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Patentanspruch:

Verfahren zur Herstellung von thixotropen Polyolkomponenten, die aus hydroxylgruppenhaltigen
Stoffen, Kettenverldngerungsmitteln, Vernetzungsmitteln, Fill- und Zusatzstoffen und einem
Thixotropiermittel gefertigt werden und sich zur Herstellung von Polyurethan eignen, wobei durch
Reaktion eines Polyisocyanates oder Polyisocyanatgemisches mit einer aminogruppenaufweisenden
Verbindung in der Polyolkomponente ein Thixotropiermittel synthetisiert wird, dadurch
gekennzeichnet, daf3 als aminogruppenaufweisende Verbindung ein technisches Gemisch von
Verbindungen der allgemeinen Formel
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Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von thixotropen Polyolkomponenten, die sich zur Herstellung von
Beschichtungs-, Kleb- und Spachtelmassen, insbesondere bei ihrer Verarbeitung in nichthorizontaler Position eignen.
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Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es ist bekannt, Polyolkomponenten durch Zugabe von festen Thixotropiermitteln oder durch Synthese von Thixotropiermitteln
in diesen, thixotrope Eigenschaften zu verleihen.

Als feste Thixotropiermittel sind eine Reihe von Stoffen bekannt. Fiir diese Thixotropiermittel ist charakteristisch, daB die
Feststoffteilchen einen hohen Dispersionsgrad, eine groBe spezifische Oberflache sowie eine niedrige Schuttdichte aufweisen.
Der Einsatz als Thixotropiermittel in Polyolkomponenten bringt erhebliche Nachteile sowohl in der Herstellung als auch in der
Anwendung. Die Einarbeitung in die Polyolkomponente erfordert spezielie Mischaggregate, und bei gewilinschten stark
thixotropen héherviskosen Polyolkomponenten erweisen sich Kneter als erforderlich.

Bei der Anwendung liegen die Nachteile in den stark hygroskopischen Eigenschaften dieser hochdispersen Feststoffe, wodurch
beim Einsatz erhebliche Mengen Feuchtigkeit in die Polyolkomponente eingetragen werden, was bei kompakt hartenden
Polyurethanprodukten zu unerwiinschten Schaumbildungsreaktionen fihrt.

Es ist weiter bekannt, daR nach der DE-PS 1260142 und der DE-OS 2513815 durch Reaktion von Diaminen, Hydrazinen und
Hydraziden mit Diisocyanaten in Polyetheralkoholen stabile Dispersionen mit erhdhter Viskositdt erzeugt werden. Die
Verwendung gleichartiger Substanzen unter Mitverwendung geringer Mengen monofunktioneller Amine als Mittel des
Kettenabbruchs beschreibt die DE-OS 2550796. Die fiir diese Verfahren vorgeschlagenen Amine, Hydrazine und Hydrazide sind
wegen ihres hohen Schmelzpunktes nur in Form von Lésungen oder Schmelzen einsetzbar, fihren zu heftigen schwierig zu
kontrollierenden und damit zu wenig reproduzierbaren Reaktionen. Die hergesteliten Dispersionen sind dadurch wenig oder
nicht thixotrop.

Mit der DD-PS 156480 ist ein Verfahren zur Herstellung von thixotroper Polyolkomponenten bekannt, bei dem ein priméres
monofunktionelles Amin in {iblichen Polyolkomponenten mit einem Polyisocyanat zur Reaktion gebracht und damit ein
Thixotropiermittel synthetisiert wird. Nachteilig ist die Toxizitdt der verwendeten primiren monofunktionellen Amine sowie die
Eigenschaften so hergestellter thixotroper Polyolkomponenten ihr unspriingliches thixotropes Verhalten nach der Herstellung
durch wiederholtes Rihren zu verandern und nicht mehr das uspriingliche MaB zuriickzuerlangen.

Damit ergeben sich fiir bestimmte Anwendungsfélle Probleme der Reproduzierbarkeit solch thixotroper Polyolkomponenten.
Dariiber hinaus sind aus reinen Polyetheralkoholen bestehende Polyolkomponenten nur durch erhebliche Mengen an priméren
monofunktionellen Aminen und Polyisocyanat in eine thixotrope Konsistenz tiberfihrbar.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von thixotropen Polyolkomponenten ohne Verwendung von Feststoffen,
nach einfacher Technologie unter Verwendung wenig toxischer Ausgangsprodukte. Weiterhin wird das Ziel verfolgt, auch bei
Einsatz geringer Mengen Thixotropiermittel alle Arten von Polyolkomponenten in ausreichendem MaRe und inreproduzierbarer
Qualititzu thixotropieren. So thixotropierte Polyolkomponenten sollen des weiteren beim Einsatzin Polyurethansystemen eine
verbesserte |socyanatvertriglichkeit aufweisen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt zur Erreichung des Zieles die Aufgabe zugrunde, die Polyolkomponente mit einem besonders geeigneten
Thixotropiermitel aus der Reaktion eines Polyisocyantes oder Polyisocyanatgemisches mit einer speziellen
aminogruppenaufweisenden Verbindung in ein thixotropes Produkt zu Gberfiihren.

ErfindungsgemiR wird die Aufgabe dadurch geldst, daB als aminogruppenaufweisende Verbindung ein technisches Gemisch
von Verbindungen der allgemeinen Formel
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varwendet wird.

Bei diesen Verbindungen handelt es sich um Aminolyseprodukte eines hochmolekularen Adipinsdure/Ethylen-Diethylenglykol-
Polyesteralkohols mit einem stdchiometrischen Uberschul eines mindest zwei primédre Aminogruppen aufweisenden
aliphatischen oder aromatischen Amins, wobei sich der stéchiometrische Uberschuf auf den Gehalt an Aminogruppen
gegenlber Estergruppen bezieht.

Es wurde gefunden, daR durch die Verwendung dieses nach der erfindungsgemaRen Lehre angegebenen Gemisches im
Verfahren zur Herstellung thixctroper Polyolkomponenten sich erhebliche Vorteile gegeniiber bekannten Verfahren ergeben.
Diese Vorteile sind eine bessere Reproduzierbarkeit bei der Herstellung der thixotropen Polyolkomponente einschlieBlich einer
weitgehenden Unabhéngigkeit des Thixotropiergrades von mehrmaligen Rithrvorgangen bei der weitgehenden Handhabung
der thixotropen Polyolkomponente. Dariiber hinaus sind unabhéngig von der Zusammensetzung der Polyolkomponente auch
solche aus reinen Polyetheralkoholen neben tblichen Filll- und Zusatzstoffen bestehend im gleichen MaRe thixotropierbar.

Die technische Realisierung des erfindungsgemaRen Verfahrens geschieht nun dadurch, daR eine Polyolkomponente, die aus
bekannten Bestandteilen wie Polyetheralkohole, gegebenenfalls Fettsaureester mit OH-Funktionalitat, Kettenverlangerer,
Vernetzter, Katalysatoren, Fiillstoffen, Farbpigmenten, Trockenmittel, Stabilisatoren besteht, in einem geeigneten Behdlter mit
dem erfindungsgemé&Ren Gemisch, welches vorzugsweise in Form einer fliissigen Mischung mit einem bekannten
Kettenverlangerer, einem kurzkettigen Diol dosiert wird, zusammengemischt wird.

Nach der Homogenisierung erfolgt unter Riihren die Zugabe der, dem erfindungsgemafien Gemisch dquivalenten Menge eines
Polyisocyanates oder Polyisocyanatgemisches, wobei vorzugsweise als Polyisocyanat das technische Rohprodukt des
Diphenylmethandiisocyanates oder seine fliissige carbodiimidmodifizierte Form verwendet wird.

Bei der Anwendung der nach erfindungsgemaéBer Lehre thixotropierten Polyolkomponente in einem Polyurehansystem ergeben
sich weitere Vorteile. Diese Polyolkomponenten weisen eine bessere Isocyanatvertraglichkeit, vor allem bei Verwendung des
Rohproduktes des Diphenylmethandiisocyanates als Harterkomponente auf, was sich bei gesteigerten Festigkeiten in einer
verbesserten Konstanz physikomechanischer Eigenschaften bei wechseinden Isocyanatchargen bemerkbar macht.
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Ausfahrungsbeispiele
Die Erfindung soll mit den nachfolgenden Ausflihrungsbeispielen naher erldutert werden.

Ausfihrungsbeispiel 1

In einer Rihrapparatur werden nacheinander 120g eines Polyethers auf Basis Saccharose/Glyzerol/Propylenoxid Hydroxyl-Zahl
475mg KOH/g, 70 g eines Polyethers auf Basis Glyzerol/Propylenoxid/Ethylenoxid Hydroxylzahl 36 mg KOH/g, 1909 Rizinusdl,
50g Dipropylenglykol, 160 g eines Entwésserungsmittels auf Basis eines Natriumalumosilikats mit Zeolithstruktur zu 0,5g/g in
einem Polyethergemisch der Hydroxylzahi 350mg KOH/g, 160 g kalziniertes Kaolin, 12g Eisenoxidgelb, 1g Triethylendiamin zu
0,33g/g in Dipropylenglykol und 1g Acetylaceton eingewogen und zu einer Polyolkomponente homogenisiert.

Nach Zugabe von 89 eines technischen Gemisches von Aminolyseprodukten eines Adipinsaure/Ethylen-Diethylenglykol-
Polyesteralkohols Molekulargewicht 2000 g/Mol mit einem Anilin/Formaldehyd-Kondensat (0,6 g/g Diaminanteil} im doppelten
stéchiometrischen Uberschul zu 0,8 g/g in Dipropylenglykol werden nach einer weiteren Homogenisierung der
Polyolkomponente unter laufendem Rihrwerk 4g eines Rohproduktes des Diphenylmethandiisocyanates zugesetzt und ca.
1min gerlUhrt. Nach Beendigung des Rihrvorganges beginnt die Polyolkomponente unter leichter Erwdrmung eine kremartige,
thixotrope Konsistenz anzunehmen.

Nach Abkihlung auf Raumtemperatur ist die thixotrope Polyotkomponente gebrauchsfahig und weist folgendes
Viskositdtsverhalten in Abhédngigkeit vom Schergefalle auf.

Schergefalle(sec™) scheinbare Viskositat (mPas - s)
0,33 56100
0,60 50400
1,00 44600
1,80 39400
3,00 35800

Ausfiithrungsbeispiel 2

In einer Rihrapparatur werden nacheinander 200g eines Polyethers auf Basis Saccharose/Glyzerol/Propylenoxid Hydroxylzahl
475mg KOH/g, 550 g Rizinusdl, 100g eines Entwasserungsmittels auf Basis eines Natriumalumosilikats mit Zeolithstruktur zu
0,5g/g in einem Polyethergemisch der Hydroxylzahl 350 mg KOH/g, 200g Schwerspatmehl, 16g Eisenoxidgelb,

1g Triethylendiamin zu 0,33g/g in Dipropylenglykol und 1g Acetylaceton eingewogen und zu einer Polyolkomponente
homogenisiert.

Nach Zugabe von 15g eines technischen Gemisches von Aminolyseprodukten eines Adipinsdure/Ethylen-Diethylenglykol-
Polyesteralkohols Molekulargewicht 2000 g/Mol mit einem Anilin/Formaldehyd-Kondensat (0,6 g/g Diaminanteil) im doppelten
stéchiometrischen Uberschuf zu 0,8 g/g in Dipropylenglykol werden nach einer weiteren Homogenisierung der
Polyolkomponente unter laufendem Rihrwerk 8g eines Gemisches aus dem Rohprodukt des Diphenylmethandiisocyanates und
verflissigtem carbodiimidmodifizierten Diphenylmethandiisocyanat im Verhéltnis 1:1 zugesetzt und ca. 1h geruhrt.

Schon nach ca. 1min beginnt die Polyolkomponente unter [eichter Erwdrmung eine thixotrope Konsistenz anzunehmen. Nach
Abkihlung auf Raumtemperatur ist die thixotrope Polyolkomponente gebrauchsfahig. Sie weist auch nach dem lédngeren
RihrprozeB folgendes Viskositatsverhalten in Abhéngigkeit vom Schergefélle auf, welches auch nach weiteren Rihrvorgangen
konstant bleibt.

Schergefille (sec™) scheinbare Viskositat {(mPa - s)
0,33 55300
0,60 43800
1,00 34500
1,80 26400
3,00 20800

Ausfihrungsbeispiel 3

In einer Rihrapparatur werden nacheinander 480g eines Polyethers auf Basis Glyzerol/Propylenoxid/Ethylenoxid Hydroxylzahl
36mg KOH/g, 105 g eines Polypropylendiols Hydroxylzahl 58 mg KOH/g, 35 g Butandiol-1,4, 68 g eines Entwasserungsmittels auf
Basis eines Natriumalumosilikates mit Zeolithstruktur zu 0,5g/g in einem Polyethergemisch der Hydroxylzahl 350 mg KOH/g,
2g Triethylendiamin zu 0,33 g/g in Dipropylenglykol und 0,5 g Acetylaceton eingewogen und zu einer Polyolkomponente
homogenisiert.

Nach Zugabe von 14 g eines technischen Gemisches von Aminolyseprodukten eines Adipinsadure/Ethylen-Diethylenglykol-
Polyesteralkohols Molekulargewicht 2000 g/Mol mit einem Anilin/Formaldehyd-Kondensat (0,6 g/g Diaminanteil) im doppelten
stdchiometrischen Uberschuf zu 0,8g/g in Dipropylenglykol werden nach einer weiteren Homogenisierung der
Polyolkomponente unter laufendem Rihrwerk 7 g eines Rohproduktes des Diphenylmethandiisocyanates zugesetzt.

Schon nach ca. 1 min beginnt die Polyolkomponente unter leichter Erwdrmung eine thixotrope Konsistenz anzunehmen. Nach
Abkiihlung auf Raumtemperatur ist die thixotrope Polyolkomponente gebrauchsfertig und weist folgendes Viskositatsverhalten
in Abhéngigkeit vom Schergefiile auf.
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Schergefille (sec™) scheinbare Viskositat {mPa - s)
0,33 16000
1,00 14100
3,00 10600
3,00 6600
16,20 4300
27,00 4400
48,60 3300

Ausfiihrungsbeispiel 4

In einer Riihrapparatur werden analog Ausfiihrungsbeispiel 1 120g eines Polyethers auf Basis Saccharose/Glyzerol/
Propylenoxid OH-Zah1475mg KOH/g, 70g eines Polyethers auf Basis Glyzero!/Propylenoxid/Ethylenoxid OH-Zahl 36 mg KOH/g,
190g Rizinusél, 50 g Dipropylenglykol, 160g eines Entwisserungsmittels auf Basis eines Natriumalumosilikates mit
Zeolithstruktur zu 0,5 g/g in einem Polyethergemisch der Hydroxylzahl 350 mg KOH/g, 160g kalziniertes Kaolin, 129
Eisenoxidgelb, 1g Triethylendiamin zu 0,33g/g in Dipropylenglykol und 1g Acetylaceton eingewogen und zu einer
Polyolkomponente homogenisiert.

Nach Zugabe von 12g eines technischen Gemisches von Aminolyseprodukten eines Adipinsdure/Ethylen-Diethylenglykol/
Polyesteralkohols mit Diethylentriamin im doppelten stéchiometrischen UberschuR zu 0,5 g/gin Dipropylenglykol werden nach
einer weiteren Homogenisierung der Polyolkomponente unter laufendem Rihrwerk 8 g eines Rohproduktes des
Diphenylmethandiisocyanates {Isocyanatgehalt 0,31 g/g) zugesetzt und ca. 1 Minute geriihrt.

Die Polyolkomponente nimmt eine kremartige thixotrope Konsistenz an und weist folgendes Viskosititsverhalten in
Abhangigkeit vom Schergefille auf.

Schergefalle (sec™) scheinbare Viskositdt (mPa - s)
0,6 50400
1,0 36500
1,8 28000

3,0 22500
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