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 diversos tipos gon utlles en la preparaclon de nunerosos

S8 1mportantes productos comerciales, como revestlmlentos,

que las comp031clones-de isocianato que contienen trimeros
" de di-isocianato de tolileno, Genominado en adelante TDI,

_ . L . _ s
- gon especialmente utiles porque estas composiciones forpan

L ouy inaolubles con meyor estabilidad a la luz. Las couposi-

f > a h
© monomerica g partlr‘ue la cual se prepara el triuero, En

384119-’~@f

AIT CMJJNT“S DB LA INVENCION

Eg saoido que las eomposmclones de isocianato de

elastémeros ¥y espumas de polmurebang. Pambién es gabido

espumas de poliuretano iigidaé yfflexiblesrcon mejores pro=~

piedades fisicas y revestimientos de poliurctano tenaces y

ciones de TDI que contienen alrededor de 5-19 % en peso de
trimero nominal son especialmente 6.tiles° El. término "tri-
mexro nomlnal" se” refiere al porcenbade de trimero medido

por la. oerdlda observada ue Jrupos NCO por 1la composicidn

adelante, nos referiremos al trimero nominal simplemente
como “trimero. | _ |

_ Se conocen mucios procedimientos pafa trimerizar
el TDI. Sin embargo, desgraciadamenie, muchos de los prdée-
dimientos mds efectivos para la produccién'de composiciones
de TDI que contienen alrededor de 5-19 % en peso de trimero
IDI, como 1ds-gue emplean catalizadores de puanidina sustl-
tufda y de isobiguaenida, producen composiciones que contie=
nen matefialesAque dan lugar g una deposicidn de sdlidos
rapide e. indeseable. Por ajemplo, en 1la preparacidn de tri-
mero TDI, tamhién se foruma dfwero IDI y cﬁanﬂo la concentrai
cidn de dfmero en una comﬁosiéién de TDI es demasiado alia,
el dimero precipita rédpidanente de la composicidn 1iguida

de TDI en forma de sélido indessaivle gue debe ser sepyarado
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antes de que la comp631cion de TOI pueda ger utilizade en

O
0.
B~

la manufactura de poliuretanos aceptables.

Por lo tanto, existe la necesided de un procedimiend
t0 rapido y econdmico para reducir la concentracién de wa-
teriales que depositan sélidos indeseables en las composi~
ciones de trimero TDI»que contienen alrededor de 5-19 - de
trimero y pare le nreparacidn de cdmposieiones estebles de
trimero TDI que permanezcan exentas de deposicidn de sdli-
dos durante prolonsados periodos de tiempo.

COMPEIDIO DE LA INVEICION

De acuerdo con esta invencidn, se ha descubisrto
que las composicionés de TDI que contienen alreaedor'de
5-19 % en peso, preferiblemente 10-18 %y, de trimero TDI y
una cantidad de dfmero TDI tal que ‘la relacidn diméro/tri—
mero (deteruinade por un método espectrofotonstrico descri-
to nds adelante) sea  inferior a 0,14 aproximadauente,
presentan mayof estabilidad y resistencia a la deposicidn
de sdlidos. Los intentos para preparar directamente composiL
ciones de trimero TDI conteniendo alrededor de 5-19 % de
trimero, es decir simplesmente bterminando la trimerizacidn
a una Eoncehtradién de tricero comprendida dentro de este
inter#alo,.da lugar a coﬁpOSiciOnes qué coﬁtienen conceﬁtran
ciones indeseablemente altes de wteriales depogitadores de
sélidos,:que solamente pueden ser reducidas calentando due~
rante periodos prolonzados ae-tiemﬁo (vVegs 20-50 horas a
1309¢) . |

' Ahora, de acuerdo con la presente inveneiln, se - rot
porciona un procedimiénto pare la preparacion doruna COE[0-
sic;én de TDI conteniendo alredodox de,5-19 AN Peso do

triwero TDI y con ung mayor egtabilitad, que consiste ens

POOR
QUALITY
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5=19 % en peso..Una composicidn de trimero TDI especialuen-

%@ de 30-1000 aproximadamente y conteniendo alrededor de

trimero diluido,

zconocidas.-Un-método preferido consiste en realizar la tri-

- genacidén de tolilendiamina. Sin embargo, la pregente inven-

" transcurra la trimerizacidn haste que la compouicidn con-

384119
(a) calentar una composicidn de TDI que contenza alredador

de 25-40 % de trimero TDI y uns cantided de dfmero IDI tal

que la relacidén dimero/trimero sea mayor de 0,14 aproximada:
mente & una teaperaturs de unos 1BQ°C como iafnimo, hasta

que 1a relacidn dimero/trimero sem menor de 0,14 aproximsde

mente y (b) diluir la composicidn resultente con composicig
nes Qe TDI-mOnomériéo tales como ei producto crudo de reac-
cidn (ﬁespués de la_separacién del digolvente pero entes

‘de ningin otro tratamiento) de fosgenacién de tolilendiamie

na pare conseguir una concentracién de trimero del orden de

te sstable, que permanece exenta de sélidos sin disolver dus

rante periodos prolongados de;tiempo;.se prepare apregendo

alredeqdr de 2=10 paries de un poliol con un peso equivalen:
3-8 grupos hidroxi por cada 100 partes de composicién de

' DESCRIPCION DNTATIADA DE LA INVEICION

e e e e e e e

Te trimerizacidn se raslize de acuerdo con téenicas

merizacidn en presencia de cetalizadores de guanidina sus-
titufda o de isobiguanide. Desde un punto de visia econémi-
co, me preficre la irimerizacidén de TDI crudo, es decir el

producto crudo de reaccidn (despuds de la separacidn del

disolvente pero antes de ningin otro tratamniento) de la fog

cion es igualpente aplicable a las composiciones de trinero

TDI preperedas a partir'de DI refinadb. Be pormite que

tiene alrededor de 25-40 % en peso de trimero.

. oman
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" (1) Mezelar {ntimamente le muestraj

...5..
384119
En el sentido utilizado aqui, la frase "% en peso

de trimero" (es decir, ntri{mero nominal®) es la diferencia
entre el porcentaje de NCO que contiene el material de par-
tide de TDI monomérico y el porcentaje de NCO en el produc—
to que contiens el trimero en cualquier momento dado, mul-
tiplicado por 4,15 (el factor que relacions la pérdida de
grupos 1CO con la formacidn de trimero;

peso molecular de trimero 22
= 2 = 4,15)0

3 x peso equivalente de NCO 126

¥1 valor asi obtenido corresponde-a la cantidad de
trimero en porcentaje en peso que se formaria si la desape~
ricidén de tres equivalentesrde grupos NCO diera lugar a un
mol de trimero, En realidad, la pdrdaida observads de grupos
NCO da lugar no solavente & la formocidn de trimero TDI sim
ple (conteniendo un-anillo de isocianurato) sino taubién a
la formecidn de cantidades mencres de dfmero TDI y de tri~
meros poliméricos (conteniendo dos o mds anillos de isocia-
nurato), E1l porceniaje de NCO es determinado haciendo reac—
cionar la composicién de TDI con wn excéso de dibutilamina
a 100°C y valorando 1la solucidn resultante con dcido clorhi-
drico. Un procedimiento detallado para la determinacidn del

porcentaje de NCO es el siguianﬁé:

(2) Agregar.una cantidad cuidadpsémente pesada (alreuedor
de 3,0 g) de muestra sobre 50 ml de tolueno seco y agi-
tar hasta la obtencidn de una solucién completa;

(3) Agregar 25,0 wl de dibutilamina 2 Na la solucidn y
agitar:

(4) Calentar 1a solucién a unos 100°C v enrriﬁr o la tempe~

ratura ambientes
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Vde NCO se deflne como.

que se forma alrededor del 25-40 % en peso de trlmero DI,

'trlmerlzaclon puede ser controlado faclluputa meulante la

-6 -

384119

(5) Después de enfriar a la temperatura ambiente, agrogar

250 ml de alcohol.isopropilico a la muestra;
(6) Utilizando un pHmetro equipado con electrodoﬁ de refe-
~ rencia de calomelanos saturado y vidrio, valorar la so=-
lucién con HC1l.1 N hasta un pH de 4,2 a 4,5 7.
(7) Prenafar'un’patrén y.operéf en la forma désorita omi-
tlando la mueatra.

De acuerdo cOn eyte procedimiento, el porcente.je

. ml de,HCl utilizados en
ml de HCL utilizados en

g de muestra

(i '
6 x normalidad de HClx4,202

Se permite qﬁe trenscurra la trimerizacién hasta .

con objeto de consegulr una com9051010n de trimsro I que
es susceptlbla de répida separacidén de los materiales que

depositan sélidose. A unas concentraci&nes de trimero infe~
riorés al 25 %vaproxiﬁadamente,,el proceso ﬁe separacidn de
los matgfiales que depositan sélidos'resulta'impractiéable-
nente lentd ¥y cuando 1la composicién contiens mis del 40 ¢

aproximadamsnte de trlmero, la Vlscosidad de la COMPOSiCIOn

es suflclentemente alta para que la man1pulac1on resulte inl

cdnoda.,

E1 grado hagte. el cual se permite que transcurra 1a

adicidn de dcidos como IiC1l y deido. fosférico o de haluros

de ac1do como fosgeno, cloruro de oen201lo, cloruro de ace-

tilo ¥y cloruro de adipoilo. Generalmente, se termine GfiCﬂa '

mente 18 trimerizacidn unediante la adicidn de alrededor de

medio squivalente de haluro de dcido por equivalente de ca-

R e e
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“indeseables. Por ejemplo, una composicion de TDI preparada

SEP. 1970

telizador o mediante la adicién de alrededor de 1 equivalen:
te de dcido por equi&alente de catalizador.

La composicidn de trfmero TDI conteniendo alrededbrr
de 25~40 % de trimero se calienta a una temperatura de unos
130% como minimo, preferiblemente & unos-130-137°C, La ca-
lefaccidn a 130°C durante un periodo de 2-6 lLoras aproxime~
demente da lugar 8 une composicidn de trimero TDI con con-

centraciones reducldes de materiales que,depositan'sélidos

-~ por métodos convencionales y-conteniendo 25-40 % de trimero)

normaiﬁente contiene una cantidad del dimsro TDI indeseable
tal que la relacién dimero/trimero es alredador de 0,4~0,5;
despues de tratamientb térmico esta relacién se reduce & me
nog de 0,14 aproximasdauente.

Ia relacién de dimero/trimero para wna composicion

dada’ de trimero TDI es determinada por métodos espectrofoto:

métricos y es definida como la absorbancis midxima de la copn

&

posicidn a 5,6 micras aproximadecente dividida por au absor
bancia mdxima a 5,8 micras éproximadamente. El pico de ab-
sorbancia en infrarrojo a 5,6 micras aéroximﬁdamente és ca~-
raoteriético del dimero TDI y el bico a 5,8 micras aproxi-~
madamente es caracteristico del trimero. Un procedimiento
detallado para determinar la relacidén dfmero/trimero de
acuerdo con ld definicidn anterior es el siguiente:
(1) Pesar 0,50 g de muestra en un vial ae muaotras y agre;
éar 745 g de cloroformo grado reacvivo.
(2) Sacudir el vial de muestras durante algunos segundos.
(3) Utilizar células espectrofotonetricas emprrcjadas de

0,2 mm, agregar las nuestrns & una celula y colocar la
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" (6) Medir la absorbancia del pico de,dimepo 8 5,6 nicras

dlluye con TDI monomérico pare. produ01r eomp091c¢ones de

-trlme:o TDI y preferiblenente de 10 a 18»p.> Preferiblemen—

‘eédlula en ol haz de un espectrofotdémetro infrarrojo de -

doble haz, Agregar cloroformo a la célula de referen—

cie e.inserfarla en.el haz de referencia del espectrofo:

tometro, -
(4) Colocar 1a gbsorbancia a 0,00 y 5, 50 nicras.

(5) Explorar desde 5,50 & 6,2 micras.

aproximadamente desde absorbancis cero hasta la punta
del_pico..
(7) Mbdir lae absorbancia del pico de trimero a 5,8 micras
aprokimadamente desde absorbancia cero hasta la punta
'_del pioo.

(8) Calcular la relacidn dlmoro/trlmero d1v1d1endo la absor

bancia a 5,6 micras (etapa 6) por la absorbancia a 5,8 |

"micres (etapa 7)

Ia compo icidn de trimero tratada térmicamente se

IDI con mayores estabilidad y re31stencla e la deposieidn

de solldos, que contienen alrededor de 5-19 3 en peso de.

te, la etapa de dilucidn se realiza despuds de que la com-
posicidn de -trimero TDI he sido enfriada a ‘menos de unos
100°C," E1 diluyente mondmero TDI puede ser azregado & la
couposicidn de trimero‘mieniras diche composicidn de trime-
ro se encuentra todavia a teuperaturag superiores 8 unos
100°Ghsi la dilucidn se realize simultdneamente con un ré-
pido,enfriamiénto._De preferencia, el enfriamiento a tem-
peraturas inferiores a unos 100°C ge realiza dewiro de unas
4 horas, En cualquier caso, las composiciones de tiisero

TDI, antes o después. de la dilueién, no deben ser expues—

© The e covemtien e .

v
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384119

tas a temperaturaé del orden de 80~-120°C aproximadamente
durante periodos supermores a unas 12 horas. Ia exp051clon
de las composiclones de trlmero a estas elevadas teumperatu=
rag durante periodos prolongados de tiempo es 1a causa de
gue se formen de nuevo materiales que depositaﬁ gélidos
indeseables,

Una composicidn de TDI especialmente estable, con-
teniendo trimero TDI que permanece exento de. deposicidn de
gélidos durante periodos prolongados de tieupo, se prepara
agregando alrededor de 2-10 partes de un poliol con un peso
equivalente &e 30~1000 aproximadaﬁénte y conteniondo alre—
dedor de 3-8 grupos hidroxi por 100 partes de composicidn
de trimero diluido. Preferibleﬁente, se sgregan alrededor
de 4~7 partes de un pbliol con un peso equivalente de 100-
200 aproximadamenfe & una composicién de TDI que contiene
alrededor de 10—18’%V&e srifmero TDI y con una relaoién_dime-

rq/trimero inferior a 0,14 aproximadamente. Los polioles

‘sdecuados son, por ejeamplo, glicerol, trimetanolpropano,

1,2,6-hexanotriol, pentasritritol, sorbitol, sacarosa,
hexol y derivados oxipropilados de los compuestos anterio=-
res.

Los siguientes ejemplos ilustran la invencidn. To-
das las partes, porcentajes y proporciones se dan en peso
salvo indicacidn en contrario. '

EJEIPLO 1

Se disuelve toluendianine (alrededor de 80 ¢% de iad
mero 2,4 y 20 % de isduero 2,6) en o~diclorobenceno y se
fbsgené sustancialmente por el procedimiento descrito en 1o

patente estadounidense n? 2.822.373. Después de la iosgena~
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44 % en peso, déterﬁinado por el procedimiento.anjes'des-

orito.
tes de tetrametiiguanidina. El contenido inicial en grupos
NGO del di=-isocianato crudo es 42,8‘%. A 1o largo de un pe=

Vhasta'70°0 como resultédo de la polimerizacidn del di-iso-

zacidn, Ia reduccidn en el contenido .de NCO del 7,8 % com

cidn, ée separe el o—diclorobénceno ﬁor destilacidén fraccig)
nade a presidn reducida, 2 una temperatura de las colas de |
160-~170°C, El di-isocianato de'tolueho resultante mo desti=

lado contiene alrededor dsl 90 % de di-isocianato de tolue-
no jolétil, siendo el resto subproductos de qugenﬁqién. El

material tiene un contenido en,HCO.queroscila,entre 42y

A 100 partes de di-isocianato de tolueno no desti-

lado, g '35=40%C en una vasija apitada, se agregen 0;1 paYr-

riodo de 5 horas aproxinadamente, la teuperatura asgsciende

cianato y se ap}iqg refriééracién §ara mantener ia-tempéra-
tura por ‘debajo de 80°C. Después de un total.de 14 horas,
el contenido en HCO descisnde & 34,9 % vy se agregan 0,06

partes de cloruro de benzoilo pars interrumpir la polimeri-

rresponde & un contehido en trimero nominal del 32,4 %.

Ta felgcién di{mero/trimero (determinnde en la forma antes
desorita)tesv0,42. Laftemperatura de la carga se aﬁmenta
hasta'BOQC»& se mantiene a 130-132°C durante 4 hores, des-
puéS'ae lo cual la relacidn dimero/trizero as 0,11 y ol
contenido NCO esv35,2 %, correspondiente é un contenido en
trimero rominal del 31,5 b Ia carga se enirfa a 60°C a lo
largo de un2s 15 horas. Se agregan alrededor de 75 partes
del dim~isocianato de tolueno no destilado (contenido en

NCO, 42,3 %) al material enfriado pare dar un producto con

e esan absrbme s 4
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un contenido en NCO del 33,3 % que corresponde & un conteni+

do en trimero del 17,9 %. EL producto di;u{do presents una
relacidn dimero/trimero de 0,10,

A 100 partes del producto dilufdo se agrégan:5,5‘
partes de un hexol con un peso equivaiente dé 125 aproxima-
damente (obtenido por condensacién de éxido de 1,2~propi-

leno con sorbitol) y la mezcla se calienta a 80°C durante

-2 horas para asegurar la reaccidén del hexol con di~isociana-

to. Ia adicicn del hexol reduce el contenido en trimero no-

minalia 17,0 %_(calculadb a partir del contenido en’trimerp
nominal el finel del periodo de calefaccidn, es decir
17,9 x 100/165,5). El producto modificado con hexol se‘al-
macena en contenedores secos 3‘2506.‘Después de tres meses
de almacenamiehto, no se encuentran sélidos presentes en
el prdducto. ’
EJEMPLO 2
EL sigﬁiente ejemplo se incluye con fines compara~

tivos ¥y no se encuentra dentro de los limites de la presen~

te invenecidn. .

Un di-isocianato de tolueno no destilado se polime~—
fiza sustancialmente por el procedimiento del Ejemplo 1 hass

ta que la reduccidn en el contenido de NCO corresponde a un

contenido en trimero nominal del 22,0 %, La polimerizacion

se detiene mediante la adicion de cloruro de benzoilo. Ie

‘relacién diuero/trimero en este momento es 0,39. Bl wnte-

rial se calienta a 130°C y debe ger mantenido a eztn lei
peratura durante 53 horas con objnto de reuucir la relecidn
d{uwero/trimero hasta 0,12. Después ds calentar, el material

se enfrim a 60°C. Pressuta un contenido en NCO del 39,0 ¢
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-cada hora ¥- se-deternina.su relacidn dimero/trimero. Des~

fangosa de sdélidos en el fondo de sus contenedores. las

© 0,15 no depositan ninguna capa de sélidos incluso después

de un almecensmiento de dos meses,:

AL cabo de unes. 20 horasg, el contenido en HCO desciende hqg

ta el 41, 8 % aproxlmadamente ¥y se agregm alrededor de O 4

6 horas, el contenldo en HCO es del 38, 6 % y se afiaden

A_B% horas aproximadamnente Gespuds de la segunda adicidn de
,,tetrametilguanidina; antes de agreger el cloruro de ben—

“ zmoilo. Después de permarccer en reposo durante la noche,

’ rréspondiente al 26,5 # de triuero. La Muestra 3A se diluye

correspondiente & un contenido en trimero nominel dvr 18,1%

Durante la etapa de calefacciln, se toman muestras

puss las muestras se mantienen en contenedores secos a 25°C
AL cabo de ung semara ° menos, las muestras con unas rela= |

ciones dimaro/trimero de 0,18 o mayores eontlenen una capa'

muestras con relaciones di{mero/trimero del orden de 0,12 2

| EJEMPLO
A 600 partes de di-isocienato de tolueno no desbi~
ledo, & la temperatura ambiente, en una vasije agitada, se

agregen alrededor de 0,4 partes de tetrametilguanidina. El

o

contenido«inicial.en HCO del di;isocianato e del 43,135

partes de- %etrametilguanldlna adlclonal. Al cabo de umas

0,86 partes de cloruro de ben201lo. Se realiza una segunda
trimerizacidn por el mismo procedimiento, & excepcidn de

que se permite que la polimerizacién transcurre durante

el contenido en NCO de la primera serie (iuestra 34) es
37424 %'éorrespondiente al 24,3 % de trimero y el conteni-

40 en HCO de la sezunda serie (Huestre 3B) es 36,72 5 com

con 210 partes del di-isocianato crudo inicial para reducir
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el contenido en trimero calculado a1420,% (Iuestra 3A').
Ies Huestras 3A' y 3B se calientan embas a 130°C y se man—
tienen a esa temperatura. Periddicamente se toman porcio-
nes de las muestras y se anmlizan para determinar el con-
tenido en NCO y la relacién dimero/trimero. Los resultados

se encuentren tabulados a continuecidn.

5 de NCO _ " Relacidn dimero/trimero
Tiempo, horas 3A! 3B __3A! 3B
% 39,51 37,18 . 0,27 0,26
1,5 139,87 37,88 0,215 0,192
2.5 40,01 . 37,98 © 0,190 0,140
445 40,07 38,17 - 0,145 0,107

£ Tiempo el cual le temperaturs alcanze por primera vez

los 130°C,

Incluso aunque ls direrencis en el contenido en trid
mero nominal entre 1la lluestra 3B (26,5 % de trimero) y la
Muestﬁa 34 (20,0 % de trinero) es relativamente pequefia,
se produce un sigaificativo sumento en la velocidad a la
cual disminuye la relacién dimerq/triéeroben le Huestra 3B.
Ta Muestra 3A' estd fuerg:dé los 1imites de la nresente in-
vencidn y se incluyé con fines comparativos.

' EJEMPLO 4

Se polimerizan dos. muestras de di~isocianato de to-
lueno no Gestilado y se tratan térmicaumente para dar pro-
ductos con uhoa contenidos en trimero nominal del 15,7 ¢
y 18 % en peso, sustancialucnte de acuerdo con el procedi-
mienfo'descrito en el BEjenplo 2. Ia relacidén dimero/trimerd
de cada una de las muestras es umenor de 0,14. A 100 partes

de cada una de las muestras se miaden 8,7 y 6,3 partes,
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de 1 s2=propileno con sorb"tol) Despugs de la achlon del

hexol, las mnestras'se calientan a 80°G'durante 2 horas pa-

384110

respectivamente, de un hexol con un peso eQuivalente de

125 aproximadamente. (outenldo por condenaaclon de 6xido

ra asegurar ‘18 reacclon del nexol con el dl—lsoclanato Yy
despues se enfrlan 8 25°C. La adlclon del hexol reduce los
conten;dqs en trlmero nominal y de las muestras a 14,5 ¥
17 % en pesé;.respeotivamenté; Ias nuestras se mantienen a
25°c durante 4 meses y_permanecen exentas de sélidos.

Los ejemplos énteriores demuestran claranente qﬁe
mediants el procedimientp de esta invencion, punden prepa-
rarse répida'y con&enienﬁemeute composicionss de IDI con-
teniendo plrededor del 5-19 % en peso de trimero TDI con
un contenldo_reducido en dimero y presentando mayores esta-
bilidad y resistencia a la deposicidn de sélidos. El Ejem-
plo 2 demuestra claramente que en la preparacién de ostas
composiq;onés por lOS'pfocedimientos'de la iécnicé ante=
;ior es’necesarichaiéntar durante periodos de tiempo exce=
sivamente largos. |

En reéﬁmen,,la Patente de_Invenpién que ée_solici—

ta deberd recaer sobre las siguientes:
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- RETVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacién,de compo—
siciones de di-isocianato de tolileno conteniendo alreue-
dor de 5-19 % en peso de trimero nominal de di~-isocianato
de tolilenc, cuyo procedimiento consiste esencialmente en
(a) calentar una composicidn de di-isocianato de tolileno
conteniendo alrededor de 25-40 % de trimero nominsl y une
cantided de dimero de di~isocianato de tolileno tal que la
relacién dimero/trimero sea mayor de 0,14 aproximadamente
e una temperatura de unos 13000 como minimo, heste que la
relacidén de dfmero de di—isocianato de tolileno & trimero
de di~isocianato de tolileno presente en le composicidn
gsea inferior a-O,i4 aproximadenente y (b) diluir la compo-
sicidn resultante cbn di-isocianato de tolileno monomérico
para alecanzar ung concentracién de trimero nominael de 5-
19 % aproximadamente.

2., Un procedimiento segin la Reivindicacién 1, en
el que la composicién de trimero es diluida con di-isocia-
nato monomérico para alcanzar une concentracidn de triiero
nominal de 10-18 % aproximadamente. '

" 3. Un procedimiento segin la ReiVihdicacién 1, en
el gue la temperaturs es de 130-137°C aprdximadamentc.

.4, Un procédimientbfsegdn la Reivindicacidn 1, en
el que el di-isocianato de tolilénO'monomérico es el pro-
ducto de reaccidn gin refinér, précticémente exento de di=
solvente, de la fosgenacidn de tolilendiamina.

. 5. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, eun

el que la dilucidbn se rcaliza a une feuperatura inferior
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1 ' 6. Un proc'edimiento ‘seégin la Reivindicacidén 1, en

ol querlé'dilucién'se reelize simulténeamente con une ré-
pida_operacién de refrigeraoién,ta; Que'la temperatura de
1e composicién de trimero se lleva & un vaior inferior a
Bi- 100% dentro ‘de unms 4 horas aproximadamente. |
' _7 - Un procedlmlento segin la Relvlndlcaclon 1,

e el que se incorporan 2 cada 100 partes de la couposi=-
‘clon_resultante glrededor de 2-10 partes de un poliol con
un peso eguivalente de 30-1000 aproximadamente y contenient
1w | do dlrededor'de 3-8 grupos hidroxi. '
| 8. Un procedimlento segin la ﬁe1v1ndlcaclon.7,
en sl que se emplean de 4 a T partes de poliol por 100
partes déhcomposicién de trimero y en el que el poliol
tiene un peso equivalente de 100—200 apro:izadanenies
18 o 9, Un procedlmlento segzin la Reivindicacidn 7, en

el que el pollol eg un hexol con un peso equivalente de

125 aproxlmadamente.

10. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el

_ Que Ea de recaer la patenre de invencidén que se sollcita
20 | "UN: PROGEDIMIENTO PARA TA PREPARACION DE COMPOSICIONES DE
DI—ISOCIANATO DE TOIIIENO"

Todo conforme queda desorlto Yy reiv1nd1cado en la

!

‘ presente memoria descriptiva que conata de.dleclsels pdSl

fecanografiadas. ,
o Madrid, 30 setiembre 1,970

BERNVARDO UNGRIA
PeDo

- oo
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