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Beschreibung

[0001] Gegenstand dervorliegenden Erfindungist ein Verfahren zur Entfernung eines Isocyanat-basierten Riickstands
von einem Substrat.

[0002] Insbesondere bei der Herstellung von Isocyanaten, Isocyanat-haltigen Prepolymeren, Polyurethanen oder Po-
lyharnstoffen kann es zur Bildung von Ablagerungen in Produktionsanlagen kommen. So bilden sich haufig feste oligo-
mere und / oder polymere Ricksténde basierend auf Isocyanaten, die an Wandungen von ReaktionsgefalRen und
Rohrleitungen anhaften. Diese Riickstdnde missen regelmaRig entfernt werden, um eine Beeintrachtigung der Qualitat
und der Sicherheit wahrend der weiteren Produktion zu verhindern.

[0003] Grundsatzlich kdnnen verschiedene MaRnahmen ergriffen werden, um Isocyanat-basierte Riickstande von
einem Substrat zu entfernen. Einerseits ist ein mechanisches Abtragen mdglich. Dabei kann beispielsweise Wasser
oder ein Wasser-Pulver-Gemisch verwendet werden, um den Riickstand abrasiv von dem Substrat zu I6sen. Hierbei
ist jedoch nachteilig, dass derartige Verfahren sehr aufwendig sind, wenn eine vollstdndige Reinigung erfolgen soll und
zusatzlich eine Beschadigung des Substrats nicht ganz verhindert werden kann. Alternativ kdnnen Losungsmittel ein-
gesetzt werden, die die Riickstande entweder physikalisch oder chemisch aufldsen. Unter physikalischem Lésen versteht
man dabei einen Vorgang, bei dem der Riickstand vom Substrat abgel6st und zumindest teilweise in Losung gebracht
wird, ohne dass es im Riickstand selbst zu chemischen Reaktionen mit dem L&sungsmittel kommt. D.h. in diesem Fall
werden keine chemischen Bindungen geknlpft oder gebrochen. Beim chemischen Lésen werden hingegen reaktive
Lésungsmittel verwendet, die dazu in der Lage sind, mit dem Ruickstand zu reagieren. Dabei werden im Rickstand
chemische Bindungen gebrochen, so dass aus den oligomeren bzw. polymeren Strukturen kleinere Molekiile entstehen,
die dann wiederum physikalisch in Lésung gehen.

[0004] Beim Einsatzvon physikalisch oder chemisch wirkenden Losungsmitteln zur Reinigung von Produktionsanlagen
sind verschiedene Aspekte zu beachten: Ein wesentlicher Punkt ist die Reinigungswirkung als solches, d.h. die Frage,
in welcher Zeit ein Riickstand bei definierten Bedingungen vollstdndig von einem Substrat abgelést werden kann. Eben-
falls wichtig ist aber auch, ob das verwendete Lésungsmittel mit Hinblick auf Arbeitssicherheit und - hygiene bedenklich
oder unbedenklich ist. So sollte nach Mdglichkeit auf gesundheitlich bedenkliche Losungsmittel verzichtet werden. Eben-
so wenig ist der Einsatz von Stoffen erwiinscht, die leicht entzlindlich sind oder in weiten Grenzen mit Luft explosive
Gemische bilden. Von Bedeutung ist auch, dass die Losungsmittel die Produktionsanlagen nicht beschadigen, zuriick
bleibende Reste die weitere Produktion nicht stéren und eventuell ins Produkt gelangende Reste dessen Qualitét nicht
storen. SchlieBlich ist auf Grund der benétigten groRen Volumina auch relevant, ob das Lésungsmittel grofRtechnisch
herstellbar, zu einem niedrigen Preis verfiigbar und nach einer Aufreinigung mehrfach verwendbar ist.

[0005] Grundsatzlich hat sich gezeigt, dass der ausschlieBliche Einsatz von physikalisch wirkenden Losungsmitteln
mit Hinblick auf die Reinigungswirkung zu unbefriedigenden Ergebnissen fiihrt, da so die Rickstande nicht in ausrei-
chendem Male in einer wirtschaftlich vertretbaren Zeit entfernt werden kénnen. Daher kommen heute in den meisten
Fallen chemische Lésungsmittel zum Einsatz.

[0006] Im Stand der Technik sind verschiedene Lésungsmittel-Gemische beschrieben worden, mit denen polymere
Rickstédnde von Substraten entfernt werden kénnen. So ist beispielsweise in der JP 04-154900 ein Verfahren offenbart,
bei dem feste Acrylnitril basierte Copolymerriickstande von einer Reaktorwand mit Gemischen aus einem apolaren
Lésungsmittel (N,N-Dimethylformamid, Dimethylsulfoxid), einem Hydroxyamin (Monoethanolamin, Monoisopropanola-
min) oder einem Diol (Ethylenglykol) und Natriumhydroxid abgeldst werden. Die Entfernung eines Isocyanat-basierten
Ruickstands von einem Substrat ist in diesem Dokument nicht beschrieben. Darliber hinaus werden hier mit N,N-Dime-
thylformamid und Dimethylsulfoxid jeweils Substanzen eingesetzt, die gesundheitlich bedenklich sind. So kann der
Kontakt mit N,N-Dimethylformamid, zur Leberschadigung fiihren. Dariiber hinaus ist es als CMR Stoff eingestuft. Kon-
zentriertes Dimethylsulfoxid besitzt wiederum zytotoxische Eigenschaften und kann zusétzlich kaum destillativ aufge-
arbeitet werden, da es sich bei seinem Normalsiedepunkt von 189 °C thermisch zu zersetzen beginnt, was sogar
explosionsartig erfolgen kann.

[0007] AusderUS 5,782,989 ist wiederum ein Verfahren bekannt, mit dessen Hilfe Riickstéande eines Vinyl Polymers
von einem Substrat entfernt werden kénnen. Dabei kommt ein Gemisch zum Einsatz, dass im Wesentlichen aus Aceton
besteht und zusatzlich ein weiteres polares organisches Lésungsmittel mit einer oder mehreren Hydroxy- oder Amino-
gruppen (Propylenglykol) sowie eine starken Base (Natriumhydroxid) enthalt. Auch dieses Dokument des Standes der
Technik steht in keinem Zusammenhang mit der Entfernung eines Isocyanat-basierten Riickstands von einem Substrat.
Dariliber hinaus ist das in dem Gemisch als Hauptbestandteil enthaltene Aceton leichtentziindlich und bildet mit Luft in
breiten Grenzen ein explosives Gemisch.

[0008] Die DD 280 661 A3 offenbart schlieRlich ein Verfahren zur Reinigung von Reaktionsgefallen, bei dem ein
Ruckstand aus einem Estergruppen enthaltenden Polymer von einem Substrat abgelést wird. Bei dem Verfahren wird
primar Monoethanolamin als Reinigungslésung verwendet. Ebenfalls beschrieben ist, das Gemische von Monoethano-
lamin mit Diethanolamin, Ethanolamin mit Propylenglykol und sec.-Butanollésung mit Monoethanolamin zur Reinigung
verwendet werden kdnnen.
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[0009] Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es nun ein Verfahren zur Entfernung eines Isocyanat-basierten Rick-
stands von einem Substrat bereit zu stellen, bei dem

- in kurzer Zeit eine hohe Reinigungswirkung erzielt wird,
- das Substrat méglichst wenig angegriffen wird,
-  Stoffe eingesetzt werden, die mit Hinblick auf Produktqualitat, Arbeitssicherheit und -hygiene unbedenklich sind,

- Stoffe eingesetzt werden, die weder leicht entziindlich sind noch in breiten Grenzen mit Luft explosive Gemische
bilden,

-  Stoffe eingesetzt werden, die groRtechnisch herstellbar und zu einem niedrigen Preis verfligbar sind und nach einer
Aufreinigung mehrfach verwendet werden kdénnen.

[0010] Diese Aufgabe ist erfindungsgemaR durch ein Verfahren gel6st, bei dem der Riickstand mit einem Gemisch
umfassend ein Polyol, eine anorganische Base und ein Amin von dem Substrat geldst wird.

[0011] Es hat sich Uberraschenderweise gezeigt, dass erst bei der Verwendung des speziellen wenigstens die drei
erfindungsgemaRen Komponenten enthaltenden Gemisches Isocyanat-basierten Riickstande schnell, leicht, wirtschaft-
lich, ohne Beeintrachtigung von Produkt, Arbeitssicherheit und -hygiene und ohne Beschadigung des Substrates geldst
werden kdnnen.

[0012] Isocyanat-basierte Riickstdnde im Sinne der Erfindung sind grundsatzlich alle Riickstéande die durch Umsetzung
von Isocyanaten mit sich selbst oder anderen Verbindungen entstehen. Beispiele sind Oligomere von Isocyanaten,
Isocyanat-haltigen Prepolymeren, Polyurethane oder Polyharnstoffe. Die Isocyanat-basierten Riickstdnde kdnnen ins-
besondere eine polymere Struktur aufweisen.

[0013] Substrate im Sinne der Erfindung sind alle Oberflachen fester Substanzen. Beispiele sind insbesondere Re-
aktionsgefalle wie Reaktoren oder auch Rohrleitungen. Die Substrate kénnen insbesondere aus Metallen oder Metall-
legierungen bestehen.

[0014] GemaR einer ersten bevorzugten Ausfihrungsform der Erfindung ist vorgesehen, dass das Gemisch zu 10 bis
50, weiter bevorzugt zu 15 bis 35 und besonders bevorzugt zu 20 bis 30 Gewichtsprozent aus dem Amin besteht.
[0015] Ebenfalls bevorzugt ist, wenn das Amin ein primares Amin oder ein sekundares ist. Besonders bevorzugt ist
jedoch, wenn das Amin ein primares Amin ist.

[0016] Das Amin kann vorzugsweise auch wenigstens eine Hydroxylgruppe aufweisen. In diesem Fall ist dann be-
sonders bevorzugt, wenn das Amin Monoethanolamin ist. Bei der Verwendung letztgenannter Verbindung kann eine
besonders hohe Reinigungswirkung erzielt werden.

[0017] Eine besonders gute Reinigungswirkung ist auch gegeben, wenn das Polyol wenigstens zwei Hydroxylgruppen,
bevorzugt zwei bis vier Hydroxylgruppen und besonders bevorzugt zwei Hydroxylgruppen aufweist. Dieser Effekt wird
noch verstarkt, wenn die wenigstens zwei Hydroxylgruppen an benachbarte Kohlenstoffatome gebunden sind. In letz-
terem Fall ist dann wiederum ganz besonders bevorzugt, wenn die Hydroxylgruppen endsténdig gebunden sind.
[0018] Das Polyol kann einen verzweigten oder unverzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest, bevorzugt einen
verzweigten oder unverzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 8 C-Atomen in der Kette, besonders
bevorzugt einen verzweigten oder unverzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 6 C-Atomen in der Kette
und ganz besonders bevorzugt einen aliphatischen Kohlenwasserstoffrest ausgewahlt aus der Gruppe Methyl, Methylen,
Ethyl, Ethylen, Propyl, Propylen aufweisen. Dabei hat sich gezeigt, dass mit zunehmender Kettenldnge des Kohlenwas-
serstoffrests besonders gute Reinigungswirkungen erzielt werden kdénnen.

[0019] Ganz besonders gute Reinigungswirkungen werden auch erzielt, wenn das Polyol ausgewahlt aus der Gruppe
Propandiol, Butandiol, Pentandiol, Hexandiol ist. Dabei ist weiter bevorzugt, wenn es sich bei dem Polyol eine Verbindung
ausgewahlt aus der Gruppe 1,2- Propandiol, 1,3-Propandiol, 1,2-Butandiol, 2,3-Butandiol, 1,4 Butandiol, 1,2-Hexandiol
handelt. Auf Grund seiner guten Reinigungswirkung, der gro3technischen Verfligbarkeit, der guten Destillierbarkeit und
dem geringen Preis ist aus dieser Gruppe wiederum 1,2-Propandiol am meisten bevorzugt.

[0020] GemaR einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgeméafRen Verfahrens ist vorgesehen,
dass das Gemisch zu 40,00 bis 89.99, weiter bevorzugt zu 60,00 bis 84,90 und besonders bevorzugt zu 68,00 bis 79,50
Gewichtsprozent aus dem Polyol besteht.

[0021] Die anorganische Base kann insbesondere ein Alkalihydroxid, ein Erdalkalihydroxid oder Ammoniumhydroxid
sein. Bevorzugt ist die anorganische Base ausgewahlt aus der Gruppe LiOH, NaOH, KOH und besonders bevorzugt
umfasst sie KOH oder besteht daraus.

[0022] Das Gemisch kann zu 0,01 bis 10, bevorzugt zu 0,1 bis 5 und besonders bevorzugt zu 0,5 bis 2,0 Gewichts-
prozent aus der anorganischen Base bestehen.
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[0023] Eine besonders gute Reinigungswirkung kann auch erzielt werden, wenn ein Gemisch verwendet wird, dass
als Polyol ein Diol, als anorganische Base ein Alkalihydroxid und als Amin ein Monohydroxyamin umfasst oder daraus
besteht. Besonders bevorzugt ist hier, wenn das Diol 1,2-Propandiol, die Base KOH und gleichzeitig das Monohydro-
xyamin Monoethanolamin ist. Ganz besonders bevorzugt wird ein Gemisch verwendet, dass 70 bis 80 Gewichtsprozent
1,2-Propandiol, 0,5 bis 3 Gewichtsprozent KOH und 15 bis 30 Gewichtsprozent Monoethanolamin umfasst, wobei sich
die Mengen so gewahlt werden, dass sie sich zu 100 Gewichtsprozent ergénzen.

[0024] Besonders bevorzugt ist auch, wenn das Gemisch keine toxischen Stoffe und keine CMR-Stoffe enthalt.
[0025] Eine besonders gute Reinigungswirkung wird auch dann erzielt, wenn das Gemisch eine Temperatur von 100
bis 250 °C und bevorzugt von 120 bis 180 °C aufweist.

[0026] Es hat sich auBerdem gezeigt, dass das erfindungsgeméafie Verfahren besonders zur Entfernung eines Rick-
stands geeignet ist, der ein Polyurethan-Polymer umfasst oder daraus besteht.

[0027] GemaR einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung ist vorgesehen, dass ein Gemisch ver-
wendet wird, dass aus dem Polyol, der anorganischen Base und dem Amin besteht, d.h. ein Gemisch dass keine weiteren
Bestandteile bis auf Gbliche Verunreinigungen enthalt.

[0028] Vorteilhaft ist auch, wenn das Gemisch, in dem der Riickstand bereits geldst ist, in einem weiteren Schritt
destillativ aufgabearbeitet wird. Dies ermdglicht eine Wiederverwendung des Gemisches in einem weiteren Losungs-
schritt.

[0029] Die Erfindung wird im Folgenden anhand von Beispielen naher erlautert.

[0030] Es wurden folgende Abklrzungen verwendet:

CMR: cancerogen, mutagen, reproduktionstoxisch
n: Reinigungswirkung

DMF: N,N-Dimethylformamid

MEA: Monoethanolamin

MEG: Monoethylenglykol

MPA: 1-Methoxy-2-propylacetat
KOH: Kaliumhydroxid

NaOH:  Natriumhydroxid

t: Zeit, Versuchsdauer

Bestimmung der Reinigungswirkung:

[0031] Zur Bestimmung der Reinigungswirkung wurden zunachst Proben vorbereitet, bei denen auf Aluminiumschal-
chen einfester, stark anhaftender Isocyanat-basierter Produkt aufgebracht wurde. Dazu wurde jeweils eine der in Tabelle
1 aufgefiihrten Substanzen, bei denen es sich jeweils um Produkte der Bayer MaterialScience AG handelte, auf ein
zuvor ausgewogenes Aluminiumschalchen aufgetragen. AnschlieBend wurde das Aluminiumschalchen mit der darauf
vorhandenen Substanz solange im Trockenschrank getrocknet, bis sich eine Schicht eines festen Riickstands gebildet
hatte, deren Gewichtsich auch bei weiterem Trocknen nicht mehr veréanderte. Der Vorgang des schichtweisen Auftragens
und Trocknens wurde gegebenfalls mehrfach wiederholt. Da es sich bei Desmocoll 540 um ein festes Granulat handelt,
wurde hier die gesamte erforderliche Probenmenge auf einmal aufgetragen, geschmolzen und eingebrannt. Das Gewicht
des Rickstands wurde dann zuletzt durch Auswaage des Aluminiumschalchen und Subtraktion des Gewichtes des
Aluminiumschalchen bestimmt. Die Riickstdnde hatten jeweils ein Gewicht von ca. 1-10g.

Tabelle 1
Produkt Beschreibung
Impranil DLU Wassrige aliphatische Polycarbonatester-Polyether-Polyurethan-Dispersion

Desmocoll 540 | Weitgehend lineares Hydroxylpolyurethan (Granulat)

Dispercoll U 54 | Anionische, hochmolekulare wassrige Polyurethan-Dispersion

[0032] Die Reinigungswirkung wirde dann mit Hilfe der Vorrichtung der Figur 1 geprft.

[0033] Die Vorrichtung umfasst ein ReaktionsgefaR 1, eine Probe 2, ein Olbad 3, einen Riihrmotor 4 einen Tempera-
turfuhler 5 und einen Kondensator 6. Das Reaktionsgefal® 1 enthalt die Probe 2, die wiederum mit dem Rihrmotor 4
verbunden ist. Weiterhin ist der Temperaturfiihler 5 im Reaktionsgefal? 1 angeordnet. Der Kondensator 6 ist wiederum
mit einer nicht dargestellten Offnung im ReaktionsgefaR 1 verbunden. Das ReaktionsgefaR ist schlieRlich teilweise in
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das Olbad 3 eingetaucht und bis zu der mit einem Dreieck markierten Linie mit dem jeweils zu untersuchenden Lésungs-
mittelgemisch beflllt (ca. 2 Liter, bei den Diol-Monoethanol-Gemischen betrug das Gewichtsverhaltnis Diol-Monoetha-
nolamin immer 3:1). In der Figur nicht dargestellt ist eine Heiz- und Regeleinheit, die ausgelegt ist, das Olbad 3 unter
Berlicksichtigung der Temperaturdaten des Messfihlers 5 auf einer definierten Temperatur zu halten.

[0034] Zur Bestimmung der Reinigungswirkung wurde zunachst das jeweilige Losungsmittelgemisch in das Reakti-
onsgefal 1 eingebracht und dann mit Hilfe der Heiz- und Regeleinheit, des Olbads 3 und des Temperaturfiihlers 5 auf
eine Temperatur von 140 °C gebracht und dort konstant gehalten. Eventuell verdampfendes L&sungsmittelgemisch
wurde von dem Kondensator 6 wieder verflissigt und gelangte so zurilick in das Reaktionsgefal 1. Die jeweilige Probe
2 wurde dann mit dem Rihrmotor 4 verbunden und so in das Reaktionsgefal3 1 eingebracht, dass die Probe 2 vollstédndig
mit dem Lésungsmittelgemisch bedeckt war. Die Probe wurde mit Hilfe des Rihrmotors bei konstanter Drehzahl von
ca. 12/min im Lésungsmittelgemisch gedreht. Die Probe 2 verblieb fir eine jeweils festgelegte Zeit im Reaktionsgefal
1 (Messpunkte in den Abbildungen 1-6). Nach Ablauf der festgelegten Zeit wurde die Probe 2 aus dem Reaktionsgefal
1 entnommen und kurz in ein Bad mit Methyletherketon (MEK) getaucht, um Reste des Ldsungsmittelgemisches zu
entfernen. Nach einer 30-minitigen Trocknung im Heizschrank (105°C) erfolgte die Auswaage der Probe.

[0035] Die Reinigungswirkung wurde anschliefend gemaR folgender Formel bestimmt:

n= (mEinwaage_mAuswaage) . 100%

MEjnwaage

[0036] In der Formel steht Mg, 0060
Gewicht nach dem Ldsungsversuch.
[0037] Um die Auswertung zu erleichtern, wurden die Messpunkte durch Regressionen zweiten bzw. dritten Grades
ausgeglichen, wobei in den Abbildungen nur Versuche dargestellt wurden, bei denen innerhalb einer Zeit von 300
Minuten eine Reinigungswirkung feststellbar war.

[0038] Die Abbildung 1 bis 3 zeigen den Vergleich der Reinigungswirkung von Lésungsmitteln bzw. Lésungsmittel-
gemischen im Vergleich zum Dimethylformamid (DMF).

[0039] Bei Verwendung von 1-,2-Propandiol ohne Zusatz von Monoethanolamin (MEA) oder Kaliumhydroxid (KOH)
ist nach 300min noch keine vollstdndige Reinigungswirkung festzustellen.

[0040] Aus den Abbildungen 1 bis 3 ist ersichtlich, das die Gemische mit 1-,2-Butandiol eine bessere Reinigungswir-
kung aufweisen als die Gemische mit 1-,2-Propandiol.

[0041] Es ist ersichtlich, dass der Zusatz von 1% KOH eine signifikante Verbesserung der Reinigungswirkung im
Vergleich zu den Reinsubstanzen bewirkt. Zudem zeigt sich, dass bei allen Proben das Gemisch aus 1,2-Propandiol,
MEA und KOH die beste Reinigungswirkung aufweist.

[0042] KOH kann nicht thermisch aufgearbeitet werden und stellt somit einen Verbrauchsstoff dar. Deshalb wurde
gepruft, welchen Einfluss eine geringere Konzentration von KOH im Lésungsmittelgemisch auf die Reinigungswirkung
hat. Zu diesem Zweck wurde die KOH-Konzentration auf 0,1% herabgesetzt. Weiterhin sollte untersucht werden, ob
Kaliumhydroxid auch durch Natriumhydroxid (NaOH) ersetzt werden kann, ohne dass es zu EinbuBen in der Reini-
gungswirkung kommt.

[0043] Die in den Abbildungen 4 bis 6 dargestellten Ergebnisse zeigen deutlich, dass KOH gegeniiber NaOH eine
deutlich bessere Reinigungswirkung zeigt. Ferner geht aus den Abbildungen hervor, dass bereits der Zusatz von 0,1%
KOH zu 1-,2-Propandiol-MEA-Gemischen zu einer deutlichen besseren Reinigungswirkung fiihrt. Im Falle von Dispercoll
U54 und Impranil DLU fuhrt der Zusatz von 0,1% KOH zu einer vergleichbaren Verbesserung der Reinigungswirkung
wie der der Zusatz von 1% NaOH.

[0044] Insgesamt betrachtet konnte festgestellt werden, dass mit einem Gemisch aus 1,2-Propandiol und MEA, das
1 Gewichtsprozent KOH enthalt, die beste Reinigungswirkung erzielt werden kann.

[0045] Mit Hilfe der den Tabellen 2 und 3 dargestellten Regressionsgleichungen wurde die Zeit bestimmt, nach der
jeweils 95% der Probe gelst waren. Die in der Tabelle 4 dargestellten Werte sind in Relation zu den Werten von DMF
sowohl absolut als auch relativ aufgetragen. Zudem sind die verschiedenen Reinigungsmittel nach ihrer Reinigungswir-
kung von gut nach schlecht sortiert. Als Basis dafiir dient die Reinigungswirkung bei Proben von Dispercoll U54.

fir das Gewicht der Probe vor dem Losungsversuch und My g a54e fr deren

Tabelle 2: Regressionsgleichungen fiir Desmocoll 540 und Dispercoll U 54

Dispercoll U 54 Desmocoll 540
DMF n = 0,0063*t"2 + 0,5268*t + 0,5152 n = 0,0025*t-2 + 0,5358*t - 3,1791
1-Methoxy-2-propylacetat n =-0,0006*t"2 + 0,4787*t - 3E-14 n = 9E-05*t"2 + 0,3228*t + 3E-14
MEG - -
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(fortgesetzt)

Dispercoll U 54

Desmocoll 540

1,2-Propandiol

MEA

n =-0,0397*t"2 + 4,0453*t - 9E-14

n =-0,161*"2 + 2,6326* - 3E-14

1,2-Propandiol + MEA

n =-0,0184*t"2 + 2,7677*t - 6E-14

n =-0,0024*t"2 + 1,2866™t + 0,2125

1,2-Propandiol + 1% KOH

n = 0,0008*"3 - 0,1101*tA2 + 55154t
+ 1E-11

n = 0,0002*t"3 - 0,0445*t"2 + 3,4884*t +
0,2364

1,2-Propandiol+ MEA+0,1%
KOH

n =-0,0483*t"2 + 4,5641*t - 1E-13

n =-0,0145*t"2 + 2,3972*t - 0,0328

1,2-Propandiol + MEA + 1%
KOH

n =-0,1707*t"2 + 8,4543"t + 3E-14

n = -0,062*t"2+ 5,1889*t

1,2-Propandiol + MEA + 1%
NaOH

n =-0,0465"t"2 + 4,4482*t - 9E-14

n =-0,0349*t"2 + 3,7554"t

MEG + MEA

n =-0,014*t"2 + 2,5026*t - 6E-14

n = 0,0002*t"2 + 0,8355"t - 3,9351

1,2-Butandiol + MEA

n =-0,0341*t"2 + 3,7114*t - 6E-14

n =-0,0061*t"2 + 1,694*t - 1,7749

1,2-Butandiol + 1% KOH

n =-0,105"t"2 + 6,3451*t - 3E-14

n = 0,0004*t"3 - 0,0691*t"2 + 4,4135%t +
0,7561

Tabelle 3: Regressionsgleichungen fir Impranil DLU

Impranil DLU

DMF

n = 0,0007*t"2 + 0,7322*t - 1,6531

1-Methoxy-2-propylacetat

n =0,0003*t"2 + 0,181*t - 3E-14

MEG

1,2-Propandiol

MEA

n = 0,023*"2 + 1,4792*¢

1,2-Propandiol + MEA

n =-0,0078*t"*2 + 1,7985"t - 0,6988

1,2-Propandiol + 1% KOH

n =-0,0024*t"2 + 1,2866"t + 0,2125

1,2-Propandiol + MEA +0, 1 % KOH

n =-0,0109*t"2 + 2,0939*t - 0,1147

1,2-Propandiol + MEA + 1 % KOH

n=7E-05*t"3-0,0249*t"2+2,7888*t+0,4546

1,2-Propandiol + MEA + 1 % NaOH

n =-0,0134*t"2 + 2,3112*t - 0,0375

MEG + MEA

n =-0,001*t"2 + 0,931*t - 1,3341

1,2-Butandiol + MEA

n =-0,0084*t"2 + 1,8686™t + 0,0233

1,2-Butandiol + 1% KOH

n =-0,0049*t"2 + 1,5266*t + 1,5153

[0046]

Neben den in den Abb. 1-6 aufgefihrten Losungsmittel bzw. Ldsungsmittelgemischen sind in Tabelle 4 die
Ergebnisse der Reinigungswirkungen von weiteren Lésungsmittel bzw. Lésungsmittelgemischen dargestellt: MEA, Mo-
noethylenglykol (MEG), 1-Methoxy-2-propylacetat (MPA), 1-,2-Butandiol + MEA, MEG + MEA. Auch fir die in Tabelle

4 aufgefiihrten Versuchsergebnisse gelten die o0.a. Versuchsbedingungen.
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Tabelle 4: Reinigungsdauer zum Erreichen von 95% Reinigungswirkung im Verhaltnis zu DMF

Dispercoll U 54
At (n)=95%)

[min] [%]
1,2-Propandiol + MEA + 1 % KOH 11 13
1,2-Propandiol + MEA + 1 % NaOH 32 36
1,2-Propandiol + MEA + 0, 1 % KOH 32 36
1,2-Butandiol + 1% KOH 27 31
MEA 37 42
1,2-Butandiol + MEA 39 44
1,2-Propandiol + 1% KOH 41 47
1,2-Propandiol + MEA 53 60
MEG + MEA 55 63
DMF 88 100
1-Methoxy-2-propylacetat >300 >305
1,2-Propandiol >300 >305
MEG >300 >305

[0047] Es ist zu erkennen, dass insgesamt das mit dem Gemisch aus 1-,2-Propandiol+MEA+1%KOH das beste
Reinigungsergebnis erzielt wurde. Reine Losungsmittel (DMF, MEG, MEA, MPA, Diol) und Gemische aus Diol+MEA
haben eine schlechtere Reinigungswirkung. Die Gemische aus 1,2-Butandiol mit MEA bzw. mit KOH haben wiederum
eine bessere Reinigungswirkung als die Gemische mit 1,2-Propandiol. Das Gemisch aus 1,2-Propandiol mit MEA hat
eine bessere Reinigungswirkung als das Gemisch aus MEG und MEA.

Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Entfernung eines Isocyanat-basierten Riickstands von einem Substrat, bei dem der Riickstand mit
einem Gemisch umfassend ein Polyol, eine anorganische Base und ein Amin von dem Substrat gel6st wird.

Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch zu 10 bis 50, bevorzugt zu 15 bis 35
und besonders bevorzugt zu 20 bis 30 Gewichtsprozent aus dem Amin besteht.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Amin ein primares Amin oder
ein sekundares und bevorzugt ein primares Amin ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass das Amin wenigstens eine Hydro-
xylgruppe aufweist.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Amin Monoethanolamin ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass das Polyol wenigstens zwei Hydro-
xylgruppen, bevorzugt zwei bis vier Hydroxylgruppen und besonders bevorzugt zwei Hydroxylgruppen aufweist.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass wenigstens zwei Hydroxylgruppen an benachbarte
Kohlenstoffatome gebunden sind.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass das Polyol einen verzweigten oder
unverzweigten aliphatischen Kohlenwasserstoffrest, bevorzugt einen verzweigten oder unverzweigten aliphatischen
Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 8 C-Atomen in der Kette, besonders bevorzugt einen verzweigten oder unverzweigten
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aliphatischen Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 6 C-Atomen in der Kette und ganz besonders bevorzugt einen alipha-
tischen Kohlenwasserstoffrest ausgewahlt aus der Gruppe Methyl, Methylen, Ethyl, Ethylen, Propyl, Propylen auf-
weist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass das Polyol ausgewahlt aus der
Gruppe Propandiol, Butandiol, Pentandiol, Hexandiol ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch zu 40,00 bis 89.99,
bevorzugt zu 60,00 bis 84,90 und besonders bevorzugt zu 68,00 bis 79,50 Gewichtsprozent aus dem Polyol besteht.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die anorganische Base ein Alka-
lihydroxid, ein Erdalkalihydroxid oder Ammoniumhydroxid ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass die anorganische Base ausgewahlt
aus der Gruppe LiOH, NaOH, KOH und besonders bevorzugt KOH ist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch zu 0,01 bis 10,
bevorzugtzu 0,1 bis 5 und besonders bevorzugt zu 0,5 bis 2,0 Gewichtsprozent aus der anorganischen Base besteht.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch keine toxischen
Stoffe und keine CMR-Stoffe enthalt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass das Gemisch eine Temperatur
von 100 bis 250 °C und bevorzugt von 120 bis 180 °C aufweist.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dass der Rickstand ein Polyurethan-
Polymer umfasst oder daraus besteht.
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