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¿3te  invento se r e f ie r e  a mejoras en la  preparación 

de po liisoc ian a to  y más particularmente concierne a un proce­

dim iento pora reducir lo  acidez y los n iveles de cloruro ’n i— 

d ro liza b le  en polIm eti1eno p o l i fe n i l  po liisoc ianatos.

Está- bion reconocido en la  técnica que la  presencia 

de cloruro de hidrógeno lib r e  y una amplia variedad de produc 

to s  secundarios conteniendo cloruro h id ro lizab le  pro lucido du 

rante la  preparación de po liisoc ianato  por fosgenación de las 

correspondientes aminas, tiene un e fec to  adverso sobre e l gra 

do de re.cción  de po liisoc ian a to  con materiales conteniendo -  

hidrógeno activo , ta les  como p o lio le s . .ste es e l caso p a rti­

cularmente en relación  con polim otileno p o l i fe n i l  p o liis o c ia ­

nato, es decir. Jes productos derivados por fosgenación de la  

mezcla de poliaminas obtenidas en la  condensación ácida de - 

a n ilin a  y iom aldeh ido.

Varios métodos p-ra a justar la  reactiv idad  y/o para 

bajar e l contenido de cloruro h id ro lizab le  de ta les  p o liis o — 

cianatos han sido descritas. Por ejemplo, se ha sugerido la  -  

adición de varios metales, as í cano de sales de metales y de­

rivados organometálicos en las patentes de EE.UU. 3.155.699; 

3.264.336; 3.373.182 y 3.458.558. Destilación fraccional para 

conseguir lo s  objetos arriba indicados se describe en la  pa— 

ten te  de .UU. 3.204.336 y una combinación de destilac ión  — 

fraccionad le a presión reducida y purgar con gas in erte  se - 

describe en la  patente de ts.UU. 3.549.5C4. La patente de ES. 

UU. 3.516.95c "escribe e l hacer pasar un gas in erte  a través 

de po liisoc ian a to  calentado corno medio de reducir cloruro h i­

d ro liz a b le . La memoria de patente britán ica 1.080.717 descri-
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be sustancialmente e l mismo procedimiento.

En adición a l problema de comprobar e l n ive l de - 

acides y cloruro h id ro lízab le  se ha encontrado que e l uso de 

lo s  arriba mencionados polim etileno p o l i fe n i l  po liisociana— 

tos bien sea solos o en combinación con tolueno diisocianato 

en la  preparación de espum -s f le x ib le s  (cuyo uso ha resu lta­
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do ser muy prevalente recientemente) en que se emplean cata­

lizad o res  básicos, da origen a espumas que tienen un desa- - 

grsdable o lo r fé t id o . Tales espumas tienen que ser desodori- 

s acia a andes del uso en almohadillado y aplicaciones semejan­

tes  y e l procedimiento de desodorizar se suma grandemente al 

coste de la  espuma. ¡Por lo  tanto, es altamente deseable que 

se suprima antes de usarse e l po liisocianato  para generar es 

puma cualquier impureza en e l po liisoc ianato , que sea respon 

sable de la  generación del o lo r  fé t id o . Además del uso en es 

pumas, lo s  po liisocianatos conteniendo la  arriba mencionada 

impureza dan e l mismo o lo r  fé t id o  cuando se emplean para cual 

qu ier propósito, en que se pongan en contacto con m ateriales 

básicos, e supone que e l o lo r  es causado por generación de 

is o n i t r i lo  (carbilaminas) por descomposición de base de las 

impurezas e:. e l p o liisoc ian a to .

Se ha encontrado ahora que ambos problemas, es de­

c i r ,  control de acidez y supresión de impurezas causantes cíe 

o lo r ,  puede reso lverse por e l uso de un procedimiento simple 

ñero elegante, que no requiere adición de material extraño - 

a l po liisocianato  y que también es fácilmente adaptable para 

incorporación en procedimientos continuos ex istentes para la  

preparación de ta les po liisoc ianatos.
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Este Invento comprende un procedimiento para reba 

ja r  la  acidez de contenido de cloruro h id ro lizab le  de polime- 

t i le n a  p o l i fe n í l  po liisoc ianato , que comprende someter aicbo 

p o liisoc ian a ta  en la  forma de una solución en un d isolvente -  

orgánico in erte  a tratamiento a una presión en e l alcance de 

alrededor de 20 psia hasta alrededor de 60 psia y a una tempe 

ratura en e l alcance de alrededor de 150*C hasta alrededor de 

23020 con supresión de la  materia v o lá t i l  de encima.

El invento también comprende medios para in tegrar 

e l  procedimiento en una parte continua como parte integrante 

de un procedimiento continuo para la  fabricación ae polameti-

len o  p o l i fe n i l  poliisocianatos.

La "acides" o "va lor ácido" a que algunas veces se

hace referencia  como "acidez ca lien te" de un po liisoc ianato  - 

es un término bien conocido en la  técn ica . La acidez se deter 

mina por t itu la c ión  de hidróxido potásico de ácido l ib re  gene 

rado al someter una cantidad media de po liisoc ianato  a un bre 

ve periodo de calente len to en raetanol. El contenido de "c lo ­

ruro h id ro lizab le " de un po liisocianato  también es un paráme­

t r o  bien conocido, oue se determina por estimación (por t i tu ­

la c ión  de n itra to  de p lata) del lón de cloruro generado hacen 

h erv ir  una cantidad medida de po liisoc ianato  en una mezcla de 

tolueno y metanol.

El procedimiento del invento es, en esencia, un par 

c ia l  desprendimiento bajo presión superatomosférica de una so 

lu c ión  de polim etileno p o l i fe n i l  p o liisoc ian a to . Al pon r  en 

p rá c tica  e l  procedimiento del invento, e l po liisoc ianato  em­

pleado como m aterial de alimentación es una mezcla de poiime-
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; 1 t i le n o  p o l i fe n i l  po liisocianatos, que se ha obtenido por fos -

i genación do la  correspondiente mezcla de pollaminas, habióndo 

se preparado esta última por condensación de anilina y formal

dehielo por pocedimientos bien conocidos en la  tócnica. Tales j

; 5 mezclas de pdimetilena p o l i fe n i l  poliisccLanatos contienen ge­

neralmente desde alrededor de 35 h sta alrededor de 85% oe pe

so de m etilenobis ( fe n il isoc ianato ), siendo e l res to  e d i—

cha mezcla, polim otileno p o l i fe n i l  po liisocianatos de más a l-

ta funcionalidad.

10 I-Jl material de alimentación de po liisoc ian a to  es em

1

pleado en la  forma de una solución en un disolvente orgánico 

In e r te . Por este último se entiende un d iso lven te orgánico 

que es in e rte , es decir, que no entra en reacción con e l p o li 

isocianato, ni in te r f ie r e  de ningún modo con e l procedimiento.

15 que se está efectuando. Son ejemplos de d isolventes orgánicos 

tolueno, x ileno, decalina, monoclorobenceno, dielorobenceno y 

semejantes, La concentración de po liisoc ianato  presente en so 

lución  en e l d isolvente orgánico in erte , no es c r it ic a ,  pero 

está  generalmente dentro del alcance desde alrededor ce lo

20 hasta alrededor de 0Ci/> de peso.

En una ejecución pre ferida  del invento, e l material

de alimentación es empleado en la  forma de un producto de reac 

c ión , en solución en e l d isolvente orgánico in erte  empleado -  

en la  reacción, que se ha derivada por fosgenación de las  co-
25 rrespondientes polla-,linas en un procedimiento continuo para -

la  fabricación  de polim etileno p o l i fe n i l  p o l i is o c i anatos des-

30

de an ilina  y fotmaldehido. En ta l caso, una proporción menor 

d e l d isolvente de reacción, s i se desea, puede suprimirse por 

desprendimiento a presión reducida antes de someter e l mate—

-
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r i a l  de alimentación a l procedimiento del invento, sn general, 

s in  embargo, se emplea como m aterial <3e alimentación la  solu­

ción completa de reacción sin elim inación previa  de una por­

ción de d iso lven te .

El po liisoc ian a to  de m aterial de alimentación es -  

cargado en un recip ien te, que sea capaz de r e s is t i r  a presio­

nes internas del orden depor lo  menos alrededor de 60 psxa. — 

Este rec ip ien te  puede ser alguno de aquellos comunmente dispo 

n ib les  en operaciones comerciales, pero preferentemente, toma 

la  forma de un as í llamado rec ip ien te  "soplado".

A l t i  ampo de cargar en e l rec ip ien te, e l  material -  

de alimentación, ventajosamente ya está a la  temperatura de ■ 

seada dentro del alcance desde alrededor de 150»C hasta a lre ­

dedor de 230»C para re a liz a r  e l procedimiento del invento. -  

Alternativamente pero de un ríiodo ráenos p re fe r ib le , e l mate- - 

r i a l  de alimentación puede ser cargado en e l  rec ip ien te  a una 

temperatura más baja y  calentarse subsiguientemente a una tem 

peratura en e l alcance arriba mencionado, con e l f in  de poner 

en práctica  e l procedimiento del invento. Preferentemente, ls  

temperatura del m aterial de alimentación en e l  rec ip ien te se 

mantiene dentro del alcance de alrededor de 1'70»C hasta a lre ­

dedor de 220SC a través del procedimiento del invento.

Además de mantener e l alcance de temperatura arriba 

c itado , la  presión en e l rec ip ien te conteniendo e l material - 

de alimentación se mantiene a presión superatmosfórica, Vente 

josamente, la  presión mantenida en e l rec ip ien te conteniendo 

e l  m aterial de alimentación está dentro del alcance de a lre ­

dedor de 2o psia (es decir, 6 lib ras  por pulgada cuadrada poi

-  5 -
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encima de la  presión atmosférica normal) hasta alrededor de 

60 psia (es decir, 46 lib ra s  por pulgada cuadrada por encima 

de la  presión atmosférica normal) y preferentemente está den 

t r o  del alcance de alrededor de 25 psia hasta alrededor ce -  

5 5 psia*

La selección más apropiada ele temperatura y pre- -  

sión de reacción en cualquier caso dado puede determinarse — 

por un procedimiento de prueba y error* En general* cuanto — 

más a lta  sea la  presión (dentro del alcance arriba indicado) 

tanto más baja será la  temperatura necesaria (dentro del a l­

cance arriba citado) para conseguir e l resultado deseado, y 

v iceversa .

Se ha hecho previsión  para la  supresión de material 

v o lá t i l  (es decir, d isolvente más m aterial arrastrado, que -  

sea gaseoso bajo las condiciones de temperatura y  presión em 

pleada) desde e l rec ip ien te conteniendo e l  m aterial de a l i ­

mentación durante e l tiempo, para e l cual este áltlm o está -  

presente. Por ejemplo, e l  rec ip ien te puede ser p rovisto  de - 

una válvu la de purga o semejante o, alternativamente, e l re­

c ip ien te  puede estar provisto  de un condensador .interpuesto 

entre e l rec ip ien te principa l y una válvu la  de purga, ’i l  ma­

t e r ia l  v o lá t i l  gaseoso es separado del po liisoc ianato  de a l i  

mentación de esta manera, bien sea continuamente en una e je ­

cución pre ferida  o en incrementos, constituye principalmente 

d iso lven te  orgánico Inerte , que es enriquecido en contenido 

de las impurezas de dicho material de alimentación, por los 

productos de disociación de ta les  impurezas, que son respon­

sables de la  acidez, cloruro h ld ro lizab le  y ca racterís ticas

30
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productoras de o lo r  de diclio n iaterisl de alimentación.

La proporción de d isolvente orgánico in erte » toma­

da como m aterial de encima v o lá t i l  en e l procedimiento del -  

invento puede va r ia r  en un. amplio alcance desde alrededor de 

10 a 90 por 100 de volumen dol d iso lven te orgánico in erte  -  

presente en e l m aterial de alimentación. La cantidad spropxji 

da de m aterial de enzfana v o lá t i l  tomada en cualquier caso da 

do, está gobernada por la  configuración del aparato, as í co­

mo por las condiciones defuncionamiento.

El tiempo de permanencia, en que e l material de -  

alimentación es mantenido en e l rec ip ien te  bajo las condicio 

nes de temperatura y presión arriba defin idas, varía  de acuer 

do con la  combinación precisa de las últimas condiciones» en 

que se emplea.

Ventajosamente, e l  tiempo de permanencia no es me­

nor de alrededor de 1C minutos y no es mayor de 50 minutos. 

Preferentemente e l tiempo de permanencia está situado en un 

alcance de alrededor de 15 basta alrededor de 40 minutos.

En una ejecución-preferida del procedimiento del - 

invento, e l  tratamiento del po liiscc ian a to  a presión superat 

m osfárica y temperatura elevacia» dentro de los Lím ites ex— — 

puestos arriba, se ejecuta en una base continua, En esta e je  

cución, e l po liisoc ianato  de alimentación es cargado conti— 

nuamente a un rágimen predeterminado en una lumbrera de admi 

sión , situada aproximadamente en la  su perfic ie  del líqu ido  - 

en e l  rec ip ien te  de reacción y po liisoc ianato  tratado es’ re ­

t ira d o  continuamente, snstancialmen te al mismo rágimen a l ¡ -  

que se está cargando e l m aterial do alimentación, desde una

30
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lumbrera cíe sa lida situada en las  regiones in fe r io res  del re 

c ip ien ie . Kl régimen de alimentación y e l  correspondiente vá 
gimen de retirada  estén elegidos de ta l modo que e l tiempo -  

medio de permanencia del po liisoc ianato  del rec ip ien te  de — 

presión esté dentro de los lím ites  arriba expuestos, n las 

ejecuciones previamente descritas, se ha hecho provisión pa­

ra  la  supresión del material v o lá t i l  de encima desde e l rec i 

p íen te  de presión.

Al poner en práctica e l procedimiento del invento 

en una base continua ele la  manera arriba d escrita , es p refe­

r ib le  precalc-ntar e l  po liisoc ianato  de alimentación a la  tqn 

peratura, dentro del alcance arriba expuesto, deseado para - 

e l  tratamiento en e l rec ip ien te  de presión y cargar la  a l i  

mentación precalentada a presión a l rec ip ien te de presión.

En la  situación más deseable, e l procedimiento de 

este  invento es ejecutado continuamente como una parte del -  

procedimiento para a is la r  e l  producto obtenido en un procedí 

miento continuo para la  preparación de polim etileno p o li fe  

n i l  p o liisoc ian a tos . en ta les  procedimientos se condensan ani 

l in a  y formaldebido, de modo general, pero no necesariamente, 

en presencia de ácidos, en una base continua para formar una 

mezcla de polim etileno, p o l i fe n i l  aminas y esta última mez­

c la ,  después de n eu tra lizar cualquier ácido empleado en la  -  

condsnsacién, se sorn.tc a fosgenación en solución d isolvente 

orgánica in erte  en una base continua para producir una solu­

ción de polim etileno p o l i fe n i l  p o liisoc ian a tos . Estos á l t i— 

mos son purgados de exceso de fosgeno y de cloruro de hidró­

geno y se somete a desprendimiento de d isolvente a presión -
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reducida para recuperar e l deseado polim otilenc p o l i fe n i l  po 

l i is o c ia n a to s . El procedimiento del invento se in serta -p re fe  

rent.-mente en la  secuencia arciba indicada de etapas, de mo­

do que se r e a liz a  después de la  etapa de purga de fosgeno, 

pero antes de la  etapa de desprendimiento de d iso lven te .

En una ejecución particularmente p re ferida  de un -  

procedimiento continuo de acuerdo con e l invento, e l p o liis o  

c ianato tratado, que es extraído en una base continua desde 

la  lumbrera de sa lida  del rec ip ien te  de presión se carga en 

la  porción superior de una columna empaquetada a través de - 

la  cual flu ye  dicho po liisoc ianato  tra ta to  hacia abajo mante­

niéndose todavía dentro del mismo alcance de presión y  tempe 

ratura que aquellos que prevalecen en e l mismo rec ip ien te  de 

p res ión . El m aterial v o lá t i l  tomado en la  parte superior des 

de e l  rec ip ien te  de presión, ¡si se desea, puede alimentarse 

a la  porción in fe r io r  de dicha columna empaquetada, de modo 

que fluye hacia arriba y  en contra-corriente a l líqu ido , que 

flu y e  bajando por la columna y  por e l lo  s irve  para barrer raa 

t e r ia l  v o lá t i l  desde esta á ltim al La columna empaquetada es­

tá  provista  en su parte superior de medios para separar mate 

r i a l  v o lá t i l  de por encima de la mismo manera, que para e l 

rec ip ien te  de presión.

El e m p a q u e t a d o  en lo  columna empleada en la  ejecu­

ción  arriba indicada, puede adoptar una variedaa de formas 

ta le s  como an illo s  de Raschig, malla de alambre, piezas cerá 

micas, ta les  como aquellas vendidas bajo e l nombre de s i l la s  

de In ta lox , trozos de marmol y a n illo s  metálicos, ta les  como 

lo s  vendidos bajo e l nombre de F lexirings^o a n illo s  de !?kll.

30
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1 Las capacidades re la t iva s  de columna y rec ip ien te

r

de presión en la  combinación artiba  descrita# no son c r í t i - i

cas y la  elección# que debe hacerse en cualquier caso partí 

cular# se basará en práctica reconocida de in gen ie r ía . Gene

5 raímente# las  capacidades re la t iva s  y  la  configuración de ~  

lo s  dos se e le g irá  de ta l modo que se produzca un tiempo de 

permanencia medio, to ta l en e l sistema# es decir, e l  tiempo 

medio tomado para un incremento dado para que la  alimenta­

ción pase desde la  lumbrera de admisión del rec ip ien te de -

i

'i

’¡ 

■ i

-

10 presión a la  lumbrera de sa lida  en e l extremo in fe r io r  de -

;• i la  columna empaquetada dentro del orden de alrededor de 10 

minutos hasta alrededor de 50 minutos.

Si se desea, e l po liisoc ian a to  tratado, sacado de 

la  lumbrera de salida del rec ip ien te  de presión o desde la
15

lumbrera de salida de la  columna émpaquetada, s i se usa una#

20

puede devolverse a l c ic lo  para reducir e l cloruro h id ro llza  

ble# la  acidez y/o e l n ive l de impurezas causantes de olor# 

a un n ive l todavía más ba jo . Alternativamente# e l tiempo de 

permanencia media en e l sistema# puede ser reducido y e l  pro
- 1 
j

ducto puede ser devuelto al c ic lo  tina o varias veces hasta 

que e l tiempo to ta l de permanencia para e l po liisoc ian a to  -  

tratado en e l sistema alcance los tiempos de permanencia de 

seados# arriba expuestos# p ra los varios sistemas.

‘

• i
j 25

Contrariamente a lo  esperado# basado en e l resu l-

■ f
tado conocido y  altamente indeseable de exposición de p o li-

$
X m etileno p o l i fe n i l  po liisocianatos a ca lor durante cualquier

'i

t* periodo de tiempo s ign ifica tivo#  e l po liisoc ianato  de a l i—
í

mentación, despuÓs de ser sometido a l procedimiento del in -

• 30 •
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vento no demuestra ningún incremento s ig n if ic a t iv o  de v isco­

sidad o de destribución de isómeros o cualquier o tro  cambio 

normalmente ind ica tivo » bien sea de polim erización o de de­

gradación de cualesquiera de los  varios componentes de la  -  

mezcla de polim otileno p o l i fe n i l  po liisoc ian a tos . Además» la  

reducción de acidez y  de contenido de cloruro h id ro lizab le , 

que se consigue por e l procedimiento del invento es marcada­

mente superior a la  reducción de estos valores, mae pueda ob 

tenerse sometiendo los mismos po liisocianatos a la  acción ae 

ca lo r  a presión atmosférica en laa isencia  sustancial de cual

quieñ d iso lven te orgánico in e rte .

Los sigu ientes ejemplos describen la  manera y e l  -  

procedimiento para re a liz a r  y usar e l invento y se expone e l 

mejor modo comtempiado por los  inventores para poner en prác 

t ic a  e l'in ven to , pero no deben estimarse como lim itadores, -  

Las determinaciones de acidez y cloruro h id ro lizab le  se e fec  

tuaron usando lo s  procedimientos descritos en la  patente da 

EE.UU. 3.793.362 inmediatamente antes de su ejemplo 1. Eos 

ensayos para determinar la-presencia de impurezas, que cían -  

origen  a o lores indeseables, cuando se usan para preparar es 

pumas f le x ib le s  usando formulaciones catalizadas por c a ta li­

zadores básicos se rea lizaron  en una de las ctos formasí

(a ) Una muestra de 2 mi. de isociannto se ag ita  ó.n 
ran te 30 segundo^ con 2 mi. de hidróxido sódico acuoso a l 

25% de peso/volumen y la  mezcla se deja reposar con una tapa 

ajustada de modo suelto sobre e l receptáculo» durante 1 hora. 

A l f in a l  de aquel tiempo, la  mezcla se comprueba para trazas
i

de o lo r  (o lo r  de carbilam ina). ,

30
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(b) Una muestra de 500 gr. cíe isocianato se usa pa 

ra oreparar una espumo f le x ib le  de poliuretano, usando una -  

formulación de espuma comercial normalizada con c a tá lis is  de 

t  r i  o t i 1enodi smina. La espuma resultante es cortada despuós - 

de 1 día y se comprueba la  presencia o ausencia de o lo r .

’ JKMPLO 1

81 sigu iente aparato y  procedimiento fueron emplea 

dos para poner en práctica una se r ie  de lo tes  a d iferentes 

temperaturas y presiones usando e l mismo material de a lamen­

tac ión .

El po liisoc ianato  de alimentación en cada lo te  fue 

una solución (21, 47* de peso) de poliraetil.eno p o l i fe n l l  p o li­

isocianato  (conteniendo aproximadamente 50“Á de peso de meti- 

leno bis (l'en il is o c i natos), siendo e l resto de la  mezcla 

oligómeros de funcionalidad superior) en clorobenceno, toma­

do c o t o  una parte a lícuota de una producción de insta lación  

comercial de un lo to , ant.-r.ior a la  fase de desprendimiento 

de d iso lven te . Una mezcla del m aterial de alimentación fue - 

.evaporada a presión reducida para separar d isolventes y en­

tonces se encontró que tenía las siguientes propiedades: 

Equivalente de isocianato: 131,4

% HC1 ca lien te : ° '  *2

/. e l  M  cro l i  sable: ° * 16

% Cl h ld ro lisab le  to ta l: 0,42

o lo r  por ambas pruebas (aji y (b ) : fuerte

En ca a uno de los lo te s  realizados con esta a l i— 

mentación, esta áltimn fue- alimentada al régimen de 1C5 - -

12 5 gr. por rainuto a" un autoclave de un galón equipado con -  

tubo de extracción para elim inar material v o lá t i l  situado en
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cima, hacia un condensador. 1 régimen al que fue separado - 

isocianato  no destilado tratado desde e l autoclave fue ajusta 

do en concierto con e l régimen a l que se eliminaba e l mate—  

r ia l  de por encima v é la t i l  de modo cjue se mantuviera una re­

tención de líqu ido  en e l autoclave de alrededor de 1.400 gr. 

El equipo estuvo provisto  de apropiadas válvulas de presión 

de modo que e l material podía ser mantenido a cualquier pre­

sión  deseada mientras estuviera presente en e l autoclave. En 

cada lo te ,  una parte a licuota del material líqu ido  separado 

d e l autoclave fue tomsda, evaporada a presión reducida para 

e lim inar d iso lven te y sometida a los an á lis is  expuestos a la  

tab la  I  s igu ien te. Simultáneamente se tomó una parte a licuo­

ta del condensado, derivado de material de por encima vo lá— 

t i l  y la  parte a licuota fue evaporada para elim inar*disolven 

te  y sometida a los análisis''expuestos en la  tab la  I .  Se ote-
I

servará de lo s  resultados de la  tabla X que e l poliusociana— 

to  tratado, recuperado desde e l autoclave en cada uno de los 

lo te s  poseía acidez y n ive les  de cloruro h id ro lizab le  marca­

damente reducidos y  una conducta marcadamente mejorada res— 

pecto  a la  generación de o lo r ofensivo a l tra ta r  con una ba­

s e . En contraste, e l m aterial v o lá t i l  tratado por encima es­

tuvo marcadamente enriquecido en acides y contenido de cloru 

ro h id ro lisab le .

El tiempo de permanencia mencionado en la  tabla I  

para cada lo te , es e l tiempo medio calculado en e l que estu­

vo presente en e l autoclave un incremento de po liisoc ianato  

de alimentación
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Se efectuaron otros dos lo tes  u tilizando  e l mis-, o -- 

aparato y procedimiento de ejecución descrito  en e l Ejemplo 1, 

pero remplazando e l p o liisoc ian a to  de alimentación, usado a l l :  

por una segunda alimentación tomada de un poster io r lo te  ce - 

in s ta lac ión  comercial y conteniendo 21,1% de peso de polim eti 

leñ o  p o l í fe n i l  po liisoc ian a to  (contenido de d iistu ianato  a;-rc ¡ 

ximaSamente 5C%) en monoclorobonceno. Una parto a lícuota  de - 

esta  alimentación fue evaporada a presión reducida para sepa­

ra r  d isolven tes y la  muestra de p o liisoc ian a to , as í obtenida,

poseía e l s igu ien te an á lis is :

Equivalente de isoci¡anato: 131,5

% MCI ca lien te : 0,15

% C1 h id ro lizab le : * C, 18

% C1 H id ro lizab le  to ta l:  C, 49

Olor por ambas pruebas (a) y (b ) : • fuerte

En uno de los  lo tes  ( lo te  7) e l autoclave fue hecho 

funcionar a presión atmosférica y una temperatura baja (1132 )̂ 

mientras que - c-1 segundo lo te  ( lo te  8) fue rea lizado  a una ore 

sión y temperatura dentro del alcance del procedimiento del - 

presente invento. Se observará de los  resultados de los dos - 

lo te s  resumidos en la  tabla I I  s igu ientes, que e l lo te  3, rea 

liz a d o  de acuerdo con e l procedimiento del invento, produjo - 

una dramática reducción en la  acidez y contenido de cloruro - 

h id ro liza b le  de la  alimentación y elim inó e l o lo r, que causa­

ban las  impurezas co.nt. nicas en la  misma. En contraste, e l lo  

te  ( lo te  7) rea lizado  bajo condiciones de presión y tempmratu 

ra fuera del alcance del procedimiento del invento, sustancial 

mente no oausoó ninguna cambio en los n ive les  de acia z y de
30
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1 cloru ro  h id ro liza b le  o en e l  n iv e l de las  irapurezas que cau-

saban o lo r .

- T A B L A -  I I -

Lote :l\lmero 7 3

5 Tiempo de permanencia (rain.) 13 23

Presión  FSIG 0 25

Temp. OC líqu ido  de autoclave 118 196-204

Pondos desprendidos de autoclaves

Equivalente de isocianato 132.4 135.4

10 % de Konoclorobenceno (MCB) 57.2 24.7
(por d es tila c ión ) ii

j
% HC1 ca lien te 0.13 C.C31 ¡

% C1 h id ro liza b le 0.14 0.C39 | 
¡

C1 h id ro liza b le  'total 0.44 0.26

15 Producto ce encima v o lá t i l :

e/C KC3 98.6 97 J6

En base de KC3 l ib r e

% HC1 ca lien te 2.14 1.5C

% Cl h id ro liza b le 2.50 1.63

20 % Cl h id ro liza b le  to ta l 3.64 1.63

O lor: Método (a)

Pondos de autoclave +

25

EJEMPLO 3

El aparato y e l procedimiento, descri ros en e l cjar-

p ío  1, se modificarón conduciendo la  fracción de landos no - 

desellados a la  parte superior de una columna (6 pies x 2 pul 

gadas) empaquetado con s i l la s  cerámicas de un diámeoro ce -
i

1/d". El flu id o  en la  columna fue mantenido bajo las mismas -

30
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condiciones de presión y temperatura que e l isocianato cr. e l 

au toclave. El m aterial de enzima v o lá t i l  desde e l autoclave 

rué alimentado a una lumbrera de admisión en e l extremo in ­

f e r io r  de la  columna empaquetada y se recuperó e l m aterial - 

de enzima v o lá t i l  en la  cabeza de la  columna. Les sigu ientes 

lo te s ,  expuestos en la  tab la IXTfueron rea lizados usando e l 

aparato y procedimiento arriba citados y usando una reten - -  

ción  media de líqu ido  en e l autoclave de 730 gr. Los lo te s  9 

-12 fueron realizados usando un m aterial de alimentación -e 

po lim etilen o  p o l i fe n i l  p o liisoc ian a to  teniendo las  sigu ien­

tes  propiedades:
79, 3

% ::C3:

ecruivalente de isocianato:

, , ,  ' 0 , l e% :íC 1 ca lien te :

% C1 to ta l h i .'.rolizablet w

C lor por ambas pruebas (a) y (b ) : “e

Los lo tes  13-17 fueron rea lizados u tilizando  mete- j

r i a l  de alimentación de po lim etileno p o l i fe n i l  p o liis o c ia ca ­

tos  teniendo las sigu ientes propiedades:

% r.C3:
61,5

equ ivalente de isocianato: 131.7

% MCI ca lien te : 0, 17

% C1 to ta l H id ro lizab le : C,5C

Clor por ambas pruebas (a) y (b ) : fu erte

Durante cada lo te  partes a lícuotas ce .

cuserado desde las fracciones de rm3o_ no d es tila  tas, que -

abandonaban e l autoclave y aoandonaban la  columna, fueren -

evaporadas a sequedad y  sometidas a a n á lis is . Los resu ltatos

POQR
QUALITY
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s b  i lustran an la tabla I I I .  Como sa observará da los resul­

tados mostrados an la  tabla I I I  que sa encontró una reducción 

muy marcada en acidaz y cloruro hidrolizabla y an impurezas, 

qua producían olor, encontrándose ssto an al material que 

abandonaba al autoclave y abandonaba el fondo da la  columna 

empaquetada y esto sa consiguió solamente por un incramanto 

muy pequeño en equivalente de isocianato (correspondiente a 

una pérdida da menos de 2% de grupos da isocianato) .

r\

*

10

15

OBSERVACIONES da la Tabla I I I »

El tiempo da permanencia mostrada an la  Tabla

arriba citada bs el tiempo empleado en el autoclave solamen­

te. El pDliisocianato da alimentación fuá mantenido baje las  

mismas condiciones de temperatura y presión en la  columna em­

paquetada a la  qua sa había alimentado el material desda el 

autoclave. El tiempo da permanencia an l a  columna empaquetada 

an cada'.caso fuá del 72 por ciento del tiempo de permanencia

aa el autoclave.
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La crocante patente de invención comprende las s i ­

guientes reiv ind icaciones:

1 .  - Procedimiento para bajar la  acidez y ex conte­

nido de cloruro h íd ro lizab le  ce un polirr.atilcno p o li-c ,.r l ¿-_o 

liis o c ia r .a to , caracterizado porque se sánete dicho p o liis c—  

cianato, en' la  coma de una solución, en un d—Swl /

n ico  in erte , a un t r a t e  ionto a una presión en e l alcance 

desde alrededor de 2C psia h js ta  alrededor de 50 psia y a - 

una temperatura en e l alcance desde alrededor de 15Z*2 hasta 

a lrededor de 23C2C durante un tiempo en e l alcance desde a l­

rededor de 1C hasta 5C minutos, con elim inación del m aterial 

v o lá t i l  situado encima.

2 . — procedimiento según la  re iv ind icación  1, carao
i

tec izado Dorcrue e l p o liisoc ian a to  es empleado e.. l i  i-v....a 

la  solución de reacción, antes de desprender d iso lven te crgá 

n ico  in erte , obtenido en la  fosgenación de una mezcla de pc- 

1 laminas, obtenida por condensación ce an ilina  y zor.~ = '!

ao,

3. -  procedimiento según la  reivindicación 2, carao 

terizado porque el disolvente inerte es nonoclorcbcnceno.

4 .  -  Procedimiento según la  reivindicación 3, carao 

terizado perene alrededor de 1C hasta alrec.ecor ce 9C7- de vo 

lumen del m.oncclorobcnceno es seoarao.o continuirtents cor..o .

— e r ia l  de encima vo lá t i l  durante el tratamiento.

5 .  -  procedimiento según.las  reivindicaciones crece 

dentes, para bajar la  acidez y contenido de cloruro ni \rcii- 

zable de un material de alimentación de poiimctileno pólice-

POOR
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n i l  p o li i  s oc i  en a t  o, caracterizado porque comprende las etapas 

de (a) cargar continuamente dicho m aterial de alim.entaci-n, 

en la  íom a ce una solución da dicho po liisoc ian a to  en un di 

so lven te orgánico in erte , a un recip ien te de presión, en rué j 
i A es mantenida dentro del alcance des.e sísete., cr -  •

de 2C psia hasta alrededor de 60 psia y la  tamo .-ratera cej. 

contenido de dicho rec ip ien te  de presión está situara centro 

d e l alcance denle alrededor de 15CS C hasta alrededor de 23C'- 

C; (b) r e t ir a r  continuamente una proporción menor ..eui'—.o 

t e r ia l  de alimentación desde dicho rec ip ien te  de presión co­

mo m aterial v o lá t i l  de encima* (c ) r e t ir a r  continuamente m.a- 

-o --fa l de alimentación no destilado, tratado, desee <-ic..c re
w ~ *" i

c ip ien te  ce presión a un régimen ta l,  que e l tiempo de r.e~:e 
nencía medio en dicho rec ip ien te  se mantenga dentro del al 

canee desde a l.ed  ñor de 1C minutos hasta al rede-:, or de 50 mi 

ñutos; (d) hacer pasar continuamente dicho m aterial r tirano,

tra ta  .o, de alim-.ntación hacia la  parte superior ce una co 

lumna empaqueta.a, mantenida a una temperatura ¿es :e a lrede­

dor de 15C2 C Justa alrededor de 23C<>C y una presión de a ire  

d e lo r  de 2C psia hasta alrededor de 6C psiay (e) suprimir 

continuadonte rm teria l do alimentación no destilado, tratado 

desde la  porción in te r io r  de dicha columna empaquetada; C ) 

separar co.ntir.u.-mente una proporción menor de cieno material 

de alimentación, tratado como m aterial v o lá t i l  de encarna -os

de dicha columna empaqueta-a. j

5 -  p-ccedimicnto según la  re iv inu icación  b, c.= r..t j
■ . . . ,  , i

te r izad o  oorqit- e l m aterial v o lá t i l  :-.e encima, Scp-ia-o ^e- ¡

rec ip ien te  de presión, es alimentado a la  parte in - i r io .  -e j

la  coiuam.¿ e.vpaeraotada calentada. POOR
QUALITY
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7 . -  Procedimiento según la  reivindicación 5, caracte­

rizado porque el disolvente orgánico inerts es raonoclorobence

no»

8.-  P r o c e d i m i e n t o  para bajar la  acidez y el  conteni­

do del cloruro hidrolizable de un polimetileno po l i fon i l  p o l i  

socianato.

Según se describe y reivindica en la presente memori 

descriptiva.

Consta de veintitrés hojas fol iadas y escritas a ma­

quina por una sola de sus caras.
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