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Procedimiento para la  obtención de poliuretanos espumados.
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alemana, residente en: leverkusen-Bayerwerk, 

Alemania.

Ya se conoce la  obtención de materiales 
sintéticos que llevan grupos uretano, especialmente 

materiales espumados que llevan grupos uretano, ha­
ciendo reaccionar compuestos que llevan átomos de 

5 . hidrógeno activos con poliisocianatos, en caso dado
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empleando simultáneamente agua y/o espumantes activa­
dores y emulsionantes a sí como aditivos ulteriores.

Como activadores se han empleado aqui ante todo» ade- • 

más de compuestos organometálicos, aminas terc iarias.

Ya se conocen procedimientos para la  obtención de ma­

teria le s sintéticos de poliuretano, especialmente tam­

bién para la  obtención de materiales espumados, emplean­

do tales aminas terc iarias por ejemplo, por la  patente 

francesa 1 426 198 y l a  publicación de la  solicitud 

de patente alemana 1 030 558. En la  obtención de mate­
r ia le s  espumados mediante e l empleo como activadores, 

de la s  aminas te rc iaria s, hasta ahora conocidas por e l 
actual estado de la  técnica, se ha observado sin embar­

go que los tiempos de iniciación y de crecimiento de 

los materiales espumados en muchos casos no son sa tis­

factorios- para una producción industrial. Esto ocurre 

también en la  espumación en molde que, en su técnica, 

está d irigida a fabricar piezas moldeadas de un contor­
no definido para fines de aplicación muy especiales, por 

ejemplo, para asientos de automóviles. También con los 
sistemas de activadores tradicionales era a veces ex­

traordinariamente d if íc i l  cumplir la s  exigencias cada 

vez más severas de la  industria correspondiente (por 
ejemplo, de la  industria del automóvil) hacia una dis­

minución extremadamente baja, después de una solicitar- 

ción de recalcamiento continua, especialmente debido a 

que empleando los sistemas de activadores tradicionales, 
la s  piezas moldeadas de material espumado con la  per­
meabilidad a l aire necesariamente elevada solo se po­

día lograr con dificultado Esta permeabilidad a l aire
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extremadamente a lta  es sin embargo ana condición pre­

via necesaria para cumplir la s  exigencias arriba men­

cionadas.

Sorprendentemente se ha encontrado una nue­

va clase de compuestos que han demostrado ser activa­

dores de a lta  eficacia para la  fabricación de poliure- 

tanos, especialmente materiales espumados de poliureta- 

no} de compuestos con átomos de hidrógeno activo y po- 

liisocianatos y que evitan los inconvenientes menciona­

dos. los compuestos de la  presente invención tienen la  

ventaja de que modifican en forma ventajosa los tiem­

pos de reacción, muy especialmente el tiempo de inicia­

ción, y también e l tiempo de crecimiento y el tiempo 
de fraguado. Resulta posible por lo tanto, a l emplear 

estos catalizadores, llevar e l tiempo de reacción, me­
diante selección de la  cantidad o de la  clase de los 

compuestos de la  presente invención, a l nivel deseado 

para e l correspondiente objeto de aplicación. Una ven­

ta ja  técnica especial es que especialmente los compues­

tos organometálicos catalizadores de la  reacción de re­
ticulación de los materiales espumados ahora aparecen 

en forma deseada debilitados en su efecto directo, es 

decir, que es posible ampliar e l margen de aplicación 

de los compuestos organometálicos sin que, al pasar de 

una permeabilidad al aire normal hacia la  permeabili­

dad de aire extremadamente elevada exigida, se aumen­

ta  la  tendencia al agrietamiento de I 03 materiales es­

pumados. Además se reduce también la  tendencia hacia el 

encogimiento. De esta manera está dada para e l fabri­
cante de las piezas moldeadas de materiales espumados



de poliuretano, en e l sentido de la  técnica del pro­

cedimiento} la  posibilidad de acortar los tiempos de 

endurecimiento 0 | en e l caso de un tratamiento térmi­

co ulterior necesario de la s  piezas moldeadas, dis­

minuir e l tiempo de tratamiento térmico o bien la  tem­
peratura.

Ahora se logra obtener también, hasta con 
ayuda de los polioles activos, es decir con polioles 

que contienen en la  molécula un porcentaje más ele­

vado de grupos hidroxilo primarios, materiales espu­

mados con la s  células abiertas en la  forma deseada.

-4 -

los compuestos que segán la  presente in-
vención entran en consideración tienen, por ejemplo,
la s  fórmulas

(ch3)2ií~ch2v • CHr/  b

/  2 \
N' C2H5

(cii5)2ir-cH2'

(0H3)2í!-CH2>
- ch-o- ch2-.ch2-n(o2h5) 9

(CH3)2]í-CH2'

(CH^glf-OHg
.

CIÍ-0~aii?-CH~lT(0H,)o¿ t j ' ¿
ch7

J
(ch3)2ií- ch2
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(cií3)2ií-ch2 ,

(CH3)2Br-oiI2'
• oh-o-ch2-ch2~oh2-it( 0Hy)

3 '2

(Oglí )̂ 21J~CK'2 

^2% ' "
• CíI~°“Cíí2 -CH2-Cir2~K (CHy )2

CC2^5 ̂

(c2H5)2ií-CíI2-
;0Ií-0-Cíí2~0H2~2,t(C2H5)2

lienen especial preferencia los compues­
tos de fórmulas

(ch3)2k-cii2v^

(ch3)2ií-ch2'
,CH-0-CH2 ~CH2-2í (GH3 ) 2

y/o

(CH3 ) 21í~CH2 .

CH-O-OIIo-Oh-it(gh3)2

0H2-ff(0Ií3)2(CíI3)21T-0H2



(ch3) 2it-ch2.

(CH3)21í-OH^
/JH-O-OH-OKp-lffCIIv)» |  ̂ ✓  <-

ch2-u(ch3)2

Los compuestos de esta clase se pueden 

obtener de distin ta manera. Así, es por ejemplo po­

sible hacer reaccionar la s  hidroxiaminas de fórmula

general

R

R
R

r-ch2

R
r-ch2

CH-O-H

5. en la  que R tiene el significado ya mencionado, en 

forma de sus alcoholatos metálicos, preferentemente 

alcoholatos de metal alcalino, con haluros dialquil- 
aminoalquílicos o haluros bis-(dialquiloaminoalquili- 

eos) de fórmula general

Hal-CH-CH- (CHp) -II ■;t i  CU
R1 R1

R

R

10. en la  que n, B y ^  tienen los significados antes in­

dicados, mediante disociación de haluro de metal, o 

también hacer reaccionar los compuestos de fórmula

• general



en la  que R tiene e l significado antes indicado, pri- ;
i

meramente con acrilon itrilo , con lo que se forman ami- \ 

nonitrilos de fórmula general

R

R'
R>

R'

. lí~CIÍ„

:r-ch.
'CH-0-0H2-CH2~Cir J

5

que a continuación se hidrogenan a aminas primario- 

terciarias de fórmula general

*  ¿ i  C. C.

R

tí}
i

Ui

i

y que finalmente se metilan o etilan en forma en s i  

conocida.
la  obtención de los compuestos de la  pre­

sente invención se puede realizar también, por ejemplo, 

transformando un alcohol amínico de fórmula general10



R
ÍT—OH,2

R
R CH-O-H

R-CIi2
R'

©n la  que R tiene el significado ya mencionado, me­

diante calentamiento con un metal alcalino en un disol­
vente anhidro, ta l como benceno, tolueno o xileno o por 

calentamiento con un hidróxido alcalino mediante e l i­
minación continua del agua de reacción, por ejemplo, 

por vía azeotrópica, en e l correspondiente alcohólate 
alcalino, cuya solución en un disolvente anhidro, por 

ejemplo, tolueno, por ejemplo bajo calor de ebullición 

se disuelve con un haluro de dialcLUilaminoalq[Uilo, por 
ejemplo, de fórmula general

en la  que n, R. y R̂  tienen el significado ya indicado, 

en caso dado en solución o también con su hidrohaluro, 
presentándose, mediante separación de haluro alcalino, 

la  formación de los compuestos de la  presente inven­
ción que, a continuación, se aislan  en forma en s í  co­

nocida, por ejemplo, por destilación. S i los compues­

tos de la  presente invención se preparan con ayuda de 

acrilo n itrilo , entonces se trabaja en presencia de un 
catalizador alcalino, por ejemplo, un alcohólate alca-

Hal-CH-CH- (CIL,) -R ^  ! 1 ¿
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lino, que, por ejemplo se puede preparar disolviendo 

reducidas cantidades de sodio metálico en e l medio de 

reacción, y la  hidrogenación del producto de adición 

se efectáa en forma en s i  conocida, preferentemente en 

presencia de un catalizador de niquel fíaney o de cobal­

to y bajo adición, de amoniaco, la  metilación o e tila -  

ción del grupo amino primario, formado por hidrogena- 

ción, se efectáa convenientemente por via catalítica­
mente reductiva con ayuda de formaldehido o bien ace- 
taldehido e hidrógeno.

Como ya se ha mencionado anteriormente 
los compuestos de la  presente invención representan 
activadores altamente activos para la  obtención de 

poliuretanos, especialmente materiales espumados de 

poliuretano. los productos de partida para la  obten­
ción de materiales sintéticos de poliuretano o bien 

de materiales espumados, son los compuestos que mues­

tran atomos de hidrógeno activos y poliisocianatoso 

la  presente invención se refiere por lo 

tanto, a un procedimiento para la  obtención de materia­
les sintéticos que contienen grupos uretano de com­

puestos con átomos de hidrógeno capaz de reacción, 

poliisocianatos, activadores y en caso dado ulteriores 

aditivos, caracterizado porque como activadores se em­
plean compuestos de fórmula general

R

R-
R.

JJ-CíL

R-CHr
2¡H-Q-0ir-CH~ (Olio) ~lf1 1  ¿ li

Rl Rl

■ R

'R
R



en la  que n es igual a O 6 1 y los sustituyentes R 

que, son iguales o diferentes, y significan restos 

de metilo o de e tilo , los sustituyentes R  ̂ sign ifi­

can, a l ser n = 0 átomos de hidrógeno o un átomo de
R

hidrógeno y un grupo metilo, e tilo  o R-CHg» a l
R

ser n = 1 solamente significan átomos de hidrógeno.

Preferentemente se refiere la  presente 

invención a un procedimiento para la  obtención de ma­

teria le s espumados que llevan grupos uretano, a partir 

de compuestos con átomos de hidrógeno activos, poliiso- 

cianatos, agentes de espumado y/o agua, activadores y, 

en caso dado, ulteriores aditivos, caracterizado porque 
como activadores se emplean compuestos de fórmula gene­

ra l

CH-O-CH-CE- (CHg) -1?

1 *1

.R

R

restos de metilo o de e tilo , los sustituyentes R̂

significan al ser n = O átomos de hidrógeno o un
R\

átomo de hidrógeno y un grupo metilo, e tilo  o ^N-OHg
R

a l ser n = 1 solamente átomos de hidrógeno.
Como compuestos con átomos de hidrógenos 

activos entran ante todo en consideración los polióta- 

res de alto peso molecular, poliésteres, poliesterami- 

das, po litio lteres, poliacetales, ta l y como se des­

criben por ejemplo en "Kunststoffhandbuch", tomo V il,
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Vieweg-Hochtlen, Cari Kanser Verlag, Münclien, 1966, 

páginas 45 ~ 71. los compuestos de alto peso molecular 

con átomos de hidrógeno activos muestran por lo gene­

ra l un peso molecular de 500 -  10.000.

Como poliéteres entran por ejemplo en con­

sideración, los polipropilenglicoles puramente difuncio­

nales o polifuhcionales, siendo sin embargo igualmente 

posible emplear los polipropilenglicoles modificados 

en forma conocida con óxido etilénico. Sn este caso 

los compuestos ssgán la  presente invención muestran 
su comportamiento catalítico  tanto en aquellos poliés- 

teres cuyos grupos hidroxilo secundarios en la  posi­

ción fin al se transformaron por adición de óxido etilé- 

nico en grupos hidroxilo primario, como también aque­

llo s  poliéteres que contienen la  modificación por óxi­
do etilénico en forma arbitraria mediante la  polimeri­

zación de bloque o copolimerización dentro de la  cade­

na. lo mismo vale para los poliéteres que están modi­

ficados tanto dentro de la  cadena como también al fin al 
de la  cadena con óxido etilénico u otros epóxidos.

Como compuestos con átomos de hidrógeno 

reactivos entran también en consideración aquellos de 
la  clase de bajo peso molecular con pesos moleculares 

por regla general hasta 500, por ejemplo, los polioles 

de bajo peso molecular, lo s aminoalcoholes, la s  ami­

nas, tales como butanodigl, hexanodiol, pentanodiol, 

trimetilolpropano, glicerina, aminoetanol, hexametilen-

diamina.,: que se pueden emplear, o bien solos, o tam­
bién preferentemente en mezcla con los compuestos de 

peso molecular mas elevado con átomos de hidrógeno re-
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activos, los compuestos polihidroxilicos tienen prefe­

rencia como productos de partida, los poliisocianatos 
a emplear según la  presente invención como productos 
de. partida son aquellos de la  clase conocida, ta l y 

como se describen por ejemplo en "Hunststoffhandbuch" 

tomo Vil, Vieweg-Hbchtlen, Cari Hanser Verían, ¿¿linchen, 

1966, en la s  páginas 76 - 94 y como también se mencio­

nan por ejemplo, en la  patente francesa 1 426 198. Tienen 

preferencia e l toluilen-2,4- y -2,6-diisocianato o bien 

sus mezclas de isómeros, a s í como los polifenilpolime- 

til-poliisocianatos obtenidos por conaensaóión de aniljl 

na/formaldehido y ulterior fosgenación, a s i como la s  

mezclas de estos poliisocianatos con los toluilendiiso- 

cianatos mencionados. También tienen preferencia los 

difenilmetanodiisocianatos que llevan grupos carbodi- 

imida, ta l y como se obtienen, por ejemplo, según la  pa­

tente alemana 1092007. También los productos de reacción, 

denominados como prepolímeros, de los compuestos que con­

tienen átomos de hidrógeno reactivos arriba mencionados 

con poliisocianatos representan productos de partida 
según la  presente invención para la  obtención de poli- 

uretano. En este caso es indiferente s i  se trata  de 

prepolímeros de isocianato o de hidroxilc.

Para la  obtención de materiales espumados se 

emplean agentes de espumación y/o agua empleándose co­
mo agentes de espumación, por regla general, hidrocar­

buros- fluorados tales como monofluor-triclorometano, 

difluor-diclorometano, pero también el cloruro metilé- 

nico u otros disolventes de bajo punto de ebullición, 
por ejemplo, acetona.
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También se pueden incorporar aditivos u3 

clase en s í  conocida, por ejemplo, estabilizadores de 
material espumado, tales como copolimeros de bloque de 
polisiloxanos-oxalquileno, emulsionantes, tales como 

sulfonato de aceite de ricino, además colorantes, ma~ 
teria les de carga, pigmentos, reblandocedores.

los compuestos segdn la  presente invención 

se emplean como activadores para la  obtención de poli- 
uratanos, especialmente materiales espumados de poliure- 

tanos, empleándose por lo general cantidades de 0,01 a 

2,0$ en peso, referido al compuesto polibidroxilico.

Es, sin  más, posible emplear los compuestos de la  pre­

sente invención junto con los activadores basta abora 
conocidos, ante todo con los compuestos organometálicos, 

especialmente los compuestos de estaño orgánico, tales 

como e l octoato de estaño (11), dilaurato estannoso de 
dibutilo, naftenato de plomo. Una forma de ejecución 
preferente para la  obtención de materiales espumados 
de poliuretano consiste en emplear los compuestos de 

la  presante invención en combinación con sila-aminas 
ta l y como se mencionan por ejemplo en la s publicacio 

nes de solicitudes de patente.alemanas 1 229 290 y 
1 239 468.

los catalizadores de la  presente invención 

son adecuados, tanto en forma pura, como también en 

combinación con los catalizadores tradicionales arri­

ba mencionados, especialmente también para la  activación 

de sistemas de materiales espumados que se obtienen se- 

gán e l procedimiento de espumación de bloque.
30. Este procedimiento para la  obtención de ma-
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teria les espumados difiere del procedimiento de es- 
pumaci6n de molde porque se aplica en forma continua 

la  mezcla de reacción sobre cintas de transporte don­

de" se espuma. De esta manera es posible producir en for­

ma continua bloques de material espumado no siendo ne­
cesario que los sistemas de materias primas empleadas 

en e l procedimiento de espumación de molde y en el pro­

cedimiento de espumación en bloque se diferencian esen­
cialmente entre s i .  los catalizadores de la  presente in­

vención muestran en ta le s sistemas sorprendentemente la  

ventaja técnica, en comparación con los sistemas de ca­

talizadores tradicionales, de que activan en escala 

muy especial el tiempo de iniciación (Oream-time) y de 

esta manera influencian en forma muy favorable tanto e l 
tiempo de espumado como también e l a s i tiempo de fragua­
do.

Por tiempo de iniciación se entiende en 

la  técnica de los poliuretanos e l  tiempo en segundos 

que necesita el sistema espumable para pasar desde el 
estado líquido á l estado cremoso, ya algo más viscoso. 

Este tiempo de reacción depende en gran escala de la  

cantidad de agiia empleada con l a  receta de cada caso, 

y es ante todo especialmente largo cuando se han de 

fabricar materiales espumados de elevado peso específi­

co que contienen solo una pequeña cantidad de agua en 
la  receta.

El empleo adicional o exclusivo de los ca­
talizadores de la  presente invención en la s  formulacio­

nes usuales varía esencialmente e l comportamiento de 

reacción de la  mezcla espumable en e l tiempo de inicia-30.



eión de la  reacción, es decir, que acorta este tiempo 

de reacción considerablemente. Esto sign ifica, sin em­

bargo, para la  producción una ■ ventaja industrial ex­
traordinaria. Blacortamiento de este tiempo de reac­

ción aporta también un acortamiento del trayecto de 
reacción en la  cinta de transporte que se sigue mo­

viendo en forma continua, es decir, que el trayecto 

de reacción se acorta en espacio. Al emplear los car 
talizadores de la  presente invención en esta forma, 

es posible por ejemplo, fabricar materiales espumados 

en tales máquinas que disponen solo de una cinta de 

transporte muy corta o que tienen sin embargo unas pa­

redes laterales muy cortas. En tales máquinas era hasta 

ahora muy d if ic i l  o hasta imposible fabricar materia­

le s  espumados con alto peso especifico con la  seguri­

dad deí^roducción necesaria. Pero también en la  técni­

ca de trabajo con máquinas de dotación normal de la  

cinta de transporte se logran ventajas. El acortamien­
to temporal y espacial del trayecto de reacción permite 

una guía segura de la  cinta de transporte. Este acor­

tamiento del trayecto de reacción permite simultánea­
mente e l transporte más rápido del bloque espumado o, 

lo que según la  presente invención es más importante, 

con igual velocidad de cinta de transporte trabajar 

con mayor producción de poliol. La mayor producción de 

polio l, a su vez, permite al productor del material es­

pumado fabricar bloques de material espumado mayores y 

con ello trabajar con mayor rentabilidad.

Así es, por ejemplo, posible, empleando una 

mezcla de 90 partes en peso de l,3-bis-dimetilamino-2-
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(2-dimetilamino-etoxi)-propano y 10 partes en peso de 

una silamorfolina, bajo la s  condiciones de la  fabrica­

ción industrial de materiales espumados de poliuretano, 
aumentar e l rendimiento en poliol (poliáter del índice 

OH 49, peso molecular 3500) de 53 kg/min a 87 kg/min.

En esta espumación se emplearon por 100 partes de poliol 

2,4 partes en peso de agua. Hasta ahora no era posible, 

debido a la  cinta de transporte de solamente 9 a» cíe 
longitud y la s paredes longitudinales de solo 8 m de lon­

gitud, y empleando los activadores tradicionales usuales 

en el mercado, aumentar e l rendimiento en poliol por en­

cima de 53 kg/min, ya que entonces la  velocidad de la  

cinta de transporte - debido a l trayecto de reacción 
largo -  se habría de aumentar de ta l  manera que e l blo­

que de material espumado, a l abandonar la s  paredes la­

terales, no estaría  lo suficientemente endurecido y 

f lu ir ía  hacia los lados.
El empleo de solamente 0,05 partes en pe­

so de la  combinación arriba descrita, a emplear segán 
la  presente invención, de por ejemplo 1,3-bis-dim etil- 
amino-2-(2-dimetilamino-etoxi)-própano y una silamorfo- 

lin a, adicionalmente a los activadores tradicionales, 

permitió e l acortamiento del trayecto de reacción bajo 

la s  condiciones mencionadas en casi 1 m. de manera que 

ahora la  producción resu lta posible con mayor rendi­

miento de poliol. los bloques de material espumado re­

sultantes tienen un peso específico en bruto de 39 - 
40 kg/m3 y son, al trabajar segán el presente método, 

en 9 cía» más altos. Se ha apreciado además que sin  pro­

longar e l trayecto de reacción y con un rendimiento de
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poliol igual de alto (87 kg/min), es, sin más, posi­

ble reducir loa catalizadores tradicionales usuales en 
el mercado en aproximadamente un 30?».

los productos del procedimiento represen­

tan poliuretanos homogéneos y de forma celular. Como 
poliuretanos homogéneos entran ante todo en considera­
ción los productos elastómeros que se pueden obtener 

segdn procedimientos en s i  conocidos, por ejemplo, se- 
giin el procedimiento de colada, segiin e l procedimiento 

termoplástico o segdn los procedimientos usuales en la 

técnica del caucho. los poliuretanos celulares que se 

pueden obtener con ayuda de los compuestos de la  pre­

sente invención como catalizadores son blandos, semi- 

duros y duros y se pueden obtener, como ya se ha se­

ñalado, por ejemplo, segdn e l método de la  espumación 
de molde o espumación de bloque. Es también posible pre­

parar con ayuda de los compuestos de la  presente inven­
ción como catalizadores cuerpos moldeados de poliureta- 

no con superficie compacta y ndcleo en forma celular.

los poliuretanos obtenidos con ayuda de los. 
compuestos de la  presente invención como activadores 

tienen amplia aplicación, por.ejemplo, como material 
de empaquetadura, como correas dentadas y ruedas den­

tadas, como revestimientos de embragues y acoplamien­

tos, material para suelas, los poliuretanos celulares 

como materia para aislamiento térmico del calor o bien 

del fr ió , a3Í como material de acolchamiento.
Ejemplo 1 -

l,3-bis-dimetilamino-2-(3-dime t i l  amino-propil oxi)-prenano 

730 g (5 moles) de l,3-bis-dimetilamino~2-
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-hidroxi-propano se mezclan, con 1,0  g de sodio y se 
calienta a 402. Después de haberse disuelto el sodio 

se gotean en e l plazo de una hora 292 g (5,5 moles) 

de acrilon itrilo , manteniéndose la  temperatura median­
te ligero enfriamiento a 40£. A continuación se sigue 
agitando la  mezcla durante 3 horas a 402. Después de 

agregar 5 cc de ácido clorhídrico concentrado se sepa­

ra por destilación e l acrilon itrilo  sin reaccionar y 

e l residuo se fracciona en vacio. A 742/13 lorr se ob­

tienen 120 g de producto de partida sin variar, después 
de una fracción intermedia de unos 6 g se obtienen 

745 g de l,3-bis-dimetilamino-2-(2-cian-etoxi)-propano 
de punto de ebullición 902/0,1 mm Hg. El rendimiento, 

referido a l l,3-bis-dimetilamino-2-hidroxi-propano reac­
cionado, asciende a un 89, 5$ de la  teo íia .

Una mezcla de 597 g (3 moles) de 1,3-bis- 

-dimetilamino-2-(2-cian-etoxi)-propano, 300 cc de tetra- 

hidrofurano y 400 cc de amoniaco líquido se hidrogena 
en presencia de 30 g de cobalto Haney en un autoclave 

provisto de agitador, de 3 l i t r o s ,  a una temperatura 
de 802 y una presión de hidrógeno de 100 -  150 atmósfe­

ras. Después de' aproximadamente una hora se ha recibido 

la  cantidad de hidrógeno calculada. De la  solución se­

parada por filtrac ión  del catalizador se separa por des­

tilación  e l disolvente y e l amoníaco.

El residuo que queda, compuesto esencialmen­

te de l , 3-bis-dimetilamino-2- ( 3-aminopropiloxi)-propano 

se calienta* Después de agregar 30 g de niquel ftaney 

bajo una presión de hidrógeno de 150 atmósferas en un 

autoclave provisto de agitador a 8O-852. Mediante una
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bomba dosificadora se introduce en el autoclave una 

solución acuosa al 30# de formaldehido con una veloci­
dad de 10 g/min., completándose continuamente e l hidró­
geno recibido después de bajar la  presión a 100 atmós­

feras respectivamente. Guando ya no se presente ningu­
na caída de presión más se interrumpe la  alimentación 

de formaldehido. la  cantidad bombeada asciende a unos 

650 g de la  solución al 30#. El contenido del autocla­
ve liberado del catalizador, enfriado, se agita con 

200 g de hidróxido sódico y la  capa orgánica que se 
separa se fracciona en vacío. Se obtienen 610 g de

1 .3-  bis-d ime tilam ino-2- ( 3-d ime tilamino-prop ilo x i)-pro 

paño de punto de ebullición 1232/ l3  mía Hg. El rendimien­
to, referidoal l , 3-bis-(dimetilamino)-2-(cian-etoxi)- 

-propano empleado asciende a un 88# de la  teoría.
Ejemplo 2 -

1 .3- bis-d imetilamino-2 -(2-dietilam ino-etoxi)-propano.

Una mezcla de 184 g (8 átomo-gramo) de 30- 

dio y 2 litro s  de tolueno absoluto se mezcla cuidadosa­

mente con 1285 g (8,8 moles) de 1,3-bis-dimetilamino- 
-2-hidroxi-propano. Cuando la  temperatura ya no suba 

más se calienta hasta hervir hasta que e l sodio se ha­
ya disuelto (duración 4 - 5  horas). A la  solución hir­
viendo del alcoholato se le agrega en el plazo de una 

hora una solución de 1060 g (7,8 moles) de cloruro 

2-dietilamino-etílico en 1,5 litro s  de tolueno y la  

mezcla se calienta durante otras 4 horas a l reflu jo . 

Después de enfriar se aspira del cloruro sódico preci­

pitado y se lava a continuación con tolueno. El f i l ­

trado se destila  a través de una columna de 60 cm. pri-



-20 -

5.

10,

15.

20.

25.

4
meramente a 100 Eorr para re tirar  e l tolueno, después 

en el vacio total de la s bombas de la  trompa de agua.
A 742/l3  íorr se obtiene e l l,3-bis-dimetilamino-2- 
hidroxi-propano sin reaccionar, sigue una pequeña frac­

ción intermedia y después la  fracción principal com­
puesta de l , 3-bis-dimetilamino-2- ( 2-dietilamino-etoxi)- 

propano de punto de ebullición 131-/13 nm Hg. Se ob­

tienen 1585 g, lo que corresponde a un rendimiento del 

83f» de la  teoría.

E.iemolo 3 -
1 ,3-bis-dimetilamino-2-(2-dimetilamino-e toxi)-propaño.

Una mezcla de 200 g (5 moles) de bidróxido 
sódico, 876 g (6 moles) de l , 3-bis-dimetilamino-2-hidro 

xi—propano y 900 cc de tolueno se calienta bajo inter­

conexión de un separador de agua hasta hervir y se ha­

ya separado una capa acuosa de unos 90 cc. la  solución 
del alcoholato sódico formado de 1,3-bis-dimetilamino- 

-2-hidroxi-propano se mezcla a 100- 1052, en e l plazo 

de una hora con una suspensión de 346 g (2,4 moles) 

de hidrocloruro de cloruro 2-dimetilamino-etílico en 

500 cc de tolueno, la  mezcla se calienta a continua­

ción aán durante 3 horas hasta hervir. De la  solución 
separada por filtración  del cloruro sódico precipita­

do se separa por destilación a 100 Torr e l tolueno. 

Fraccionado e l residuo se obtienen 603 g de 1,3-bis- 
dlmetilamino-2-hidroxi-propano del punto de ebullición 

742/l3  mm Hg, unos 4 g de una fracción intermedia y 
335 g de l,3-bis-dimetilamino-2-(2-dimetilamino-etoxi)- 

propano del punto de ebullición 1112/13 na ^6» DI ren­
dimiento asciende a un'64,25® de la  teoría, referido al30
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iiidrooloruro de cloruro 2-dimetilamino-etllico emplea­

do o bien a un 82,5$ de la  teoría, referido a 1,3-bis- 
dimetilamino-2-hidroxi-propano reaccionado.

Ejemplo 4 -

1 .3-b is- d ime t i l  am ino- 2- (2,3- b is-d ime t i l  am ino- pr o p i l  ox i ) - 
propano (y bis-( t 3  l-bis-dimetilamino-iaopropil)-éter)

Una mezcla de 321 g (2,2 moles) de 1,3-bis- 

-dimetilamino-2-hidroxi-propano y 500 cc de tolueno ab­
soluto se mezcla con 48 g (2,1 átomo-gramo) de sodio y 

se calienta hasta hervir hasta que el sodio se haya di­
suelto. Después se agregan en e l plazo de una hora una 

solución de 329 g (2 moles) de l,3-bis-dimetilamino-2- 

-cloro-propano en 400 cc de tolueno y la  mezcla se ca­

lienta durante otras 3 horas hasta hervir. Mediante 

destilación fraccionada de la  solución separada por 
filtración  del cloruro sódico precipitado se obtienen 

423 g de una fracción que hierve a 146-1482/l3  lorr, 
que se compone de un 95$ de l,3-bis-dimetilamino~2- 
-(2,3-bis-dimetilamino-propiloxi)-propano y un 5$ de 

bis-( (?) ^'-bis-dim etilam ino-isopropilj-éter.
Ejemplos 5 - 1 0  -

100 partes en peso de polipropilen-polieti- 
lenóxido-poliéter ramificado de peso molecular 3000 y 

e l índice OH-56 con grupos hidroxilo primario parcial­

mente en la  posición fin al se mezclan bajo la s condi­

ciones de la  espumación mecánica con 34 partes en peso 

de una mezcla de toluilendiisocianato, compuesta de un 

80$ en peso de 2,4- y un 20$ en peso de 2,6-toluilen- 
diisocianato (Ejemplos 5 y 6) o bien con 43 partes en 

peso de una ta l mezcla de toluilendiisocianato (ejem-



píos 7 y 8) o bien con 49 partes en peso de una ta l 

mésela de toluilendiisocianato (ejemplos 9 y 10) a sí 

como con la s  cantidades de agua, estabilizador y ca­
talizador mencionadas en la  tabla 1. lo s materiales 

espumados obtenidos muestran la s  propiedades mecáni­
cas indicadas. Por los tiempos de espumado o bien de 

fraguado, que se aprecian en la  tabla para los mate­

r ia le s  espumados obtenidos, se aprecia e l efecto cata­
lít ic o  superior del catalizador segán la  presente in­

vención.
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Ejemplo 
Agua (g)
Estabilizador de silicona hidrosoluble (g)

Trietilendiamina (g) 
(ch3 ) 2n-ch2-

(ch3 ) 2n-ch2
' CH-O-CHp-CH^-N (CH3 ) 2 (g)

.CH-

OH

H-CHo-CHr,-0-CHn-CHo~N
OH.

OH-

(g)
 ̂ (producto comparativo)

Monofluortriclorometaño (g)
Octoato de estaño (11) (g)
Tiempo de espumado (seg.)
Tiempo de fraguado (seg.)
Indice
Peso específico (kg/m^) DIN 53420 
Resistencia a la  tracción. (kg/em¿ ) DIN 53572 
Dilatación a la  rotura (?) DIN 53572 2
Dureza a l recalcamiento con un 40$ de copres ión,(p/cm‘ ) 
Elasticidad (?)

53577)

Deformación permanente con un 90$ de deformación (?) 
i, n tülH 53572)Dureza a l recalcamiento 25/°

50$
65?°.

Disminución de la  dureza (?) según ensayo +) 
Deformación permanente (?) según ensayo

2,5
1,0

0,12

5 .0
0,08
150

100
33

0 , 8
•¡50

*"!• A

52
3:?7

28
57
57
19

2,5

6

2,3
1 , 0 .

0,1

* )  Pérdida de dureza con un 50$ de compresión después de 250.000 re­
calcamientos de un 50$ a un 90$ de la  altura de la s  muestras con 
una frecuencia de 3 Hz.

5.0 
0,1 
120
10

100
35

1 . 0
160
27
52

2,6
25
51
47
15

2,4
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1 , 0 .

0,1

5.0 
0,1 
120
10

jj 10 0
¡ ! ___'J2

1 . 0
160
27 
52

2,6
25
51
47
15

2,4

7
3,4
1 .0

o ■*

0,14
120
20

100
34

1,1
160
42
53

6,8
34
45
73

4,6

re-

S
3,4
1,0

0,1

0,14
100
20

100
34

1.4 
230
35 
56

4,7
30
38
61
16

4.4

~ t ¿ -

9 | 10
4.0 4,0
1.0 [ 0,7

0,15

0.12

0,12 0,17
80 80
10 20

100 100
29 27

1,1 1,2
2C0 280
35 28
51 50

6,0 5 *°
30 26
41 28
63 45
18 16

6,0 5,4
mi
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. Descrita suficientemente la  naturaleza 

del invento, a sí como la  manera de realizarlo en 
la  práctica, debe hacerse constar que la s  disposi­
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de 

modificaciones de detalle en cuanto no alteren su 
principio fundamental. También se hace constar que j 
gq invento corresponde a una Solicitud de Patenbe |

presentada en Alemania n2 P 19 04.361.3 de 22 de j
octubre de 1.968, acogiéndose, por lo tanto, a los j
beneficios que conceden los Convenios Internaciona j

les en vigor, siendo lo que constituye la  esencia j
del referido invento y por lo que se so lic ita  Pa- j

tente de Invención por 20 añ03 en España, sobre: 
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE POLIUREIANCS ES 

PÜMADOS; caracterizándose por lo siguiente:
19 - procedimiento para la  obtención de 

poliuretanos espumados, caracterizado porque com­

prende hacer reaccionar compuestos con átomos de hi 

drógeno reactivos, con poliisocianatos y, en caso 
dado, ulteriores aditivos, en presencia de compues- j 

tos de fórmula general:
R

R
R

R

CH-O-CIÍ-CH- (CH9) ~N
! t C 11
Rl Rl

R

’R

en la  que n es igual a 0 ó 1 y los sustituyentes R, 
que son iguales o diferentes, significan restos de me-
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t ilo  ó de e tilo , los sustituyentes R̂  significan, al

ser n = 0, átomos de hidrógeno o un átomo de hidróge
R.no y un grupo metilo, etilo  ó 3IT-CH9 , a l ser n = 1
R^

sólamente átomos de hidrógeno, como activadores.

2§.- Procedimiento según la  reivindica­
ción la , caracterizado porque se hacen reaccionar, en 

presencia del citado activador, compuestos con átomos 
de hidrógeno reactivos, poliisocianatos, agentes de 
espumado y/o agua, y en caso dado, ulteriores ad iti­

vos.
3s.- Procedimiento según la  reivindica­

ción 12 , caracterizado porque se hacen reaccionar, en 
presencia del citado activador en cordinación de s ila -  

-aminas, compuestos con átomos de hidrógeno reactivos, 
poliisocianatos, agentes de espumado y/o agua, y en 
caso dado, ulteriores aditivos»

42.-  Procedimiento para la  obtención de 
poliuretanos espumados; ta l y como queda sustancial­

mente descrito en la  presente Memoria.
Esta Memoria consta de veinticinco hojas
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