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"Un procedimiento para la preparacidn de fogfitos

de alquil-hidroxi
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entidad inglega, residente en
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Lgte invento se refiere g la prepara-
cidn de fogfitos de alquil hidroxi y en particular
a ésteres fosflticos terciarios de compuestos or-
ghnicos dihidrdxidos.

De La memoria degcriptiva de la patente de
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log Bstados Unidos N¢ 2,834,790 descubre, que el
glicol etilénioo, zlicol propilénico 1:2 y mate-.
riales similares, reaccionan con fosfito trifeni~
lico, para dar egiructuras ciclicas y que cuando
reaccionan tres mol gremos de zlicol, por‘mol gra=-
mo de fogfito drifenilico, el producto ez irecuen—
temente polimérico conteniendo mds de un Atomo fosm— -
férico. Se ha propuesto tambidn en la memoria Ges-
criptiva de la patente de los ksgtados Unidos nluero
3,009,939 hacer fosfitos glicdlicos trihidroxine~

lipropileno de la férmula general: -

T

I-IO("}I-I —_— 0H2 - (OCH2 - ('}H)x - 0 —— P
OE cH
3 3 3

|
en la cual x varid principalmente entre 7 y 50,
llegando a productos gue tienen pesos mol Zramog
entre 1,500 y 10,000. Se descubrid tamoién tri-
fosfito (glicol dipropilénico). Se ha sugerido que
egtos materiales son egtabilizadoresg pura los poli-
uretanos contra la oxidacidn y dogradacidn y cir-
ven como plastificantes para los poliuretanos.

Se ha descubierto también que los tri~
fosfitos (glicol polipropilénico) reaccionsn con igo-
cianato en la produccidn de poliuretano fijéndose
de este modo la produccidn, con 1o cual se¢ degrada
v fortalece la cadena polimera. Otras utilizacio-

nes gue se describen estas en las resinas epoxi,
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fluidos hidrdulicos y fluldos por bombeo.

Objeto del presente invento eg producir
nuevos fosfitos que se pueden incorporar en ILlrmu-
las las euales se hacen fhcilmente espuma para pro=
ducir productos celulares de uretano con base poli--
etérica, soldables al calor., Otro objeto es produ~

cir nuevos fosfitos para su incorporacidn a espunas

 rigidas de uretano las cuales sonincombustibles o

auto-extinguibles pero gue permanecen estables ai-
mensionalmente en condiciones diferentes de traba-
Jjo.

Se conoce bien que los antioxidantes y re-
tardadores de combustidén lenta o pirorreterdadores,
por ejemplo las moléculas que conbienen fésforo,
cloro o bromo, gl se afladen en proporcioneg menores
a una Férmula flexible de uretano, darin una espuna
flexible de poliéteruretano las cuales se tormosol-
darén a telas y tejidos.

Importentes caracteristicas secundarias
gon efecto del citado aditivo sobre la reaccidn es-
pumante y sobre las propiedades fisicas de la espu-
ma resultante, el costo del aditlvo y la velocidad
del secado de la kiga-tejido-uretano después de la
soldadura térmica cuando se utilizae el aditive en

la fabricacidn de un producto soldable térmicamente.

CAlgunog aditivos gue dan espumas termo-soldables con

buenas propiedades flsicas son demasiado cogtosas
para su utilizacibn comercial.
Los fosfitos de méds elevado peso molecu~

lar degeritos en la memoria descriptiva de la paten—
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te de los Egtados Unidos n? 3.009.939 producen una
egpune para liga de tejido que permansce viscosa
durante un tlempo indebldemente largo. La incorpora-

cibn de 5% en peso de tri—fosfit&l(glicol dipropilé-

‘nico) basado sobre Hotal contenido polietérico d& nn

resultado razonable, pero el sistema es mds bien di-
ficil de espumar puesto gue tiende a aumenfar la den-
gidad de degeneracidn o enlace cruzado, que lleva
a espumas que posden una alta proporeidn de cdlules
cerradas que se encogen al enfriarse a teuperatura
ampiente. La mayor parte de los productos gue se dan
cono éjemplos en la patente de log hgtadog Unidos
n? 3,009,939 son demasiado clevados en peso molecu-
lar para utllizarse en espumas rigidas de uretano
vy ejercen una accidn demasiado grande de suavigacidn
o plastificaciln antes de gque ze pueda incorporar su-
ficiente f£bHsforo pars producir razonables propieda-
des pirorretardatorias. Ensayos para utilizar el tri-~
fosfito (glicol polipropilénico) de peso molecular
relativamente bajo en el cual el glicol polipropi-
1énico tiene un peso mol gfamo que varia desde 200
a 300 han llevado a productos suaves y variables '
probablemente porque el glicol polipropilénico con~
tenla inevidablemente una gran variedad de egpecies
polimeras individuales. Un glicol tripropilénico des-
tilado se puede.obbtener solamente en limitadas can-
tidades comerciales.

B¢ ha hallado ahora gue la mayor parte °
de estos problemas se pueden vencer mediante la uti-

lizacidn de &steres fosfiticos ferciarios como por
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ejemplo los preparados por la, reaccidn de nuevas
compogiciones dihidroxi lasg cunales se describen
en muestra solicitud co-pendiente serie n? 295819
con un fogfito como por ejemplo un fosfito tri-
aril. Log citados nuevos compuestos dihidroxi tieneh
pesos molecularesg entre 100 y 500, y tienen una dis-
tribucidn en peso-molecular relativanente escasa,
estando presentes los citados grupos hidroxilicos en
una considerable extensidn en forme de grupos hidro-
x{licos secundarios.

Seglin el pPesente invento se ha provis-

t0 nuevos fosfitos que tienen la foérmula general:

HO (03 He O)a CH, R CH, O (03 He O)b P
i 3
en las cuales: (a + b tisne un valor medio gue va~-
ria entre uno y cuatro y b puede ser cero, y R no
puede existir, o un di-redical orginico que tiene
un peso molecular de ménos de 140,

E1 invento también incluye un procedi~-
miento para la preparacidén de los citados fosfitos,
y comprende el citado procedimiento le transesteri-
ficacidén de un fosfito tri-aril, un fosfito tri-
alguil, un fosfito di-alquil aril o un fosfito di-
aril alquil con un compuesto orgénico dihidrdxido
que tiene un peso molecular que varifa entre 100 y
500. Bl compuesto orglnico di-hldroxi se prepara
preferentemente por la reaccidén aproximadamente de

entre un mol zramo y cuatro mol gramos de dxido pro-
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pilénico 1:2 en presencia de un cztalizador alealino
con un mol gramo de un compuesto dihidroxi orgénizo:
que tiene un peso molecular de menos de 210 y el
cual tiene la férmula

HOCHQRCHZOH, en la cual R puede ger no-
exigstente o un di-radical orgénico que tiene un peso
nolecular de menos de 140;

Los compuestos arginicos dihldroxi prefe~
ridos gon los descritos en nuestra solicitud co--psn--
diente de nfmero de serie 295819. Bl compuesto de
arranque HOCH,RCH,OH es preferentemente mis de 95p%
en peso de una sola especie y pusde ser con ventaja
glicol etilénico;glicol dietilénico (HOCZH4OGZH4OH);
glicol trietilénico HO (02H40)3H; diolbuteno 1:4;
diol propen 1:3; diol propanoc 2,2' dimstil 1:3. De
especial ventaja para la produccidn de espumas de
uretano son los productos hechos por la reaccidn de
glicol etilénico o glicol dietilénico con uno o bien
dos mol gremos de dxido propilénico 1:2.

Log fosfitos que se pueden utilizar en
el procediniento mencionado anteriormente incluyen
fosfito trifeniflico, fosfito octilico difenilico,
fosfito trioctilico, fosfito tricresilico, y fosfito
trixilénico. Bl fosfito preferido es el fosfito tri-
fenflico, ya que &ste se puede preparar ripidsmente
por la reaccidn de tricloruro fosfdrico con fenol.
Piene la ventaja de que solamente se desprende un
alcohol, es decir, fenol, facilitando de este modo
el fraccionamiento entre el fenol desprendido y los

dioles de reaccidn.



La reaccidn entre el fosfito y el com-
puesto dihidroxi se cataliza por catalizadores alca-
linos como son el metdxido potésico, el hidréxido
sbdico, carbonato potidsico, fenolato sbédico. En gene-

5. ral se necesitard, 0,05 a 0,5% de catalizador. Otros
catalizadores gue se pueden utilizar en cantidades
andlogas incluyen fosfito de hidrdgeno difeﬁilico,
deido fosfbrico, fosfito de hidrbdgeno dietilico. El
catalizador‘preferido es el carbonato potisico el

10. cual d4 buenos productos coloreados con un minimo de
reacciones secundarias. la reaccidn se efectfia cunve-
nientemsnte a una temperatura elevada que varia en-
tre 1202 y 1902C, y una presidn de 10 mm., Una columna
de fracéionamiénio y divisor de reflujo se pueden uti-
15. lizar para estar seguros de que solamente se elimina
' el alcohol monovalente, es decir, el fenol como un pro-
ducto de evaporacidn. Utilizando 0,1% en peso del
catalizador preferido, el carbonato potdsico, se man~
tiene convenientemente la temperatura a 120 hasta
20, : 1402C hagta que se ha eliminado el 90% del alcohol y
‘ después se calienta hasta 1legar entre 1602C y 1909C
pers eliminar la cantidad tebrice de un aléohol de
punto de ebullicidn alto, como por ejemplo el fenol,
Después de enfrierse, se pueden Tiltrar los produc-
25, tos al vacio para dar substancidmente 1iquidés blan-
cog como el agua, es declr, transparentes.

Como ge ha descubierto en la solicitud
co—-pendiente n? 295819, la reaccibén de un compdesto
de alta pureza que contiene dos grupos hidroxilicos

30. primarios con Sxido propildnico 1:2 en presencis de
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un catalizador, el cual es preferentemente sodlo
metdlico o hidrbxido potdsico, conduce a un produc—
0 que contilene un gran porcentaje de grupos hidro-
x{licos secundarios y de escasa distribucidn en peso
molecular. De este modo, la reaccidn de un alcano
con terminacidn diprimario hidroxi, glicol dietilé-
nico o glicol trietilénico con dos mol gramos de
bxido propilénico 1:2 en presencis de sodio metéiicb
disuelto ¢4 1.4 mol gramos por cienbto de material

de arrangue no reacclonzdo, 18,9 mol gramos por
ciento de material de arrangue condensado con un

mol gramo de 4xido propilénico de 1:2,60,6 mol por
ciento de material de arranque condensado con dos
mol gramos de 6xido propilénico, 17,7 mol gramos de
porcentaje de material de arranque condensado con
tres mol gramos de 6xido propilénico y 1,4% condensa—
do con cuatro mol gramos. La distribucibdn polimera es
considerablemente mds escasa que cuando se reacciona
dos mol gramos de Sxido etildnico con un mol gramo

de glicol etilénico o propilénico, o cuando se reac-
ciona dos mol gramos de 6xido propilénico de 1:2 con
un mol gramo de glicol propilénico de 1:2. En conge-
cuencia, cuando el citado compuesto dilhidroxi se uti-
liza en un procedimiento gsegln el presente invento
los derivados individualesg producidos en el nuevo
fosfito trihidroxi son relativamente uniformes. la
ntilizacidn del citado fosfito en la produccidn de
egpumas poliuretanas conduce a productos de uretano
reproducibles.

Aun cuando los grupos hidroxilicos en los
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dioles, los cuales se pueden utilizar para hacer los
nuevos fosfitos, tienen un gran porcentaje de grupos
hidroxilicos secundarios, pueden, cuando se reaccio-
nan solamente wno o dos mol gramos de Sxido propi-
1énico de 1:2 con el diol contener entre el 60% v el
20% de grupos hidrox{licos primarios.

Mas bien con sorpresa, en vista de la
enseflanza de las dos memoriag descripiivas de larpa—
tente de los ¥E. UU, que hemos mencionados anteri.or-
mente, estos grupos hidroxilicos primarios no condu~
cen a bien egtructuras ciclicas o polimeras como se
hace evidente por la cantidad de fenol eliminado, el
rendimiento en peso, el contenido fosfdrico del pro-
ducto y el peso molecular del producto cuando se de-
termina mediante anilisis del grupo final. Se cree
que los grupos hidroxilicos primarios transesterifi-
can de forma preferencial con &l fosfito trifenilico
dejando los fosfitog con los grupos hidroxilicos ca-
gl completamente secundarios, como ge suglere por
la reaccidn suave en la produccidn de espumas de ure-
tano para dar una espuma rigida de uretano que tie-
ne una estructura uniforme y una ausencia de célu-
las cerradas en una espuma flexible de uretano.

81 presente invento incluye un pyocedi—
niento para la producclidén de una espuma de ﬁretano,
cuyo procedimiento comprende la reaccidn de los com-
puestos para una espuma de uretano en presencia de
un nuevo fosilto como se ha dicho anteriormente. Se
conoce bien como hacer espumas de uretano de base

polietérica mediante la reaccidn de un isocianato o
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isotiocianato orginico polifuncional de la Ffdrmula

general R!' (NCX) en la cual R' es un radical

n+l
orgénico, X es un Atomo de ox{gzeno o azufre y n es
un nimero entero positivo con un éter glicdlico po-

5. lihidroxi polioxialguileno gue contiene dos o més -
szrupos hidroxilicos y agua en presencia de un cata-
lizador apropiado junto con un estabilizador de espuma.
Se puede subsistir una parie o toda el agua por un
agente soplador.auxiliar.

10, Tos éteres glicdlicos polihidroxi polioxi-
alquileno preferidos para hacer las espumas flexibles
de poliurstano de acuerdo con este invento son los
dioles polioxialquileno de peso molecular 1,000 =
3,000 y los trioles polioxialguileno de peso molecu-

15. lar 1,006 a 6,000, Los éteres glicbdlicos polihidroxi
polioxialguileno preferidos para espgmasrigidas son
los éteres glicdlicos tri o més elevado hidroxi poli-
oxialquileno con pesos moleculares entre 500 y 1,200.
S pueden utilizar las mezclas de uno o mbe etferes

20, glicblicos polihidroxi polioxialquileno.

Log dteres glicdlicos polihidroxi polioxi~
alquileno se pueden hacer por log métodos conocidos
y se hacen preferentemente por la reaccibn de 4zido

propilénico 1:2, en presencia de un catalizador me-

v
1

. +al alcalino con iniciadores de poco peso molecular
convencionales los cuales pueden incluir sgua, glicol
propilénico 1:2, glicol dipropilénico para producir
polidteres de terminacidn dihidroxi; glicerol, pro-
pano trimetilol o “riol hexano para producir éteres

30, glicdlicos trihidroxi, pentaeritritol o glucdsido
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glfa metil para producir tetroles y sorbluia ~fa
producir hexoles. Adn cuando se prefieren los homo-
polimeros a partir de bdxido propiiénico 1:2, se pue-
den uwtilizar con ventaja en alsunas formag del in-
vento, los copolimeros de Sxido etilénico y dxido
propilénico 1:2 conteniendo hasta 20% en pegc -Ge re-
siduos oxietilénicos. Se describen algunos éé eatos
polieteres en la memoris descriptiva de la patente
pendiente n? 295186. Log catalizadores prefefidos
para la polimerizacibdn del bxido alquilénico son el
sodio metdlico disuelto. en el iniciador pars der un
alooholato sbdico, metéxido sbdico, sosa cadstica
o potasa clustica, ya que égtos tlenden a producir
alcoholes secundarios a partir de la polimerizacidn
de 6xido wnropilénico 1:2.

Se puede utilizar anitrd:eno conteniendo
poliéteres en la produccidn de espumas de uretano
v &stas se pueden hecer al utilizar tri-isopropancl-

amina, diamina etilénica, o triamina dietilénica co-

mo loe iniciadores con 1los cuales se reacciona el dxi-

do propilénico 1:2.

¥l poli-isocianato orginico o isotiocia-
nato utilizado en la formacibn de uretamo puede ger
un compuesto alifdtico, aromdtico o ciclo alifdtico
¥ puede contener grupos substituyentes sieupre Que
los citados grupos no impidan la reaccidn del ureta-
no. Los compuestos preferidog son los que contienen
desde 2 4 6 grupos isocianato o isotilocianato. Ejem-
plos de los citados compuestos son el diisocianato

de polimetileno y diisocianato; dilsocianato hexa-

r mr e aaan
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metilénico; diisocianato xilénico; diisocianato fe-
nilénico 1 metil 2:4;diigocianato fenilénico 1 mebil
2:63 metano difenil-diisocianato 4,4'. Los compues-
tos preferidos particularmente son los isocianatos
aromdticos, vara espumas flexibles son éstos los di-

"R e

igocianatos aromiiicos en particuler, el dilgoeianato
tolileno que contienc aproximadamente 804 del diiso-
cianato tolileno-2:4 y sl diisocianato 20% tolileno-
2:6. Bl isocianato preferido para las capumas rigi-
das tiene la fdrmula generali-

r— -

co NCO

CHZ\ , OH2

_ 4%

en la cual g es desde 0 a 3. lstos isocianatos poli~
éiquilpolifenil son mezclas estadlsticas y se pue-
den hacer por el método descrito en la memoris deg-
criptiva de la patente briténica n® 637.055. Los igo-
clapatos comerciales preferidos los cuales se crée
que gon de esta estructura general gon "DESIODUR

44V (un nombre comercial de la Farbenfabriken

Bayér AG.) v "P.ALPLIL" (un nombre comercial de lg
Carwin Ohenﬁcai Company) »

Log catalizadores que sze utilizan en
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los procedimientos del presente invento incluyen
los compuestos estannosos y aminas terclarias muy co-
nocidas en la fabricacidn de espumas de uretano por el
procedimiento de "una operacidn" (en el original "one
shot" process". Istas incluyen éales egtannosag de
4oido orgénicé que contiene mis de cuatro Aiomcs de
carbono como por ejemplo octoato estannoso, oleato
estannoso, la sal estannoss de dcido butirico Jamma,
(2-metil, 4-cloro-fenoxi), la sal estannoss de dcido
butirico gamma (terciario butil fenbxi), los compueg—
tos organo esbannosos con un enlace immedieto carbono-
estafio como el dilaurato egtafio-dibutil. TLog cﬁtaliza~
doreg de egtalio preferidos gon la sal estanrcga de
4cidos orginlicos que contienen desde 6 a 10 4towmos de
carbono. Los catalizadores amina terciarios incluyen
trietilaninastrietanolaminamorfolina N-metil; bici-
clo diaza 1:4, octano — 2 ¢ 2 : 2 (dismina trietilé-
nica); diamina butano N,N,N',H',tetrametil -~ 1 : 3.
31 catalizador amina preferido es diamina trietiléni-
ca. 3¢ prefiere ademés utilizar catalizadores mixtos
giie consisten de uno o wmés compuesbos estannosos con
una o més aminas terciarias. Da combinacidn de cata~
lizadores preferida contiene una sal estannosa prefe-
rida y diamina trietilénica. i

Ias espumag flexibles se pueden hgcerlpor
el método de reaccionar un nuevo fosfito como se ha
descrito anteriormente con un poliigocianato, un éter
glicdlico polihidroxi polioxialguileno y agua. La
reaccidn entre grupos de isocianato y agua provée

ung degradacidén adicional en la estructura polimera
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v produce simulténeamente anhidrido carbdnico uti-
lizado como un agente soplador. Los agentes soplado-
res auxiliares, por 1o general hidrocarvuros haloge~
nados, se utilizan ventajosamente para obtener egpu-
é, mas susves pero eléstleas. Z1 agente sopladen.buede

gor ventajosamente triclorofluorometano, dic;ofodi«
fluorometano dicloruro metilénico. Lag espumas rigi-
das que se utilizan como aisglantes térmicos se hacen
preferentenente utllizando solamente triclorofluoromste-
10. no o este Gltimo mezclado con diclorodifluorometano
como agentes soplantes. o
Log cantidades utilizadas de»poli:éocia~
nato orgénico pueden egsbar entre el 80/ y el 210%
y preferentemente esté entre 103% y 1084 de la canbi-
15. dad egtequiométrica precisa pare reaccionar con todos
log grupos hidroxilicos y toda el agua presente en
el sigtema, Ba cantidud de agua witilizada para ha-
cer las espumas de unretano pueden variarse entre cero
para las espumas rigidas hasta 5,0 partes en peso por
LIoR 10C partes de &ter zlicblico polihidroxi polioxial-
quileno (al cual nos referiremos de ahora en adelaante
con el nombre de poliol).
Los estabilizadores de espums preferidos
que e pueden ubllizar entre 0,25 y 37 bagado sobre

log polioles son los aceites silicdnicos. 51 tipo

N
o1}
.

de aceite gilicbdnlco preferido para una espuma fle-
xible polietédrica hechs en una sola operacidn

(one ghot") es el copolfmerc polisiloxano polioxi~
alquileno éolnble en el azua. Un estabilizador de

30, espunma preferido que se crée es de este tipo es el
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producto vendido con el nombre de I-~520 por la Unisdn
Carbide Corporation.

El estabilizador de espuma preferido pa-
ra una espuma flexible de tipo prepolimero ez un
polisiloxano con una viscosidad de 50 a 200 ¢. sis.

a 252C (c.ata. unidades 3o medida vara la viaéoaidad
cinemética de los fluldos). Tos estabilizadores de
cspuma preferido para una espume figida son log deri-
vados polisiloxanc oxialquileno gue son&esié%eﬁtes

a la hidrdéliecis; un producto preferido que we crde

es del tipo es el material DG 113 vendido por 1a

Dow Corning Company de los Bstados Unidos do- indri-
Ca. |

En la produccifn de cspumas flexibles de
uretano de buge polietdrica que posedn propiedades
de goldadura téruica, los fosfitos preferidos del pre-
gente invento son log gue bienen pesos molsculares an
el orden de 600 a 1200 en log cuales log compuegtos
dihidroxi utilizados en su preparacisn harsido hechios
reaccionando dos acaairo mol gramos de Sxido propilé-
nico con un mol gramo de glicol etilénico, zlicol
dietilénico o glicol trietilénico. Cuando se utili-
za glicol monoetilénico, se prefiesren las propor—
ciones nds clevadus de dxido propilénico. Necinroca-
mente, i se ubilizma glicol tristilénico como ini-
ciador para ls reaccidn de condensacibn, se obtie-
nen resultados altamente satisfactorios mediante la
adicidn solamente de dos mol granos de Suido nropi-
lénicon Los polidteres polioxipropilenc que incor-

poran de 5 a 10 por ciento en peso de 1los foefitos
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preferidos se pueden egpumar ripidaunente pura dar
productos celulures gue tilenen densidcodes nenos de
2 libras por pid clbico los cualeg posden finas es-
vructuras celulares regulares, gue estan ablertas
al paso del alre a través de los poros. ILas .cabu-
mas sueldan térmicamente con repidez consizd mismo
o con tejidos, secando rédpildamente 1o goldadura ol
enfriarge con poca o ninguna pegajosidad resgidual.
Para le preparacidn de las aspunes rigi-
dag de uretano de combustidn lenta los foslitos pre=
Tferidog tlenen pegos moleculares en el orden de 400
a 650, habiéndoge preparado por la rescoidn de un
nol gramo de glicol etilénico con uno o dos moi Jramnos
de 6xido propildnico los compuestos dihidroxl utili-
zados en la »reparacidn de los Losfitos, o un mol
eramo de glicol dietilédnico con un mol grawo de Sxi~
do propilénico.
Los fogfitos preparados a parilr de eaztos

R

nidrozi son liguidos mbviles que se pue-

Qs

compucstos
den mezclar répidamente con polioles polioxialguileno
de més elevada funcionalidad a partir de los cuszles
se pueden prenarar espumas rigidas poseyendo propie-
Jades auto-extinzuibles,

Los nuevos foglfitos del pressente invento
forman parte de la estructura polimera por lg reac~
cidn de los grupos hidroxilicos con los isocianatos
utilizados en las formulas de ogpuinn. Bs posidle en
el camo de espumas rigidas de uretano aumentar el
grado de lentitid de combustidn de las espumas que

contienen los nuevos Tosfitos por la incorporacidn



10,

de pirorretardantes convencionales los cuales no son
reactivos en los sistemas de espuma, De este modo,
es posible utilizar una cantidad disminuida de
los nuevos fosfitog, para un grado determinado de len=-
titud de combustidn, si se wtilizan pirorreterdantes
gonvencionales como adicionales por ejemplo log tri
fosfatos (divromopropil 2:3) en la féramula.

A continnacidn se 44 una descripcidn a
t{tulo de ejemplo de log métodos de preparacidn de
los nuevos fosfitos hidroxi del presente invento.

Los porcenitajes son en »esgo.

BIELPLO 1 -

[

osfite derivado a partir del compuesto 4 dihidroxi

Se cargaron 310 g. de foafito trifenilico
(1 mol gramo), 400 g(3,32 mol zramos; 10% exceso)
del compuesto A dihidroxi (Table I) y 0,7 g de carbo-
nato potdsico aphidrido en un matraz de 3 golletes
de 1 litro proviste con una cavidad para el termdme-
tro, agitador cerrado herméticamente y una columna
defraccilonamiento de 12 pulgadas llenada con perlas.
Ia cabeza de lacolumna de fraccionamionto se prove-
v6 con un condensador vertical y dlspositivo de eli-
minacidn o degpegue para facilitar la graduacidn de
la proporcién del reflujo. Se culentd el matraz por
medio de una tana elécirica entre 110 a 1202C y g6
agitd el contenido. Se aplicd un vaclo correspondienu
te a mercurio 8 mm. al sistema. Degtild unz mezcla con-
ﬁeaignda une frportante proporcidn de fenol y una pe-
quefia proporcibn del compuesto 'A' dibidroxi del va-

go de reaccibn durante un periodo de 6 horas. Los



e

304531

~15~

1inites de coceidn de la mezcle Fud de G620 g 7480 o

ing presidn de mercurio de 8 mw ¥ se resistrd uns

]

temperatura final de 1402C en ¢l vaso de reaccidn.
1 destilado total recuperadc por el proceso (33C g)
contenia 275 g de fouol (83,5% egtimado por cromabo-

srafia liquido-gas) siendo compuesto '4' di~hidroxilog

BL producte n stilado aucendié a 300 g
Bl producto no degtilado gucendid a 300 g

gue repregenta el 97,9% tebrico, mientras gue la pér-

dida total en lo reaccidn de 1,2 g. fué C,25% en la carga

Iog rendimlento, loz andlisis ¢

nimicos del

producto v las propledades flsicas aparscea o2 la

Tabhla I,
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Jo los ejeuplos sigulontes gue 1lusvren

[ 3%}

& naners Ge preperacidn de los nuevos Tosfitos
hidroxi ze cucontrd poca o niaguna Tiflculiud du-
rente la vecuperacidn del fenol debido a las dife~

ronclos subgtounclaluente mayores en las teuwparatu~

rag de coceiln antre el fenol y los compuenivs Ji-
hidroxi, Te sgbinacidn del feunol vicaente en <l

o
ag PO -
fozfito Jerivalo a weritir del comwmucazito O GHlidrvoxd

e cargaron 626 g. de fogfisn trifenllico
(2,02 mol ramos), 1026 5 (6,06 mol grawcos) de coum
sussto B dinidroxi (Rabla I) y 1,7 & de carionatbo

o Y

wotholco en un vaso de reaccldn le 2 litros accnla-
S0 gl soarazbto degerito en el Bjemplo 1,

32 zgltaron los reactivog y se calenta-
ron a 1202C a presidn mercldrica de 3 milime
Se recogld fenol a 58¢C sz esta presgidn, lo teupera-
tura final de reaccldn subid a 16028, Ul tlemwo to-
izl de la reuccibn fué 44 horac durante lus cualsc
se recocieron 586 gramwos de fenol (95,5 tebrico),
siendo mayor la puresa del 98%, como se estimb ca~
Torimétricamente utilisanio andisirina {Ffoanuona)

~zdin0 comg reacitlve., Lo cantidad totul Je pusduo—
0 obvealdo fud 1087 g.
d PLC 3 -

doplito derivado s purtir del compuesto C d

oo arroaron 1ow rernctivog y ocataliznior
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ciones sigulentes: - ;
/
Pago £ loleg
Poafito trifenilico 310 1
Jompuesto C dihidroxi 753 3
(Babla I)
Carbonato potisico anhidrido 1,1 -

Se agitoron log rmactivos § se calentaron
a 1309C llevéndose hasgta 1402C a una presibn mercliri-
cg de 3 mu y ge elevd la teaperatura hasta 1602C ha-

51 fin de la reaccidn pars eliminar log Gltinoz

cia
vegtisics de Tfenol. In un viempo de reaccidén de 2%

hores se recuperaron 275 g de femol (97,57 téérico),
con une pureza como uinimo del 08%, Il peso total

de producto recuperado fué 786,2 g y la pérdide ea
el proceso fud de 2,9 5. (esencialwente fenol no con-
densudo) .

AT SLELO 4 -

Fogfito derivuedo a martir del compuesgto D dihidroxi

Ia carge en el procego en esta prepura-
cidn fué cowo giiue:

Pego g Iloles

Pogfito trifenilieco ' 310 1

Compuegto D dinidroxi 846 3
(Dabla I)

Carbonato potdsico anhidrido 1,2 e

Se mantuvo la temperatura de reacoién.a
1309C & una presidén mercfirica de 3 mm. durante 24 ho-
rag y se elsvbd a 1602C durante 1 hora. Se destild fe-

nol durante todo el perfodo del vaso de reaccidn,

por medio de la columna de fracclonamlento y altura
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niezométrica. 3o recosld un total de 280 g. (939,20
tedrico) de destilado, con un minimo de pureza de
985, 1 producto no destilado , 1157,2 z ieala las
oropiedades Tigicas gue se demuestran cn la table 2.
Ta pérdida total en lu reaceibn fué 2,2.
BJELPLO 5 -

Toafito derivado & nartir del comnuesto & dihidroxl

Se cargaron fosfito trifenilico en canbi~
dad de 620 g. (2 mol gremos), carbonato potisico 2 g
(0,1% en la carga totel) y el compuesio B diﬁi@roxi
(Tabla 1) 1368 = (5 mol gramos) en un reactor. de Vi~
drio de 3 litros provisto con los accesorics descri-
tos en el Hjemplo l. Se calentd la masa de reacoiéni
v ge agltd a una temperatura de 1309C al vaclo (IO‘ﬁm

£

mercurio), desgtllando fenol del vasgo de reaccidn en-

jled

tre 7792¢ y 809C a esta presidn. A medida que avanza-
ba la reacciéh, ge elevb la demperatura de reaccidn
a 1802C y se obtuvo durante 5 horas un votal de 550
g de destilado. Bl anflisis del destilado mostrd que
no contenis menos de 98% de fenol. Lo racuperacidn

total de fenol fué de 97,5% tedrico mientras que el

-

producto obtenido pesd 1438 g.
BP0 6 -

Poafito derivado a partir del compuesio F dihddroxi

Se colocaron los sigulentes reactivos en
un matraz de 2 litros y reaccioneron juntos asitindo-
los y calenténdolos al vacfo (7 mm mercurio) a 150/

1609C.



~-23~

Peso g. Toleg

Togfito trifenilico 310 1
Compuegto F dikidroxi 980 3
Carbonato potdsico anhidrido 1,3 - -

Piempo de reaccldn tobtal : 3% horas.

51
..

Bl fenol degprendido de la mezcla de reso-—
cidn ce destild por medio de la columna de fraoccio-
namiento y altura piezométrica del alambique deo-
crito en el Hjemplo 1, a 669C a une presidn mercéri~

10. ca de 7 mm. L1 fenol obtenido (276 g 98% tebrico) tu-
vo una purezo minims de 98% egtimada por el procedi-
miento calorfmetro. E1 producto fosfito pesé 1012 g
v s8¢ rezistrd una pdrdida total en la reaccidn y des-
tilacibén de 3,3 &. Eeta pérdida asciende a G,265% en

15: la carga total y se debe probablemente a la condensa-
cibdn incompleta del fenol.
SI3PIO 7 - ’

Tosfito derivado a partir del comvuesto & dihidroxi

Se calentaron y agitaron al vacio (2 mu

203 mercurio) a 140°C hasba 1502C. utilizando el apara-
0 degerito en el Ejemplo 6, 1 mol gramo (310 g.)
de fosfito trifenilico, 3 mol gramos (775 g.) del com~
pussto G hidroxi (Tabla I) y 1,1 g. de carbenato poté~
sico anhidrido (0,17 en la carga). Se reoape&é el

25, 99,3% de la centidad tedrica de fenol por el sisbe-
nue en 3 horas utilizando une temperatura de reaccidn
final de 1902C, La purezs del fenol obtenldo fué
98% minimo. &1 producto 804 g quedd en el matraz de
reaccidn y se utilizd sin tratamiento ulterior (o

3G, . gin nuevo tratemiento) en la produccidn de espumas
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flexibles de uretsno que posden propiedades de wol-

dadura térnica.

AT 8 -

Togfito derivado a nartir del compuesto H dihidroxi

Se efectud la preparacidn del +ri fosfito
{hidroxi alquil) utilizando el compuesto H dihidroxi
de la compogiclidn dada en la Tabla I en una maners
andloga a las preparaciones anteriores usilizando
las siguientes cantidades de reactivog y condiclones
de frabajo.

Pego oo tioles

TFosfito trifenilico 244 0,787
Compuesto B dihidroxi 870 2,36
Carbonato potdsico anhidrido 1,2 -

Temperatura de reaccidn

Iniciel oC = 150

Pingl oC = 180
Pregibn de trabajo:

Hercuric mu, = 3
Tiempo de reaccidn:  horss , = 4

Se recuperd 220 g de fenol en §9% de ren-

dimiento tedrico y tuvo una pureza mayor del 987,
La recuperacidén del producto fué 893 g. v la pérdi-
da operzhifa en la reaccidn escendid a 2,2 g es de~

cir, 0,2% en la carga total.
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Tog siguientes ejemplos 9 a 15 ilustran

o

la usilizacibdn de los nuevos fosfitos hidrozialquil
en las fémaulas que llevan a la produccidn por una
parte de espimas flexibles de uretano polietérico,
que poseen propledades de laminacién de la limua, ¥
por otra partede la produccidn Ge espumes ri;idas de
uretano polietérico sin propiedades combusiidvles o
antbo~extingiivles.

T EWPLO 9 -

Produjo una espuma Lflexible de buenu eg~
tructura v porosidad relativemente buena el tri fog-
fito (valor hildroxilico = 228), (glicol dietileno
dioxipropilado), preparado como en el HEjemplo 5 cuan-
do se utiliza como una substitucidn del 5% de un iriol
polioxialguileno con bage de glicerol Ge pego molecu-
lar 3,000 (valor hidroxi = 56).

Ia féruula de espuma comprendida fué como

9]
e
3
=
o
*e
i

Poreentaje en veso

ipiol polioxipropilénico (Valor

OH = 56 o5
fri foufito (glicol dietileno - dloxi-

nropilado) 5
Octoato cshannos 0,15
asha 3,6
Dabcol' 0,2
soeite silicénico I~520° 1,4
Ti~isocianato tolilénico 80/20 ({ndice

DI = 105) 44

1. DABCO (diazabiciclo~octano) es un nombre comercisal

de la Houdry Process Corporgtion.



2. Aceite siliclnico, I~520 es vendido en &l mer—
cado por la Unidn Carbide Chemical Corporation,
Le cantidad de 80/20 di-isocianato toli-
1énico en p.e.p. necesarig para reacclonar con 100
5. p.e.p. de componenie o componentes de polihidrbxi
v el agua presente en el sigtema se calcula’f6£ 1g

férmula: ~

F 0,155 (valor hidrox{lico) + 9,67 (contenido de
agua total del sistena)

10. en la que I = Indice T.D, I,
100

Bl valor hidroxilico representa el valor prowedio

hidroxilico del componente o componentes polihidro-
xi expresados como mg KOH/g.

Ll contenido de agua total del sistema incluye el agua

15. presente en cualguier componente més sl agua adicional
afisdida en la f£ormula.
¥l indice T.D.I. representa el exceso
de porcentaje de di-isocianato tolildnico sobre el
tebrico preciso para la reaccldn con los componen—
20, tes polihidroxi v el contenido total de agua del
sistema. fn los gistenas de espuma convenclonal
es corriente utilizar un indice T.D.I, de 102 a
110. :
Ta densidud de la egpuma producida por
25. un experimento de mezclado & mano basado gobre
300 g de poliétercombinado, fué 1,9 libras por

pié- clbico. Beta serfa reducida en alglin 105

utilizando la misme férmule en una méquina de
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egpumado en blogue en gran éscala.

La espuma sge probd en un laboratorio pa-
ra la adherencia a tejido de algoddn poniendo en
contacto tiras de espuma de 10 milimetros de grogor
con una planche caiiente aproximadamente a 45?90
Gurante 4 segundo. La superficic de la espuma 32
fundid en estas condiciones. Se retird inmediatémen—
te la pieza de prueba y se colocd gobre la superfi-
cie Jel tejido durante diez segunfos con la présién
de la meno., Se halld que la espuméd se habia adheri-
do al tejido al ser examinads después de un perid~
do de 2 minutos. Ingeyos para eliminar la espuﬁa
del tejido de algoddn dieron por resultado gue ze
desgarrd la misma espuma mis bien que romperse la
lige espuma/tejido.

Ta rapidez de la adherencia depende so-
bre la proporcidn de tri fosfito (glicol dietileno
dioxipropileno) incorporado. Ensayos para incornorar
10 p.b.w. del mismo fosfito a la fbrmula dieron p&r
resultado unae egpuna de egtructura relativemente ce-
rrada. Mientras que no mostrd tendencia al encogi-
niento en la curacidn, poseia la espuma una alta
resistencia al paso de aire s través de su estruc-
tura.

BIBEPLO 10 -

Se utilizd en dos diferentes concentra~
ciones en féruulas utilizadas para producir espu-
mas flexibles de uretano mediante la técaica de
Ngna sola operacidn' (original "one-shot") +ri

foafito (gliool.diefileno tetraoxipropilado) pre—

L4
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15.

30.

parado en la forma descrita en el Ejemplc 6 y tenien-
do un valor hidroxilico de 166 (mg./KOH/gm.).

las férmulas comprendidas en la prepara-
cibn de las espumag flexibles fueron las siguientes:i-

Porcentaje en peson i. ide

Ps€sp.  ps€.P:

Triol polioxipropilénico (Valor

OH = 56) 95 90
Tri fosfito (glicol dietileno tetra

oxipropilado) =5 10
Octoato estannoso 0,15
Agua, 3,6
Dabco 0,2
Aceite silicdnico I~520 1,4

Di-igocianato tolilénico 80/20 (indice
7,D,I., = 105) 43,5 44,4

Las Térmulas blsicas son idénticas en ca-
da caso, haciéndose la graduacidn a la cantidad de
di-isocianato tolildnico 80/20 para acomodar el cam~
bio en el valor promedio nidroxilico de la mezcla
de tfiollpolioxipropilénico y el afiadido fosfito
algquil hidroxi como se indica en el Lijemplo 9.

Lag dog espunas tuvieron una estructura
fina, uniforme a través de la cusl podla pasarse
aire con voca 0 ninguna obstruccldn. Ias densida~
des de espuna obtenidas fueron 1,9 libras po} pié
clbico en cada caso. Se consiguid buena adheren-
cla al tejido de algoddn al soldarse térmicumente
a la adicibén del nivel del 5% de fosfito hidroxi

alquil en un perifodo de menos de dos minutos. Con
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10% del tri fosfito (glicol dietilens betraoxipro—
pilado) preseinte en el polidter combinado, se 1ogrd
una buena adherencia aproximadsmente un winuto después
de 1a?plicaci6n 2l vejido de alsodbn.
BJ&.PIC 11 - o

Se wtilizd el fosfito hidroxialquil del
“Sjemplo 7 con un valor hidroxilico de 208 mg.KOH/gu
para subsigtir el 5p ¥ 1056 Qe un triel polioxipro-
pilénico de un peso molecular de 3,000 en las £br-
nnlas dadas en detalle en el Bjemplo 10. Se hLicie-
ron correcciones & las cantidades de di—isooiaﬁatoa
tolulénico 80/20 utilizado en cada caso seg&h<ia
ecuacidn en el Ejeuplo 9 mediante la substitucidn
de los réspectivos velores promediog hidroxilicos
de la mezcla de polidteres en lu fdrmula. Ubilizando
95 p.e.p. de triol polioxipropilénico (Velor OH. = 56)
¥ 5 pee.p. de tri fosfito (glicol trietilénico dioxi-
propilado) (Valor OH. 208) 1u centidad utilizada de
di-isocimnato tolilénico 80/20 fué 43,8 p.e.p. La
cantidad necesitada de di-isocianato tolilénico 80/20
por una mescla de 90 p.e.p. del mismo triol polloxi-
propilédnico ¥ 10 p.e.p. de tri fosfito (glicol tri-
etildnico diozipropilado) fué 45,0 p.e.p. Espumas
de muy buena estructura ablertz se produjeron en ca-
da caso, alin cuando la esgpuma basada scbre lﬁuezcla
polietérica conteniendo el 10% del nuevo fosfito hi-
droxialquil hizo mis limitacidn al paso Gel aire a
través de ella que la gue tiens solamente el 5% pre-
sente del nuevo fosfito hidroxialquil.

Ta dltima espuma presentd un grado zcep-



table de adherencis al material de algoddn en solda-
dura téruica dentro de los dos minutos de aplicacibn.
La egpuma preperads del polidter conbeniendo 10/ del +tri
fosfito (glicol tri-etilénico dloxipropiludo) did muy
5. buena adherencia dentro de un wminuto de aplicarse.
BJENPTO 12 ~
Se utilizd en este Bjemplo tri fosgiito
(glicol #rietilénico tetraoxipropilado) de valor hi-
droxilico 154 mg.KOH/gn como se prepard en el Bjemplo
10. 8. ZILas férmulas utilizadas en la preparacidn Ce es-
pumas flexibles utilizando subgtitucilones de 5w y
10% de un triol polioxipropilénico de valorhiGroxili-

co 56 mg.KOH/gu son como sigusi~

 PeePe é.e.p.
15. (porcentaje en peso)porcentaje en
pesog

riol polioxipropilénico (Valor
OH. = 56) _ 95 90

i fosfito (zlicol trietilénico

tetraoxiproyiludo) 5 1¢
2G. Oetoato estannoso C,15
Asus, ' 3,5
Dabeo 0,2
aceite silicdnico I~520 1,4
Di-isocianato tolilénico 80/20 (Indice
25, ?.0.I. = 105) 43,4 44,4

Se obtuvieron eapuag flexibles péseyendo
bhuena estructura celular comvletawente ablerta al paso
del alre, gicndo lu densidad promedia de la espums
1,9 librus por pié cdbico en cada c¢jemplo.

36, Tas pruchas efectuudus de una manera idén-
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tica a las descritas en el Ejemplo 9 indlicaron que
la espuma obtenida con 5% presente del nuevo fogfi-
40 polietérico 416 uns buena adherencia dentro de
dos minutos, mientras que al nivel del 10%, se lo~
gré le adherencia en menos de un winuto.

BIELPTO 13 -

Cspumag ricidas que son auto-extinguidoras o de aubo-

extincidn
Je utilizd en la prepuraclén de una espuma
rigida de auto-extincidén tri fosfito (glicol ctildnico-

oxipropilado) preparado a partir del compuesivo A dihi-

droxi (Tabla I) por tranesterificacidn en prssencis
de fosfito trifenilico con eliminacidn simultdnea de
fenol. -

Lo férmula comprendida en la preparacidn

de 1o sspunz rigida fud como sizues

Porcentaje en peso

(peeeDo)
Poliol . oxipropilénico con base de
gorbite (Valor OE - T00) 18,4
Fosfito con base de Poliéter del
wiemplo I (Valor CH - 340) 18,4
Pos.P.L.2 (Comsenido de isociansto
31,3%) 48,2
Triclorofluorome tano 15
Dabeo 0,4
aceite silicbnico I~-520 0,4

2 P,a.P.I. es un poliigocianato-poliaril vendido ea
¢l mercado por la Carwin Company, North Ilaven, Connec—

ticut.
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Se dispersd el Dabeo en los polidtercg

mezclados calentando y agitando . Se afiadib el acei-
te silicdnico a la mezcla a temperatura ambiente, ge-
guido aproximademente por la mitad de un agente gopla-
dor, el tridoroflworometanc (TCFL), El Tesfd_dal 1.C.
FM. se afladié & 1z P.A.P.I. nezcléndose completamen—
ve antes de ponerse en contacto egta mezcly con &l
componente polietérico. Despuds del mezclado, we ver-
16 la meszcla en una caja adecuada. La espuma subid
a una altura mixima aproximadamente en 3 minutos ¥ se
hizo gdlida. Al enfriarse, se cortd la espuma en ta-
jadas muy delgadas para la determinacidn de la densi-
dad, resistencia a la compresibén y prueba de combug~
tibn. Ie Gltima se efectud segin los métodos de 1la
American Soclety for Tegtlng and llaterials Test, A.S.
Poiles D 1692~591, los cuales especifican lasg condicio-
nes precisas en las cuales se pueden clusificar los
nateriales como "no-combustibles", "de auto-extineidn"
Bin ia pequefia escala de operacidn utiliza-
da para producir esta espuma, se registrd unz densci-
dad de 2,3 libras por pié clbico. Ia egpuma tuvo una
regiztencia a la compresidn de 31,9 libras por pulge-
da cuadrada a 10% de compresibdn, aumentando a 37, 1i-
brag por nulgada cundrads a 50% de cowpresidn (méto~
do 1621-597 da la A.S.T.0).Se¢ clagificd la espuma
como "de auwbo-extincidn" por el método A.S.D.L.
D 1692-597. La extensidn de la combustidn fué 1,3 pul-
cadas, se extinguid ¢l frente de las llamas 10 gesun-

dos despuds de la eliminacidn de la llama de inflama-
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LJENPLO 14 -

€

3e incorvord en la siguicnte férunla purs

1z produccidn de una espuma rizida con unc veloeld

=8

de combustidn reduclda ¢l Tosfito, descrito sn el ijeu-

1o 2, ¥ con un valor hidroxilico de 280C.:~

"‘0 con buge d3 z0r-

Poliol ozipropiléai
- 700 10

Bite Talor O

Polidder oon bage de fogfi :
plo 2 Valor OH - 280 19

P.acP.I. (Contenido ds igocianato -
P K
31,3 &7
Yrlelorofluoroms tano 15

DARCO 0,4

. N S e o PO ’ B . - can T S e
w3 nczclaron Loz conponeniss 0.0 28 A8 Goo-

-

orlbo on el antsrior Hjewplo 13, Ia sublaz do la eopu~
ua fud completa en 3 minutos y despuds de una curs du-
ranse Hoda lz noche s teaperatura smbients tuvo la
2gpuna las slgulentzs proplelades

Densidad libras por pid clbico 1,88

iesistencia a la compresidn 10% 27,4 (48T D 1621-55%)
Cegistencia 2 la compresibdn 50% 33,2

Prueba de inflamabilidsd Compuntidn (L. D 15602~
5910

Velocidad de comoustidn
3,9 pulgudas por minubo.

Lun cuando sz clasificd ls espuna congo
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"combustible por esta prueba' la velocldud de cow-
pugtidn fué menos de 50% quewla de una egpuma and-
loge no conteniendo nada del aditivo fogfitico.
LJEMPLO 15 -

Se incorpord a la férmula de espuna gue
ge d4 a conbinuscidn el Fogfito hidroxlalguil el
Zjemplo 2, junto con un haldgeno conteniendo fosfa-
to del tipo sin combinacibn, es decir, tri fosfato
(dibromopropil 2~3). E1 Gltimo se vende en el merca-
do con el nombre comercial de Firemaster T. 23P. por
la Michigan Chemical Corporation. 5t. ILouils, United
States of America.

Porcentaje on peso

{p.e.p.)
Poliol oxipropilénico con base de sor-
bita Valor OH - 700 24,0
Poafito basado sobre el polidter del
Bjenplo ¥alor OH-280 11,0
Ppri fosfato (dibromopropil) 5,0

Gontenido de isocianato P.A.P.I.- 31,3% 50,0

‘friclorofluorometano 15
DABCO G,4
Aceite silicénico I~520 0,4

81 ignifugo convencional adicional del
tipo sin-combinacibdn, es decir, el fosfato (dibro-
wopropil 2:3) se puede afiadir auno o al otro:de1~
componente polietérico que contiene DABCO y aceile
silicdnico, o al origen del isocianato, P.ia.P.L.
junto con el agente soplador. Una espums producida

segiin la férmula anterior subid aproximodamente en
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3 minubtos g su oltura miximz. Lo densidad

por pid clbico ¥ tuvo una re-—

- &

suna fué de 2,0 1 livras

o

sigtencia a la compresifn de 10% de 26 libras sor

9]

pulgada cuadrada. En la pruebg de inflanabilidad del
método Le3.Tk. ge clasificd la espums como d2 znto-
extincidn, siendos la extensidn de la oombustién 1,4
pulgadas.

Log ejemplos anteriores 9 a 15 iluusran
un nimero de usos en 1los cuales son de valor los iuc-
vog polidteres al hacerse férmulas de espuna Llexi-
cle con bage de polidter vara propdsitos de lawina—
cidn de las llanaes y la produccidn de espumss rigidas
de auto~extincidn las cuales encuentran witilizacio-
nsg en ¢l rawno Jde smpaguetado y como materizles de
congtruccidn.

‘it

En vists de los Rjemplos anteriores los

cuales ilustran la adaptabilidad de las espunas

. s 2
¢ I2accion

flexibles producidzs por las mezclas
gue contlenen loz nuevos fosfitos de este lavento
en les aplicaciones de soldadura tirmica, s3 ha de
comprender que ¢l invento incluye también ndtodos
de goldadura téruwica como por ejemplo las egpumas
de poliuretano a otros materiales como los tejidos.
¥ O T A
Jegorita suficlesntemente la naiuralsesa
del invento, asl como la manera de reglizarlo en la
préctica, debe hacerse congbar gue lus dispoziciones
anteriormente indicadas son succeptivles de moiificu-~
clonss de detalle =n cuanto no altersn su princisio

fundemental. También se hace constar gue el invento
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corresponde a una Jolicitud de Patente presentada
en Inglaterra n? 38555/63 de fecha 12 de octubre de
1963 acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios que
conceden los Conveniog Internacionales en vigor,
giendo 1o que constituye la esencia del referido
invento 'y por lo gque se solicita Patente de Invon-
cidn por 20 alios en Bspafiat "UN PROCEDIL.INTO PARA
Li PREPARACION DE PCSFITOS DE ALUUIL HIDROXIY; carac-
terizéndoge por lo siguiente: |

18 - Un procedimiento para la prepare-
cidn de fosfitos de alquil-hidroxi, convenienies
pare usarlos en la produccidén de una espuma flexi-
ble o rigida de uretano con hase polietérica, curace-
terizado porque comprende la tranesterificacién de
un fosfito tri-aril, como por ejemplo el fosfito
tri-fenil, el fogfito tricregil o el fosfito tri-
xilenil, un fosfito trialquil como por ejemplo el
fosfito trioctil, un fosfito di-alquil aril o fosii-
to di=-aril alquil como el fosfito difenil octil, con
un compuesto orghnico dihidroxi en presencia de un
catalizador alealino como el carbonato potdsico y
preferentemente a une temperatura que varia entre
12090 y 1902C y a presidn reducida, como por ejem=
plo 10 m, caracterizado porgue el oompuestozorgéni-
co dihidroxi tiene un peso molecular gue varia entrs
100 y 500, y tiene la férmula genersal HO (C3ﬁ60&
CH,ROH,0 (C3H60)b, de forma que se produzcan fosfi~
tos con las férmulas generales: -~

HO (C3H6O)a CHZR CH, O (03H6O)b 31’

N
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en las cuales (a + b) tiene un valor promsdis que

varia entre uno y cuatro y b phede ser cero, y

7 o-es
no-exigtente o un diradical orgdnico con an peso mo-

lecular de menos de 140.

" .

28 - Un procedimisnto, sesln 12 veivindi-
cacidn 1%, caracterizado porque cl compusube orsdni~

2

co dihicroxi esta preparado por la raaccidn gue varia

entre un mol ¥y cuatro moles de bxido nrooildnico

-

1:2 en prescncia de un eataliszador alcalino con un
ol zramo de un coumpuesto dihidroxi orginico con un
peso molecular de menos de 210 y que tienc la Lér-
mula HOCH2 RCH2 Ci, eun la cual R puede zer no-axis-
tente o un diredical orgdnico con un peso molecular
de menos de 140.

38 - Un procedimiento, ssgln la reivio-
dicacidn 28, caraclterizado porgue el compuecsto di-
hidrozi orgdnico gue tiene la férmula HO CH, ROIL,0H
contiene por 1o menos 955 en peso de unc cola clase,

como por ejemplo glicoj-giiléaico, zlicol distild-

4& - Un procedimienlfo parg prepara~
cibn de fosfitos de alguil\ hidiox ol ¥ como gue-

da substencialments descrity plesents lemo-

Lista lsmopic ocho

I, GOMEZ 8RS ¥ sagi,
- p
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