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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presenta para unir a la solicitud esses
ae Lo
PATPTENTE DE INVENCION

e *

formulada el 29 de Octubre de 1.965, con el nim. 519&?5?
' en
ESPANA
por VEINTE anos
a nombre de M & T CHEMICALS INC., entidad norteamericans,
establecida en Rahway, Nueva Jersey, Estados Unidos de
América, por:
"EL PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE POLIURETANO CELU
LAR"

La presente invencidn se refiere a un nuevo pro
cedimiento para preparar espumas de poliuretano.

Es bien sabido que se puede preparar un poliure
tano haciendo reaccionar un poliisocianato orgénico con
un compuesto orgénico que tiene Atomos de hidrdgeno reac-
tivos, tal como se determinan por la bien conocida deter-
minacidén de Zerewitinoff, incluyendo Atomos de hidrdgeno

reactivo tales como los que se encuentran, por ejemplo,
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en un poliéster amida, un poliéter de alcohileno, un po-
liacetal, un polioéter de alcohileno, o similares. Cuando
esta reaccidn se efectla bajo condiciones anhidras, el po
liuretano resultante puede no ser poroso. Si se desea un
producto celular o expandido, se puede ainadir a l;:ﬁégcla
agua y exceso de isocianato. Cuando el agua reaccién@fcon

.
CRd
\\..

los grupos isocianato, se forma didxido de carbono que

.

queda atrapado u oclufdo en la mezcla de reaccidn. “También

o, “.

se puede emplear, si se desea, un agente auxiliar de’*so-
plado, tal como un producto fluorocarbonado volédtils k1l
gas atrapado es el causante de la estructura celula&’ﬁé
la espuma producida. Es evidente que la reaccidn de‘féﬁmg
cién de espuma o soplado (o elevacidén) tiene lugar s%ﬁﬁl—
téneamente con la reaccidn de gelificacidén (o solidi@i&é—
cibén). Cuando se equilibran de forma adecuada el tiempo
de gelificacibén de la mezcla de reaccidén y el tiempo de
elevacidén, la masa que se estd solidificando ocluye al
dibéxido de carbono gaseoso, dando asi un producto expandi
do o esponjoso.

Paras producir una espuma de uretano satisfacto-
ria se necesita un control y equilibrio adecuados de las
reacciones de gelificacidn y expansidén. La necesidad de
un control exacto es especialmente evidente cuando se pre
paran espumas de uretano por el procedimiento llamado "de
un paso', en el que se hacen reaccionar entre si el poli-
isocianato, agua y compuesto que tiene Atomos de hidrdge-
no reactivos, en una operacidn, sin formacidn previa de
un "prepolimero". Se ha hallado que, para mayor coanvenien

cia, el tiempo de formacidn de espuma, o tiempo de eleva-

cidn, debe ser de aproximadamente 70 a 120 seg, preferi-
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blemente de 90 a 110 seg, medidos bajo condiciones comer-

-

ciales, tal como resulta segin los ejemplos agui expues-
tos. Anadlogamente, se ha hallado también que el tiempo de
gelificacidén deberia ser preferiblemente al menos tan lar
go como el tiempo de elevacidn. El funcionamiento‘gééér—
cial con éxito requiere que el tiempo de gelificac%ég:sea

*
ve 4 °

de aproximadamente 70'3 130 seg, preferiblemente de 110 a

*

125 seg. Evidentemente, para mayor conveniencia, el tiem~-

*
0. Y

po de gelificacidén es suficientemente largo para permi€ir

el méximo desarrollo de la reaccidén de formacidén de ‘espu-

*
PIR X 4

na.

La eleccidn del catalizador o catalizadorey.ade

e,
.

cuados es una parte esencial de la produccidn de espuma °,
de uretano. Se ha hallado que ciertos compuestos de d?éépo
-estano son catalizadores particularmente eficaces en la
reaccidén de formacidén de espuma de uretano. Sin embargo,
el estafio es un metal caro, y el coste del catalizador in
crementa significativamente el coste de la espuma. Por
tanto, es conveniente usar catalizadores que tengan gran
eficacia, es decir, que sean eficaces en bajas concentra-
ciomes.

Un objeto de la presente invencidn es proporcio
nar un nuevo procedimiento para preparar espumas de ureta
no. Otro objeto es proporcionar catalizadores para forma-
cibén de espuma de uretano, caracterizados por su inespera
damente grande eficacia. Otros objetos seridn evidentes pa
ra las personas versadas en la materia, por la siguiente
descripcidn.,

Segln ciertos de sus aspectos, la presente inven

cibén se refiere a un procedimiento para preparar poliure-
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tano celular, el cual comprende mezclar entre si un com-
puesto que tiene &dtomos de hidrdgeno activo, seglin la de-
terminacién de Zerewitinoff, y que tiene un peso molecu-

lar de al menos aproximadamente 500, un poliisocianatpo or

génico, agua, y una cantidad catalitica de un compuyesto

e, 0®

de organo-estaino: .
0O R 0 O R 0 e
" ] " 1] ] "
R'C-0-Sn/ —O—C-CH:CH—C—O-Sn:_ZO—CR' .o
1 1 v "
R R .

donde R se selecciona del grupo que consta de alcohild’,

arilo y aralcohiloj; R' es alcohilo; y X es aproximadades-

te de 1 a 3. {fK
Los compuestos que tienen hidrdgenos reacti&Eé
segln Zerewitinoff y que se pueden emplear en la practica
de la presente invencidn son compuestos organicos que tie
nen Atomos de hidrdgeno reactivo que reaccionen con los
poliisocianatos orgénicos, dando polimeros de uretano. En
tre estos compuestos se incluyen los poiiésteres, poliéte
res, poliésteres modificados por poliisocianato, poliés-
ter amidas modificadas por poliisocianato, alcohilénglico
les, polimercaptanos, poliaminas, alcohilénglicoles modi-
ficados por poliisocianato, etc. Los compuestos preferi-
dos son los polialcqhilén polioles, es decir, compuestos
en los que los 4tomos de hidrdgeno reactivos segin
Zerewitinoff estin presentes en forma de grupos hidroxi-
lo. Se entenderi que estos polialcohilén polioles pueden
tener grupos hidroxilo activos primarios o secundarios.

El polialcohilén poliol puede ser un poliéter o poliéster

que contenga hidroxilo, incluyendo glicéridos de &cido
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graso.

Los poliésteres, que son un tipo preferido de
polialcohilén poliol, se pueden obtener por reaccidn de
condensacidén por esterificacidén de un &cido carboxilico

alifético dibésico con un glicol, triol o mezcla de'1§s

LIS

mismos en proporciones tales que los poliésteres reg@ltan

tes contengan predominantemente grupos finales hidroxido.

see 00

Entre los &cidos carboxilicos dibasicos adecuados pare.
preparar poliésteres se pueden incluir 4cidos aliféticos

v ?

y aromédticos tales como el &4cido adipico, &cido fumérigo,

PR R 4

4dcido sebacico, acido ftalico. Entre los alcoholes adecna

o ¢ ¢

dos se incluyen los etilénglicoles, dietilénglicoles{:ﬁii

metilolpropano, etc. Entre los glicéridos de &cido gﬁ@ﬁd
se pueden incluir aquellos que tienen un indice de hiﬂéé%
xilo de al menos aproximadamente 50, tales como aceites
de ricino, aceite de ricino hidrogenado, o aceites natura
les soplados. |

Entre los poliéteres, otro tipo preferido de po
lialcohilén poliol, se pueden incluir los polialcohilén-
glicoles, por ejemplo polietilénglicoles y polipropilen-
glicoles que tengan un peso molecular de 200 o més, y pre
feriblemente que tengan un peso molecular de aproximada-

mente 500 o méas.

En el procedimiento de la presente invencidn se

puede usar una variedad de poliisocianatos orgénicos, pre

firiéndose en muchas formulaciones los diisocianatos. En-
fre los poliisocianatos adecuados se incluyen los alcohi-
léndiisocianatos tales como hexametiléndiisocianato y de-
cametiléndiisocianato, ariiéndiisocianatos tales como fe-

niléndiisocianatos, toliléndiisocianatos, naftaléndiiso-
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cianatos, 4,4'-difenilmetanodiisocianatos, o isdmeros o
mezclas de éualquiera de ellos. Se pueden emplear triiso-
cianatos, tipiceamente aquellos obtenidos por reaccidn de
2 moles de un ariléndiisocianato con 1 mol de un triol,

por ejemplo el producto de reaccidn formado con B'mvfés

de toliléndiisocianato y 1 mol de hexanotriol o de-trime-
tilolpropano. Un poliisocianato preferido es la mezc?a de

80% de 2,4-toliléndiisocianato y 20% de 2,6-toliléndiiso-

cianato. e

L
- .

La formacidn de los productos expandidos prefe-
L]
ridos de la presente invencibén se puede realizar en, upr’,
sistema de un solo paso, haciendo reaccionar el poliol’,

-
e

con exceso de poliisocianato, en presencia de agua y.agen

P

tes modificadores de las celdas, por ejemplo siliconas-ta
les como dimetilpolisiloxanos blogueados en los extrgﬁoé
por grupos trimetilo. El poliisocianato esté presente tipi
camente en cantidad de 5 a 300%, por ejemplo 40% en peso
sobre el poliol. El agua debe estar presente en cantidad
tal que reaccione con el isocianato liberando el gas su-
ficiente para producir una espuma de las caracteristicas
fisicas deseadas. Generalmente dari buenos resultados de
0,5 a 10%, por ejemplo 5% de agua. El mezclado de los
constituyentes se puede efectuar a temperatura elevada o
a temperatura ambiente.

En una operacidén tipica en dos etapas, el poliol
se puede hacer reaccionar con exceso de poliisocianato en
ausencia de agua. Después se puede afladir a la mezcla
agua y otros agentes.

Entre los compuestos de organo-estano que se

pueden emplear en la practica de la presente invencidn se
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incluyen los ésteres mixtos, con diorgano-estaio, de un &
cido dicarboxilico alfa,beta-etilénicamente insaturado y

un &cido alcohilmonocarboxilico. Preferiblemente, el com-

puesto puede tener la estructura: .
0 R 0 0 R 0 L
1" 1 " " L n .
R'C-0-Sn-/ -0-C-CH=CH-C-0-Sn-/_-0-CR! S
1 ]
R R ee s o'-

® . -

donde R se selecciona del grupo que consta de alcohELO,

vs®

. L]
arilo, y aralcohilo; R' es alcohilo; y X es aproximadamen

T R R

te de 1 a 3. Preferiblemente, x puede ser l. Se entepd@ré

que en una molécula dada x serd un ndimero entero, perg.,

. *

que el valor medio de x para una mezcla de moléculas nd, &
., .

necesita ser un entero. .

R puede ser un radical hidrocarbonado seleccio-
nado preferiblemente del grupo que consta de alcohilo,
arilo y aralcohilo, incluyendo tales radicales cuando btig
nen un sustituyente inerte. Cuando R es alcohilo, puede
ser tipicamente alcohilo de cadena rectilinea o alcohilo
ramificado, incluyendo metilo, etilo, n-propilo, isopropi
lo, n-butilo, isobutilo, sec-butilo, terc-butilo, n-amilo,
neopentilo, isocamilo, n-hexilo, isohexilo, ciclohexilo,
heptilo, octilo, decilo, dodecilo, tetradecilo, octadeci-
lo, etc., Preferiblemente, R puede ser alcohilo inferior,
es decir, alcohilo que tiene menos de aproximadamente 9
4dtomos de carbono, es decir, octilos y menores. Mas prefe
riblemente, R puede ser butilo. Cuando R es arilo puede
ser tipicamente fenilo, naftilo, etc. Cuando R es aralco-
hilo puede ser tipicamente bencilo, beta-feniletilo,

gamma-fenilpropilo, beta~fenilpropilo, etc. R puede tener

-7 -
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sustituyentes inertes, por ejemplo puede llevar un susti-

tuyente no reactivo tal como alcohilo, arilo, cicloalcohi
lo, aralcohilo, alcarilo, alquenilo, éter, haldgeno, etc.

Entre los alcohilos sustituidos tipicos se incluyen el

.
. 20

3-cloropropilo, 2-etoxietilo, alilo, butenilo, 4—ﬁé§§lci-
clohexilo, 4-clorociclohexilo, etc. Entre los radicalés
aralcohilo con sustituyente inerte se incluyen el cléro-

bencilo, p-fenilbencilo, p-metilbencilo, etc. Se aprédia-

[ ®e

rd que no es necesario que todos los grupos R sean jgua-
les, pero preferiblemente lo serémn. ' ‘E'

R' puede ser preferiblemente alcohilo, inclu&eg
do alcohilo sustituido, alcohilo ramificado, etc. Rﬂééép—
de ser tipicamente metilo, etilo, n-propilo, isopropiié}
n-butilo, isobutilo, sec-butilo, terc-butilo, n-amilgs,i.'.:
neopentilo, isoamilo, n-hexilo, isohexilo, ciclohexilo;
heptilo, octilo, nonilo, decilo, undecilo, tridecilo, hep
tadecilo, etc. Preferiblemente, R' puede ser un radical
alcohilo que tenga de aproximadamente 7 a 22 atomos de
carbono. Mis preferiblemente, R' puede ser undecilo. No
es necesario gque todos los grupos R' sean iguales.

Los ésteres mixtos de organo-estafio se pueden
preparar por reaccidén de un 6xido de diorgano-estafio, de
férmula R,8n0, con un 4cido alcohilcarboxilico de férmu-~
la R'-COOH y un 4cido dicarboxilico alfa,beta-etilénica-
mente insaturado, preferiblemente &cido maleico o &cido
fumirico, més preferiblemente 4cido maleico. También se
pueden emplear anhidridos de los acidos carboxilicos,

cuando se disponga de ellos. La reaccidn se puede repre-

sentar tipicamente como
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(I) (x+l)R28nO +x CH = CH + 2R'COOH ~—>
l f
O-_-C C:O
\\()
H,O + R'CO0-R,Sn/~ ~00C-CH=CH-CO0-R,Sn=/ ~00CR; ...

o® v

Cuando R es butilo, R' es undecilo y x es ¢, la
reaccidn puede ser: .

»
FE R A

*

(II) 3(C,Hy),5n0 + 2(11H - (IJH + 20 Hyz000H — &+, °
0=C C=0

0

e o s °

- [ ]

LI 2 g

H20+011823000-Sn(C4H9)2 ZﬁOC-CH:CH-COO-Sn(C4H9)2:ZOOQ§%}H23

.
-
PR

o ¥

Preferiblemente, los reaccionantes se puedén'ep
plear en las cantidades estequiométricas indicadas en la
reaccidn I. Si se desea, también se puede efectuar la reac
cidén en dos etapas, haciendo reaccionar primero el 6xido
de organo-estafio con el Acido dicarboxilico alfa,beta-eti
lénicamente insaturado, y haciendo reaccionar posterior-
mente el producto obtenido con el 4cido alcohilcarboxili-
co.

Los ésteres mixtos de organo-estafio preferidos
se preparan haciendo reaccionar aproximadamente 2 moles
de un Acido alcohilmonocarboxilico con aproximadamente 1
mol de 4cido o anhidrido dicarboxilico alfa,beta-etiléni-
camente insaturado, y aproximadamente 2 moles de 6xido de

diorgano-estafio, seglin la reaccidén III.

(I11) 2RZSnO +CH = CH + 2R'COOH —>
1 i
0=C C=0
\\(3,/

-9 -
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H20+R'COO-R2Sn—OOC—CH=CH-COO—RQSn—OOCR'

Més especificamente, cuando R es butilo y R' es

undecilo, la reaccidn puede transcurrir como en la ecua-

cidn IV. .
(IV) 2(C4H9)2Sn0 + ?H = ?H + 2011H25000H --—%>:'°3
0=C 0=0 Tt
. O/ QI.:..

H

£0+C; 1 H,,C00-50(C, Hy ) ,~00C-CH=CH-000~8n(C, Hy ) ,-000G; 18,5

Preferiblemente, el agua formada en la reaccibdn
[ 3
se puede eliminar por calentamiento, tratando a refIdjo

en un disolvente inerte que forme un aceotropo con el ..’

agua, etc. También se pueden emplear otras técnicas de’

o eV *
o ¢

preparacidén equivalentes. e o

Preferiblemente, los ésteres mixtos de organo-
estafio empleados pueden ser aquellos preparados mezclan-
do un éxido de organc-estafio de férmula R,Sn0; un 4dcido
alcohilcarboxilico de férmula R'-COOH; y un écido dicarbo
xilico alfa,beta-etilénicamente insaturado, en relacidn
molar de 2:2:1-3; y calentando la mezcla asi formada, for
mando asi el éster mixto de organo-estafio y agua.

Entre los ésteres mixtos de diorgano-estaifio
ilustrativos que se pueden usar se incluyen: maleato de
bis(laurato de di-n-butil-estafio), monolaurato de dibutil
-estafio y laurato de di(monomaleato de dibutil-estafio),
fumarato de bis(laurato de di-n-butil-estafio), maleato de
bis(2-etilhexoato de difenil-estafio), monolaurato de dibu
til-estafio y laurato de tri(monomaleato de dibutil-estafio),
fumarato de bis(decanocato de di-n-octil-estafio), maleato

de bis(laurato de dibencil-estafio), monoestearato de di-

- 10 -
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bencil-estafio y estearato de di(monomaleato de dibencil-
-estafio), maleato de bis(estearato de dialil-estafio), ma-
leato de bis(laurato de feniletil-estafio), fumarato de
bis(acetato de di-n-butil-estafio), monoacetato de dibutil
-estafio y acetato de di(monofumarato de dibutil—es%%ﬁg),
maleato de bis(propionato de di-n-amil-estafio), fuﬁém;%o
de bis(behenato de dietil-estafio), maleato de bis(pgéﬁitg
to de di-n-hexil-estafio), fumarato de bis(caprilato.de-
di-sec~butil-estafio), maleato de bis(oleato de di-n?péé-
pil-estafio), maleato de bis(laurato de diciclohexil-é?ta—
o), maleato de bis(2-etilhexoato de di-n-butil-estafioJ.
Preferiblemente, el compuesto de organo-estafio puede: ser

*se”

un maleato de organo-estafio, es decir, la parte de 4acida

-
* ®

dicarboxilico alfa,beta-etilénicamente insaturado pueds
derivarse del Acido maleico o anhidrido maleico. ‘

El éster mixto de organo-estafio se puede emplear
preferiblemente en cantidad catalitica, es decir, aproxi-
madamente de 0,01 a 5 partes en peso por 100 partes en pe
so del compuesto que tiene Atomos de hidrdgeno reactivos
segin Zerewitinoff. Preferiblemente, el éster mixto se
puede emplear en cantidad de aproximadamente 0,05 a 0,5,
por ejemplo de 0,1 partes.

Los catalizadores de ésteres mixtos de diorgano
-estaiio son particularmente eficaces como catalizadores
para gelificar, es decir, como catalizadores para las
reacciones de gelificacidn., En realizaciones preferidas
de la presente invenciln, puede ser conveniente emplear,
adends del éster mixto de diorgano-estafio, un compuesto
que promueva o catalice la reaccidn de formacidn de espu-

ma, soplado o elevacibén. Entre tales catalizadores para

- 11 -
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soplado se pueden incluir las aminas terciarias, por ejem
plo trietiléndiamina, N-etilmorfolina, N-metilmorfolina,
jabones metdlicos tales como oleato de antimonio, pelargo

nato de bismuto, 2-etilhexoato de arsémico, acetato de ni
.
o v

quel, naftenato de cobalto, estearato ferroso, oleato de
plomo, estearato cilcico, etc. El catalizador adiciondl
para soplado puede estar tipicamente presente en cantidad

de azproximadamente 0,01 a 5 partes en peso, preferidiklen

-
.

te de 0,1 a 1, por ejemplo 0,3 partes en peso por cé&ax
100 partes en peso del compuesto que tiene atomos de'ﬁi-

. . . .
drbégeno reactivos segin Zerewitinoff. Se pueden usarp <em-

binaciones de dos o més catalizadores para soplado. a- .

oo’

Segln ciertas realizaciones de la presente.fbl.

vencidn, entre los catalizadores empleados se pueden -in=
cluir los siguientes (donde cada combinacibén de cataliza-
dores se ha de usar con 100 partes en peso del compuesto

que tiene Atomos de hidrdgeno reactivo seglin Zerewitinoff):

Ejem- Partes
plo Catalizador en peso
1 maleato de bis(laurato de di~-n-butil- 0,12

—-estafio)

N-etilmorfolina 0,4
2 maleato de bis(laurato de di-n-butil-~ 0,15

-estafio) |

oleato de antimonio O,4
3 fumarato de bis(laurato de di-n-butil- 0,15

-estafio)

N-metilmorfolina 0,4
4 maleato de bis(2-etilhexoato de dife- 0,2

nil-estafio)

- 12 -
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(Continuacidn)
Ejem- Partes
plo Catalizador en peso
pelargonato de bismuto 0,3
5 fumarato de bis(decanoato de di-n-ogc oo
til-estafio) .0,'%.
2~etilhexoato arsémico '(‘):;:5.
6 maleato de bis(laurato de dibencil-es -
tafio) O,l
trietiléndiamina 0,2
7 maleato de bis(estearato de dialil-es K
tafio) 6;ié:
acetato de niquel O,’_&:'
8 maleato de bis(laurato de feniletil- .: ‘_ i’
-estafio) O,zi.é .
naftenato de cobalto 0,3
9 fumarato de bis(acetato de di-n-butil~
—estaﬁé) 0,1
estearato ferroso 0,4
10 maleato de bis(propionato de di-n-
-amil~estafio) 0,1
oleato de plomo 0,3
11 fumarato de bis(behenato de dietil-es~
tafio) 0,1
estearato cédlcico 0,3
12 maleato de bis(palmitato de di-n-hexil
-estafio) 0,2
N-etilmorfolina 0,35
13 fumarato de bis(caprilato de di-sec-bu
til-estafio) 0,13

- 13 -
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(Continuacidn)
Ejem-~ Partes
plo Catalizador en peso
pelargonato de antimonio 0,3
14 maleato de bis(oleato de di-n-propil- '*:f:
-estafio) %,&i
tallato de antimonio 0{%‘
15 maleato de bis(laurato de diciclohexil~ vosoe
-estafio) é}é;
caprilato arsénico Ogé'
16 maleato de bis(2-etilhexoato de di-n- vosets
butil-estafio) 0308
trietiléndiamina Ohfsﬁi
17 monolaurato de dibutil-estafio y laurato f‘:;
de di(monomaleato de dibutil-estafio) O,i5
N-etilmorfolina 0,3
i8 monoacetato de dibutil-estafio y acetato
de di(monofumarato de dibutil-estafio) 0,15
N-etilmorfolina 0,3
19 monolaurato de dibutil-estaflo y laurato .
de tri(monomaleato de dibutil-estafio) 0,15
trietiléndiamina 0,2

La preparacién de espumas de uretano segin la

presente invencidn se puede realizar mezclando entre si

el compuesto que tiene Atomos de hidrdgeno activo segln la
determinacidn de Zerewitinoff, el poliisocianato, agua,

el éster mixto de diorgano-estafio, mis, si se desea, agen
tes modificadores de las celdas, agentes auxiliares de so

plado, catalizador para soplado, etc. 8Si se desea, se pue

- 14 -
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den preparar ventajosamente poliuretanos no celulares con
los catalizadores de la presente invencidn, si se excluye
de la mezcla el agua y los agentes auxiliares de soplado.
El mezclado se debe hacer preferiblemente con bastante ra

o deoe

pidez, para obtener homogeneidad antes de gque la regpgién

L

transcurra demasiado. Para este fin son bien adecua&qg
AP

* 3 .
los mezcladores por pulverizacidn gque se encuentran en el

L
. . o o e
comercio, y también se pueden emplear otros medios d4é mez

'. 'l

clado. La mezcla empezarid a formar espuma y gelificar-sus
tancialmente de inmediato,y la gelificacién y formacidn

.
de espuma se completarin sustancialmente en unos pocdo¥‘mi

nutos. Si se desea, se puede emplear post-curado por=9§§

o ®
lentamiento, pero tipicamente no serid necesario. .«

o* -
PPN

Lias espumas producto de la presente invenciéq*;
se pueden caracterizar por sus propiedades fisicas sobre-~
salientes, hecho que es debido, al menos en parte, al ex-
celente equilibrio que se puede obtener entre las reaccig
nes competidoras de gelificacidén y formacidn de espuma.
Ademés, debido a la sorprendentemente grande eficacia de
lbs.catalizadores de éster mixto de diorgano-estafio, las
espumas pueden contener menores cantidades de residuos
cataliticos. Las propiedades de estabilidad al calor seco
¥y de envejecimiento pueden ser superiores a las de las es
pumas de la técnica anterior. Por tanto, las espumas de
la presente invencidn pueden poseer un Area de utilidad
de amplitud sin igual.

La préctica de la presente invencidn y las sor-
prendentes ventajas conseguidas con ella se pueden obser-
var por los siguientes ejemplos ilustrativos y comparati-

VoSs.

- 15 -
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Ejemplo 17

Se prepararon espumas de poliuretano comparati-

vas, segln la siguiente composicidn:

.
PR

Componente : Parté%&
Poliéter © | 100,90,
Silicona Z® 1::0:‘
Agua %;?-2
Trietiléndiamina d, ;
N-etilmorfolina O:é .
Toliléndiisocianato (relacidén 80%/20% de 38,6

los isbmeros 2,4~ y 2,6-) T
Catalizador de organo-estafio las indicagdZs

o “
> s
Y

® Poliéter triol de glicerina y 6xido de propileno,%éﬁé
tiene un peso molecular aproximadamente igual a 3000,
un indice de hidroxilo de aproximadamente 56, ¥y vendi
do bajo el nombre registrado Niax Triol ILG-56
mm Dimetilpolisiloxano blogueado en los extremos por tri
metilol, vendido bajo el nombre registrado de Union
Carbide L-520
En todos los casos, el poliéter u el poliisocia
nato se precalentaron a 302C, y todos los componentes se
mezclaron simulténeamente. Las mezclas se dejaron reaccio
nar sin calentamiento exterior. El tiempo de elevacidn,
es decir, el tiempo necesario para que la espuma alcance
su méxima altura, fue observado y registrado. También se
registrd el tiempo de gelificacién, es decir, el tiempo
necesario para que no se pueda hacer fluir a la mezcla.
El primer catalizador de organc-estaio empleado

para fines de comparacidn fue el dilaurato de di-n-butil-

- 16 -



10

~egtano, un catalizador comercial para espuma de uretano,
de gran aceptacibn. Segin la préctica del comercio, el
dilaurato de di-n-butil-estafio se usd en cantidad de 0,2

partes en peso. ool

En la segunda preparacidén de espuma, el cgta@i-

zador de organo-estafioc usado fue el maleato de bis(iéé%a-

to de di-n-butil-estafio), segin la practica de la pre;qn-
cot ¥

te invencidén. Debido a la gran eficacia de este nuqu’cg—

talizador, s6lo se necesitaron 0,12 partes en peso dbtéé-
wed

talizador. Los resultados de estos dos ejemplos comparfati
.

¢ oo ®

vos se exponen en la Tablas 1.
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Por la Tabla 1 puede verse que los catalizadores
de la presente invencidn pueden ser tanto como 40% mas
eficaces que los catalizadores comerciales ampliamente

usados. Por tanto, los fabricantes de espuma pueden conse

oy t@°

guir ahorros sustanciales de catalizador, ¥y producir gspu

més que contienen considerablemente menos residuos &e:éa-
e

talizador. Ademés, la espuma preparada segiin la presente

L

. 3 - . N 8
invencidn tenia unas propiedades fisicas sobresalient®s,
L4

.. .
incluyendo la zusencia de células hendidas y cerradas.sSe
*
pueden obtener resultados similares cuando se emplean’:’
L)
otros catalizadores de éster mixto de organo-estafio de*ia
* "

- - . -
presente invencidn. e

Aunque la presente invencidn se ha ilustradoj}‘;
con referencia a ejemplos especificos, serin evidentesié%i
ra las personas versadas en la materia numerosos cambios
Yy modificaciones de la misma, que caen claramente dentro
del Ambito de la invencidm.

La presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en los Estados Unidos de América, el 30 de Octu-
bre de 1.964, bajo el nimero 407.885, se acoge a los bene
ficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propie-

dad Industrial.

N O T A

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten

te de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los si-

- 19 -
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guientes:
1.- E1 procedimiento para la preparacidn de po-
liuretano celular, que comprende mezclar entre si un com-

puesto que tiene Atomos de hidrbgeno reactivos por lasle-

terminacidén de Zerewitinoff y que tiene un peso molecdiar

0..'

de al menos aproximadamente 500, un poliisocianato ogaéqi
N Kd

co, agua y una cantidad catalitica de un compuesto de or-

s0 e O

gano estano ““ *e
0 R 0 0 R 0 .. ;.01
" 4 1] " ] 1
R!C-0~-8n-/ -0-C-CH=CH-C-0-8n-/_-0-CR’ Coes™
] 1
R R : 0‘ .'

s an?

e
€
-

en cuya férmula R estd seleccionado del grupo consisteate

* e 7
- L 4

en alcohilo, arilo y aralcohilo; R' es alcohilo y x eSe-
aproximadamente 1-3.

2.~ El1 procedimiento de la reivindicacién 1, en
el que x es 1.

3.- El procedimiento de la reivindicacidén 1, en
el que R es un alcohilo inferior.

4,- El procedimiento de la reivindicacidén 1, en
el que R! es un alcohilo que tiene aproximadamente 7-22
dtomos de carbono.

5,- El1 procedimiento de la reivindicacidén 1, en
el que dicho compuesto de organo estafio es un maleato de

organoestaio.

6.- El procedimiento de la reivindicacidén 1, en
el que el compuesto que tiene Atomos de hidrdgeno reactivos
estd seleccionado del grupo consistente en poliésteres,

poliéteres, poliésteres modificados por poliisocianatos,
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poliéster amidas modificadas por poliisocianatos, polial-
cohilen glicoles, polimercaptanos, poliaminas y alcohilen
glicoles modificados por poliisocinatos.

7.- El procedimiento para la preparacidén de ,po-

o le e

liuretano celular, que comprende mezclar entre si 1Q@.par

. ’ . *ae®
tes en peso de un compuesto que tiene atomos de hldr6geno

.
EL I

reactivos por la determinacidn de Zerewitinoff y que %ig-

PSR 1<

ne un peso molecular de al menos aproximadamente 5OQ,'ug

poliisocianato orgénico, agua y 0,01-5 partes en pesd ?b

un compuesto de organocestaino

0O R 0 0O R 0 A

" ' 11 n ' n O
R!'C-0-8n-0-C~-CH=CH-C-0-8Sn-0-CR? e
' t *J e

R R q-“:;

en cuya férmula R estéd seleccionado del grupo consistente
en alcohilo, arilo y aralcohilo y R' es alcohilo.

8.~ El procedimiento de la reivindicacidn 7, en
el que R es un alcohilo inferior.

| 9.~ El procedimiento de la reivindicacién 7, en
el que R' es un alcohilo que tiene aproximadamente 7-22
dtomos de carbono.

10.- El procedimiento de la reivindicacién 7,
en el que el compuesto que tiene &tomos de hidrégeno reac
tivos estd seleccionado del grupo consistente en poliéste
res, poliéteres, poliésteres modificados por poliisociang
tos, poliéster amidas modificadas por poliisocianatos, po
lialcohilen glicoles, polimercaptanos, poliaminas y alco-
hilen glicoles modificados por poliisocianatos.

11.- El procedimiento de la reivindicacién 7,
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en el que dicho compuesto de organoestafio es un maleato
de organoestafio.
12.- El procedimiento de la reivindicacidn 7,

en el que R es butilo. N

PR
13.- El procedimiento de la reivindicacidn-®,

-
o

en el que dicho compuesto de Organocestafio es maleato de

. 3’

>

bis(laurato de di-n-butilestafio).

-
ser 9T

14.- El procedimiento para la preparacién;geh
A J
poliuretano celular por la reaccibén de un compuesto q@é'
st @
tiene &tomos de hidrdgeno reactivos por la determinadfﬁg
de Zerewitinoff y que tiene un peso molecular de al ﬁéﬁ;%

e ¢ ¥

aproximadamente 500 con un isocianato organico y agua, -el

3 &
yo procedimiento comprende la mejora de conducir dichd,. *

s w7
€ ¢

. . L]
reaccidén en presencia de una cantidad catalitica de um,~ =

compuesto de organoestaio

0 R 0 0O R 0
)] ? n 11 L]
R'C-0-8n-/ -0-C-CH=CH-C-0-Sn~7/._-0-CR"
’ /[ 'n__7x 0-CR
R R

en cuya férmula R estd seleccionado del grupo consistente
en alcohilo, arilo y aralcohilo; R' es alcohilo y x es
aproximadamente 1-3.

15.- El procedimiento de la reivindicacidn 14,
seglin el cual R es alcohilo inferior.

16.~ El procedimiento de la reivindicacidn 14,
seglin el cual R' es un alcohilo que tiene 7-22 Atomos de
carbono.

17.- El procedimiento de la reivindicacién 14,

seglin el cual x es 1.
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18.~ El procedimiento de la reivindicacidén 14,
segin el cual dicho compuesto de organoestafio es un malea

to de organoestano.

19.- El procedimiento para la preparacidn, de«po

»
P

liuretano celular. »o2

LIPS

Tal y como se ha descrito en la Memoria que.gm-

tecede y para los fines que se han especificado. »

con St

Esta Memoria consta de veintitrés hojas escri

“e

tas a miquina por una sola cara. ’

P R ¢ ACE®

Madrid, VU DLy .
I

t.-).

P. A, RO
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