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Verfahren zum Abbau von Polyurethan

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Abbau von Polyurethan sowie ein (iber dieses
Verfahren erhéltliches Verfahrensmedium.

Polyurethane finden aufgrund ihrer vielen einstellbaren Eigenschaften weite Verwendung
flir Produkte, die in der Industrie oder in Haushalten benutzt werden. Beispiele fiir
derartige Produkte sind Schaumstoffe, Lacke, Klebstoffe, Vergussmassen, Schlduche,
Dichtungen, Bodenbelage, Matratzen, Autoteile, Teile von Sportgeréten, Teile von
Schuhen, und dergleichen.

Dementsprechend fallt ein hoher Anteil an Polyurethan-Abféllen an, wenn die
entsprechenden Produkte beschédigt werden oder das Ende ihrer Lebensdauer erreicht
haben.

In der Vergangenheit wurden daher mehrere L6sungen vorgeschlagen, um Polyurethan-
Abfille aufzuarbeiten. Mehrere Patentschriften betreffen Verfahren, in denen Polyurethan-
Abfélle in aliphatischen Diolen geldst werden, beispielsweise die US-Patente 4,044,04,
3,632,530 und 4,162,995 sowie die deutsche Offenlegungsschrift 2304444. Das US-
Patent 4,316,992 schlagt ein Lésen in hochsiedendem gesattigten Alkohol vor, und das
US-Patent 4,039,568 ein Losen in Gegenwart verschiedener Alkoholate. Nachteilig bei all
diesen Verfahren ist der Umstand, dass dafiir Kohlenwasserstoffe in Form von Diolen
bendtigt werden.

Aufgabe der Erfindung besteht darin, alternative Losungen bereitzustellen, bei denen
vorzugsweise die Umwelt weniger belastende Substanzen zum Einsatz kommen.
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Die Erfindung ergibt sich aus den Merkmalen der unabhéngigen Anspriiche. Vorteilhafte
Weiterbildungen und Ausgestaltungen sind Gegenstande der abhangigen Anspriiche.

Die Aufgabe ist in einem ersten Aspekt geldst durch ein Verfahren zum Abbau von
Polyurethan, wobei man ein Polyurethan enthaltendes Material in Gegenwart einer 1 bis
45 Massenprozent Harnstoff enthaltenden wassrigen Lésung bei Uberdruck auf eine
Temperatur von 190 °C bis 250 °C erhitzt. Zu Beginn des Verfahrens liegt Polyurethan
enthaltendes Material in oder zusammen mit der wassrigen, Harnstoff enthaltenden
Lésung vor. Nach Ablauf der gewéahlten Behandlungsdauer ist der urspriinglich in fester
Form vorliegende Polyurethan-Anteil des Polyurethan enthaltenden Materials teilweise
oder volisténdig in Substanzen iibergefiihrt, die sich in einem fliissigen
Verfahrensmedium befinden, welches zuriickzufiihren ist auf die zu Beginn des
Verfahrens vorliegende Harnstoff enthaltende wassrige Lésung. Das Verfahrensmedium
enthalt gegebenenfalls noch Feststoffe, beispielsweise Feststoffe, die im festen
Polyurethan eingebettet oder daran angelagert waren, oder von Polyurethan abweichende
Kunststoffe. Das fliissige Verfahrensmedium enthalt Abbauprodukte und/oder weitere
Folgeprodukte, die auf das urspriinglich vorliegende Polyurethan zuriickzufiihren sind.
Durch die Uberfiihrung in das fliissige Verfahrensmedium ergibt sich vorteilhaft die
Méglichkeit, urspriinglich festes Polyurethan in eine leichter handhabbare Form zu
Uberfiihren, und gegebenenfalls aus der erhaltenen flissigen Verfahrensmedium
Wertstoffe zu isolieren oder diese in weiteren Reaktionen nutzbringend umzusetzen.

Unter Uberdruck wird jeder Druck verstanden, der héher ist als der atmosphérische
Umgebungsdruck. GemaR einer Ausfiihrungsform erfolgt das Erhitzen bei einem Druck
von 1,05 bar bis 100 bar. Beispiele fiir Druckbereiche sind 10 bar bis 45 bar,
beispielsweise 12 bar bis 40 bar, oder 25 bar bis 35 bar. Mit dem Ziel einer einfachen
Prozessfiihrung ist der Uberdruck ein sich bei dem Erhitzen einstellender
Gleichgewichtsdruck, beispielsweise der bei einem Erhitzen in einem Druckgefal} sich
einstellende Gleichgewichtsdruck.

Vorzugsweise wird das Verfahren innerhalb eines Zeitraums von 20 Minuten bis 240
Minuten durchgefihrt, insbesondere 45 Minuten bis 240 Minuten, 90 Minuten bis 240
Minuten, beispielsweise 120 Minuten bis zu 240 Minuten. Ein Beispiel fir einen
bevorzugten Zeitraum ist der Zeitraum von 30 Minuten bis 180 Minuten, beispielsweise
der Zeitraum zwischen 40 Minuten und 180 Minuten (40 Minuten bis 180 Minuten). Die
Reaktionstemperatur kann dabei konstant bei einem Wert innerhalb des angegebenen
Temperaturbereichs bleiben, oder verschiedene Werte innerhalb des angegebenen
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Temperaturbereichs annehmen, beispielsweise, um durch Temperaturregelung einen
vorgegebenen Zielwert zu erreichen. Der Zeitraum ist vorzugsweise ein einziger
zusammenhéngender Zeitraum, kann sich jedoch auch kumulativ aus voneinander
getrennten Zeitrdumen, in denen die vorgesehenen Temperaturbedingungen eingehalten
werden, zusammensetzen. Im Rahmen von aufwendigen Versuchen wurde festgestellt,
dass bei einer Temperatur von 245 °C und einer Zeitdauer von 240 Minuten erste
Anzeichen fiir die Bildung von Feststoffen auftraten. Unter Beriicksichtigung einer
vorgegebenen Dauer der Temperaturbehandlung von 240 min wird als praktikable
Obergrenze fiir die Temperatur daher eine Temperatur von 250°C angesehen.

Mit dem Verfahren wird die Méglichkeit eréffnet, einen Abbau von Polyurethan unter
Verwendung von Harnstoff zu erreichen, also einer Substanz, die in der Umwelt natiirlich
vorkommt und dementsprechend auch natiirlich abbaubar ist.

Bei dem Polyurethan enthaltenden Material kann es sich um Material handeln, das
zusétzlich zum Polyurethan und abgegrenzt davon eine Komponente aus einem Nicht-
Polyurethan enthalt, beispielsweise Polyurethan in Kombination mit einer Komponente
aus einem weiteren Kunststoff, wie etwa Partikel aus Styrol-Acryl-Nitril, einer Komponente
aus einem Metall, einer Komponente aus einem Glas, oder einer Komponente aus einem
anorganischen Material, beispielsweise Kalziumcarbonat. Nicht-beschrénkte Beispiele
hierfiir sind Polyurethan-Gegenstéande, die Befestigungselemente aus Metall enthalten,
oder Verbundwerkstoffe aus Polyurethan und einem weiteren Kunststoff, beispielsweise
Teile von Kuhlschranken, die Polyurethan als warmedammende Schicht enthalten und
andere Kunststoffe als Abdeckschicht. Polyurethan enthaltendes Material kann jedoch
auch aufgefasst werden als aus Polyurethan bestehendes Material. Das Polyurethan
selbst kann reines Polyurethan sein, oder ein Polyurethan, in dem weitere Substanzen
enthalten sind, beispielsweise Weichmacher, mikrobizide Substanzen, Antioxidantien,
Stabilisatoren, beispielsweise gegeniiber UV-Licht, Flammschutzmittel, Farbstoffe oder
Reste von Polymerisationsinitiatoren. Unter dem Begriff ,Polyurethan enthaltendes
Material“ kann auch eine Mischung verschiedener Polyurethan enthaltender Materialien
umfasst sein, beispielsweise Materialien, die jeweils unterschiedliche Arten von
Polyurethan enthalten.

Der Abbau des Polyurethans kann teilweise erfolgen, kann jedoch je nach gewahlten
Verfahrensparametern Uber Zwischenstufen, bei denen das Polyurethan in zerkleinerter
Form vorliegt, bis zum vollstandigen Abbau des in dem Material enthaltenen Polyurethans
fuhren, so dass das Polyurethan nicht mehr als Feststoff vorliegt.
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Unter Polyurethan wird wie fachtblich ein Polymer verstanden, das als charakteristische
Gruppe die Urethangruppe gemaR der nachstehenden Formel (1) aufweist:

)
I
R 70
N TOR!
H
)
Polyurethane sind im Allgemeinen erhéltlich durch die Polyaddition von zwei- oder
hdherwertigen Alkoholen der Formel (Il)

HO-R-OH  (II),

wobei R’ fiir einen niedermolekularen oder selbst bereits polymeren aliphatischen oder
aromatischen Rest steht, der gegebenenfalls wenigstens eine weitere Hydroxylgruppe
umfasst,

mit Diisocyanaten der allgemeinen Formel (ll1)

0=C=N-R-N=C=0 (ll),

wobei R die gleiche Bedeutung hat wie R’.

Die Chemie und die technische Herstellung und Verarbeitung von Polyurethanen ist dem
Fachmann allgemein bekannt und beispielsweise beschrieben in Ullmann’s Encyclopedia
of Industrial Chemistry, 6th Completely Revised Edition, Wiley-VHC Verlag GmbH & Co.
KGaA, Weinheim, Deutschland, 2003, Band 28, Seite 667-722. Der groRte Teil der Poly-
urethan-Schaumstoffe (nachfolgend auch als PUR-Schaumstoffe bezeichnet) wird auf der
Basis aromatischer Isocyanate hergestellt. Die wichtigsten Vertreter dieser Gruppe sind
Gemische aus den Isomeren 2,4-Toluoldiisocyanat und 2,6-Toluoldiisocyanat (TDI), sowie
Gemische aus Isomeren von Diphenylmethandiisocyanat (MDI), wofiir als nicht-
beschrankende Beispiele Diphenylmethan-2,2'-diisocyanat (2,2'-MDI), Diphenylmethan-
2,4'-diisocyanat (2,4'-MDI) und Diphenylmethan-4,4'-diisocyanat (4,4'-MDI) genannt
werden kénnen, und prapolymerisiertem MDI. TDI 80, ist das bedeutendste Diisocyanat
bei der Weichschaumstoffproduktion. TDI 65 kommt bei vielen Weichschaumstoffen,
insbesondere auch bei Ester-Schaumstoffen zum Einsatz. In beiden Bezeichnungen steht
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die Zahl 80 beziehungsweise 65 fur den massenprozentualen Anteil des hochreaktiven
Isomers 2,4-Toluoldiisocyanat, die Differenz zu 100 Massenprozent wird vom Isomer 2,6-
Toluoldiisocyanat bereitgestellt. Als Polyolkomponenten kommen vorzugsweise Polyether,
Polyester oder Diamine zum Einsatz. Die Eigenschaften lassen sich zudem auch noch
durch Zugabe von Stabilisatoren wie Silicon-Polyether-Copolymeren, Epoxiden,
Benzophenon und weiteren Substanzen verédndern. Auch Additive kénnen die
Eigenschaften des Schaumes variieren. So wird beispielsweise Phosphorséaureester als
Flammschutzmittel verwendet. Auch mechanische Verstirkungsmittel wie beispielsweise
Karbonfasern kénnen in die Schaumstoffe eingebaut werden, und stellen Beispiele fiir
Nicht-Polyurethane dar, die als weitere Komponenten in dem Polyurethan enthaltenden
Material enthalten sein kénnen. Ebenso kdnnen Fillstoffe, wie zum Beispiel
Calciumcarbonat verwendet werden.

Bei dem Polyurethan kann es sich um geschaumtes Polyurethan oder porenfreies
Polyurethan handeln, wobei nicht-beschrankende Beispiele fiir porenfreies Polyurethan
Schlauche aus Polyurethan oder Dichtungsmassen aus Polyurethan sind.

GemaR einer besonderen Ausgestaltung des Verfahrens umfasst das Polyurethan (PUR),
Polyurethan-Weichschaum (PUR-Weichschaum), Polyurethan-Hartschaum (PUR-Hart-
schaum), Schredderleichtfraktion oder Mischung zweier oder mehrerer Vertreter davon,
oder besteht insbesondere daraus. Der Begriff der Schredderleichtfraktion ist dem Fach-
mann der Abfallwirtschaft bekannt und beschreibt im Allgemeinen eine heterogene
Mischung, die aus verschiedenen Kunststoffen, organischen und anorganischen
Materialien bestehen kann, wobei die konkrete Zusammensetzung von der Art des
geschredderten Abfalls abhangt. Ein Beispiel fiir eine Schredderleichtfraktion fallt beim
Recycling von Kihlschranken an, bei denen die Ausschaumung von Hohlraumen aus
PUR-Hartschaumstoff, gegebenenfalls unter Beimischung anderer Kunststoffe besteht,
etwa Kunstoffen, die auf Durchfiihrungen von Kabeln zuriickzufiihren sind. Schredder-
leichtfraktion aus dem Kiihischrankrecycling kann weiterhin mineralische Anteile
enthalten, etwa aufgrund von im Polyurethan enthaltenen Fiillstoffen.

Nicht-beschrénkende Beispiele fiir Quellen fiir Polyurethan enthaltendes Material sind
Produktionsabfélle der Matratzenindustrie, der Automobilindustrie, der Bauindustrie, der
Méobelindustrie, der Schuhindustrie, der Elektroindustrie und der Sport/Freizeitindustrie,
beziehungsweise defekte oder nicht mehr benutzte Produkte dieser Industrien, wie etwa
Matratzen; Karosserie- oder andere Fahrzeugteile wie etwa Stol3fanger, Armaturentafeln,
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Kopfstiitzen, Armlehnen oder Teppiche; Wandpaneele oder Rohrddmmungen; Mébel oder
Mobelteile; Schuhe oder Schuhteile, wie etwa Sohlen oder Schuhkappen; Kabel-
ummantelungen, Stecker, Steckerleisten oder Teile davon; oder Sportgerate wie
Snowboards oder Laufrollen von Rollschuhen.

Im Rahmen des erfindungsgemafen Verfahrens kénnen als Polyurethan enthaltendes
Material insbesondere Polyurethan-Schaumstoffe (nachfolgend auch als PUR-
Schaumstoffe bezeichnet) verwendet werden, die ausgewahlt sind unter folgenden
Zusammensetzungen: PUR-Weichschaumstoffen basierend auf nichtreaktiven
Polyetherpolyolen (sogenannten Standardpolyetherpolyolen) mit Molekulargewichten um
3000 g/Mol, gefiillt (mit SAN-Copolymeren, d.h. Styrol-Acrylnitril-Copolymeren) oder
ungefiillt; PUR-Weichschaumstoffen basierend auf reaktiven High Resilience
Polyetherpolyolen mit Molekulargewichten von mehr als 3000 g/Mol, gefiillt (mit SAN-
Copolymeren oder PHD, d.h. Polyharnstoff-Dispersion) oder ungefiillt; PUR-
Weichschaumstoffen basierend auf reaktiven 6-funktionellen Polyetherpolyolen; PUR-
Weichschaumstoffen basierend auf Hypersoft Polyetherpolyolen; PUR-
Weichschaumstoffen basierend auf Polyetherpolyolen und Mischungen daraus, die zu
viskoelastischen Schaumstoffen fiihren und als Komponente auch PEG (Polyethylen-
glycol) enthalten kénnen; PUR-Weichschaumstoffen basierend auf Polyesterpolyolen,
gefiillt oder ungefilllt; PUR-Weichschaumstoffen basierend auf vorgenannten
Polyolmischungen in Verbindung mit TDI oder MDI; und PUR-Hart- oder Halbhart-
schaumstoffen basierend auf vorgenannten Polyolmischungen in Verbindung mit TDI oder

MDI, sowie Integral-Hartschaumstoffen bestehend aus vorgenannten Komponenten.

Gemal besonderen Weiterbildungen umfassen die PUR-Schaumstoffe einen oder
mehrere Vertreter aus der Produkifamilie der Weichschaumstoffe und/oder einen oder

mehrere Vertreter aus der Produktfamilie der Hartschaumstoffe.

Weichschaumstoffe umfassen Kunststoffe wie Standardpolyether-Schaumstoffe, High-
Resilience Polyether- Schaumstoffe, Combustion modified-Polyether-Schaumstoffe
(CME), Combustion modified high resilience-Polyether-Schaumstoffe (CMHRY), Visko-
elastische Polyether-Schaumstoffe und Polyester-Schaumstoffe. Beispielhafte Zu-
sammensetzungen sind dem Fachmann bekannt und werden zum Beispiel beschrieben in
den Druckschriften DE 3630225 C2, US 3,905,924 und DE 10 2007 051 089 A1.
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Vorzugsweise umfassen diese Weichschaumstoffe folgende Bestandteile oder bestehen
aus Kombinationen zweier oder mehrerer Vertreter daraus:

Isocyanate:

2,4- und/oder 2,6-Toluylendiisocyanat (TDI) sowie beliebige Gemische dieser Isomere;
4.4'- und/oder 2,2'- Diphenylmethandiisocyanate (MDI) sowie beliebige Gemische dieser
Isomere;

Polymer MDI (,Roh“-MDI) sowie mit mehrwertigen Polyolen (vorzugsweise zwei- und/oder
dreiwertigen Polyethern) prépolymerisiertes MDI; und/oder

beliebige Gemische von TDI und MDI aus vorgenannten Isomeren und Ausbildungen.
Polyole:

Polyether-Polyole und/oder Polyester-Polyole, wie sie zur Herstellung von zellférmigen
und homogenen Polyurethanschaumstoffen an sich bekannt sind und die zum Beispiel in
der DE-A 2 832 253 (Seiten 11-18) beschrieben werden.

Als Beispiele genannt seien hier:

(Standard) Polyether mit Hydroxylgruppen (Funktionalitaten) von vorzugsweise 2 und 3;
mit SAN (Styrol-Acryl -Nitril) Feststoff gefiillte (Standard) Polyether mit Hydroxylgruppen
(Funktionalitaten) von vorzugsweise 2 und 3;

Hypersoft-Polyether mit Funktionalitdten von vorzugsweise 3;

reaktive Polyether mit primaren Hydroxylgruppen vorzugsweise mit Funktionalitaten von
3, 5und 6;

mit SAN (Styrol-Acryl -Nitril)}-Feststoff bzw. PHD (Polyharnstoffdispersion) gefiillte reaktive
Polyether mit primaren Hydroxylgruppen vorzugsweise mit einer Funktionalitit von 3;

mit TDI prapolymerisierte reaktive Polyole, vorzugsweise mit einer Funktionalitat von 3;
mit TDI prapolymerisierte nicht reaktive Polyole auch als so genannte ,Quasi-
Prapolymere* (QPP) fachbekannt, vorzugsweise mit einer Funktionalitat von 3, bei denen
die Polyole gegeniiber dem TDI im Uberschuss vorliegen;

Polyole auf Basis nachwachsender Rohstoffe und unterschiedlicher Funktionalitaten.
Naturdlprodukte mit unterschiedlicher Anzahl von Hydroxylgruppen, wobei als nicht-
beschrankendes Beispiel Rizinus6l zu nennen ist;

Verbindungen mit Aminogruppen oder Hydroxylgruppen, die als Kettenverlangerer oder
Vernetzer dienen und in der Regel 2 bis 8, vorzugsweise 2 bis 4, gegenuber Isocyanaten
reaktionsfahige Wasserstoffatome aufweisen, beispielsweise Diethanolamin,
Triethanolamin, Diisopropanolamin, Sorbitol, Glycerin und Harnstoff.

Diese Weichschaumstoffe umfassen, ebenso wie die nachfolgend genannten Hart-
schaumstoffe, optional einen oder mehrere zusatzliche Substanzen, ausgewahit unter:
Katalysatoren der an sich bekannten Art, wie tertidren Aminen und reaktiven
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(einbaubaren) Aminen; Zinn(ll)-Verbindungen und Zink-Verbindungen, oberflichenaktiven
Zusatzstoffen, wie Emulgatoren, Schaumstabilisatoren, Flammschutzmitteln, Sorbitol,
Glycerin, Diaminen, Harnstoff, tertidren Aminen, und Stabilisatoren auf Siloxanbasis oder
Nicht-Siloxanbasis.

Die Hartschaumstoffe dieser besonderen Weiterbildung sind beispielsweise zu finden in
Produkten wie Ddmmplatten (auch als Sandwich-Elemente mit verschiedenen Deck-
schichten), Ortschaumstoffen, Spritzschaumstoffen, mit dem Uberschichtungsverfahren
hergestellten Schaumstoffen, Schaumstoffen fur Sonnenkollektorfiillungen, Schaum-
stoffen fir Rohrisolierungen, Fiill- und Montageschaumstoffen und Blockschaumstoffen.
Die Zusammensetzungen sind dem Fachmann hinreichend bekannt und werden zum
Beispiel in der Schrift EP 0 318 784 A2 umfassend beschrieben.

Vorzugsweise umfassen diese Hartschaumstoffe folgende Bestandteile oder bestehen
aus Kombinationen zweier oder mehrerer Vertreter daraus:

Isocyanate:

2,4- und/oder 2,6-Toluylendiisocyanat (TDI) sowie beliebige Gemische dieser Isomere;
4,4'- und/oder 2,2'- Diphenylmethandiisocyanate (MDI) sowie beliebige Gemische dieser
Isomere;

Polymer MDI (,Roh* — MDI) sowie mit mehrwertigen Polyolen (vorzugsweise zwei-
und/oder dreiwertigen Polyethern) prapolymerisiertes MDI;

beliebige Gemische von TDI und MDI aus vorgenannten Isomeren und Ausbildungen,
vorzugsweise jedoch Polymer MDI (Roh-MDI).

Neben Schaumstoffen sind weitere Beispiele fiir Polyurethan in dem Polyurethan
enthaltenden Material Polyurethan-Elastomere und Polyurethan-Duroplaste.

Das erfindungsgemafRe Verfahren kann diskontinuierlich, kontinuierlich oder semi-
kontinuierlich durchgefiihrt werden.

Beim diskontinuierlichen Verfahren, auch als Batch-Verfahren bekannt, werden die
Ausgangsstoffe in ein Reaktionsgefa® eingebracht, den Reaktionsbedingungen
ausgesetzt, und anschlieBend das Reaktionsprodukt nach Ablauf der Behandlungsdauer
entnommen. AnschlieRend wird das Reaktionsgefal® mit einer neuen Charge an
Ausgangsstoffen beladen.

Beim kontinuierlichen Verfahren wird nicht lediglich einmalig vor Reaktionsbeginn
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Polyurethan enthaltendes Material sowie Harnstoff enthaltende wassrige Lésung in das
Reaktionsgefall eingespeist, sondern kontinuierlich. Analog wird ebenfalls kontinuierlich
flissiges Verfahrensmedium entnommen. Ublicherweise erfolgen die Einspeisung und die
Entnahme an unterschiedlichen Stellen, insbesondere kann das Polyurethan enthaltende
Material zusammen mit der Harnstoff enthaltenden wéssrigen Losung von der Stelle der
Einspeisung bis zur Stelle der Entnahme geschoben oder durch aktive Férdermittel
innerhalb des Reaktionsgefaes transportiert werden. Entsprechend liegt an Stellen nahe
der Einspeisungsstelle ein geringer Abbaugrad vor, wobei das Polyurethan enthaltene
Material zusammen mit der Harnstoff enthaltenden wéssrigen Lésung zur Entnahmestelle
wandert oder transportiert wird und mit zunehmender Anndherung an die Entnahmestelle
einen hoheren Abbaugrad in Bezug auf das Polyurethan aufweist.

Semikontinuierliche Verfahren stellen jede mégliche Ubergangsform zwischen den beiden
vorstehend genannten Verfahren dar. Beispielsweise kann die Entnahme des fliissigen
Verfahrensmediums nach Durchfilhrung eines diskontinuierlichen Verfahrens nicht im
Wesentlichen vollstandig erfolgen. Als weiteres Beispiel kann als Abwandlung eines
kontinuierlichen Verfahrens die Einspeisung von neuem Polyurethan enthaltenden
Material und/oder Harnstoff enthaltender wassriger Losung nicht standig erfolgen, so dass
nicht zu jedem Zeitpunkt, sondern vielmehr nur zu bestimmten Zeitpunkten,
beispielsweise periodisch, oder nach Feststellung eines bestimmten Abbaugrads des im
Reaktionsgefal befindlichen Polyurethans neues Polyurethan enthaltendes Material
und/oder Harnstoff enthaltende wassrige Lésung eingespeist wird.

Als Reaktionsgefal kann beispielsweise jede Art von fachiiblicher Vorrichtung verwendet
oder vom Fachmann fiir die Zwecke des erfindungsgemafen Verfahrens einfach
angepasst werden. Beispiele hierfiir sind Druckgefalle oder Druckreaktoren, die fiir eine
chargenweise Befiillung ausgelegt sind und Reaktionsvolumina vom Labormalfstab,
beispielsweise 0,1 bis 10 Liter Uber Zwischenbereiche von 10 Liter bis 1 Kubikmeter bis
hin zum groRindustriellen Maf3stab im Bereich von 1 Kubikmeter bis zu Dutzenden oder
Hunderten von Kubikmetern bereitstellen. Alternativ kénnen die Druckgefale oder
Druckreaktoren fur einen kontinuierlichen oder semikontinuierlichen Betrieb ausgelegt
sein und Druckschleusen fiir das Einspeisen von Polyurethan enthaltendem Material
beziehungsweise die Entnahme des fliissigen Verfahrensmediums umfassen.

Das Polyurethan enthaltende Material kann in unzerkleinerter Form eingesetzt werden.
Beispielsweise kann ein Schaumstoff aus Polyurethan mit der Harnstoff enthaltenden
wassrigen Losung benetzt oder damit vollgesogen werden und anschlieend auf die
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Temperatur im Bereich von 190°C bis 250°C erhitzt werden.

Vorzugsweise wird das Polyurethan enthaltende Material jedoch in zerkleinertem Zustand
eingesetzt. Dabei kdnnen fachiibliche Zerkleinerungsverfahren verwendet werden,
beispielsweise kann das Polyurethan enthaltende Material zerschnitten, zerrissen, in
Flocken geraspelt, geschreddert, granuliert, zermahlen oder pulverisiert werden,
gegebenenfalls nach vorheriger Temperaturabsenkung zur Erhéhung der Sprédigkeit.
Nichtlimitierende Beispiele fiir die Gr6Re der dabei erhaltenen Zerkleinerungsprodukie
sind etwa 0,5 cm? bis 10 cm?® (0,5 ml bis 10 ml), wie etwa 1 cm? bis 5 cm?, insbesondere
fiir poréses oder eine groRe Oberflache aufweisendes Polyurethan enthaltendes Material,
oder Zerkleinerungsprodukte mit einem Durchmesser, gemessen an der groRten Stelle,
von maximal etwa 10, 5, 2, 1, 0,5, 0,1, 0,05 oder 0,01 Millimeter. Die Zerkleinerung kann
wahrend der Durchfiihrung des Verfahrens durch entsprechende Vorrichtungen im
Reaktionsgefa} erfolgen, vorzugsweise wird jedoch das Reaktionsgefal® mit Polyurethan
enthaltendem Material in bereits zerkleinerter Form befiillt. Sofern das Polyurethan
enthaltende Material nicht lediglich mit der Harnstoff enthaltenen Ldsung benetzt ist,
sondern vollstéandig darin aufgenommen ist, liegt im Wesentlichen eine Suspension des
Polyurethan enthaltenden Materials in der Harnstoff enthaltenden wéssrigen Lésung vor.

Bezogen auf die Gesamtmasse der wéassrigen Lésung betragt der Anteil des Harnstoffs in
der wassrigen Lésung 1 bis 45 Massenprozent, insbesondere 1 bis 20 Massenprozent,
beispielsweise 1 bis 10 Massenprozent, wie beispielsweise 1 bis 7 Massenprozent,
beispielsweise 1,5 bis 5 Massenprozent, 1,5 bis 4 Massenprozent, 2 bis 4 Massen-
prozent, 2,5 bis 3,5 Massenprozent, oder 3 Massenprozent. Beispiele fiir weitere Bereiche
oder weitere Konzentrationen sind 5 bis 10 Massenprozent, 1 Massenprozent, 5 Massen-
prozent, 7,5 Massenprozent und 10 Massenprozent. Bevorzugt unter dem Gesichtspunkt
des Verhaltnisses zwischen einzusetzender Menge an Harnstoff und erreichtem Abbau-
grad von Polyurethan ist ein Bereich zwischen 1 Massenprozent und 10 Massenprozent,
beispielsweise 2,5 bis 10 Massenprozent, 2 Massenprozent bis 7,5 Massenprozent, wie
etwa 3 Massenprozent bis 5 Massenprozent.

Das Verfahren wird vorzugsweise durchgeflhrt unter Luftabschluss, wobei optional
geringe Restmengen an Luft, beispielsweise 20% oder 10 % des Volumens des
Reaktionsgefalles, in welchem das Abbauverfahren durchgefiihrt wird, zulassig sind, oder
wird unter Luftausschluss, oder in Gegenwart eines Inertgases, beispielsweise
Stickstoffgas durchgefiihrt. Vorzugsweise wird das Verfahren in Gegenwart eines
Inertgases durchgefiihrt.
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In einer besonderen Ausfiihrungsform umfasst die wassrige Lésung 2,5 bis 10 Massen-
prozent Harnstoff, und das Erhitzen erfolgt (iber einen Zeitraum von 45 bis 250 Minuten,
insbesondere Uber einen Zeitraum von 45 bis 240 Minuten.

Geman einer Ausfiihrungsform betrégt das Verhaltnis zwischen Harnstoff enthaltender
wassriger Losung und Polyurethan enthaltendem Material 0,2 ml/g bis 5 ml/g, wie etwa
0,4 ml/g bis 5 ml/g, beispielsweise 0,2 ml/g bis 2,5 mil/g, 0,2 ml/g bis 2,0 ml/g, 0,2 ml/g bis
1,7 ml/g, 0,2 ml/g bis 1,2 ml/g oder 0,2 mi/g bis 1,0 ml/g, oder beispielsweise 0,4 ml/g bis
2,5 ml/g, 0,4 ml/g bis 2,0 mi/g, 0,4 ml/g bis 1,7 ml/g, 0,4 ml/g bis 1,2 ml/g oder 0,4 ml/g bis
1,0 ml/g. Insbesondere bei einem geringen Verhéltnis zwischen eingesetztem Volumen
der Harnstoff enthaltenden wéssrigen L6sung und der damit behandelten Menge an
Polyurethan ergibt sich eine effiziente Nutzung des Volumens, welches fir die
Durchfiihrung des Abbauverfahrens zur Verfiigung steht. Bezogen auf einen Einsatz mit
Polyurethan-Schaum stellt eine Menge von 0,2 ml/, insbesondere 0,25 ml/g, insbesondere
0,29 ml/g, und insbesondere 0,4 ml/g eine Untergrenze dar, bei welcher der Polyurethan-
Schaum noch ausreichend mit der wassrigen harnstoffhaltigen Lésung befeuchtet ist, um
den gewitinschten Abbau von Polyurethan zu erméglichen.

In dem Verfahren ist optional als weiterer Verfahrensschritt vorgesehen, das nach dem
Erhitzen erhaltene flissige Verfahrensmedium wenigstens teilweise zu gewinnen.
Dementsprechend wird das flissige Verfahrensmedium ganz oder teilweise aus dem
Reaktionsgefall enthommen. Es steht damit fiir sich optional anschlielend weitere
Schritte zur Verfligung, beispielsweise fir eine Fraktionierung in einzelne Substanzen
oder Substanzgruppen, die gezielter entsorgt werden kénnen oder im Optimalfall als
Rohstoffquellen zur Verfligung stehen.

GemaR einer Ausfiihrungsform ist vorgesehen, dass aus dem gewonnenen flissigen
Verfahrensmedium darin enthaltene Feststoffe entfernt werden, sofern solche darin
enthalten sind. Dabei kann es sich beispielsweise um Metallteile, Partikel anderer
Kunststoffe, oder partikuldre Reaktions- oder Abbauprodukte der Polyurethane oder
Polyurethan-Bestandteile handeln. Verfahren zur Entfernung von Feststoffen sind dem
Fachmann bekannt, und umfassen beispielsweise Sedimentation, Zentrifugation oder
Filtration.

Die 1 bis 45 Massenprozent Harnstoff enthaltende wassrige Losung ist geman einer

bevorzugten Ausfihrungsform frei von Polyol, beispielsweise frei von Diol, und/oder frei
von Carbonséauren und/oder frei von Ammoniak. Dadurch werden vorteilhaft
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umweltbelastende Substanzen vermieden. GemaR einer besonderen Ausfiihrungsform
besteht die wassrige Lésung aus Wasser und 1 bis 45 Massenprozent Harnstoff.

Bei der Durchfiihrung des Abbauverfahrens erfolgt eine partielle oder vollstandige
Uberfiihrung des Polyurethans in das fliissige Verfahrensmedium. Dementsprechend
lassen sich urspriinglich in fester Form vorliegende, Polyurethan enthaltende Materialien,
die insbesondere fiir den Fall, dass das Polyurethan in Form eines Schaumstoffs vorliegt,
einen hohen Volumenbedarf haben, in leichter handhabbare Flissigkeiten, namlich das
flissige Verfahrensmedium, mit geringerem Volumenbedarf tiberfiihren. Weiterhin besteht
die Mdglichkeit, die im fllissigen Verfahrensmedium enthaltenen Substanzen zu
fraktionieren und/oder zu isolieren und/oder gegebenenfalls einer Weiterverwendung oder
Wiederverwendung zuzufiihren.

Die vorliegende Erfindung betrifft dementsprechend ein Verfahrensmedium, erhéltlich
oder erhalten durch ein hierin beschriebenes Verfahren. Sie betrifft insbesondere ein
derartiges Verfahrensmedium, welches Polyole enthélt, die zur Herstellung des mittels
des Verfahrens abgebauten Polyurethans verwendet wurden, oder Modifizierungen von
derartigen Polyolen enthélt, und/oder Diamine oder Modifizierungen von derartigen
Diaminen enthélt, wobei die Diamine Vorstufen der Di-Isocyanate darstellen, die zur
Herstellung des mittels des Verfahrens abgebauten Polyurethans verwendet wurden.
Nicht-beschrénkende Beispiele fiir Modifizierungen sind Ringbildungen oder
Deaminierungen. Ein derartiges Verfahrensmedium enthélt somit wertvolle Rohstoffe flr
die chemische Industrie, insbesondere fiir die Polyurethan-Kreislaufwirtschaft, die sich —
gegebenenfalls nach Isolierung aus dem Verfahrensmedium — erneut verwenden lassen.

Weitere Vorteile, Merkmale und Einzelheiten ergeben sich aus der nachfolgenden
Beschreibung, in der — gegebenenfalls unter Bezug auf die Figuren — zumindest ein
Ausfiihrungsbeispiel im Einzelnen beschrieben ist.

Figur 1 zeigt ein dreidimensionales Diagramm zur Darstellung des Abbaugrads von
Polyurethan enthaltendem Material in Abhangigkeit von der Temperatur und der Dauer
der Verfahrensdurchfuhrung.

Figur 2 zeigt ein dreidimensionales Diagramm zur Darstellung des Einflusses von

Harnstoff auf den Abbau verschiedener Polyurethan enthaltender Materialien bei einer
gewahlten Erhitzungsdauer.
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Figur 3 zeigt ein dreidimensionales Diagramm zur Darstellung des Einflusses von
Harnstoff auf den Abbau eines Polyurethan enthaltenden Materials in einer Zeitreihe.

Beispiel 1 — Polyurethan-Weichschaumstoffe

Zwei Polyurethan-Weichschaumstoffe auf TDI-Basis bzw. MDI-Basis (Produkt-
bezeichnungen: R 4030 bzw. R 5535, Quelle: Eurofoam Deutschland GmbH
Schaumstoffe, Wiesbaden, Deutschland) wurden mit 20,0 g beziehungsweise 19,6 g in
32,2 ml beziehungsweise 35,7 ml 7,5-%iger Harnstofflésung aufgenommen und 180
Minuten bei 190 °C in einem geschlossenen Druckgefal behandelt.

Tabelle 1:
Einwaage von Harnstoffgehalt der | eingesetztes Abbau [%]
Polyurethan-Weich- | wassrigen Lésung Volumen der
schaumstoff [g] [Massen-%] wassrigen Losung
[mi]
20,0 (R 4030) 7,5 32,2 50
19,6 (R 5535) 7,5 35,7 90

180 min bei 190°C

Die entnommenen Proben wurden nach Abkiihlung mittels visueller Begutachtung semi-
quantitativ hinsichtlich des Abbaugrads von festem Polyurethan und dementsprechend
Verschwinden von feststellbarem Festmaterial und Uberfilhrung in das fliissige
Verfahrensmedium eingeordnet, wobei (wie in allen anderen nachfolgenden Versuchen)
,0 %" dafiir stehen, dass noch kein Abbau von Polyurethan stattfand, und dement-
sprechend die urspriinglich eingesetzte Feststoffmenge von Polyurethan noch vollstindig
vorlag, wohingegen ,100%" firr einen vollstandigen Abbau und entsprechende
Uberfiihrung des Polyurethans in das fliissige Verfahrensmedium stehen.

In beiden Fallen erfolgte ein partieller Abbau, wobei noch unterschiedliche Mengen an

Feststoffen in Form offenbar verdichteter Schaumstoffriickstédnde im flissigen
Verfahrensmedium vorlagen.
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Beispiel 2 - Polyurethan-Integralschaum

Zwei Proben von flexiblem Polyurethan-Integralschaum auf Etherbasis beziehungsweise
ein unter der Marke Colo-Fast® (BASF, SE, Ludwigshafen, Deutschland) vertriebenes
GieR-Elastomer wurden mit Einwaagen von 25 g bzw. 35 g in 40 ml 3%-iger
Harnstofflésung aufgenommen und 240 Minuten bei 245 °C in einem geschlossenen
Druckgefal® behandelt, das zu 80 % gefiillt war.

Tabelle 2:
Einwaage von Harnstoffgehalt der | eingesetztes Abbau [%]
Polyurethan- wassrigen Lésung Volumen der
Integralschaum [g] [Massenprozent] wassrigen Losung
[ml]
25 (Etherbasis) 3 40 100
35 (Colo-Fast) 3 40 100

240 min bei 245°C

Es erfolgte ein vollsténdiger Abbau der eingesetzten Polyurethan-Materialien, jedoch
wurde ein geringer Anteil an Partikeln festgestellt, die mdglicherweise auf eine
Polymerisierung zurlickzufiihren waren.

Beispiel 3 - nicht-geschaumtes Polyurethan

In einer Versuchsreihe wurden feste, nicht geschidumte Polyurethane fiir das Abbau-
verfahren verwendet. Dabei wurden aus Polyurethan bestehende blaue Kunststoff-
schlduche des Typs ,PUN* (Festo Gesellschaft m.b.H, Wien, Osterreich) zerkleinert und
jeweils 1 g in 25 ml einer wassrigen Harnstofflésung mit einem Harnstoffgehalt von 1
Massenprozent, 5 Massenprozent, 7,5 Massenprozent bzw. 10 Massenprozent (iber
einen Zeitraum von 150 Minuten auf 210 °C in einem geschlossenen Druckgefa erhitzt.
Die Versuchsreihe diente im Wesentlichen der Bestimmung des Einflusses der
Harnstoffkonzentration und der Ermittlung der Abbaubarkeit von festen Polyurethanen
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Einwaage von

Harnstoffgehalt der

eingesetztes

Abbau [%]

Polyurethan- wassrigen Losung Volumen der
Schlauch [g] [Massenprozent] wassrigen Lésung
[ml]
30 1 25 100
30 5 25 100
7,5 20 100
7,5 20 100
30 7,5 25 100
30 10 25 100

150 min bei 210°C

Als Ergebnis wurde festgestellt, dass in allen Ansatzen im erhaltenen flissigen

Verfahrensmedium keine Anteile des urspriinglich eingesetzten festen Polyurethans mehr

feststellbar waren. Somit sind unter den genannten Versuchsbedingungen nicht-

geschaumte Polyurethane abbaubar.

Beispiel 4 - duroplastisches Polyurethan

Als weiteres Beispiel fiir nicht-geschdumte Polyurethane wurde ein Duroplast-

Polyurethan-Kern mit einem Raumgewicht von 165 g/l, der in Skis zum Einsatz kommt, fiir

das Abbauverfahren verwendet. Der Kern wurde zerkleinert und 15 g in 40 ml einer

wassrigen Harnstoffldsung mit einem Harnstoffgehalt von 3 Massenprozent (iber einen

Zeitraum von 150 Minuten auf 210 °C in einem geschlossenen Druckgefal mit einem

Fillungsgrad von 80 % des verfligbaren Volumens (restliches Volumen 20 %: Luft) erhitzt.

Tabelle 4:

Einwaage von
Polyurethan-Ski-
Kernmaterial [g]

Harnstoffgehalt der
wassrigen Losung
[Massenprozent]

Volumen der
wassrigen Losung
[mi]

Abbau [%]

15

3

40

100

150 min bei 210°C
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Als Ergebnis wurde festgestellt, dass in der erhaltenen flissigen Phase keine Anteile des
urspriinglich eingesetzten nicht-geschaumten Polyurethans mehr feststellbar waren.

Beispiel 5 - elastomere Polyurethane

Als Beispiele fiir elastomere Polyurethane wurden Federn aus mikrozellarem Polyurethan,
die unter der Marke Cellasto® vertrieben werden (BASF, SE, Ludwigshafen,
Deutschland), sowie das Giel3-Elastomer Colo-Fast® (BASF SE, Ludwigshafen,
Deutschland) verwendet. Die Proben wurden zerkleinert und in getrennten Ansétzen in 40
ml einer wassrigen Harnstofflésung mit einem Harnstoffgehalt von 3 Massenprozent tber
einen Zeitraum von 150 Minuten auf 210 °C in einem geschlossenen Druckgefal mit
einem Fillungsgrad von 80 % des verfiigbaren Volumens (restliches Volumen 20 %: Luft)
erhitzt.

Tabelle 5:
Einwaage von Harnstoffgehalt der | eingesetztes Abbau [%]
elastomerem wassrigen Losung Volumen der
Polyurethan [g] [Massenprozent] wassrigen Lésung

[mi]
35 (Cellasto® 3 40 100
(Probe 1)
40 (Cellasto® 3 40 100
(Probe 2)
35 (Colo-Fast®) 3 40 100

150 min bei 210 °C

Als Ergebnis wurde festgestellt, dass in allen Ansétzen in der erhaltenen fliissigen Phase
keine Anteile des urspriinglich eingesetzten elastomeren Polyurethans mehr feststellbar
waren.

Beispiel 6 — Zeitreihe

In einer Versuchsreihe wurden in einer wassrigen Harnstofflésung mit einem
Harnstoffgehalt von 7,5 Massenprozent die bereits erwahnten Polyurethan-Schaumstoffe
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R 4030 und R 5535 bei der Temperatur von 230 °C in einem geschlossenen Druckgefan
fiir 60 Minuten, 90 Minuten oder 120 Minuten erhitzt.

Tabelle 6:
Einwaage von Harnstoffgehalt eingesetztes Dauer [min] | Abbau [%]
Polyurethan- der wassrigen Volumen der
Schaumstoff [g] Lésung wassrigen

[Massenprozent] Lésung [mi]
9,98 (R 4030) 75 25 60 50
10,47 (R 5535) 75 25 60 50
9,93 (R 4030) 75 25 60 50
10,36 (R 5535) 7,5 25 60 50
10,08 (R 4030) 75 25 90 90
10,04 (R 5535) 75 25 90 90
10,15 (R 4030) 7,5 25 120 100
10,23 (R 5535) 75 25 120 100

verschiedene Zeitdauern bei 230°C

Bei der als 50 % eingestuften Abbaurate gingen die Schaumstoffstrukturen in eine
Aufldsung Uber und fiihrten zu einer pastdsen Konsistenz, bei der als 90 % eingestuften
Abbaurate war die Schaumstoffstruktur fast vollstéandig verflissigt, unter 100-prozentigem
Abbau zu 100 % verflissigt.

Beispiel 7 - Zeitreihe und Temperaturreihe

Nachdem die vorangegangenen Versuche ergeben hatten, dass prinzipiell jede Art von
Polyurethan enthaltendem Material mittels des Verfahrens abgebaut werden kann,
wurden in einer neuen Versuchsreihe mit dem Ziel der systematischen Ermittlung einer
Temperaturabhéngigkeit und Zeitabhangigkeit des Abbaus eine Mischung aus
verschiedenen Polyurethan enthaltenden Materialien eingesetzt, namlich eine Mischung
aus gleichen Gewichtsanteilen bei einer Einwaage von jeweils 4,15 g

a) Standardschaum (standard foam grade TDI 80-based) mit Fullstoff (Calciumcarbonat)
und SAN-Polymer-Partikeln (N 4045 WS),
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b) stark riickfederndem Polyurethanschaumstoff [HR (high resilience) foam grade TDI
80/TDI65-based) mit Fllstoff (Calciumcarbonat) und SAN-Polymer-Partikeln (R 4040
WS),

c) stark riickfederndem Polyurethanschaumstoff [HR (high resilience) foam grade MDI-
based) mit Fllstoff (Calciumcarbonat) und SAN-Polymer-Partikeln (R 5535 WS), und

d) viskoelastischem Schaum (viscoelastic foam grade MDI-based - V5018 WS, Eurofoam
Deutschland GmbH Schaumstoffe) ohne Flillstoffe.

Das dermafien erhaltene Polyurethan enthaltende Material wurde in geschredderter Form
mit 3%-iger Harnstofflésung in einem Verhaltnis von 0,582 ml Harnstofflésung pro Gramm
Polyurethan enthaltendem Material versetzt. Unter Durchfiihrung von Temperaturreihen
wurden Proben in abgeschlossenen DruckgefdfRen unter Einstellung eines
Gleichgewichtsdrucks auf 190 °C, 210°C, 230 °C bzw. 245 °C in einem Warmeschrank
erhitzt und nach einer Verweildauer von 60 Minuten, 90 Minuten, 120 Minuten, 180
Minuten beziehungsweise 240 Minuten bei der jeweiligen Temperatur enthommen. Fiir
jeden Zeitpunkt wurden parallel drei Proben angesetzt und ausgewertet.

Die entnommenen Proben wurden nach Abkiihlung mittels visueller Begutachtung unter
Bildung des Mittelwerts jeweiligen drei Proben semi-quantitativ hinsichtlich des
Abbaugrads von festem Polyurethan und dementsprechend Verschwinden von
feststellbarem Festmaterial und Uberfiihrung in das fllissige Verfahrensmedium
eingeordnet. Das Ergebnis ist in Figur 1 dargestellt, wobei auf der waagrechten x-Achse
die Dauer der Temperaturbehandlung bei einer gegebenen Temperatur in Minuten
angegeben ist, auf der senkrechten z-Achse der semi-quantitative Abbaugrad in Prozent
angegeben ist, und auf der in die Bildebene fihrenden y-Achse die drei gewéhlten
Temperaturen von 190 °C, 210 °C, 230 °C und 245 °C aufgetragen sind. Es zeigt sich,
dass mit zunehmender Temperatur bis 245° schneller hdhere Abbauraten erzielbar sind.

Beispiel 8 — Kontrollversuch ohne Uberdruck

In einem Kontrollversuch wurden in zwei getrennten Ansétzen jeweils 2 g TDI-
Polyurethan-Schaumstoff (Produktbezeichnung: R 4030; Quelle: Eurofoam Deutschland
GmbH Schaumstoffe, Wiesbaden, Deutschland) bzw. MDI- Polyurethan-Schaumstoff
(Produktbezeichnung: R5535; Quelle: Eurofoam Deutschland GmbH Schaumstoffe,
Wiesbaden, Deutschland) mit jeweils 40 ml 7,5%iger Harnstofflésung versetzt und in
einem Glaskolben einer Temperatur von 100 °C bis 110 °C bei Umgebungsdruck in einem
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Warmeschrank behandelt, wobei der Fllssigkeitsverlust durch Zugabe von Wasser
erganzt wurde. Nach 4,5 Stunden konnte keinerlei Abbau festgestellt werden.

Beispiel 9 — erster Kontrollversuch ohne Harnstoff bei Uberdruck

Als weiterer Kontrollversuch wurden vier unterschiedliche Ansatze, namlich
16,6 g schwarzer PUR-Integralschaum (Fenster-Dammmaterial) in 9,66 ml Hx0,
16,6 g weilBer PUR-Integralschaum (Komponente eines Schuhs) in 9,66 ml H20,
14,0 g PUR-Halbhartschaum (BASF) in 8,15 ml H20, und

16,0 g PUR-Elastomer (Cellasto® von BASF) in 9,66 ml H20

jeweils fiir 30 min bei 245 °C in abgeschlossenen Druckgefilen erhitzt, wobei die
angegebenen Wassermengen entweder frei von Harnstoff waren oder 3 Massenprozent
Harnstoff enthielten.

Die Ergebnisse sind in Figur 2 dargestellt, wobei die vorstehend aufgelisteten Anséatze als
»PUR-Integral Fenster®, ,PUR-Integral Schuh®, ,PUR-Halbhart* bzw. ,PUR-Elastomere*
bezeichnet sind. Auf der y-Achse ist der Grad der Umsetzung in Prozent angegeben. Es
zeigte sich, dass in allen Féllen durch Zugabe von Harnstoff eine deutliche Erhdhung des
Abbaus zu erzielen war. Im Falle der Integralschaume und des Elastomers konnte
dadurch ein vollstédndiger bzw. fast vollstandiger Abbau des eingesetzten Festmaterials
ausgeldst werden, und auch im Falle des PUR-Halbhart-Schaums, der bei einer
Erhitzungsdauer von 30 Minuten weniger vollstédndig abgebaut wurde, war dennoch eine
deutliche Steigerung der Abbaurate bei Zugabe von Harnstoff zu verzeichnen. Der
verschlechterte Abbau des Halbhart-Schaumes kénnte durch eine verschlechterte
Warmeibertragung in dem Schaumaterial bedingt sein, da der verwendete Halbhart-
Schaum mit einem Raumgewicht von 133 g/L eine deutlich geringere Dichte hat als ,PUR-
Integral Fenster® (850 g/L), ,PUR-Integral Schuh® (790 — 830 g/L) und ,PUR-Elastomer”
(400 - 550 g/L) aufweist. Insofern fiillte der PUR-Halbhart-Schaum das Druckgefal viel
vollstéandiger aus, war dadurch schlechter mit der harnstofffreien oder harnstoffhaltigen
wassrigen Lésung benetzbar und erschwerte aufgrund des héheren Luftvolumens in den
Poren den Warmetransfer.
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Beispiel 10 — zweiter Kontrollversuch ohne Harnstoff bei Uberdruck

In einem weiteren Kontrollversuch wurden mehrfache Ansétze einer Mischung aus
Polyurethan-Weichschaumstoffen (entweder 16,6 g in 9,66 ml Wasser oder 16,6 g in 9,66
ml Wasser, welches 3 Massenprozent Harnstoff enthielt) bei 245 °C in abgeschlossenen
Druckgefafien erhitzt und zu unterschiedlichen Zeitpunkten (40, 60, 90,120, 180 bzw. 240
min) entnommen. Im Vergleich mit den im Beispiel 9 verwendeten Proben entsprach die
Mischung aus Polyurethan-Weichschaumstoffen hinsichtlich ihrer Materialeigenschaften
am ehesten dem PUR-Halbhart-Schaum. Die Ergebnisse sind in Figur 3 dargestellt, wobei
auf der x-Achse der Zeitpunkt in Minuten und auf der y-Achse der Grad der Umsetzung in
Prozent angegeben ist. Es zeigte sich, dass in Gegenwart von 3 Massenprozent Harnstoff
bereits ab einer Erhitzungsdauer von 40 Minuten ein vollstdndiger Abbau zu verzeichnen
war, wohingegen in Harnstoff-freiem Wasser bei 40 Minuten lediglich ein teilweiser Abbau
vorlag, der mit zunehmender Erhitzungsdauer zwar ebenfalls zunahm, jedoch in jedem
Fall unter dem durch Behandlung mit Harnstoff-haltigen Wasser erzielbaren Abbau lag.

Beispiel 11 — Versuch mit einfach aufgebautem Weichschaumsystem (single polyol
foam), Analytik der Abbauprodukte

Zur Bestimmung der entstehenden Abbauprodukte nach Anwendung des Verfahrens
wurde ein Polyurethan-Weichschaum mit méglichst einfachem chemischem Aufbau im
Labor hergestellt (Tabelle 7). Dabei wurde zur Begrenzung der Einflussgréfien nur ein
Standard-Ether-Polyol mit einem Molekulargewicht 3500 MW verwendet und als
Isocyanat wurde Toluol-Diisocyanat TDI 80 eingesetzt. Das Raumgewicht des
Schaumstoffs betrug 22 kg/m?

Tabelle 7:

Rohstoff Gewichtsteile
Polyol Standard Ether (3500 MW) 100
Amin BDE — Dabco BL 11 (Evonik Industries,Essen, Deutschland 0,1
Amin TEDA — Dabco 33 LV Evonik Industries, Essen, Deutschland) 0,22
Silikon Niax L 620 (Momentive Performance Materials, D-Leverkusen 0,48
Wasser dosiert 4,48
Zinnoctoat rein 0,15

TDI 80 50,81
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Dieser PUR-Weichschaumstoff wurde zerkleinert und in einem 11,5 Liter-Bichi-Reaktor
(Biichi AG, Uster, Schweiz) mit dem Verfahren behandelt. Dabei wurden 400 Gramm
Schaumstoff mit 236 Milliliter einer 3%igen Wasser-Harnstofflésung vorbefeuchtet und in
ein Edelstahl-Aufschluss-GeféaR (auch als Inliner-Gefal bezeichnet) mit einem Volumen
von ca. 10,2 Liter eingefiillt. Der Boden des GeféRes wurde mit Aluminiumfolie mit einer
Randhéhe von 5 cm ausgekleidet, um das entstehende fliissige Verfahrensmedium
aufzufangen. Unter das in den Reaktor eingesetzte Inliner-GefaR wurden 200 ml Wasser
zur schnellen Erzeugung von Wasserdampf gegeben. Das erfindungsgeméRe Verfahren
wurde Uber einen Zeitraum von 240 min durchgefiihrt, wobei die Reaktor-
Manteltemperatur zunachst 60 min auf 260°C gesetzt war, und anschlieBend 180 min auf
250°C. Der Reaktorinnenraum erreichte dabei am Ende eine Temperatur von knapp
230°C (229,3°C).

Um das erhaltene Verfahrensmedium chemisch zu analysieren, wurden 1 ml davon in 99
ml Acetonitril geldst und 24 h auf einer Labor-Riittelplatte gemischt. AnschlieBend wurde
das Acrylonitril-Proben-Gemisch mit einem Spritzenvorsatzfilter (z.B. Chromafil Xtra, RC,
25 mm, 0,45 uym) gefiltert, bevor 1,5 Mikroliter der Probe direkt in ein Gaschromato-
graphie-System vom Typ Agilent 8890 GC (Agilent, Santa Clara, USA) eingebracht. Die
GC Séule wurde initial bei 40°C 2 Minuten gehalten und dann mit 10 Kelvin pro Minute
von 40°C auf 250°C erwarmt. Am Ende schloss sich eine Haltezeit von 5 Minuten an.
Insgesamt betrug die Mess-Zeit 28 Minuten. Die Messung erfolgte mit einem Split 1:10.
Der Name der Methode lautet Ramp40-250_28min_1.5ml_split1-10.M. Das Spektrum,
das mit dem gekoppelten Agilent 5977B GC/MSD Massenspektrometer System
gemessen wurde, zeigt zwei ausgepragte Peaks bei den Retentionszeiten 1.37 bis 1.75
Minuten und 13.71 Minuten. Die Auswertung der Spektren erfolgte (iber das Software-
Paket ,NIST17“ das im Lieferumfang des im Beispiel 12 naher beschriebenen TG/STA-
GC-MS-Systems enthalten war (National Institute of Standards and Technology,
Gaithersburg, USA), weiterhin die Software ,AMDIS32“ fir qualitative GC-MS-Analysen,
die Datenbanken ALKANES, NISTCW, NISTDRUG, NISTEPA, NISTFAD, NISTFF,
NISTTOX und PESTPLUS, sowie die Software MSSEARCH umfasste, wobei sich mit
letztgenannter Software gezielt einzelne gemessene Scans aus mit den verwendeten
Datenbanken abgleichen lasst. Die Auswertung der Peaks ist in Tabelle 8 dargestellt,
wobei MF (Match Factor) der Abgleich des gemessen Spektrums zu den Spektren in den
Datenbanken bedeutet, und RFM (Reverse Match Factor) der Abgleich der verfiigbaren
Datenbankspektren zu dem gemessenen Spektrum. In beiden Fallen wird ein spezieller
Algorithmus verwendet, der in der Software hinterlegt ist. Diese Faktoren sind in der
NIST-Software auf 1000 = 100% Ubereinstimmung normiert.
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Tabelle 8:

Retentionszeit [min] | Substanz MF | RMF

1.37 Acetonitrile (CAS 75-05-8) 897 | 900

1.75 Acetonitrile (CAS75-05-8) 912 | 914

13.71 1,3-Benzenediamine, 4-methyl- 962 963
(CAS 95-80-7)

Der Acetonitril-Peak ist auf das verwendete Lésungsmittel Acetonitril zurlickzufiihren. Ein
Synonym flr das 1,3-Benzenediamine, 4-methyl- (CAS 95-80-7) ist 2,4-Diaminotolul. Der
2,4-Diaminotoluol-Peak weist darauf hin, dass diese Verbindung im Rahmen des
erfindungsgemaRen Verfahrens erhalten werden kann. 2,4-Diaminotoluol ist eine Vorstufe
der Toluol-Diisocyanats TDI 80, in welches es iiber Phosgenierung tberfiihrt werden
kann, und stellt damit einen industriell wertvollen, wiederverwendbaren Rohstoff,
insbesondere im Rahmen der Polyurethan-Wirtschaft dar.

Von dem Verfahrensmedium wurde ebenfalls eine GPC-Analyse (Gel-Permeations-
Chromatographie) zu Bestimmung des Molekulargewichtes vorgenommen (externe
Messung bei BASF Lemférde — Central Analytic Lemférde, BASF Polyurethanes GmbH,
Elastogranstr 60, 49448 Lemfoerde, Germany).

Dabei wurde eine molare Massenverteilung mit einem deutlichen Hauptpeak bei 3700
g/mol gemessen. Die Viskositét des Verfahrensmediums wurde ebenfalls bestimmt. Sie
liegt bei 1100 mPas. Ebenso wurde die OH-Zahl des Verfahrensmediums bestimmt — sie
betrug 325 mg KOH/g.

Die Resultate unterstitzen die Annahme, dass ein wesentlicher Bestandteil des
Verfahrensmediums von Polyol gestellt wird. Es ist dem urspriinglich eingesetzten Polyol
sehr dhnlich in der molaren Masse und hat (méglicherweise aufgrund in dem Verfahren
erfahrenen Behandlung) eine leichthéhere Viskositat (Polyol Standard Ether -3500 MW =
700 — 900 mPa-s, OH 48) und eine hdhere OH-Zahl.

Dementsprechend lassen sich mit dem erfindungsgeméaien Verfahren Polyole gewinnen
und als wertvolle Rohstoffe einer Wiederverwendung zufiihren.
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Beispiel 12 — Versuch mit PUR Weichschaumstoffmischung, Analytik der
Abbauprodukte liber TG — GC/MS

In diesem Beispiel wurde versucht, im Rahmen des erfindungsgeméfRen Verfahrens
entstehende Polyole im erhaltenen Verfahrensmedium nachzuweisen. Zu diesem Zweck
sollte das Verfahrensmedium bei Temperaturen von etwa 380 °C thermisch zersetzt
werden und aus den entstandenen Zersetzungsprodukten auf das Vorliegen von Polyolen
im Verfahrensmedium geschlossen werden. Hierzu wurde der Weg (iber gekoppelte
TG/STA-GC-MS Messungen gewahlt (Kopplung von Gaschromatografie-Massen-
spektrometer mit thermischer Analyse, wobei TG fur Thermogravimetrie und STA fur
LSimultaneous thermal analyis® steht). Die verwendeten Messgerate waren eine STA 449
F3 Jupiter (Netzsch, Selb, Deutschland) die iber eine beheizte Transferline mit dem
Gaschromatographie-System vom Typ Agilent 8890 GC (Agilent, Santa Clara, USA) und
dem Massenspekirometer System Agilent 5977B GC/MSD verbunden war.

Zunéachst wurde in einem vorbereitenden Schritt folgendermalen eine Referenz-
datenbank angelegt.

Daflr wurden die in der nachfolgenden Tabelle 9 aufgelisteten Polyole verwendet, da
diese konstitutionelle Bestandteile der verwendeten Weichschaumstoffe in der spater
anhand der Referenzdatenbank tatséchlich untersuchten Mischung (vgl. Tabelle 10)
darstellen.

Tabelle 9:

Polyol Zusatzbezeichnung in der AMDIS-Datenbank
Standard 3500 MW STD_POLYOL

Standard 45% SAN Polyol SAN_45%

HR 6000 MW Polyol HR_6000

HR 25% SAN Polyol HR_SAN

HR high functional Polyol HR_HF

Hypersoft Polyol HYPERSOFT

Viscoelastic Polyol VES8420

Diese wurden jeweils einzeln bei 380°C in der thermischen Abbaustufe des vorstehend
genannten TG/STA-GC-MS-Systems zersetzt. Die Hauptpeaks wurden (iber die
Datenbanken von NIST und AMDIS (vgl. Beispiel 11) bestimmt, und der Name der
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zugeordneten Verbindung laut diesen Datenbanken und die GC-Retentionszeiten der
Zersetzungsprodukte in der Referenzdatenbank hinterlegt, wobei jedem
Zersetzungsprodukt die jeweilige Zusatzbezeichnung laut Tabelle 9 hinzugefiigt wurde.
Traten die gleichen Zersetzungsprodukte bei verschiedenen Polyolen auf, wurde die
jeweilige Zusatzbezeichnung erganzt. Diese Zersetzungsprodukte mit dem
entsprechenden identifizierenden Produktkiirzel finden sich dann in Tabelle 11 wieder
(wobei in Tabelle 11 die Zersetzungsprodukte der Mischung gemaR Tabelle 10 dargestelit
sind).

Nach Erstellung der Referenzdatenbank wurde zur Klarung der Frage, inwieweit nach
Durchfiihrung des erfindungsgemafen Verfahrens Polyole im Verfahrensmedium
auftreten, eine Mischung aus Weichschaumstoffen dem erfindungsgeméafen Verfahren
unterworfen.

Hierzu wurden 400 Gramm einer Mischung aus Weichschaumstoffen mit dem erfindungs-
gemaRen Verfahren im 11,5 Liter Biichi-Reaktor behandelt. Die Mischung enthielt
folgende Weichschaumgqualitéten (bezogen von der Neveon Holding GmbH, Ebersbach-
Fils, Deutschland):

Tabelle 10:

Weichschaum Klasse Menge [g]
N 3045 TDI 80 - Standard 100

R 4040 TDI 80 — high resilience 100

R 5535 MDI — high resilience 100

V 5018 MDI - Viscoelastisch 100

Die 400 Gramm Schaumstoffmischung wurden mit 236 Milliliter einer 3%igen Wasser-
Harnstofflésung vorbefeuchtet und in ein Edelstahl-Aufschluss-GefaR (Volumen ca. 10,2
Liter) eingefiillt. Der Boden des GefaRes wurde mit Aluminiumfolie mit einer Randhéhe
von 5 cm ausgekleidet, um das entstehende fliissige Verfahrensmedium aufzufangen.
Unter das Inliner-Gefal® wurden 200 ml Wasser zur schnellen Erzeugung von
Wasserdampf gegeben.

Das Verfahren wurde (iber einen Zeitraum von 240 Min durchgefiihrt, wobei die Reaktor-

Manteltemperatur zunachst 60 Min auf 260°C gesetzt war und danach 180 Min auf 250°C.
Der Reaktorinnenraum erreichte dabei am Ende eine Temperatur von knapp 236°C.
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Das gewonnene Verfahrensmedium wurde wiederum (iber gekoppelte TG/STA-GC-MS-
Messungen analysiert.

Das Spektrum bei 379°C wurde mit AMDIS und der im vorbereitenden Schritt erstellten
Referenzdatenbank mit einer Voreinstellung eines Mindest- Matchfaktors (MF) von 80%
untersucht. Der Matchfaktor bedeutet die Ubereinstimmung des gemessen Spektrums mit
den Spektren aus den AMDIS Datenbanken in Prozent. Dieser Faktor wird durch in der
Software hinterlegte Algorithmen berechnet. Die Hauptpeaks entsprechen dabei den
Peaks, die bei den Einzel-Polyolen laut Tabelle 9 gemessen wurden.

Die Korrelation dieser Daten ist in Tabelle 11 dargestellt. Das Analyseergebnis zeigt, dass
das Verfahrensmedium urspriinglich eingesetzte Polyole sowie im Rahmen des
Abbauverfahrens entstandene Umbauprodukte und/oder Abbauprodukte umfasst.

Tabelle 11:

Retentionszeit | Substanz MF

[min]

2.4464 Ethanol, 2-methoxy-, acetate  STD_POLYOL (CAS#:110-49- | 83
6)
IUPAC: 2-methoxyethyl acetate

3.9042 1-Propene, 2-(1-methylethoxy) _HR_6000 (CAS#:4188-63-0) 93
IUPAC: (E)-1-propan-2-yloxyprop-1-ene

6.5138 Diisopropylether HR_SAN (CAS#: 108-20-3) 99

6.9436 2-Propanone, 1-(1-methylethoxy)- 100

_STD_POLYOL_HR_HF_VE8420 (
CAS#:42781-12-4)
1-Isopropoxyacetone

IUPAC: 1-propan-2-yloxypropan-2-one
74102 O)_(irane, tri rpethyl- _HR_6000 (CAS#:5076-19-7) 98
Trimethyloxiran

IUPAC: 2,2,3-trimethyloxirane

Carbonic acid, allyl 2-ethoxyethyl ester_ HR_6000 (NIST#:
7.6279 357377) (ID#:2-87-3) %
8.3387 Styrene _SAN_45%_HR_SAN (CAS#:100-42-5) 97
' Styrol
9.4547 Diisopropyl ether _HR_6000_HR_HF (CAS#:108-20-3) 99
9.5666 3-Pentanol, 2-methyl- _HR_6000_HR_HF (CAS#:565-67-3) 98
) IUPAC: 2-methylpentan-3-ol
9.9325 2-Pentanone, 5-methoxy- _STD_POLYOL_HR_HF_VE8420 89
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(CAS#:17429-04-8)
IUPAC: 5-methoxypentan-2-one

Ethanol, 2-(2-ethoxyethoxy)- HYPERSOFT (CAS#:111-90-0)

10.1310 X 98
Diethylene glycol monoethyl ether

11.3633 1-Propanol, 3-[3-(1-methylethoxy)propoxy]- 99

_STD_POLYOL_HR_SAN_HR_HF (CAS#:54518-03-5)
IUPAC: 3-(3-Isopropoxypropoxy)propan-1-ol

1-Propanol, 2-(2-hydroxypropoxy)- VE8420 (CAS#:106-62-7) 94

11.4137 IUPAC: 2-(2-hydroxypropoxy)propan-1-ol
Propane, 1,1-dipropoxy- STD_POLYOL_HR_HF
11.5686 (CAS#:4744-11-0) 98
Dipropylpropylal
11.9289 1-Butoxypropan-2-yl isobutyl carbonate _HR_6000_HR_HF 98
) (NIST#.378276) (ID#:26899)
13.0548 1-Propanol, 2,2'-oxybis- STD_POLYOL_VE8420 9

(CAS#:108-61-2)
2,2'-Oxydipropanol

Ethanol, 2-[2-(2-ethoxyethoxy)ethoxy]- HR_6000_HR_HF
13.2251 (CAS#:112-50-5) 83
Triethylene Glycol Monoethyl Ether

12-Crown-4 _HR_6000_VE8420 (CAS#:294-93-9)

13.3345 1,4,7,10-Tetraoxacyclododecan 94
Diethyl carbitol _HYPERSOFT (CAS#:112-36-7)

13.9039 Diethylenglycoldiethylether 83
Tri(propylene glycol) propyl ether _STD_POLYOL

14.2187 (CAS#:96077-04-2) 81

14.5563 2-Propanol, 1-[1-methyl-2-(2-propenyloxy)ethoxy]- 94

) STD_POLYOL_VEB8420 (#:55956-25-7)
15.5887 Tripropylene glycol monomethyl 81

ether STD_POLYOL_VE8420 (
CAS#:20324-33-8)

16.5011 ?g_r;)z)ene, 1,1'-(1,3-propanediyl)bis- _SAN_45% (CAS#:1081- 89
1,3-Diphenylpropan
17.6774 4,8,12,16-tetraoxaeicosan-1-ol _HR_6000_HR_HF 96

(NIST#:397636) (ID#:32-16-4)
IUPAC: 3-[3-[3-(3-butoxypropoxy)propoxylpropoxylpropan-1-
ol

17.8010 Pentaethylene glycol _HR_SAN (CAS#:4792-15-8) 92
19.5699 286(?) 12-Tetraoxatetradecan-1-ol _HYPERSOFT (CAS#.:5274- 85

IUPAC: 2-[2-[2-(2-dodecoxyethoxy)ethoxylethoxylethanol
Tetraethyleneglycol monododecyl ether

Tetraethylene glycol diethyl ether _ HYPERSOFT
19.5699 (CAS#:4353-28-0) 85
IUPAC: 1-ethoxy-2-[2-[2-(2-
ethoxyethoxy)ethoxylethoxylethane
3,6,9,12,15-Pentaoxaheptadecane

1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadecane
19.5988 _HYPERSOFT_HR_6000 ( 84
CAS#:17455-13-9)
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18-Crown-6 ether

3-Phenylpropanol _SAN_45% (CAS#:122-97-4)

19.6542 IUPAC: 3-phenylpropan-1-ol 81
Benzenepropanol

19.9315 (1-Benzyl-2-O-tolyl-ethyl)-isonitrile _SAN_45% 82

(NIST#.:287385), (ID#:88-42-6)
IUPAC: N-[1-(2-methylphenyl)-3-phenylpropan-2-
yllmethanimine

Das Spektrum bei 265°C wurde mit AMDIS und der Datenbanken von AMDIS und NIST
mit einer Voreinstellung des Matchfaktors (MF) von 90% untersucht. In Vorversuchen war
ermittelt worden, dass bei einer Temperatur von 265°C die im Verfahrensmedium
enthaltenen Komponenten, die im Polyurethan auf das Diisocyanat zuriickzufiihren sind,
thermisch abgebaut werden, wohingegen im Polyurethan auf die Polyole
zuriickzufilhrende Komponenten bei dieser Temperatur nicht abgebaut werden.

Die Hauptpeaks entsprechen den Diamin-Vorstufen der in den Weichschaumstoffen
eingesetzten Di-Isocyanate (Tabelle 12). Das nach Durchfiihrung des erfindungsgemaRen
Verfahrens erhaltene fliissige Verfahrensmedium enthalt somit die Vorstufen vor dem
industriellen Phosgenierungs-Schritt der Di-isocyanate.

Tabelle 12:

Retentionszeit [min] | Substanz MF
9.7657 Aniline 99

14.2512 1,3-Benzenediamine, 4-methyl- 98

14.2727 1,3-Benzenediamine, 4-methyl- 98

18.9949 Benzenamine, 4,4'-methylenebis- 92

19.4296 Benzenamine, 4,4'-methylenebis- 100
19.8471 Benzenamine, 4,4'-methylenebis- 98

Das beschriebene Verfahren ermdglicht den Abbau von Polyurethan und ist somit
gewerblich anwendbar. Weiterhin lassen sich aus dem erhaltenen Verfahrensmedium
Rohstoffe gewinnen, die erneut in der chemischen Industrie, insbesondere der
Polyurethan-Kreislaufwirtschaft einsetzbar sind.

Obwohl die Erfindung im Detail durch bevorzugte Ausfiihrungsbeispiele naher illustriert

und erldutert wurde, so ist die Erfindung nicht durch die offenbarten Beispiele
eingeschrankt und andere Variationen kénnen vom Fachmann hieraus abgeleitet werden,
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ohne den Schutzumfang der Erfindung zu verlassen. Es ist daher klar, dass eine Vielzahl
von Variationsmoglichkeiten existiert, und dass die genannten Ausfiihrungsformen, oder
Elemente daraus, miteinander kombiniert werden kénnen. Es ist ebenfalls klar, dass
beispielhaft genannte Ausfiihrungsformen wirklich nur Beispiele darstellen, die nicht in
irgendeiner Weise als Begrenzung etwa des Schutzbereichs, der Anwendungs-
mdéglichkeiten oder der Konfiguration der Erfindung aufzufassen sind. Vielmehr versetzen
die vorhergehende Beschreibung und die Figurenbeschreibung den Fachmann in die
Lage, die beispielhaften Ausfiihrungsformen konkret umzusetzen, wobei der Fachmann in
Kenntnis des offenbarten Erfindungsgedankens vielfiltige Anderungen, beispielsweise
hinsichtlich der Funktion oder der Anordnung einzelner, in einer beispielhaften
Ausfiihrungsform genannter Elemente, vornehmen kann, ohne den Schutzbereich zu
verlassen, der durch die Anspriiche und deren rechtliche Entsprechungen, wie etwa
weitergehenden Erlduterungen in der Beschreibung, definiert wird.
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Patentanspriche

1. Verfahren zum Abbau von Polyurethan, wobei man ein Polyurethan enthaltendes
Material in Gegenwart einer 1 bis 45 Massenprozent Harnstoff enthaltenden
wéssrigen Losung bei Uberdruck auf eine Temperatur von 190°C bis 250°C erhitzt.

2.  Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass das Erhitzen bei einem
Druck von 1,05 bar bis 100 bar erfolgt.

3.  Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass der Uberdruck ein sich bei einem Erhitzen einstellender Gleichgewichtsdruck
ist.

4.  Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass das Erhitzen tiber einen Zeitraum von 20 Minuten bis 240 Minuten erfolgt.

5.  Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die wassrige Lésung 2,5 — 10 Massenprozent Harnstoff umfasst und das
Erhitzen (iber einen Zeitraum von 45 — 250 min erfolgt, insbesondere Uber einen
Zeitraum von 45 — 240 min.

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass das Verhéltnis zwischen Harnstoff enthaltender wéassriger Lésung und
Polyurethan enthaltendem Material 0,2 mi/g bis 5 ml/g, insbesondere 0,4 ml/g bis 5
ml/g betragt.

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,

dass nach dem Erhitzen das erhaltene flissige Verfahrensmedium wenigstens
teilweise gewonnen wird.
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8.  Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, dass aus dem gewonnenen
flussigen Verfahrensmedium Feststoffe entfernt werden.

9.  Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die wassrige Lésung Polyol-frei und/oder Carbonsdure-frei und/oder

Ammoniak-frei ist.

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet,
dass die wassrige Lésung aus Wasser und Harnstoff besteht.

11. Flussiges Verfahrensmedium, erhéltlich durch ein Verfahren nach einem der
vorhergehenden Anspriche.
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