylenglykol, Dipropylen-
glykol und/oder Dibutylenglykol, insbesondere Dipropylen-
glykol. ' ‘

Allgemeiner gesagt, wird das Lﬁsungsmittel; in dem das Salz
der Formel (II) hergestellt wird, nach beendeter Umsetzung

nicht entfernt, d.h. die Lgsung wird direkt in der Kataly-

sator-Kombination zum Einsatz gebracht. Ferner kann gege=
benenfalls bei der Herstellung einer Verbindung der Formel

(II) verwendetes iiberschiissiges Amin der Formel (V) in der

Losung verbleiben. Vorzugsweise wird jedoch iiberschiissiges
Amin insbesondere durch Erhitzen der Reaktionsltsung im
Vakuum entfernt. ' .

Gegebenenfalls konnen in Verbindung mit den genannten Lo=-
sungsmitteln entweder widhrend der Herstellung der Verbin-
dung der Pormel (II) oder vorzugsweise zur Unterstiitzung
des Inlosungsbringens der Verbindung der Formel (II) Cold-
sungsmittel mitverwendet werden. Typische ColGsungsmittel
sind Alkohole, wie lMethanol, Athancl, Butanol, Isopropanocl
und dergleichen, die polare aprotischen Losungsmittel, wie
Dimethylformamid, Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid und
dergleichen, sowie chlorierte Losungsmittel, wie Chloro-

- o
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form, Ebnofluortrichlormethan'und dergleichen, insbeson-
dere Chloroform.

Zu. einer besonders:bevorzugteh Gruppe.von Hydroxyalkyltri-
alkylammoniumcarboxylatsalzen (b) gehdren solche der For-
mels '

ro oHy }m o
l(GH3)3N - CH, = CH - OH|  R,00,

worin R7 die angegebene Bedeutung besitzt.

Der Bestandteil (b) wird in einer Cokatalysator-Kombination
gemsB der Epfindung, bezogen auf die Bestandteile (a),. (b)
und (c) in einer Menge von allgemein etwa 4 bis etwa 63,
zweckmifigerweise von etwa 8 big 46, vorzugsweise von etwa
10 bis etwa 36 Mol-% zum Einsatz gebracht. Ahnlich wie bei

dem Bestandteil (a) kbnnen die Mengen des Bestandteils (b)

innerhalb der angegebenen Grenzen beliebig variiert werden,
gsofern die gesamtmolprozentuale Menge (a) plus (b) plus (c)
100 betragt. '

Beispiele fiir Bestandteile (b) sinds
2-Hydroxyshtylirinethylamoniunformiat

2—Hydroxyéthyltriéhtylammoniumformiat
2-Hydroxydthyltributylammoniumformiat

© 2-Hydroxyithyldiithylmethylammoniumformiat

2-Hydroxy&dthyldipropylmethylammoniunformiat .
2-Hydroxypropyltrimethylammoniumformiat )
2-Hydroxypropyltrimethylammoniumacetat
2-Hydroxypropyltrimethylammoniumpropionat
2-Hydroxypropyltrimethylammoniumbutyrat
2-Hydroxypropyltrimethylammoniumhexanoat

2-Hydroxypropyltrimethylammonium—Z-éfhylhexanoat

2-Hydroxybutyltrimethylammoniumformiat und/odex
2-Hydroxyhexyltrimethylammoniumacetat, insbesondere

- 10 -



e 210276

2=-Hydroxypropyltrimethylammoniumformiat und
2-Hydroxypropyltrimethylammonium-2~fthylhexanoat.

'Bei einer bevorzugten Ausfithrungsform einer Cokataly-
gator-Kombination gemdf der Erfindung wird das Ammo-
niumcarboxylatsalz (b) als Losung in einem Idsungsmittel
oder einem Gemisch aus Colosungsmitteln zum ZEinsatz ge-
bracht. Die Konzentration an dem Salz (b) in dem Verdiin-
nungsmittel ist nicht kritisch, sie kann von etwa 25 bis
etwa 75 Gew.-% reichen. Bei Verwendung von Coltsungsmit-
teln betrdgt das Verhdltnis (in Gewichtsteilen) von einem
Losungsmittel zum anderen etwa 4:1 bis etwa 134, vorzugs-
welse etwa 2:1 bis etwa 1l:i2., Ein bevorzugtes Colésﬁngsmit»
telgemisch ist Chloroform und Dipropylenglykol im Ge=
wichtsverhdltnis von etwa 231, V&éugsweise betrédgt die
Konzentration an dem Salz (b) in dem Colosungsm1ttelge~

-misch etwa 30 bis etwa 60 Gew.-m.

Der dritte Bestansteil (c) besteht aus einem Alkalimetall-
salz, ndmlich

1) einem Amidsalz der Formel (III) und/oder

2) einem Carbonsiuresalz der Formel (IV).

Der Bestandteil (c¢) wird in der Cokatalysator-Kembination
gemdB der Erfindung in einer lfenge von allgemein etwa 6
bis etwa 77, zweckmidBigerweise ven etwa 15 bis etwa 57,
vorzugswelse von etwa 18 bis etwa 43 Mol-% zum Einsatz ge=
bracht. Ahnlich wie bei den Bestandteilen (a) und (b) kon-
nen auch beim Bestandteil (c) die Mengen innerhalb der an-
gegebenen Bereiche variiert werden, solange der gesamtmol-
prozentuale Betrag (a) plus (b) plus (c) 100 betrégt.

Die Amidsalze (1) der Formel (III) sind ebenso wie das
Verfahren zu ihrer Herstellung aus der US-PS 3 896 052
~bekannt, Zu einer begonders bevorzugten Gruppe vdn,Amid-
salzen gehOren diejenigen der Formel:

- -
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Rio

worin Rg, R9 und RlO die angégebene'Bedeutuﬁg besitzen. -
Beigpiele fﬁrrgeeignete Amidsalze'sind:

NatW1um-N—phenylacetamld, Kallum-W-phenylacetamld, thhlum-
N-phenylacetamid, Kalium-N-phenylpropionamid, Kalium-N-
phenylbutyramid, Kallum-N-phanylvaleramld Kallum—H—phenyl-
hexamid, Kalium-N-phenyl-2-methylpropionamid, Kalium-N-phe-
nyl-2-methylhexamid und/oder Kallum—ﬂ-phenyl-Z—athyl—hexamld
vorzagswelse Kallum—N-pbenyl-2—athylhexamld

Bei einer bevorzugteh»Ausfﬁhruhgsform_der Cokatalysator-
Kombination gemi8 der Erfindung wird das Amidslz (1) in

Form einer Lﬁsﬁng in einem Ldsungsmittel oder einem Gemisch

" aus Colosungsmitteln zum Einsatz gebracht. Lﬁsungsmittel .
und Coldsungsmittel, die zum Inlﬁsungbringen des Amidsalzes

- (1) verwendet werden konnen, entsprechen den zur Verwendung
. mit den Ammoniumqarboxylatsalzen (b) geeigneten Liosungsmit-
teln und Coltsungmmitteln. Die Konzentration an Salz (1)

" in dem Verdiinmings- oder Losungsmittel ist nicht kritisch,
‘sie kann von etws 25 bis etwa 75 Gew.-% reichen. Bei Ver-
wendung von Coltdsungsmitteln sollte dhnlich wie im Falle

der Ammoniumcarboxylatsalze (b) das Verhé1tnis (in Gewichts-
teilen) von einem Lﬁsungsmittél zum‘anderenuvon etwa 4:1

bis etwa 134, vorzugsweise von etwa 2:1 big etwa 132 reichen.
Ein besonders bevorzugtes Coldsungsmittelgemisch zum Inlo-
sungbringen der Amidsalze (1) besteht aus Athylenglykol und

- A}Zb_ .
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Dimethylformamnid im Gewichtsverhdltnis von etwa l:l.
Vorzugsweise betrigt die Konzentration an Salz (1) in
dem Losungsmittelgemisch etwa 30 bis etwa 60 Gew.-%.

Die Carbonsiuresalze (2) der Formel (IV) sind dem PFachmann
ohne welteres zugdngliche Salze, z.B. Alkalimetallsalze
aliphatischer Carbons8uren. Zu einer besonders bevorzugten
Gruppe von Carbonsiduresalizen gehOren solche der Formel:

Rg

®10

worin R8’ R9 und RlO die angegcbene Bedeutung besitzen.
Beispiele fir geeignete'Carbonséuresalze sinds

Natriumacetat, Kaliumacetat, Lithiumacétat, Natriumpro-
pionat, Kaliumpropiohat, Lithiumpropionat, Kaliumbutyrat,
Kaliumvalerat, Kaliumhexanoat, Kalium-2-methyl-propionat,
Kalium-2-methylhexanoat und/oder Kalium-2-gthylhexanoat,
insbesgondere Kaliﬁmacetat und Kalium-2-8thylhexanoat,

Bei einer bevorzugten Ausfithrungsform einer Cokatalysator-
Kombination gemdB der Erfindung gelangt das Carbonsdure-
salz (2) in Form einer Ldsung in einem Losungsmittel oder
in einem Gemisch aus Colosungsmitteln zum Einsatz. Eg kon=
nen sdmtliche Losungsmittel verwendet werden, soiange gie
nicht mit der Verbindung (2) reagieren., Bevorzugte Losungs-—
mittel sind Athylenglykol, Propylenglykol, Butylenglykol,
Didthylenglykol, Dipropylenglykol, Dibutylenglykol und der-
gleichen, insbesondere Athylenglykol und/oder Dipropylen-
glykol, Die Konzentration des in dem Ltsungsmittel oder Ver—
dilnnungsmittel geldsten Salzes ist nicht kritisqh,vsie kann

- 13 -
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von etwa 25 bis etwa 75 Gew.-%, vorzugsweise von etwa
25 bis etwa 60 Gew.=-% variieren., | |

Vorzugsweise wird erfindungsgemiB ein organisches Poly—
igocyanat in Gegenwart eines Treibmittels in ein zelliges
Polymeres iiberfithrt. Die Schaumstoffe bzw. zelligen Poly-
meren werden in iiblicher bekannter Weise hergestell? (vgl,
die bereits genananten US-FSen, in denen die Herstellung
zelliger Polymerer umfangreich beschrieben ist). Die er-
‘findungsgendB hergestellten zelligen Polymeren zelgen,
wenn sie durch IR-Spektralanalyse analysiert'werden,‘eine
starke Absorption bei 7,05 bis 7,10 pm. Diese Absorption
igt flir die Identifizierung des Isocyanuratrings chrakte-
ristische '

Vorzugsweise werden erfindungsgemall die zelligeﬁ Polyiso-
'Cyanurate zur Herstellung von im folgenden ngher beschrie-
‘benen Schaumstoffverbundgebilden verwendet, Die wesent-
lichsten und unerwartesten Vorteile der Erfindung erreicht
~ man gerade bei der Herstellung solcher Verbund@ebllde.
Aufgrund der Instabilitét von Epoxidbestandteilen in Kom-
binationen mit sonstigen Schaumstoffbestandteilen muBten - ’
‘bislang bel der maschinellen Herstéllung-von Polyisocyanu-
ratschaumstoffen immer dreil getrenntefBestandteilstréme
zugefilhrt werden., Diese bildete eine Barriere fiir die An-
nehme und Herstellung von Polyisocyanuratschaumstoffen in
der Verbundgebildetechnologie, und zwar deshalb, weil die
meisten verfiligbaren Vorrichtungen zur Herstéllung von
Schaumstoffverbundgebilden lediglich fur einé Zweikomp o=
nenten-Mischung ausgelegt waren. ﬁberraschenderweise 1E8t
~gich beil Verwendung der Cokatalysator-Kombination gemss
der Erfindung mit einem Zweikomponenten-Stromsystem, von
denen der eine das organische Isocyanat, der andere -die
untergeordnete lenge an Poly¢ol”und die Katalyéator&Kom-
bination enthdlt, arbeiten. Treibmittel und sonstige e~
_standtelle kdnnen in einem oder beiden Strom (Stromen)

-1 -



- 210276

enthalten sein. Selbstverstdndlich ist die Verwendung
der erfindungsgenifen Cokatalysator-Kombination nicht
auf eine Zweistrom~Technik beschrénkt. Selbstverstand-
lich kann man mit jeder verfiigbaren oder wiinschenswerten
Zahl von Komponenten bzw. Bestandteilstromen arbeiten.

Ein weiterer Vorteil der Verwendung einer erfindungsge=-
miBen Cokatalysator-Kombination besteht darin, daf sie
ein hervorragendes Anstiegsprofil und eine hervorragende
Aushirtung ermbglichen. Zum Anstiegprofil gehdrt in die-
gem Falle auch eine ausreichend lange Cremezeit, die eine
Handhabung von Sichtfldchen fiir das fertige Verbundge-
‘bilde und des Schuamstoffgemisches ermoglicht. Die letzt-
lich erforderliche Aushidrtung erfolgt dann derart, daf
eine wirksane Verbundgebildeherstellung gewdhrleistet iste

Bei der erfindungsgemiBen Herstellung von Polyisocyanurat-
‘scheaumstoffen konnen samtliche aus den US-PSen 3 T45 133
wnd 3 423 344 bekannten Polyole oder sonstige Polyole,
wie sie in untergeordneten Mengen bei der Herstellung

von Polyisocyanuratschaumstoffen verwendet wurden, vere
wendet werden. Diese Polyole konnen getrennt wéhrénd der
‘Trimerisierung des Polyisocyanatbestandteils zugesetzt
oder mit dem Polyisocyanat unter Bildung eines endstén-
digen Isocyanatgruppen aufweisenden Vorpolymeren, das

dann spiter trimerisiert wird, vorumgesetzt werden. Die
Polyole werden pro Lquivalent Isocyanat zweckmiBigerweise
in einexr Menge von etwa 0,01 bis etwa 0,5, vorzugswelse
von etwa 0,1 bis etwa 0,35 Qquivalent zum Binsatz gebrachts

Zu einer besonders bevarzugten Klasse von_PdIyolen gehoren
die Polydther, belspielsweise die ?olyoxyalkylenglykole,
wie die Polyoxyidthylenglykole, im Molekulargewichtsbe-
reich von etwa 200 big etwa 0600, Diese Verbindungen er-
halt men durch Addition von Athylenoxid an Wasser, Athy-
lenglykol oder Didthylenglykol, Veitere gut geeignete

- 15 -
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Polyole sind die PolyoxyprOpylenglykole, die man durch
Addition von 1,2-Propylenoxid an Wasser, Propylenglykol
und dergleichen erhilt., Weitere géeignete Polyolé besgtehen
- aus Mischungen aus 20 bis 90 Gewo=f%.

(a) des durch Umsetzen von 2 bis 5 Molen Alkylenoxid

- - (vorzugsweise Propylenoxid) mit einem Amindquivalent
einer Mischung aus Polyaminen, die durch saure Kon-
densation von Anilin und Formaldehyd erhalten wurde
und 10 bis 80 Gew.-%

(b) eines zusétzlichen Polyols eines Lquivalentgewichtes
~ von 30 bis 200 und einer Funktionalitdt von 2 bis
einschlieBlich 6.

Diese Mischpolyole erhilt man entsprechend den Lehren der
US-PS 3 423 344, Die Gesamthydroxylzahl dieser Mischungen
f&811t in einen Bereich von 280 bis 650.

- Die bel der erfindungsgeméﬁen Hergtellung von Polyisocya-
nuratschaumstoffen verwendeten Polyisocyanate kOnnen aus
simtlichen tiblicherweise zu diesem Zweck verwendeten orge~
nischen Polyisocyanaten bestehen (vgle die genannten Lite-
raturstellen). Zur Herstellung von Schaumstoffen nit aus-
serordentlich hoher Hitzebesténdigkeit'und Strukturfestig-
keit werden im Rahmen des Verfahrens gemi8 der Erfindung
vorzugsweise Polymethylenpolyphenylpolyisocyanate, insbe-
gsondere die in dexr US-PS 3 745 133 beschriebenen Polyme=
thylenpolyphenylpolyisocyanate verwendet., Ein besonders
bevorzugtes Polymethylenpolyphenylpolyisocyanatvist ein
golches mit einer Aziditat, ausgedriickt als "% heiBe HC1",
von weniger els etwa O,1 %. Es gibt verschiedene bekannte
Verfahren zum Erniedrigen der Aziditdt auf solche Werte,
Ein besonders gut geeignetes Verfahren ist in der US-PS

3 793 362 beschrieben., Bei letzterem Verfahren wird das
Polyisocyanat mit pro Lquivalent an in dem Polyisocyanati
enthaltender Siure 0,25 bis 1 Aquivalent eines monomeren

"'Jg-
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Epoxids behandelt.

Ein besonders bevorzugtes Polylsocyanat besteht aus einem
. Gemisch mit etwa 30 bis etwa 85 Gew.-% Methylen-bis-

| (phenylisocyanat) und etwa 15 bis etwa 70 Gew.-% Poly-
methylenpolyphenylisocyanaten einer Funktionalltédt von
iber 2,0. o
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Bei der erfindungsgemiBen Herstellung von Polyisocyanurat-—

- schaumstoffen, insbesondere von Polyisocyanuratschaumstof-

fen fir die’Herstellung von Schaumstoffverbundgebilden,

lassen sich die iiblichen Ma8nshmen durchfiihren und die iib-

lichen Vorrichtungen zum Einsatz bringen. Die Mengen an
Cokatalysator werden derart gewshlt, daB pro Aquivalent
Polyisocyanat im Reaktionsgemisch allgemein etwa 0,00145
bis etwa 0,0087, zweckmdBigerweise etwa 0,003 bis etwa _
0,0058, vorzugsweise etwa 0,000365 bis etwa 0,005l Kquiva-
lent Glycinsalz (a), allgemein etwa 0,00062 bis etwa
0,0041,'zweckméﬁigerweise etwe 0;001 bis etwa 0,0041, vor-
zugsweise etwa 0,001 bis etwa 0,0031 Aquivalent Hydroxyal-
kyltrialkylammoniumcarboxylat (b), und allgemein etwa
0,0087 bis etwa 0,007, zweckmidBigerweise etwa 0,00175 bis
etwa 0,00525, vorzugsweise etwa 0,00175 bis etwa 0,0035
Kquivalent Alkalimetallsalz (c) entfallen. Die Aquivalent-
gewichte der Verbindungen (a), (b) und (c) entsprechen den
betreffenden Molgewichten. ‘

Entsprechend iiblicher bekannter Arbeitswelsen konnen iibliche
Treibmittel und sonstige Zusidtze, wie Dispérgiermittél,
4ellenstabilisatoren, Netzmittel, FMlammhemmittel und der—
gleichen mitverwendet werden. Zu einer besonders bevor-
zugten Klasse von felmmhemmenden Zusitzen gehbren phos-
phoshaltige flammhemmende Mittel, z.B. Tris-(2-chlor-dthyl)-
-phosphat, Tris-(2-chlorpropyl)-phosphat, Tris-(2,3-dibron-

. propyl)-phosphat, Tris-(1, 3—dlchlor180propy1)-phosphat und

derglelchen.

Wie bereits erwdhnt, erhdlt man bei Verwendung des erfin-

‘duhgsgeméﬁen Cokatalysatorsystems in hochst einfacher»Weise

ein plattenfdrmiges Schaumstoffverbundgebildematerial. Die
Cokatalysator-Kombination vermittelt den erfindungsgemil

herstellbaren Polyisocyanuratschaumstoffen die Schaumstoff-
anstiegeigenschaften, die eine sonst sdhwierige, wenn nicht
gar unmdgliche, kontinuierliche Herstellung von plattenfor-

-1 -
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nigen Schaumstoffverbundgebildes oder -~laminaten gleich=
miBiger Stdrke und ausgezeichneter Haftfegtigkeit an
gdmtlichen dem Fachmann bekannten Sichitmaterialien mit
runzelfreier Berilhrungsfliche zwischen dem gebildeten
Schaumgtoff und dem Sichtmaterial ermdglichen., Die Kata-
lysator-Kombination geméB der Brfindung verlelht die ge=-
schilderten vorteilhaften Eigenschaften Schaumstofflami-
naten oder =verbundgebilden der verschiedensten Dicke,
nimlich einer solchen zwischen etwa 1,27 und 10,16 cm
Starke. ' ‘

Zur erfindungsgemifen Herstellung der plattenformigen
Verbundgebilde oder Laminate kﬁhnen iibliche kontinuier-
‘lich arbeitende Laminiervorrichtungen verwendet werden.
Die erfindungsgemis hergestellten Polyisocyanuratschaum-
gtoffe zeigen eine ausgezeichnete Haftung an den verschie-
densten, dem Fachmann bekannten Sichtmaterialien, wie Alu-
miniumfolien verschiedener Stidrken,Dachpappe, Kraftpapier,

| Asphaltfilz, sonstigen Filzen, Wachspapier (paper cupstock),
Transite, Polyithylen, Polypropylen, Polyvinylchlorid,
groben Glagfasergewebe in Aliminium und dergleichen.

‘Somlt eigenen sich die erfindungsgemidB herstellbaren zel-
ligen Produkie insbesondere zur Herstellung von platten=
formigen Schaumstofflaminaten oder =-verbundgebilden, die
eine hohe thermische Bestiédndigkelt, geringé Flammenaug-
breitungseigenschaften und eine geringe Rauchentwicklung
beim Verbrennen aufweisen missen. Beispielsweiée kdnnen ‘
die erfindungsgemiB hersillbaren zelligen plattenformigen
Laminate oder Verbundgebilde als Warmebarrieren und Iso-
liermaterialien fiir Bedachungen und Wendisolierungen bei
simtlichen Bauwerken, insbesondere Industriebauten, ver-
wendet werden. Die ausgezeichnete Besténdigkeit gegen Ver-
werfung und Volumendnderung bei Einwirken hoherer Tempera-
turen machen die erfindungsgemifl herstellbaren plattenfdrmigen
Lamingte oder Verbundgebilde besonders gut geeignet bei

- ;Sf_
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Dachabdeckungen in Fidllen, in denen die Abdeckungen ex-
tremen Temperaturberéichen ausgesetzt sind. Selbstver-
»standllch konnen sie auch anderen #hnlichen Verwendungs—

‘zwecken zugefuhrt werden.

Ausfﬁhrungsbeisgiel:

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung nsher ver—
anschaulichen. ' '

Beigpiel 1

.Die im folgenden néherverléuterten'und erfindungsgenss
hergesfellten Hartpolyisocyanuratschaumstoffe B bis F
werden hinsichtlich ihrer Anstiegeigenschauften und ihrer
Exothermieprofile (bei der jeweiligen Schaumstoffbildung)
dem gemél elnem bekannten Verfahren hergestellten Schaum-
'stoff A gegenubergestellt.

- Die Schaumstoffe werden aus von Hand gemischten Proben
hergestellt. Hierbei werden die in der folgenden Tabelle .
I angegebenen verschiedenen Begtandteile in den in Ge-
wichtsteilen angegebenen Mengen in jeweils etwa 0,95 1

- fagsenden Bechern gemischt. Zum griindlichen Durchmischen
der Bestandteile bedient man sich eines Hochgeschwindig-
keitsbohrers, der mit einem Rilarfliigel ausgedtattet ist.
Die jeweilige Mischung wird rasch in einen Pappkarton ge-
gossen und frei ausschiumen gelassen., Die von Hand ge-
mischten Rezepturen fiir die Schaumstoffe A bis F zeigen
Anstiégeigenschaften, die sie begonders gut fiir die Her=
stellung von Verbundgebilden oder fiir eine Applikation

an Ort und Stelle geeignet machen, d.h. sie besitzen ver-
lingerte Chremezeiten und danach ausreichend rasche Aus-
hirtzeiten, |

;.;ﬁé’*
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Der gemdB dem Stand der Technik hergestellte Schaumstoff
A erfordert die Katalysator-Kombination Kalium-N-phenyl=—
~2-dthylheamid (Katalysator A), Natrium-N-(2-hydroxy-5-
nonyl-phenyl)-methyl-N-methylglycinat (Katalysator B),
ein Epoxid und einen tertisren Aminkatalysator (N,N-
Dimethylcyclchexyl=-
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amin). Er ist durch die in Tabelle I angegebenen Anstieg-
und Exothermieprofile (bei der Schaumstoffblldung) ge=
vkennzelchnet.

Bei der Herstellung'der Schaﬁmstdffe C bis F wird die Kom-
bination der Katalysatoren A und B beibehalten, das Epoxid
und Amin werden Jjedoch durch einen einzigen Bestandteil,
némlicli entweder ein quaterndres Ammoniumformiat-Salz
(Katalysator G) im Falle des Schaumstoffs C oder das qua-
terndre Ammoniumhexanoat-Salz (Katalysator D) im Falle der
Schaumstoffe D.bié I ersetzt. Die Anstiegzeiten der Schaum-
stoffe G bis F sind den Anstiegzeiten des Schaumstoffs A
liberlegen (noch léngere Cremezeiten und noch raschere Aus-
hirtzeiten als bei letzterem Schaumstoff). Ein Vergleich
des Exothermiepwrofils des Schaumstoffs G mit dem Exothermie-
profil des Schaumstoffs A zeigt, daB die erfindungsgemiB |
hergestellten Schaumstoffe wirksamer aushidrten als der nach
dem bekannten Verfahren hergestellte Schaumstoff. Nach je-

. dem ZeitmeBintervall und nach Erreichen der maximalen Tempe-

ratur sind belm Schaumstoff C deutlich hohere Temperaturen
feststellbar. Zum Erreichen des Temperaturmaximums bedars
es beim Schaumstoff C einer Dauer von 10 Minuten.

Die Mitverwendung_des Epoxid-Bestandteils gemiB dem Stand
der Technik in der erfindungsgemiBfen Katalysator-Kombina-
tion (Schaumstoff B) ist auf die Anstlegdauer ohne Elnfluﬁ,
sie besitzt auf das Exothermieprofil im Verglelch Zum ,
Schaumstoff C dagegen eine schwach negative Wirkung. Dies
zeigt deutlich, daB bei Verwendung einer erfindungsgemidBen
Katalysator-Kombination der Epoxid-~Bestandteil liberfliissig
wird,. -

Unter Verwendung der zur Herstéllung der Schaumstoffe D und
E verwendeten Rezepturen werden von Hand gelegte Verbundge-
bilde hergestellt. Hierbel werden die Bestandteile gemischt
und danach auf Teerpsppe oder doppelseitig mit einer Folie .

- 20 -
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kaschiertes Kraftpapief gegossen. Sofort wird auf das
fliissige Gemisch (das dann ahsteigen gelassen wird) eine
Schicht aus Pappe oder doppelseitig mit einer Folie ka-
schiertem Kraftpapier gelegt. SchlieBlich wird jede Lami-
natprobe 1,5 min bei einer Temperatur von 93,3°C in einem
Ofen gehdrtet. Die erhaltenen gehédrteten Verbundgebilde be-
sitzen ein gutes Aussshen. Sowohl die obere als auch untere
Grenzfléche sind glatt und zeigen, wenn liberhaupt, eine
hochstens geringfiigige Porositdt.
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FuBnoten:

1) Polymethylenpolyphenylisocyanatgemisch,‘das,Zur Er-

2)

3)

4)

5)

niedrigung der Aziditdt entsprechend der US-PS
3 793 362 mit einer untergeordneten llenge eines

monomeren Epoxids behandelt wurde. Das Gemisch ent-
" hElt etwa 30 Gew.-% Methylen-bis-(phenylisocyanat)

und etwa 70 Gew.-% Polymethylenpolyphenylisocyanat
einer Funktionalitdt von iiber 2.
Isocyanatiquivalents 140;

Aziditdt: . 0,07 %.

Dieses Polyol besitzt ein‘Kquiﬁalentgewicht_von 139

und eine durchschnittliche Punktionalitiat von 4,5.

Es handelt sich hierbei um eine lfischung entsprechend
‘der US-PS 3 423 344 aus

1. etwa 75 Gew.-% eines Addukts von Propylenoxid und
eines methylenbriickenhaltigen Polyphenylpolyamin-
gemisches, dag durch saure Kondensation von Anilin
und Formalaehyd erhalten wurde und

2. etwa 25 Gew.-% eineg Polydthylenglykols eines
Molekulargewicht~Bereichs von 190 bis 210.

Katalysator A: ILSsung aus 45 Gew.-% Kalium-N-phenyl-
2-gthylhexamid, 27 Gew.-% Athylenglykol und 28 Gewe=%
Dlmethylformamld.

Katalysator B:s 50 gewichtsprozentige Losung von Na-

triun-N- (2-hydroxy-5-noaylphenyl)-methyl-N-methylgly-
cinat in DiZthylenglykol. |

Katalysator Cs 50 gewichtsprozentige Lﬁsung von 2«
Hydroxypropyltrime thylammoniumformiat in 50 %igem
Dipropylglykol. | o o
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6) Katalysator D: ISsung aus 54 Gew.-% 2-Hydroxypropyl-
trimethylammonium-2~-8thylhexanoat; 27 Gew.-% Chloro-
form, 13,5 Gew.-% Dipropylenglykol und 5,4 Gew.-%
Hexanoessdure, '

Beispiel 2

Zu Vergleichszwecken werden entsprechend Beilspiel 1 nit
den in der folgenden Tabelle II angegebehen Bestandfeilen

 (in Gew.~Teilen) die in der folgenden Tabelle II angegebe-

nen, jewells auBerhalb der Erfindung liegenden Hartpolyiso-

cyanuratschaumstoffe G bis K hergestellt,

Der Schaumstoff G besteht aus einem Hartpolyisoccyanurat-
schaumstoff gemd der Erfindung, bel dessen Herstellung

eine verldngerte Cremezeit und eine rasche Anstiegdauer er- .

reicht werden. Diese Schaumstoffzubereitung eignet sich in-
besondere zur Herstellung von Verbundgebilden,

Der Schaumstoff H entspricht dem Schaumstoff G, jedoch mit
der Ausnahme, daB der Katalysator A, der Katalysator B und
das N,N-Dimethylcyclohexylamin durch 1 Tell 2—Hydroxypro~
pyltrimethylammoniunformiat-Lisung (hatalysator C) ersetzt
werden. Die bei der Herstellung des Schaumstoffs H erziel-
baren Anstiegeigenschaften sind im Vergleich zu den ent-
sprechenden Eigenschaften bei der Herstellung des Schaun-
stoffs G zu langsam. Eine Erhdhung der lMenge an Formiatka-
talysator auf 2 Teile (beim Schaumstoff I) fithrt zu zu
raschen Anstilegeigenschaften, 1

Auch die Schaumstoffe J und K, bei denen 1 bzw. 2 Teil(e)
2~Hydroxypropyltrimethylammonium—2~éthyihexanoat—Lﬁsung
(Katalysator D) anstelle der Ketalysatoren A und B und
N,N-Dimethyleyclohexylamin (beim Schaumstoff G) vérwendet
wird (werden), besitzen zu langsame bzw. zu rasche Anstieg-
eigensohaften.
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Beisgpiel 3

Enteprechend Beispiel 1 und unter Verwendung der in der
folgenden Tabelle III genannten Bestandteile (in Ge-

\ wichtsteilen) werden erfindungsgem#df die in der folgen-
den Tabelle III genannten Hartpolylsocyanuratschaumstoffe
L bis N hergestellt. |

Ein Brsatz deg Katalysators A beim Schaumstoff L durch
1 Teil Kaliumacetat oder Kalium-2-#thylhexanoatltsung
(entsprechend Tabelle III) fihrt zu Schaumstoffen M bzw.
N, deren Anstiegprofile im wesentlichen zum Anstiegprd-
fil des Schaumstoffs I identisch sind. Die Schaumstoffe
L, M und N besitzen ein shnliches Aussehen, eine #hnliche
Zellstruktur und eine vergleichbare Elastizitdt.
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Beispiel 4

- Unter Verwendung der in Tabelle IV angegebenen Bestand-
teile in deh4ebenfalls'angegebenen_Gewichtsmengen werden
_erfindungsgemil die in der folgenden Tabelle IV angegebe-
nen Hartpolyisocyanuratschaumstoff-Verbundgebilde herge-
stellt, Zur Herstellung der Verbundgebilde wird eine han-
delsiibliche Laminiervorrichtung zum Einsatz gebracht. Die
Temperatur der‘verschiedenen.Komponenten &, B und Clbetfégt
15,6°C. Der Durchsatz betrdgt bei Verwendung eines modifi-
zierten konischen Dreistufen-Mischers, der mit 4 500 Upnm
arbeitet und einenvAuslaﬁdﬁsendurchmesser von 19 mm auf-
weist, betrigt 18,14 kg/min, Die Fﬁrderbandgeschwindigkeit
betrdgt 7,62 m/min. Die Temperatur im Hirtungsofen betrigt
85,0°C, Die Dicke des Verbundgebildes betrigt 5,1 cm. Die
Sichtflichen des Verbundgebildes bestehen entweder aus Teer-
pappe oder beldseitig mit einer Folie kaschiertem Papier.

~ Die in Tabelle IV angegebenen Schaumstoffanétiegeigenschaf-
ten werden fiir die verschiedenen Schaumstoffpriiflinge O bis
T ermittelt, indem Probeh jeden Verschéumungsversuchs in
einem grofen Pappkarton gesammelt werden, Jede Probe zeich-
net sich durch eine verléngerte Anspringzeit und einen an~
schlieBenden raschen Anstleg bzw. ein anschlleBendes fasches
Festwerden aus.

Obwohl gemidB Tabelle IV drei Komponenten verwendet werden,
konnen die Verbundgebilde auch aus zwei Komponenten herge-
stellt werden, indem man in Laminiervgrrichtungen, die le- -
diglich fiir einen Zweikomponentenbetrieb ausgelegt sind,

die Komponenten B und G vereinigt,

Die Tabelle V enthilt Angaben iiber die physikadischen Eigen-
schaften von Kernschaumstoffproben aus einem Asphaltpapier-
verbundgebilde und einem doppelseitig mit einer Folie ka-
schierten Kraftpapier-Verbundgebilde. In beiden Fillen dient

'5 .
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als Schamnstoffrezept'ur die zur Herstellung des Schaum-
stoffs O verwendete Rezeptur. Beide Schaumstoffproben
zeichnen sich durch eine gute Feuerbestdndigkeit und gute
physikalische Eigenschaften aus. |
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Zu Tabelle IV

1)burch Umsetzen von 5 Teilen eines handelsiiblichen Poly-
éthylenglykols'eines MolekulargewichtS—Bereichs von 380
bis 420 mit 134 Teilen Polyisocyanat gemdf Beispiel 1 nach
4- bis 6-stiindigem Erhitzen des Gemischs auf eine Tempera=
tur auf etws 60,0°C erhaltenes Polyisocyanat
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Tabelle V

vSchaumstOLfverbundgebllde (Schaumstoff 0)

Bigenschaften
Asphaltpapier vBeidseitig'mit
einer Folie
kaschiertes
Kraftpepier
Dichte in g/cm’ | 0, 0322 0,0299
Sauerstoffindex (in %)l) : 23,7 23,4
’ Brb‘sligkeitz) A 1,1 % 1,4 %
Druckfestigkeit in kg/cm2 B
senkrecht zur Anstiegrichtung 0,93 0,70
geschlossene Zellen : 91,7 % 91,2 %
ASTM E-84 Test:
Bewertung der Flammausbreitung 35,9 23,1
Rauchbildung | 250 . 190

l)_Der‘Brennbarkeitstest entspricht der ASTM-Vorschrift .
D-2863. Angegeben als prozentualer Sauerstoffgehalt, der
zum Aufrechterhalten des Brennens der Probe’ erforderllch
iste’

2) Die Brosligkeit oder Brockligkeit wird durch die ASTM-
Vorschrift C-421-61 wihrend 10 min ermittelt.
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Beispiel 5

Unter Aﬁwendung der in Beispiel 1 geschilderten Handmisch-
maBnahmen und unter Verwendung der in Tabelle VI angege-
benen Bestandteile in den ebenfalls angegebenen Mengen (in
Gewichtsteilen) werden die in Tabelle VI angegébenen beiden
Hartpolyisocyanuratschaumstoffe U und V hergestellt.

Es werden zweli Komponenten A und B verwendet, Die Komponen~ -
te A enthdlt das Polyisocyanat des Beispiels 1, das Netz~
mittel und das handelsiibliche Treibmittel, Die betreffen-
den Bestandteile werden zum Zeitpunkt der Schaumstoffher-
stellung miteinander gemischt. Die Komponente B wird als
grofe Vorratscharge mit den in Tabelle VI angegebenen Be-
standteilen in den ebenfalls angegebenen Mengen hergestellt.
Der Schaumstoff U wird unter Verwendung von frisch zube-
reiteter Komponente B, der Schaumstoff V unter Verwendung
der Komponente B nach 28-tigiger Lagerung hergestellt.

Die Schaumstoife zeichnen sich durch in der Tat identische
Anstiegeigenschaften aus. Dies belegt, daB die Bestand-
teile der Komponente B nach dem Vermischen eine lange Zeit
stabil gind.
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Tabelle VI

o Schaumstoff
U '

Bestandteile:

Komponente A: _ _
Polyisocyanat (vgl. Beispiel 1) 134 134
handelsiibliches Silikonnetzmittel '
fiir Hartschaumstoffe ' 1 1
handelsiibliches Treibmittel
(r-11B) o | . 13 o 13

Komponente B |

 Polyol (vgl. Beispiel 1) | 45 45
handelslibliches Silikonnetzmittel 0,7 - 0,7
handelsiibliches Treibmittel
(R-11B) v - 25,5 . 25,5
Katalysator A (vgl. Beispiel 1) 1 -1
Katalysator B (vgl. Beispiel 1) -3 3
Katalysator D (vgl. Beispiel 1) 1 : 1

Anstiegeigenschaften (in Sekunden):

Anspringdauer E 15 17
Gelzeit 50 50
Anstiegdauer 75 70

Zeit 'bis zum Festwerden 75 70
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"Erfindungsanspruchzs

Verfahren zur Herstellung eines zelligen Polymeren, dessen
heuptsdchlich wiederkehrende Polymereneinheit zus der Iso-
cyahurateinneit besteht, gekennzeichnet dadurch, daf mun

in Gegenwart eines Treibmittels

(4) ein Polymetiylenpoljphenylisocyanat,

(B) eine untergeordnete ilenge eines Polyols und

- (C) eine Katalysator—Kbmbination, bestehend aus

(a) einem Glycidsalz der Formels:

oH  CH
t .
N (=) (+)
R2 l CH2 - N - CH2002 M
NS

worin bedeuten:

N ein Alkalimetall,

Rl ein Wusserstoffatom oder einen Alkylrest mit
1 bis 12 Kohlenstoffatomen und |
R2 ein Wasserstoffatom oder einen Rest der TFormel:

CH

- CHy = N~ CHy 00,(=)  (+)

3
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(b) ein Hydroxyalkyltrlalky1ammon1umcarboxylatsalz

(c)

der Formel. v
R | S 1)

3 ‘\\\\;\\ ?6

(=)
W - CHp = CH = OH| Rg00,™’

worin bedeuten:

R,y R R, die gleich oder verschieden sein
3 T 75

kOnnen, einen Alkylrest mit 1 bis einschlieBlich

4 Kohlenstoffatomen, |

Rg ein Wasserstoffatom oder einen Alkylrest mit
1 bis einschlieBlich 4 Kohlenstoffatomen und

R7 eln Wasserstoffatom_oder einen Alkylrest mit
‘1l bis einschlieBlich 8 Kohlenstoffatomen und

ein Alkalimetallsalz, nidmlich : -

(1) einem Amidsalz der Formel:

R8 )

8 ( )
>0
Rlo

worin N die angegebene Bedeutung besitzt und

R8, R9 und RlO die glelch oder verschieden
sein konnen, ein dasserstoffatom oder einen
Alkylrest mit 1 bis einschlieBlich 4 Kohlen-
stoffatomen bedeuten und/oder
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3.

4.

De

(2) einem Carbonsiuresalz der Formel:

By

<) (+)

R: e C = GO M

9 . 2
10
worin Rgy Ry, Rlb und M die.angegeben§ Bedeu~

tung besitzen,

vereinigt,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB man als
Polymethylenpolyphenylisocyanat ein Gemisch aus etwa 30 bis
etwa 85 Gewo.-% Methylen~bis-(phenylisccyanat) und etwa 15
bis etwa 70 Gew.-% Polymethylenpolyphenylisocyanaten mit

einer Funktionalitdt von liber 2,0 verwendet.

Verfahren nach Punkt 2,vgekennzeichnet dadurch, daf man ein
Polyisocyanat verwendet, das zuvor zur Verminderung seiner
Aziditdt auf unter etwa 0,10 % mit, pro Kquivalent an in dem
Polyisocyanat enthaltender Siure, etwa 0,25 bis etwa 1,0
Aquivalent eines monomeren Epoxids behandelt wurde.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet daduxrch, daB man als
Glycinsalz (a) Watrium-N-(2-hydroxy-5-nonylphenyl)-methyl-N-
methylglycinat in Form einer etwa 25 bis etwa 65 gewichts~
prozentigen Losung in Didthylenglykol verwended.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB man als
Ammoniumsalz (b) 2-Hydroxypropyktrimethylammoniumformiat in
Porm einer etwa 25 bis etwa 75 gewichtsprozentigen Losung in

Dipropylenglykol verwendet.
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9.
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Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB man als

- Ammoniumsalz (b) 2-Hydroxypropyltrimethyl-smmonium=-2-#thyl-
“hexanoat in Form einer etwa 25 bis etwa 75 gewichtsprozen-
 tigen LOsung in Dipropylenglykol verwendet.

Verfahren nach Punkt 13 gekennzeichnet dadurch, daB man als
Ammoniumsalz (b) 2-Hydroxypropyltrimethylammonium=2-thyl-
hexanoat in Form einer etwa 54 gewichtsprozentigen Ldsung

in einem ILosungsmittelgemisch aﬁs'Chloroform“undvDipropylen—

“glykol im Gewichtsverh&dltnis von etwa 2:1 verwendet.

Verfehren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB man als

_Kaliumsalz (c) ein solches der Formel:

: (+)
K
RB )

. ' R9>c -‘&@ ,.

Rio

worin Rg, R9 und Ryq 4 die gleich oder verschieden sein

- kOnnen, fiir ein Wasserstoffatom oder einen Alkylrest mit

1 bis einschlieBlich 4 Kohlenstoffatomen stehen, verwendet.

Verfahren nach Punkt 8, gekennzeichnet dadurch, daB man als
Kaliumsalz Kalium-N-phenyl-2-dthylhexamid in Form einer
etwa 25 bis etwa 75 gewichysprozentigén Losung in einem Lo_
sungsnittelgemisch aus Athylenglvkol und Dimethylformamid
im Gewichtsverhdltnis von etwa 1:l verwendet.,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB man als
Kaliumsalz (c) ein solches der Formels

Rg

e

Rio
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worin

R8, R9 und RlO’ die gleich oder verschieden sein ktnnen,
flir ein Wasserstoffatom oder einen Alkylrest mit 1 bis ein-
schlieBlich 4 Kohlenstoffatomen stehen,

verwendet,

Verfahren nach Punkt 10, gekennzeichnet dadurch, daB man
als Kaliumsalz Kaliumacetat in Form einer etwa 25 big etwa
75 gewichtsprozentigen Losung in Athylenglykol verwehdet.

~Verfahren nach Punkt 10, gekennzeichnet dadurch, daB man

als Kaliumsalz Kalium-Zféthylhexanoat in Porm einer etwa

- 25 bis etwa 75 gewichtsprozentigen Losung in Dipropylen-

glykol verwendet.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

