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PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACIQN DE CQMPOSIOIONES
DB TOLILENDIISOCIANATOS.

(V. . ’

Solivilande TMPERTAT, GHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad ingless,
regidente en Inperial Chemical House, Millbank,
Tondres S.W.1., Inglatéira. ’

Esta invencién se relaciona con un procedimien-
to pera preparar composiciones de polilsocianatos a base
de tolilendiisocimnsto, dtiles para la fabricacién de _

poliuretenos.

5, Ia fabricscién de espumss de polluretano a par--
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tir de tolilandiisocianato es blen conocida, habjéndose
utilizado para esta finalided tanto el diisocianato des-
tilado puro como el diisocienato bruto. Igualmente, se
hen utilizado los resfduos de poliisocianato bruto que
permanecen después de la separacifh de une proporcién
del diisocianato puro mediente destilaciéh.

Se ha descublerto shora que uﬁ tolilendiiso-
clanato modificado, en el cual se ha intrpducido un ni-
mero de grupos uretonimine, es Util pare la fabricaclén
de espumag que tienen una wWtil combinacién de propieda-
des.

Por lo tanto, de acuerdo con. la preaante 1nven-
¢lbn, se proporoiona una- composioién e tolilendiiso—
cianato que contiene de 3 & 10 % de grupos uretonimina,
Los  grupos uretonimina se producen mediante reaceidn de
un grupo isocianato con un grupo carbodiimida ¥ pueden
introducirse facilmente en une composieién de tolilen-
diisocisnato, convertiendo parte del isociandto a car—

bodiimida mediante una reaccidn standard, en la cual dos

. grapos isociansto reaccionan para formar un grupo carbo~

diimida ¥y dajanﬁo entonces que los grupos carbodiimide
reagoionen con otra porcién del isocianato,. pa;é formar
los grupos uretonimiha._ |

ia conVefeién de le proporcidn requerida del
tolilendiigocianato a carbodiimidé, puede conseguirse
smpleando cualquiera de los métodos conocidos bara la
preparacién de carbodiimidas, por ejemplo, mediante ca-
lentamiento del diisoclanato.

Sin embergo, es preferible gue ia carbodiimie

da se introduzca calentado el tolilendiisociensio en



presencia de un catalizador pars la readéibnifarﬁadOra -
de la carbodiimida yo que el émpleo de un catalizador .
geduce la temperatura necesaria para former la cérbodi-
imida, évitando de este modo reacciones seocundarias e
5 incrementando el gredo de conirol de la reaccién. Para
esté reeccién se conoce yd un nimero -de cataligaddres
¥y, en particular, se prefiere el empleo de un fosfato o
fosfonato orgénico, una foasforemide, fosfonemida o tri-
arilemidofosfato, los cﬁales ye han sido descritos pare
10. la preparacidén de o&fbodiiﬁidas a partir de isocisnatos.
' . Ejemplos representativos del grupo preferido
de catalizadores, incluyen fosfato de trietilo, foafato
de triﬁutilo, fosfato de trimetilo, fosfato de trifeniio,
fosfato de trialilo, fosfonato de bis((3-cloroetil)viniio,
15, _hexametilfosforemide, N,N,N',N'-tetradodecil-dodecilfos-
fonamida y trifenilemidofosfato. ‘ _ "

En la realizacidn de ia-preparacién de la com~
posicién de tolilendiisocianato de la presente inveneién,
el tolilendiisocianato se¢ trata prefefib}emente con una

20. centidad catalitioca de uno de los tipos de catalizadores
indicados anteriomente. Si bienlia cantidad de catali-
zador & smplear puede variar amplismente, es preferible
el uso de una cantidad dentro de la gaﬁa de 0,18 10 %
on peso del material de partida de tolilendiisocianato.

25. Aunque la fommacién de los grupos carbodiimide
puede tener lugar con ciertos catalizadores & temperetu-~- .
ra embiente, es preferible que la mezcla ds isocianato
y catalizador sea calentada a una temperatura de 40 a
2208C con el fin de que la reaccibén procede & una velo-

30. cided razonable. ELl grede de calentamiento o el tlempo
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T 5 geaooi n necesario, dependerd del grado de conversién
& carbodiimide que sea necesario, y éste serd dependien-
- te de la cantidad de uretonimina que se deges introducir
en la composicién de tolilendiisocianato. Ias condicio-
5. - nes de reaceién variarén con los diferentes catalizado-
reg pero pueden determinarse facilmente mediante experi-
mentacién. -
' Los catalizadores del tipo de fosfato de tri-
alquilo son los preferidog ya que permiten un mejor con-
10. trol de 1la reaceién y son reletivamente inactivos cuando
permenecen & temperature amblente durante un lafgo pe-

« riodo de tiempo. Aunque ya se conocen.cafalizadores més
fuertes, por ejemplo, 6xido de foefoleno, éxidos de fos-
fetand, estos catalizadorss tienden & producir carﬁodi—

15, ‘ imides poliméricas y son muy activos a tempesraiura am=—
biente y en consecuencis me hace necesario su separacidn
en el caso de que se desee obtener un producto estable.

Une vez que los grupos carbodiimida han sido
introducidos en la composicién de tolilendiisocienato,

&0, tiene lugar la reeccién entre los grupos carbodiimide y

los grupos isocianato con la formacién de grupos ureto-
nimina. Oon el fin de pemmitir que esta reaccién avance
hasta un punto en el que casi es completa, normalmente

es necesario dejar reposar la mezcla de reaccibn durente

" ZSe clerto tiempo después del calentamiento, para que tenga

luger lo reaccidén formadore de los grupos uretonimina,

Ia conversién a uretonimina no llega & completarse nor-

malments de forma absolute y & veces permancce en la
compozicién una pequefiz canbidad de carbodiimide que no

30. s convierte a uretoniming 8 pesar de la presenclae de



uﬁ exceso de isoclanato. Esta éarbodii&idé pﬁéde,enobn—
trarse en forme de un dimero de carbodiimida. |
A pesar de que la formécién de los grupos car-
bodiihida‘y uretonimine puede reblizarse mediante trata~
2. miento del isocienato en un disvlvente, esto no es normal-
mente neéesario ya que los tolilendiiéocd._anatda son en ééne-r
. ral 1{quidos. o |
' Puede emplearse cualquier tolilendilsocianato
pare la fommacidén de las presentes composiciones, y asi
10. pueden emplearse, por ejamplo, cudlquiere de los tolilen-~
diiaocianatos,isomérioéa o mezclas de dichos isbmeros, |
incluyendo las mezclas 65:35 hagta 80:20, aproximadamen-
te, bien conocidas y disponiblés en el oohgrcio,‘de los
2,4~ ¥ 2,6—t%olilendiisocienatos. Pueden utilizarse los
15. tolilendiisocienatos brutos o destilados aif como los
res{duos gque contienen tolilendiisocianato obtenidos
después de la‘destilacidn de tolilendiisocianato é par-
tir de un diisocisnato bruto o parcialmente modificado.
-Ias composiclones que éontieneg toliléndiiso-
20, cianatos de la presente invencién, han resultado ser
itiles para_la preparacién de espumas de poliurétano
que tienen una gems valiosa de propiedades.
Por lo tanto, de acuerdo con una versidén més~.
de la invencibén, se proporciona un procedimiento para
25, la preparacién de espumzs de poliuretano mediante un
procedimiento de una sola vez, gque comprende hacer reac-—
cionar una composiocién de tolilendiisocianato como ante-
riormente gse ha definido, con un polidter que contiene
dos o més grupos hidroxilo bajo condiciones tales que

30. se genere un gas formador de la espumd.

R sl
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Esta otre versién se redlize mediante méto-
dos conoecidos en le téenica para la fabricmcidén de espu-
me de poliureteno, mezeléndose conjuntemente los ingre-
dientes y avanzando la reaccidn entre el polléter y el
isoclanato a medlda que se genera sl gas formador de ege-
puma. EL gas formador de espume puede ser generado me-
diante cualquiera de los métodos conocidos. Por ejemplo,
puede afiadirse agua & la mezcla de reaccién para reac~
cionar con el exceso de isocianafo y generér diéxido de
carbono,. Un método alternativo comprende la incorporea-
cidén, en la mezcla de reaceibén, de una suétancia de bajo
punto de ebulllioién que se volatiliza & la forma de va-
por mediante el calor exotérmico de la reaccién. Los 1i-
quidos de bajo punto de ebullicién que,pueden ger emplea-
dos, inoluyen halohidrocarburos aliféticos, tales como
los fluorcarburos, por ejemplo, monofluortriclorometano.
Igualmente, pueden usarse combinaclones de distintos mé-
todos de generscién del gas espumente. -

En el presente proceso, pueden utiliéarse los

poliéteres que contienen dos o més grupos hidroxilo, con

rpesos molecularss de 3,000 a 10.000, incluyendo tanto

los poliéteres lineales como los ramificados.

Como ejemplos, se pueden mencionar los poliéte-
res lineales preperados por la pelimerizacibén de un 6xi-
do de algquileno, tal como 6xido de etileno u 6xido de
propileno, en presencia de un iﬁiciador. Alterhativamen;
te, pueden emplearse poliéteres ramificados preparadosg
mediante la poliadicién de un 6xido de alquileno & un
compussto que contiene dtomos .de hidrbgeno aotivos, por

sjemplo, trimetilolpropenc, glicerol, hexanotrioles,
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trietanolamina, etilendiamina, tolilendiemina, sorbitol
¥y sucrosa. También pueden emplearss los copolimeros que -
contiénen distintos componenteé de 6xidos de alquileno.-

Si se desea, pueden emplearse catalizadoreé'oo-
nocldos pare la reaceibn f'onnadgra de poliﬁretanos, aaf
como surfactantes tales como copolf{meros en blogue de
poliéiloxano-—o:dalquileno y otros aditivbs incorporedos
en la fabricacién de las espumas. de poliurefano.

Igualmente, pueden incorporerse en la composi-
cibn formadore de la espume, agentes retioulantes, tales
como, por ejemplo, trietemolamina, glicerol, trimetilol-
propanoc y Quadrol. o

En comparecién con las espumes preparedas & .
partir de tolilendiisocianato no modificado, las presen-
‘tes espumas poseen una elevada resiliencia, una curva de
deformacién~esfuerzo méds lineal, tal y como ée -indica
por un elevado factor SAG (relacién de compreai&n-dureza,
65/25 %), unas propiedades auto-extinguidoras mejoredas
¥y unos articulos de moldeo, preparades &.partir de di-

chas espumes, que curan repidamente sin la necesidad de

.un calentamiento externo.

A pesar de que algunos de los efectos aﬁtes
menclonados pusden obtenérse mediante el e:hpleo de los
1lamedos iﬂocianétos "poliméricos" (es deoir, res:f..duos
gque ocontienen tolilendiisocianato después de la desti-
lacién del tolilendiisocianato puro del bruto), la modi-
ficacién squi descrite pfoduce egpumas de una compre-
glén-duresa, propiedades de tracclén y factor SAG, in-
crementadas, en comparacidén con lasg espumis preparadas

2 partir de dichos isoclanatos "poliméricos, en los
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cuales no se han introducido los grupos uretonimina.

14 determinacién del contenido en grupos ureto-
nimina, ° %

A
o’

i
N

diimida, -N = C = N -, se realizd comperando las dengi-

y del contenido en grupos carbo-

—

dades bptiocas de las absorciones infra-rojas & 1.360 om™
¥ 1.720 an~! (uretonimina) y & 2.120-50 em~! (carbodiimi-

da) con las densidades 6pticas_obtqnidaa con 1a ureto-

.nimina derivada de di~p-tolilcarbodiimida y 2,4/2,6~to=

1ilendiisocianato, 80/20, en el cago de la uretonimina
y con di-pwtolilearbodiimida pare la carbodiimida.

La absoroién de uretonimina & 1,720 en™! fué
correglda pera lag abosrciones mediante grupos biuret
¢ isocianurato cuando éstos estaban presentes.

Ta invenoién se ilustre por los sigulentes
ejemplog, en los cuales todas las pertes se indicen en
peso, a menos que se especifique lo' contrario.

EJEMPIO 1

Se calientan, a 17590, en presencia de 10 par— .

tes en volimen de fosfato de tfietilo, durente 40 hores,
500 partes en volimen de tolilendiisocianato (;a mezcla
de lsbmeros 2,4 y 2,6 80/20, disponible en el comercio),
agiténdose la mezcle de reaccién4con une corriente lenta
de nitrégeno que pasa sobre l& superficle., Ila mezcla se
enfris bajo nitrdégeno, |

BL andlisia espectrogrdfice por infir@-rojos,

del producto, después de reposar durente 23 dias, de~-

M ot e e
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mestra la presenciae de 6,04 % de grupos uretonimina y
1,38 % de grupos oarbodiimida {con 0,44 % de grupos df-
merog de carbodiimida). El contenido en isoclanato de la.
composicién, caleuladsa a un peso‘molecular de 42, eé del
36,4 . ,f
Se ppeﬁara una espume. (I) mezclando los si-
guientes 1ngradientes ¥y permitiendo ia reaccidn de los
mismos en un molde. A | .
Partes

Polialquileneter de peso mole-

cular 5.300, un glicerol oxi-

propilado terminado con éxido - 100

. de etileno, teniendo 75 % de
grupos hidroxilo primerios

Ague _ ' 3,0
Irietilendiamine 0,3
Trietilamina 0,5

Silicona L.532, un surfactante de
siloxano/oxiaelquileno 3,0

Ia composieibn de lsocianato des— -
crita anteriomente . . 47,0

. Puesto que no es posible proddcir une espumae
adeouads para su ensayo, utilizando la formulacién aﬁté-
rior y el tolilendiisoéianato sin modificar empleado co-
mo materiél de partide, se prepara una :egﬁnda egpuma &
partir del isocianato inicial, mezclando los sigﬁienfes
ingredlentes: | .

Partes
Polioxialquileneter (como dntes) 100

Agua _ 3,0
Ootoato estennoso ~ 0,125
Dimetilfeniletilamina ' 0,5

Sileocell 380, un surfactante de
siloxano/oxialquileno 1,0
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Partes
Agente emulsionante de ootile '
fenol oxlefilado 1,0
2,4/2,6-t0lilendiisociandto 80/20
(sin modificar) 35,6

Este isocianato o la espume resultente (II) no
pbseen grupoé uretoniming o carbodiimide.

Ia comparacién de las propléedades fisicas de
lag dos espumas, indica que la espuma I es auto-extin-
éuible cuando se coloca una cerille encendida sobre la su-
perficie, mientras que la espuma II se quem&; & comntinua-

0i6n se proporcionan otres propiedades fisicas:

Espuma I. , IT
Densided kg.m™> 31 B
Pactor SAG _ 3,4 2,4
Regiliencia, % 49 A

EJEMPLO 2

Al iguel que en el ejemplo i, se preﬁara-una
composicién de tolilendiisoccianato modificada con grupos
uretonimina, pero se utilize un periodo de calentemiento
de 24 horas. El enflisis infra-rojo, después de 23 dfas
de reposo, demuestra 1a presencia de 4,1 % de grupos
uretonimina y 0,16 % de grupos de dimeros de carbodiimi -
de. E1 contenido en isocisnato, pafa un peso molecular
de 42, es del 40 %. »

Se prepara una espuma de poliuretéﬁo flexible
(III) a partir de este isocianato, empleando la siguien=-

te formuleoidn:

Partes
Polidter como sl usadc en el
ejamplo 1 100

Trietonoleming . 7,5
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Agu& 370
Prietilendismina o 0,2
Trietilamina 0,3

Silieone L.532 (un surfactante de
: siloxuno/oxialquilenoc) 3,0

Isocisnato como antes se he deserito 60

Se prepara tamblén una espuma IV empleando
la anferior formulacién pero utilizando, en lugar del
isocianato énterior, 66 partes de la composicién de iso-~
cianato cuye preparecién se ha descrito en el ejemplo 1; .
igualmente, se ooloca una parte de surfactente en lugar
de tres parties.

Ambeg espumes son de elevada resiliencia, alto
factor SAG, de baja produccibén de humos tras la ignioibn
y‘son auto-extinguibles cusndo se coloca una cerilla en-
cendida sobfe-la superficie de la espuma.

Otras propiedades fisicas'son las siguientes:

(II1)  (IV). |

% de grupos uretoniming
en 8l isocianato modifi

cado o 4,1 6,0
Dengidad kg.m"3 35 35 gﬁgﬁggrd
. Briténico
Resistencis a la trac-—
cién kN.m™ -8 84 111 38'4443

Dureza a la compresién
42 ciclo, 65 % compre-~
glén Wi.m~2 10.1 14,0
Les cifras para la resistencia & la tracclén
y & la dureze por compresidn demuestran el efecto de
incrementar el contenido en gruﬁos uretonimineg.
- BJEMPLO 3

Se calientan & 1752C, dursnte 20 hores, con

B i s
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agitacién bajo nitrégeno, 250 partes de 2,4/2,6—tolilen~
diisocianato 80/20 y 5 partes de fosfato de trimetilo.
El contenido en isocianato, tras el enfriamiento, es de
39,4 #. El andlisis infra-rojo de los productos, después
de 44 d{em, demuestra la presencia de 4,4 % de grupos
uretoniminay 0,4 % de grupos carbodiimida.
Se prepararon, en ia fome siguiente, espumas
flexibles de poliuretano:
Partes

(1) Polioxialquileneter de péso

moleoular 5.300 (un glicerol

oxipropiledo terminado con 100

bxido de etileno, tenlendo 75 %
de girupos hidroxilo primarios

Agua 3,0
Trietilendiemina 0,3
Trietilemins 0,5
Trietanolamina 2,5
Izocianato modificado preparado

anteriomente 49,7 (indice

~ 105)
(ii) Se prepare una segunda espume (1) pero utilizan-

do ademds 3 partes de un surfactante de silicona L 532.

" Ies espumas tienen las siguientes propiedadés:

Dureze & la compresién  Resiliencie  Densidad
(1) 21,7 KNom™2 55 % 32 kgem™3
(11) 19,5 kN.n™2 53 % 31 kgum™
BEJBMPLO 4

Se calienten a 175%C, con agitacibn bajo nitrd-
gené; durente 41 horas, 250 partes de 2,4/2,6~tollilen-
diisocianeto 65/35 y 2,5 partes de fosfato de tristilo.
Prag el enfriamiento, el contenido en isoclanato es de

36,9 %. El enélisis infre-rojo realizado 8 dias después
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de la reaccién, demuestra la.presencia de 3,2 % de grupos

uretonimina y 1,2 % de grupos carbodiimide. ’
Se prepara una espume de acuerdo con la siguien-

te formulacidn:

Partes
Polioxialquilenetér como el emple@~ - o
do en los ejemplos 1 y 2 enteriores 100
Agua | 3
Trietilendiamina ' 0,3
Irietilamina 0,5
Silicone I532 | 3,0
Isocianato modifioédo preparado

anteriormente 47,1

bt eyttt

Te espume tlene laa siguientes propledades,

Dureza e la compresifn 21,7 kN.m >
Densidad 32 kga™d
Resiliencia 52 %

Ia espuma es auto-e#tinguible cuando se colooa
uné cerllla encendida sobre la superfioie.
Puesto que no es posible prepa£;r una espume
flexible & partir de 2,4/2,6~tolilendiisocianato 65/35
gin modifidar, empleando la apterior formulacibn, se pre-

para una éspuma usendo la siguiente formulacién:

Partes
. Polioxialquilenster como.el emplea-
do anteriomente 100
Octoato estannoso _ 0,1
Dimetilfeniletilamina - 0,5
Silcocell 380, un surfactante de
gilicona/oxialquileno 1,0

Agente emulsionente de octilfenol oxi-
etilado 1,0
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. Partes
Agua 345 .
2,4/2,6-tolilendiisocianato 65/35 '
gin modificar : 41,1
Eate espume tiene las sigulentes propiédades,
2 Dureze & la compresidn 25,6 kN.m°2
Densidad | 36 kg.m'3
Resiliencia 38 4
Esta espum@ se queme cuando se coloom una ceri-
1la encendide sobre la superficie{
10- EJEMPLO 5
. Se ocalienten a 1752C, agitando bajo nitrégeno,
durante 10 horas, 100 partés de Hylene THR (una composi=
cién de tolilendiisocianato comercialmanté disponible)
15. que tlene un,cpﬁtenido en isoclanato de 43 y una parts de
fosfato de trietilo. El contenido en isocianato, tras el
enfriamiento, es del 36,1 %. Ei.anélis;s infra-fojo, rea-
L lizado 50 dias despﬁés de la preparacibén, demuestra la
:;‘ﬂ- presencie de 5,6 % de grupos uretoniminea.
féaég Se preperan espumas & partir de la composicién
- L. de isocimnato modificado, descrita anteriommente (1) y
a partir del material inieial sin modificar Hylene THR
.~;- (1) con las siguientes fdrﬁulaéiones:
- _ (1) (i1)
25: : Pertes FPartes -
Polioxialquileneter como el
empleado en los ejemplos 1,
2y 3 100 100
Agua o -3 3
Trietanolamina 2,5 2,5

30. Trietilendlamine 0,3 0,3
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(1)
Parteg
Trietilemine 0,5
Isocianato modificado preps
rado anteriormente 54,3 -
Isocienato sin modificar L. : 45,6

Estas espumas tienen las siguientes propiedades -

figicas, a

(1) (ii)
Durezs & la compresién 31,4 XN ™2 17,3 kN2
Densidad ’ 30 kgamd 30 kga 3
Resiliencia 48 4 48 %

Anbas espumes son auto-estinguibles cuando se
someten al ensayo con la cerille encenﬁ;da. La ventaja
de la modificacién se demuestrﬁ por la dureza & la com-
presién incrementede de le espuma (i).
BJEMPLO 6

Se mezclan 500 partes de un producto de fosgen
ngeibn bruto, tratado termicamente, (contenido en isocla-
nato, 43) de 2,4/2,6-tolilendiaminas 80/20, tratadas ter-
micamente durante 1 hore a 2109C deapuéé de la separacién
del disolvente de foggenaoién, son 10 partes de fosfato
de trietilo, y se calienta a 1752C, con egitacién bajo
nitrbgeno, durante 13 horas. El contenido en isocianato
tras el enfriemiento es del 32,7 %. El andélisis infre-
rojo realizado 23 dias'después de la preparacién demues-
tra la presencia de 4,3 % de grupos uretonimina.

Se preparen espumas & partir de isoclanato
modificado deserito anteriormente (1) y a partir del
material inioclal bruto sin modificar (ii), con les si-

guientes formuliaciones:

> IR
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(1) (i1)

Partes Partes
Polioxialquilenster como .
el usado en los ejemplos 100 100
14 ‘ :
Agua _ 3,0 3,0
Trietanolamina 2,5 2,5
Trietilamine 0,5 0,5
Prietilendiamine 0,3 0,3
Isocianato modificado 59,9 -
Isocienato sin modificar - 45,6

Estas espumas tienen les siguientes propicdades

f{sioas, : (1) (11)

Dureza a 1la compresién 25,5 kN.m~2 11,:?.,];:1\T.m"2
Deneidad | 31 kga™d 28 kgon ™3
Resiliencia 51 % 42 %

- Ambas espumas son auto-extinguibles cuando se
coloca una cerilla encendida sobre la superficie. Ia ven
teja de la modificacién consiste en la dureze & la com-

preglién incrementada.

EJEVMPIO 7

Empleando el isocianato modificadc descrito en
8l ejemplo 1, me preparen espumes & partir deé la siguien-

te formulacidn:
Partes
Polioxialquileneter, un copolimero

de 6xido de etileno y 6xido de pro 100
pileno de indice OH 48

Agua 3

Prietilendieming | 0,3
Prietilamina 0,5
rietanclaming 2,5

Isocianato modificado _ 56,9
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Puesto que no es posible preparer una espuina

"

o=
7%!"\1!”11&!

ufilizéndo el isocieneto sin modificer (2,4/2,6-tolilen-
diisocianato 80/20) se utiliza la siguiente formulecidn:

Partes

5. Polioxialquileneter como ante- :
riormente - 100
Octoato estannoso - 70,3
Dimetilfeniletilemine 0,75

Agente emulsionsnte de octilfenol '
oxletilado 1,0

40, : S1lcocell 380, un surfectante de

: gilicone/oxialquileno 1,0
. Agua 3,5
2,4/2,6~tolilendlisocianato 80/20 41,1

Ia comperacién de lag propiedades fisicas de

las dos espumas, demuestre Que la espums ﬁreparada en-
15 pleando el isocianato modificado (i) es auto-extinguible
cuando se coloca uné cérilla encendide sobre la superfi-

cle, mientras que la espuma prebérada a partir de iso-

cianato sin modificar (ii) se quema. Otras propiedades

fisicma son las siguientes:

20. (1) (11)
' Tureza & l1a oompieéién 28 uN,m"2 3i kN.n~2
Densidad 30 kg3 36 kgom™
Resiliencia ' 42 % 4 % .
EIRMPLO 8

25. Se prepara ung espume & partir de:
Glicerol oxlpropilado, indice OH 563
peso molecular 3.000 : 100
Agna , 3

Trietilendiamina 0,3
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Trdetilemina 0,5

Isocianato modificado preparado como .
ge describe en el ejemplo 1 52,5

De nuevo, no es posible preparar und espums
emplsando la raeceta anterior con isocianato sin modifi-

car, y se‘prepara una espume en la fomma -siguiente:

Partes
Glicerol oxipropilado, como ente- n
riormente - 100
: Agaa - ’ 3; 5
Octoato estannoso 0,3
Prietilendiaming - 0,1
Silcocell 380, un surfactente de .
siloxano/oxialquileno . 1,0
Agente emulsionante de oetilfenol '
oxietilado . 7 1,0
Isocienato sin modificar (2,4/2,6~ ‘
~t0lilendiisocianato 80/20) 44,7

De nuevo, la espume preparade @ partir de isocla~

nato modificado (iii) es auto-extinguible mientras que

la preperada a partir de isocianato sin modificar (iv)
se quema., Otras propiedades fisicas son las siguientes:
(111) (iv)
Dureza a la combresién - 40 kN.n™2 44,4 KNom ™2

Densidad 34 kgam™3 30 kgem >
Resiliencia 41 % 3B %
BJEMPIO 9

' ' Partes
Polioxigalguileneter,un copolimero o

de O0xido de etileno y 6xido de
%ropileno de indice OH 24 100
peso molecular 7.010)

Agna 30

Trietilendlzmina . 0,3
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- Irietanolemins e 2,5
Trietileming ' 0,5
Isodianato modificado (como en el :
ejemplo 1) 51,7
De nuevo es necesario Preparar une ‘espima s
partir del isocianato sin modifiear mediente wne formuy-
" lacién @iferente: '

Partes
Polioxialquileneter como anterior-
mente 100
Ague 3,5
Octoato estannoso . , 0,125
Dimetilfeniletilemine : 0,5
Silcocell 380, un surfactante de
siloxanc/oxialquileno : 1,0
Agente emulsionante de octilfenol
.oxietilado ) 1,0
'Isooienato sin modificar (material
de partide del ejemplo 1) 39,5

Ia espuma preparada a partir .de isociandto
modificado .(v) es anto-extinguible mientras que la prepe-
rade & partir de isocianato sin modificar (vi) se quema
cuando se coloce una cerilla encendide sobre la superfi-

ole. Otras propledades fisicas son:

(v) (vi) .
Dureze & la compresién 23,7 kN.m™® 38,5 KN.m™2
Densided 25,7 kg.m™ 33,1 kgom™S
Resiliencia 53 % 1%

EJEMPLO 10 _
Con el fin de ilustrar el posible emplec de

agentes reticulantes distintos & la tristanolzmina (como
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ge he empleado en oiertos ejemplos anteriores) se pre-

pare una eapumé empleando una etilendiamina oxipropilada
comercielmente disponible bajo el nombre registrado

Qeadrol,

Partes
Polioxialguileneter, peso mole-
cular 5.300, como el emple&do
anteriormente " 100
Agua 3,0
Trietilendiamina 0,3
Trietilamina : . . 0,5
Quadrol ' 0,5

N Igoclanato modificado preparedo oono

en el ejemplo 1. 47,8

Esgta espuma es auto-extinguible cuando se colo-
ce en une cerilla encendida sobre la superficie y tiene

las sigulentes propiedades, dureza a la compresién 29,9

'kN}m -2 densided 34,3 kg™, resiliencia 55 %.

En los sjemplos 3-10, le dureza a 12 compre-
sibén y 18 resiliencias, se miden en la forma gue & conti-
nuacidén se indica. '

Dureze & 18 compresidn:

Se coloos une pieza de espuma triiurade a meno,
de 3 om de espesor, por debmjo de un pisfén‘circular de
un 4res de 4,92 x 10"4 m2 y se somete & una cérga de -
0,469 kg. Ia compresibén se mide por medioc de un miorome=
tro de.aguje anexo al plstén. Ia dureza & l1a compresién
ge calcula & partir de esta medida. '

Resiliencia:

Eéta ge mide como el porcentaje de rebote de

una bole de acero de 15,8 mm de difmetro cuando cas so-

bre une piez2 de sspume desde uneg altura de 100 cm.
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Deserita suficientemente la naturalezs del in—
vento, asl como 1a manera de realizarse en la préctica;
debe hacerse constar que lasg disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fﬁndémenéal.‘También
se hace constar que el invénto'dorresponde a una solici-
tud de pétenﬁe presentada en Inglaterra con el nQ 27442/71
de 11 de junio de 1971, acogiéndose por lo tanto & los
beneficios que conmceden los Convenios Interacionales en’
vigor, siendo lo que constituye 1a esencia del referido
invento por lo que se solicita Patente de Invencién por
20 afos en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARA-
cION DE COMPOSICIONES DE TOLILENDIISOCIANATOS; caracteri-
zéndose por 1o siguiente:

1.~ Procedimiento péra la preparacién de com=
posiciones de tolilendiisocianato, conteniendo de 3 &

10 % en peso de grupos uretonimina, caracterizado porque

comprende convertir una parté del contenido en. isociana-

“to de un tolilendiimocianato & carbodiimida y dejar que

los grupos cerbodiimida remccionen con otre poreién del
contenido en isoéianato, para former grupos uretonimina.
2.- Prbeedimiento segﬁﬁ la reiviﬁdicacién 1,
caracterizado porque la conversién de parte del conta~
nido en isocianato & grupo carbodiimida, se realiza hé-
lentando un tolilendilisocianato en presencie dé un oeta-—
lizador para la reaccién formadors de la carbodiimida.,
3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 2,
saracterizado porque el catalizador ss un fosfato o un

fosfonato orgénico, una fosforamide, una fosionamida o
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un triarilemidofosfeto.

4.~ Procedimientc segin la reivindicacién 2 6
3, caracterizado porque la :ca.ntidad de catelizador em-
.pleado es de 0,1 & 10 % en peso del materlial de partida'

5. de tolilendiimoocianato. ‘

5.~ Procedimiento para la pm}ﬁaracién de Vcompo-
siciones de tolilendii_sooianatos;,tal ¥ como quede suse-
tencialmente descrito en la presente Memoris.

Este Memoria consta de 22 hojas esoritas 8 mé-

10. quina por una sola oare.

yopsa, 13 JUL 1972

. IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.

1, GOMEZ AGEBO Y MODEY
"0 18 Kltmados L Gasta Foradades
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