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SOLICITANTE; . E.I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY

RESIDENCIA; . WILMINGTON, Delaware, USA.

eNuNCiADO: UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION

DE _UN ELASTOMERQ DE POLIURETANO/PO-~

LIUREA, oo s e e o
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ANTECEDENTES DE T4 INVENCION

Ios poliuretenos obtenidos par vulcanizado de prepdli
meros terminados en isoclanato con diaminas estdn encontray
do creciente uso en diversas aplicaciones que requieren eig
témeros colables. Estos poliuretanos estén basados habitual
mente en poli-isoclanatos aromdticos como tolilen-di-igocig
natos o 4,4'=metilen~-bis(fenilisocianato). Sin embargo, re-
clentemente 1los poli-isocianatos alifdticos han adquirido
més importencia en la industria de los poliuretanos debido
al mejor color y mayor estabilidad hidrolitica de los poli-
uretanos formados a pertir de los mismos; véase, por ejem-
plo, la patente estadounidense n? 3.456.037 de Hoeschele.

De los poli~isocianetos alifdticos, el 4,4'-meti-
len-bis(lsocisnato de ciclohexilo) (PICHM), el di~isocianato de
égter metilico de lisina, el di-isocimnato de isoforona y
el di~isocianato de 2,2,4~trimetilhexametilenoc estdn lle-
mendo cada vez mds la atencidn debifo en gren parte a su ba
ja volatilidad y a su disponibilidad. Zos elastémeros prepg
rados & partir de estos isocianatos, gin embargo, en genew
ral no poseen propledades fisicas satisfactorias, especial-
mente compresién permanente y resistencia a la abrasién.
Ademds, los intentos para mejorar la compresicn permenente
de estos elastémeros por mediecs convencionales, tales como
curado con un agente vulcanizante de funcionalidad superior
v.g. una triamine, no han tenido éxito. A proporciones baja
de trismina, le compresidén permanente no mejora mientras quI
& proporciones slias de triamina son afectadas_adversamenﬁe
otres propiedades.

- COMPENDIO DE TA INVENCIQN

Esta invencién proporciona un elastémero de poli-
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uretano/poliurea preparado por un procedimiento que consis-

;‘_ .\-r-“"»:“ “':

te en hacer reaccionar un 444'~metilen-big(isocianato de
ciclohexilo) que contiene por lo menos alrededor del 60 %
de isémero trans-trans de 4,4'—metilenvbis(isoeianato de
ciclohexilo) con un poliol, une poliamina aromdtica y agua,
piendo utilizados diches di~imocianato, poliol y poliamine
en proporciones tales que: (a) hay alrededor de 1,4 a 4,0
equivelentes de di-isocianato por equivalente de poliol,
(v) la poliemina se utiliza en una cantidad de alrededor dﬂh
65-98 9% de los grupos isocianato en exceso sobre los grupos

hidroxi y (e) sé utiliza ague suficiente para reaccionar

equivalentes de grupos hidroxilo més amino.

DESCRIPCION DTETALIADA

Bl di-~isocianato utilizado en la preparacién de
los poliuretanos/poliureas de esta invencidén es el 4,4'-me~
tilen~bis(isocianato de ciclohexilo) (PICH). Normalmente,
las composiciones de PICM contienen tres esgtereoislmeros,
el trans-trens, el cis-cis y el cis-trans y el PICM utili-
zado en esta invencidén debe cohtener'por lo menos alrededor
de 60 % del isémero trans-transe. Los PICHM que contienen al-

rededor de 70-85 % de isdémero trans-trens son especialmente

cas especialmente buenas y pueden ser preparados cémodemen=—
te & partir de materias fécilmente asequibles.

El PICM utilizado en esta invencién se prepers por
fosgenacidén de la correspondiente 4,4'-metilen-bis(ciclohe~
xilamina) (PACH) por procedimientos conocidos en la técnicaf
véanse, por ejemplo, las patentes estadounidenses nimeros

2.644,007, 2.680.127 y 2.908,703, Ias mezclas de isbmeros
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de PACK que por fosgenacién forman el PICM dtil en esta in-

vencién son también conocidas en la técnica y pueden ser
obtenidas por hidrogenacifn de metilendianilina en condicig
nes suaves y/o por cristalizacién fraccionada de las mez-

clas de isémeros de PACH en presencia de agua y alcoholes;
véase, por ejemplo, la patente estadounidense n? 3.154.088
de Arthur.

Ios poliéter-poliocles y polidster-polioles normal-
mente utilizados en la preparacién de los elagtémeros de
poliuretano pueden ser empleados en la preparacién de las
composiciones de esta invencién. Estos polioles son prefe-
riblemente dioles pero pueden utilizarse en mezcla con los
dioles pequeiias cantidades de polioles de funcionalidad su-
perior. Son ﬁolioles representativos los polialquilen—-éter—
glicoles como polietilen-éter-glicol, polipropilen-éter-gli
col y politetrametilen-éter-glicol y los polidteres preparat
dos por copolimerizacidén de éteres ciclicos como bxido de |
etileno, 6xido de propileno, éxido de trimetileno y tetra-
hidrofurano, con polioles aliféticos como etilenglicol, 1,3t
butanodiol, dietilenglicol, dipropilenglicol, 1,2-propilen-
glicol y 1,3-propilenglicol; poliéster-glicoles preparados
por polimerizacién de lactonas ciclicas como €=~caprolaocto-
na o por polimerizacién por condensacién de un dcido dicar—
boxilico o de su equivalente de condensacién y un exceso
molar de un ﬁoliol orgdnico, siendo didcidos representativos
los dcidos suceinico, glutdrico y adipico y siendo polioles
orgénicos representativos el etilenglicol, propilenglicol,
1,3-butanodiol, 1,4=-butanodlol, 1,6~hexanodlol, neopentllgl]
col y mezclag de estos. los poliuretanos a base de polidated

res presentan mayor resistencia al desgerro pero menor este-
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bilidad hidrolitica debido & la tendencia de los polidste-

res a hidrolizarse en presencia de agua. Los polioles pre-

feridos tienen unos pesos moleculares de 600~2000 aproxima~|

]

demente; son especizlmente preferidos los polialguilen-éter
polloles en este intervalo de pesos moleculares. Un poliol
especialmente eficaz es el politetrametilen-éter-glicol con
un peso-molecular de alrecdedor de 1000.

También es posible emplear como perte del componen|

te polidlico un polidl alifdtico con un peso molecular bejo

:

(inferior a 350 aproximadamente) tel como etilenglicol, 1,3
butanodiol, 1,4—butanodibl y dietilenglicol. Egtos glicoles
de bajo peso molecular son normalmente utilizados en canti~
dades de haste alrededor del 50 % del peso del poliol total
empleado. También pueden utilizarse.aproximadamente en las
mismas proporcibnes pequefias cantidades de polioles polifun
cionales como trimetilolpropano y glicerol.

El componente polidélico se utiliza en una propor-

cién tal que haya alrededor de 1,4~4,0 equivalentes de di-

Ios agentes vuloanizantes aminicos utilizados en

esta invencién son poliaminas aromdticas. Se prefieren las

de polieminas de funcionalidad superior. Ie porcién aromdti
ca de las aminaé puede ser un sistema de un solo anilio comd
en ei’benceno 0 un sistema de ahillds‘condensados como en el
nafteleno y en el fenantreno. Se pfefieran las diaminas aro-
wdticas exentas de sustituyentes negetivos como cloro, brow
mo, nitro, carbometoxi y trilluormetilo; son ojemplos reprow
sentativos la 4,4'—m@tilendiaﬁilina, las fenilendlaminas,

las tolilendiaminas, cumendiaminas, naftalendieminas, bencl~
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dina, 3,3'-dimetilbencidina, 4,4'-metilen-big(2-metilani-
lina) y 4,4'-metilen~bis(2-metoxianilina). Tembién pueden
utilizarse poliaminas con sustituyentes negativos éunque
reaccionan mds lentamente con los prepolimeros de PICM y
no den resultados tan buenos como las aminas preferides.
Son representativas de las poliaminas aromdtlcas negativa~

mente sustitufdas le 4,4'-metilen-bis(2-cloroanilina), 4,4'.

metilen-bis(2=trifluormetilanilina), 3,3'-diclorobencidina,
4,4!~metilen~bis(2~carbometoxianiline) o la composicibn pow
liaminica cruda preparada por condensacién de alrededor de
143~2,0 moles de una mezcla de anilina y 2-clorocanilina con
formaldehido, en presencia de un dcido mineral, como se desd
aribe en la patente estadounidense n? 3.567.906 de Hoeschew
le. Ies poliaminas se emplean en cantidad suficiente para
reaccionar con alrededor del 65-98 % y preferiblemente con
alrededor del 80-95 % de los grupos isocianato proporciona~
dos por el PICM en exceso sobres los grupos hidroxilo propor-
cionados por el poliol.
Los poliuretanos/poliureas de esta invencién se pt%
paren hebitualmente mezclando el PICi, el poliol y la polia-
mina y poniendo en contacto el producto resultente con agua
suficiente para reaccionar con el exceso de grupos isociéna~
to presentes. Aunque el PICH, el poliol y la poliamine, e
cluso el agua, pueden ser mezcladqs simultédneamente en un
proceso en una sola etapa, el método preferido con mucho con
giste en preparar un prepolimero terminado en imocianato he~
clendo reaccionar primeroc el PICK y el poliol, seguido de la
reaccién (vulcanizacién o extensién de cadena) del prepoli-

mero resultente con la poliamina. Ia vulcanizecidén con amina
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una hora e 2 dias aproximadsmente. ILos elastdémeros prepara-

dos por el procedimiento que utiliza prepolimero presentan
unas propiedades considerablemente superiores a las de los
elagtdmeros "de una sola etapa". la mezcla efectiva de los
componentes puede realizarse continuamente o discontinuamen
te. Los objetos colados se fabrican vertiendo en un molde
los ingredientes formadores del elastémero (hebitualmente
una mezcla del prepolimero y la poliamina) y calentando pa-
ra efectuar la vulcanizacién con smina.

A no ser que todos los ingredientes se mezclen
prdcticamente de forma simultdnee como en el proceso "en
une etapa", la etapa final en la preparacién de los elasté-
meros de este invencidén consiste em poner en oonfacto la
formulacién de PICM~poliol-amina con agua suficiente para
completar el producto vulcanizado. En los procesos que uti~
lizan el prepolfmero, el agua puede ser agregada al prepoli
mero con la emina o puede ser afiadida después de que la ami
na he reaccionado con el prepolimero. ElL método preferido
de vulcanizacibn con agua es post-vulcanizar un producto de
reaccién moldeado.de PICH-poliol-amina en una atmésfera que
contiene vapor de agua. El tiempo requerido para post-vulecad
nizar es funcién de la proporcién de agua del ambiente y/o
de le temperatura. El tiempo_requerido para la post—vulcaq§+
zacidén tawmbién puede ser variado empleando catalizadores queé
promueven la reaccién entre el agua y el isqcianato. A ung
bhumedad relative del 100 % y & la temperatura ambiente, la
post~vulcanizacién se realiza en unos 4-5 dias, sin utilizax
ningln catelizador. A 50°C y 100 % de hﬁmedad relativa, la

post~vulcanizacidn dura alrededor de wun dfa. 1a powb-vulcan-
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nizecién con vapor de agua dura alredsdor de una hora. Sl
se desea, las vulcanizaciones con amina y agua pueden efeo-
tuarse simultdneamente en una estufa de vapor de agua a
unos 100-150°C,

Cuando se emplean catelizadores, los periodos oi-
tados necesarios para la post-vulcanizacidn se reducen con-
giderablemente. El método preferido de post~vulcanizacidn
del elastémero moldsado vulcanizado con amina en presencis
de un catalizador consiste en mantener el elastémero a la
temperatura ambiente en una atmésfera con una humedad rela-
tiva de slrededor del 30 % como minimo, durante una semana
aproximadamente. Los catalizadores representativos para la
reaccidn entre el agua y el isocianato son los compuestos
de organoestafio como ailaurato de dibutilestatio; las sales
de estafio como octoato estannoso y cloruro estdnnico; las
sales de plomo como naftenato de plomo; las aminas tercia-
rias como trietilendiamina y N,N,N',N'-=tetrametilbutanodie—
mina; guanidinas como tetrametilguanidina, 2-decil-tetrame-
tilguanidina o 2-dodecil-tetrametilguanidine; y amidinas cot
mo 1,5~diszebiciclo[4.3.0]noneno~5 y N' ~n-decil-N,N-dime-
tilformamidina. Se prefieren los compuestos de organocesta-
fio y las aminas terciarias. Estos catalizadores, que se uti
lizan en proporciones de alrededor de 0,001-0,5 % en peeo,
calculado sobre los pesos combinados de PICM, poliol y ami-
ne, pueden ser mezclados en cualquler momento antes ds la
gelificacién con loz ingwediontes formadores del elastdmoro.
Ejercen poco o ninzin efacto sobre la velocidad de la reace
elbdn isncianato/amina. Los catélizadores Le ikulon preferi-
blemente nl siaztema en mezcln oon ol componsente amfnico.

Paodo oneonbearse mAs Lutormacldn relntiva a las

e
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téenicas de mezclado, colada y vuloanizacién de los ingre-
dientes formadores de elastémeros de esta invencidén en las
columnas 7 y 8 de la patenfe ggtadounidense n? 3.456.037
de Hoeschele. ’

En cuélquier momento durante la preparaocién de los
elagtémeros de esta invencién, pueden incorporarse por pro~|
cedimientos conocidos en la tdcnica diversos aditivos nece-
sarios para comunicar propiedades especificas, v.g. cargas,
egtabilizantes, plastificantes, pigmentos, etc.

Los polinretanos/ureas de esta invencién son espe-
cialmente dtiles como elastémeros colables para diversas
aplicaciones. Debido a su estebilidad hidroliticm, son espe
cialmente utiles en las aplicaclones en las que el elastdéue
ro es expuesto a la humedad e témperaturas elevadas. Los
elastomeros de esta invencién también poseen excelente re-
gistencia a la abrasibn, a la fluencia y a la compresidn
permanente. Por lo tanto, son muy adecuados para uso como
juntas, revestimientos para transportadores neumditicos y
vertederos, cintas transportadoras y en aplicacionas de ro-
llenado y encapsulacidn.

Ia invencién es ilustrada ademds mediante los si-~
guientes ejemﬁlbs en las que todas las partes, proporciones
y porcentajes se dan'en peso salvo indicacidn en contrario.

Para determiner las propiedades de los elagtémeros
preparados en ios ejemplos se emplean los siguientes méto-

dos ASTM:

Ragiatencin a 12 traccién : D 412
Alargamiento a la ruptura D 412
l4bédulo al 100 % : D412

liddulo el 300 % - : D412




10

18

20

25

30

"do ASTM D 1638.

. 90°C y contenidas en une vasijas provista de un agitador a

~10 .

403331

Reaiétenoia el desgarro D 470
Desgarro Trouser D 4&0“
Compresién permenente : D 395
Resiliencia Baghore . D 1054
Dureza, Durdimetro A D 675
Dureza, Durdmetro D D 1484

lodificado mediante el wso de una muestra de 3,8 x %,6 oy
om wm corte de 3,8 am sobre el eje mayor de la muestra. Eg
ta configuracidén evita la formacidn de "cuello" en el pun
to de desgerro.

EJEIPLO 1(a)

Se prepara un prepolimero calentando una mezcla
de 980 partes de politetrametilen~éter-glicol (peso molecu—
lar medio numeral, alrededor de 980) y 524 partes de 4,4'-
metilen-bis(isocianato de ciclohexilo) (PICM) conteniendo
70 % de isémero trans-trans, durante 2 horas a2 120°C. Des-
pués el prepolimerc se enfrias a la temperatura embiente y
se mantiene en envases secos hasta que es necesario. El pre

polimero tiene una proporcidn deVNCO de 5,39 % por el méto-
A 70 partes del prepolimero anterior calentadas.a

gren velocidad se afiaden 8,46 partes de metilendianilina Ffux
dida y 0,07 partes de dileurato de dibutilestafio. Ia mezeln
se agite durante unos 45 segundos y se vierte en moldeg pa~
ra preparer planchas para los ensayos fisicos. la cantidad'
de metilendianilina utilizada es equivaelente al 95 % de los
grupos isocianato contenidos en el prepolimeroc. El slagtd-

mero moldeado és vulcanizado durante & horas a 100°C y ensa-
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yado despuds de 7 dfas a 259C y 50 % de humedad relativa.

Con fines comparatives se prepara un elastdémero de
control prédcticamente por el mismo procedimiento, a exocep-
cién de que se ubiliza PICH conteniendo alrededor de 50 5
de igémero trans-trans en lugar del PICH al 70 % de trans-
trans. Las propiedades fisices de ambos elastémeros estén

tabuladas a continuacidn:

Elgstémero & ~  Control a par-
partir de T0.% tir de 50 % de
de trans-trans trans-transg

Re traccibn (kg/en?) 478 422
Alargeniento a la ruptura, % 440 320
M&dulo al 100 % (kg/cm?) 118 117
Médulo a 300 % (kg/an®) 253 322
Desgarro, D ¢%0-(kg/cm) 21 13
Desgarro Trouser [kg/cn (127 cm/

winuto) 5 28
R L
Resiliencia Bashore, % 50 51
Dureza, Durémetro D . 52 50

El elastémero de egta invencidén presenta mejoras

sustanciales en la compresidén permanente y en la resistencig

Se obtienen resultados précticamente idénticos cugﬁ
do las 0,07 partes de catalizador dilaurato de dibufilrestan
fio se sustituyen por 0,018 partes de H,N,N',N'-tetrametil-
1y3=butanodiamina o de trietilendiemina.

Si el elastbémero preparado a partir del PICM al
‘70 % de trans-trans se mantiene durante 7 dfas a 25°C en
augencin de vapor de agun on lugar e haoerlo a una humcdad

relativa del 50 %, la cowpreasidn pervanonty aunenta desds
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el 36 al 51 %, ilustrando la importancia de la etfapa de

90

vulcanizacién con aguie.

(o) Se preparan dos muestras de elastémero por el
procedimiento de este ejemplo, a excepcién de que se utili-
zg una cantidad equimolecular de di-isocianato de éstef ne-
t{lico de lisina en lugar de PICH conteniendo 70 % de isd-
mero trens-trans en una de las muestras y une cantidad equi
molecular de di-isocianato de isoforone en luger de PICM en
la otrae. Estos dos elastémeros tlenen compresiones permanen
tes del 58 % aproximapdamente.

EJENPLO 2

Se prepara un prepolimero haclendo reaccionar 980
partes de politetrametilen-éter-glicol (peso molecular me-
dio numeral, alrededor de 980) con 524 partes de PICM con- -
téniendo 60 % de isémero trans-trans, durante 2 horas &
1209C, Se prepara un elasitémero & partir de 100 partes del
prefolimsro, 7,7 partes de 2,4-tolilendiamina fundida y
0,01 partes de dilaurato de dibutilestafio, por el procedi-
miento del Ejemplo 1. La cantidad de diemina es equivalente
al 95 % de los grupos isocianato en el prepolimero. El elas-
témero moldeado es vulcanizado durante 6 horas & 100°C y en-
seyado después de 7 dfas a 25°C y 50 % de humedad relativa.

Con fines comparativos, se prepara un elagtémero

a excepcldn de gue se utiliza PICH conteniendo 20 % de isé~
mero trans-trans en lugar de PICH al 60 % de trens~trans,
Ias propledades de ambos elastémeros estédn tebuladas a con~

tinue cién.
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Elastémero.a =~ Control a
partir de 60% partir de20%
de trang-trang & trang-inr

Resistencia a la traccién (kg/

om? ) 267 401
Alargemiento a la ruptura, % 340 330
Médulo a 100 % (kg/cm?) o7 102
Médulo a 300 % (kg/mm?) 240 352
Desgarro, D 470 (kg/cm) 15 15
Compresidn germanente By % (22 ho

ras a 70°C) 36 50
Resiliencia Bashore, % ' 50 43
Dureza, Durémetro D 52 53

Ia compresién permenente del elastémero de esta

invencién es sustancialmente mejor que la del control.

EJEMPTO 3

Se prepara une seris de cuatro elastémeros por el
procedimiento del Ejemplo 1, mezclando 100 partes del pro—
polimero de PICM al 70 % de trans-trans preparado en el
Ejemplo 1 con cantidades oreciéntes de metilendianilina. Ia
metilendianiline se utilize en las céntidades de 9;0, 10,8,
1241 ¥ 12,% pgftes, gue corresponden fespectivamenfe al 70,
85, 90 y 100 % de los grupos isocianato en el prebolimero.
Los elastémeros preparados a partir del 100 % de metilendi-
enilina no estén comprendidos dentro de los limites de esta

invencién y se incluyen como control. El dilaurato de dibu-

dad de 0,1 partes. Ios elastémeros son vulcenizados durante
6 horas & 100°C y ensayados después de 7 dias a 2500 y
50 % de humedad reletiva. Las propiedades fisicas de estos:

elastémeros estdn tebuladas a continuacidn.
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Metilendianilina, %
de NCO en el prepol

70 85 95 100

R.traceidn (kg/em?) 390 432 485 359
Alargamiento & la ruptura, % 400 420 440 450
Médulo al 100 % (kg/cm2) 111 113 118 13
Médulo & 300 % (kg/cn2) 260 238 253 225
Compresién permenente B, %

(22 horas a 70°C) 35 29 36 46
Resiliencia Bashore, % 52 52 50 50
Dureza, Durémetro D 53 52 52 53

Ias propiedades fisicas de estos cuatro elastdéme-
ros son aproximsdemente igusles, excepto la compresidén per—
manente que es considerablemente peor en el caso del polims
ro de control. Esto ilustra la importancia de la fase de
vulcanizacibén con agua.

EJEHPTO 4

Se prepara un prepolimero haciendo reaccionar
2260 partes de poli(7o etilen/30 propilen~adipato)gliool
con un peso molecular medio de 2260 aproximademente, con
524 partes de PICM conteniendo 70 % de isémero trans-trens,
durante alrededor de 2 horas & 120°C. Se prepara un elastée
mero mezclando 100 partes de este prepolimero con 5,;1 par-
tes de 4,4'-metilendianilina en presencia de 0,1 pertes de
dilaurato de dibutilestaiio, durante un minuto aproximademen-
te, a 100°C. Esta cantidad de metilendiasnilina corresponde
al 95 % de los gfupos NCO en el prepolimero. la mezcla se
vierte en moldes y se vulcaniza durante 10 horas a 100°¢C.
Después de permenecer en reposo durante 7 dias a 25°C y
50 % de humedad relativa, el elastémero presenta las siguié;

tes prdpiedades=
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Resistencia & la traccidn (kg/éma) | 523
Alargamiento a la ruptura, % | 730
Médulo 81 100 % (kg/ cn?) | 39
Médulo & 300 % (kg/cn?) 84
Desgarros D 470 (kg/cm) 19
Compresién permanente B, % (22 horas a %OOC) 35
Resiliencia Bashore, % : 46
Dureza, Durémetro A 80

Si el elastémero se mantiene durente 7 dias en au-
sencia de agua o0 si gse omite el catalizador dilaurato de dis-
butilestafio, la compresién permanente aumente desde el 75 %
al 45 % aproximadamente.

BEJEMPLO 5

Se prepara un prepolimero haciendo reaccionar
2160 partes de polipropilen-~éter-glicol (peso molecular me-
dio numeral, alrededor de 2160) con 576 partes de PICM con~-
teniendo 70 % de lsémero trens-trans, en presencia de 0,08
partes de dilaurato de dibutllestafio, durante 3 horas a
125°C. EL prepolimero tiene un conténido en ~NCO de 3,68 %.

Se prepars un elastémero mezclando 100 partes del
prepolimero anterior con 8,24 partes de metilendianilina
(equivalente al 95 % de 105 grupos NCO en el prepolimeroc)

e 100°C, durante un minuto aproximadamente y vertiendo la
mezcla resultante en moldes. Ia meécla se vulcaniza duren-
te 10 horas a 100°C‘y ge ensaye después de 7 dias a 25°C

y 50 ¢ de humedad relativa. El1 catalizador reguerido para :
completar la vulcanizacién con agua béjo estas cohdicianesr
suaves es proporcionado por el catalizador presente prooedé;

te de la preparacién del prepolimeroc. El elastdémero resultég
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te tiene las siguientes propiedades:
Resistencia a la traccibén (kg/wm?)
Alargamiento a la ruptura, %

Médulo & 100 % (kg/cn?)

| Médulo a2l 300 % (kg/m?)

Desgarro, D 470 (kg/cm)
Compresidén permanente B, % (22 horas a 70°C)
Resiliencia Bashore, %

Dureza, Durémetro A

80

En resumen, la Patente de Invencién que se soli-

cita deberd recser sobre las siguientes:
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RETV.INDICACIONES

:!U ERDs
]

_ 1. Un procedimiento para la preparacién de un
elastémero de poliureteno/poliurea por reaccién de sustan-
clas reaccionantes que contienen 4,4'-metilen~bis(isociana~-
to de ciclohexilo) con un poliol, una poliamina aromdtica
¥y agua, ouyo procedimiento est& caracterizado porque les sus
tancias reacgionantés y sus proporéiones egtdn selecciona~
das de forme que: (a) por lo menos alrededor del 60 % del
4,4';metilen-biq(isocianato de ciclohexilo) es el isémero
trens~-trans, (b) hay alrededor de 1,4—4,0 equivalentes de
di-isocianato por equivaelente de poliol, (e¢) la poliemina
es proporcionada en una cantided de alrededor del 65-98 %
de los equivalentes de isocianatb en exceso sobre los equi-
valentes de poliol y (d) se utiliza agua en centided sufi~
ciente pare reaccioﬁar con los equivalentes de grupos lso-
cisnato en exceso sobre los equivalentes de poliol més po--
liamina. |

2. Un procedimiento segln la Reivindicacién 1,
caracterizado pgrque ls vulcanizacién con agua se lleva a
cebo poniendo en contacto el producto de reaccién de di-iso
cianato-poliol-poliamina con vapor de agua en une aitmésfe-
ra con une humedad reletiva de alrededor‘del 30 % como mi~
nimo.

3¢ Un procedimiento segin la Reivindicacién 1,
céracterizado porque durante la etapa de vulcanizacibén con
agua e”encuéntra presehte un cétalizador de la reaccidn
Zzzagzjsocianato.

4 ﬁh procedimiento segun la Reivindicae¢ibn 1,

caracterizado porque el di~isocianato y el polioi se hacan
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reaccionar primero pera preparar un prepolimeroc terminado
en isocianato y posteriormente el prepolimerc es vulcanize=
do por reacoldén con la poliamina arométice y el agua.

5.~ Se reivindica por ltimo como objeto sobre}
el que ha de recaer la Patente de Invencién que se solici-
ta: UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN ELASTOMERO
DE POLIURETANO/POLIUREA.

Todo conforme queda descrito y reivindicado
en la presente Memoria Descriptiva que consta de dieciocho

piginas mecanografiadas.

Madrid, 30 de Mayo de 1.972

BERNARDQ/PNGRIA
“D.

—
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