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rste invento se reficre a mejoras en la preparacidn
de poliisocianato y més particulammente concierne a un proce-
dimiento pora reducir la acidez y los niveles de cloruro hi--
drolizable en polimwstileno polifenil poliisocianatos.

nstd bien reconocido en la téenica que la presencia
de cleoruro de hidrégeno libre y una amplia variedad de produc
tos secundarios conteniendo cloruro hidrolizable producido du
rante la preparacidn de poliisccianato por fosgenacidn de las
corraspondientes aminas, tiene un efecto adverso sobre el (ra
do de re.ccidén de phliisocianato con materiales contenicendo -
hidrdgeno activo, tales como polioles. .ste es el caso parti-
cularmente en relacidn con polimatileno po}iﬁenil poliisocia-
nato, es dcecir, Is productos derivados por fosgenacidn de la
mezela de poliaminas obtenidas.en la condensacién 4cida de -
anilina v {fomaldehico.

varics nétodos p.ra ajustar la rogetividad y/o para
bajar el contenido de cloruro hidrolizable de tales poliiso--
cianatos han sido descritos. Por cjemnlo, se ha sugerido la -
2dicidn de varios mctalcs, asf como de sales de motales vy de~
rivados organometdlicos en las patentes de BE.UU. 3.155.699;
3.264,336; 3.373.182 y 3.455,558. Destilacidn fracciconal para
conseguir los objetos arriba indicados sc describe ea la pa--
tente de E,UU. 3.264.336 v una combinzcién de destilacién --
fraccionable a presidén reducida vy purgar con gas inerte se -
describe en la patente de !'E,UU. 3.549.5C4. La patente de EE.
UU, 3.516.95C “escribe el hacer pasar un gas inarte a travds
de poliisocianaﬁo calentado como madio de reducir cloruro hi-

drolizable. La memoria de patente britdnica 1.08¢.717 descri-
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be sustancialmente el mismo procedimiento.

¥n adicidn al problema de comprobar el nivel de -
acidez v cloruro hidrolizable se ha encontrado ¢ue el uso de
los arriba menclonados polimetileno polifenil poliisociana--
tog vien sca solos o en conbinacidn con tolueno diisocianato
en la preparacidn de espum.s flexilbles (cuyo uso ha resultia-
do ser muy prevalente reclentemente) en que se emplean cata-
lizadores bdsicos, da origen a espumas que tienen un desa- -
gradable olor fétido. Tales espumas tilenen que ser desodori=~
zadas antes del uso en almohadillado y aplicaciones samejan-
tes v el procediniento de desodorizar se suma granderente al
coste de la espuma. Por lo tanto, es altamente deseable que
se suprima antes de usarse el poliisocianatc para generar es
puma cualquier impureza en el poliisocianato, que sea respon
sable de la generacidn del olor fétido. Ademds del uso en es
pumas, los poliisccianatos conteniende la arriba mencionada
impureza dan el mismo olor f£étido cuando se emplean para cual
quier propdsiteo, en cue se pongan en contacto con materiales
bédsicos. ¢ supone que el olor es causadec por generacidn de
isonitrilo (carbilaminas) por descomposicidn de base de las
impurezas e. el poliisocianato.

Se ha encontrado shora que ambos prdblemas, es de-
cir, control de acidez v supresidn de impurezas causantes de
slor, puede resolverse por el uso de un procedimiento simple
nerc elcegante, que ao requiere adicidn de material extrafio -
al poliisocianato vy que tambidén es ficilmente adaptabvle para
incorporacidn en procedimicntos continuos existentes para la

preparacidn de tales poliisocianaéos.
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Este invento comprende un procedimiento para reba--
jar la acldez de contenido de cloruro hidrclizanle de polime-
tileno polifenil poliiscocianato, que comprende someter diche
poliisccianato en la forma de una solucidn en un déisolvente -
orgdnico inerte a tratamiento a una presién en 21 alcance de
alrededor de 20 psia hasta alrededor de 60 psia ¥ & una'temgg
ratura en el alcance de alrededor de 1502C hasta alrededor de
2302¢ con supresidn de la materia voldtil de encima.

£l invento también comprende medios para integrar -
el procedimiento &n una parte continua como parte integrante
de un procedimiento continuoc para 1a fabricacién de polimeti-
leno polifenil poliisocimatos.

Lé nacidez” o "valor 4cido" a que algunas vecas s
hace referencia coﬁo vacidez caliente” de un poliisocianatoe -
os un t&rmino bien conocido en la técnica. La acidez se deter
mina por titulacién de hidréxido potdsico de dcido libre gene
rado al someter una cantidad media de poliisocianato a un brg
ve pericdo de calenta lento en metanol. E1 contenido de “clo-
ruro hidrolizable® de un poliisocianato tambidn es un pardme-
tro bien conocido, zue se determina por estimacién (por titu=-
l1acidn de nitrato de plata) del 18 de cloruro generaco hacen
hervir una cantidad medida de poliisocianato en una mezcla de
toluene y mctanol.

gl procedimiento del invento es, en esencia, un par
cial desprendimiento bajo presidn su sratomosfdrica de una sQ
lucidn de polimctileno polifenil poliisocianato. al pon T en
prictica el procedimiento del invento, el poliisoclianato em=-

pleado como material de alimentacidn cs una mezcla de pniime-
L]
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tileno polifenil poliisocianatos, que se ha obtenido por fos-
genacidn de la correspondiente mezcla de poliaminas, habiéndo
se prenarado esta dltima por condensacidn de anilina y formal
dehido por pocedimientos bien conocidos en la téenica. Tales
mezclas de pdimetileno polifenil poliisaianatos conticnen ge-
neralmente desde alrededor de 35 h sta alrededor de 85% de pe
so de metilenobis (fenil isoclanato), siendo el resto ‘e di--
cha megzela, polimetileno polifenil poliisocianatos de mds al-
ta funcionalidad.

w1 material de alimentacidén de poliisoclanato es =m
pleado en la forma de una soluecidn en un disolvente ordanico
inerte. ror este dltimo se entiende un disolvente orgédnico -
que es incrte, s decir, que no entra en feaccién con el poll
isocianato, ni interfiere de ningén modo con el procedinisnto,
que se estd efectuando. Son ejemplos de disolventes orgénicoes
toluenc, xileno, decalina, monoclorobenceno, diclorobenceno ¥
seme jantes, La concentracidn de poliisocianato presente en 50
tucidn en el disolvente orgdnico inerte, no es critica, pero
estd generalmente dentro del alcance desde alrededor de 10 -
hasta alrededor de 8C% de peso.

un una ejecucidn preferida del invento, el materlal
de alimentacidn e emplezado en la forma de un producto de reac
cidn, en solucién en el Jisolvente prgdnico incrte empleado -
en la reaccién, cue se ha derivado por fosgenacidn de las co-
rrespondientes poliaminas en un procedimiento continuo para -
1a fabricacidn de polimetileno polifenil poliisocianatos des-
de anilina y formaldenido. kn tal caso, una proporcidn nener
del disolvente de reaccidn, si se desea, puede suprinirse por

desprendimiento a presién reducida antes de somcter el mate-—-
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rial de alimentacidn al procedimiento del invento. =n generall
sin embargo, se esplea como material de alimentacién la sclu-
cién completa de reaccién sin eliminacién previa de una por--
cidn de digolvente.
£1 poliisocianato de material de alimentacidn es -
cargado en un recipiente, que sea capaz de resistir a pfesio—
nes inﬁernas del orden depor 1o menos alrededor de 60 psia. =
Este recipiente puede ser alguno de aquellos corunmente dispo
nibles en operaciones comerciales, pero preferentenente, toma
la forma de un asf{ llamadeo reciplente "soplado".
Al tiempo de cargar en el recipiente, el material -
de alimentacidn, ventajosamente va estd a la temperatura dé—-
scada dentro del alcance desde alrededor de 1502C hasta alre-
dedor de 230°C para realizar el procedimiento del invento. =
Alternétivamente pero de un sodo rmenos preferible, el mate~ -
1
rial de alimentacidn puede ser cargado en ¢l reciplente a ung
temperatura mds baja y calentarse subsiguientemente a una ten
peratura en el alcance arriba menclonado, con el fin de poney
en prdctica el procedimiento del invento. rreferentemonte, la
temperatura del materisl de alimentacidn en el recipiente se
mantiene dentro del alcance de alrededor de 1709C hasta alre-
dedor de 2202C a travéds del procedimiento del invento.
Ademds de mantener el alcance de temperatura arriby
citado, la presidén en ¢l recipiente conteniendo el material -
de alimentacidn se mantiene a presidn superatmosférica, Vents
josamente, la presién mantenida en el recipiente conteniendo
el material de alimentacidn estd dentro del alcance de alre--

t

dedor de 20 psia {(es decir, 6 libras por pulgada cuadrada PO
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encima de la presidn atmosférica normal) hasta alrede’nr de

67 psia (es decir, 46 libras por pulgada cuadrada por encima
Jde la presién atmosférica nomal) y preferentemente estd den
tro del alecance de alrededor de 25 psia hasta alrededor de -

55 psia.

La seleccién mds aprcopiada de temperatura y pre- -

sidn de reaccidn en cualquicr caso dado puede determinarse
por un procedimiento de prueba y error. En genersl, cuanto -
nds alta sea la presidn (dentro del alcance arriba indicado)
tanto més baja serd la temperatura necesaria (dentrc del al-
cance arriba citado) para conseyuir el resultade deseado, ¥
vicevarsa. ; '

Se ha hecho previsidn para la supresién de material
voldtil (es declr, disolvente'més material arrastrado, que -
sea gaseoso bajo las condiciones de temperatura y presidn em
pleada) desde el recipiente conteniendo el mrterial de ali==-
mentacidn Curante el tiempo, para el cual este dltimo estd -
presente. Por ejemplo, el recipiente puede ser provisto de -
una vélvula de purga o semejante o, alternativamente, el re-
cipiente puede estar provisto de un condensador interpunsto
ontre el reciplente principal y una vdivula de purga. £l ma-
terial voldtil gaseoso es separado del poliisocianato de ali
mentacidn de esta manera, bisn sea continuamente en una eje-
cucidn preferi’a o en incrementos, constituye principalmente
disolvente orfanico inerte, que es enriquecido en contenido
de las impurezas de dicho material de alimentacidn, por los
productos de 2isociacidn de tales impurezas, gue sSon respon-

sables de la acidez, cloruro hidrolizable v caracterf{sticas
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productoras de olor de dicho material de alimentacidn.

La proporcién de disolvente orgdnice inerte, tome-
da como material de encima voldtil en el procedimiente del -
invento puede variar en un émplio alcance desde alrededor de
1¢ a 90 por 100 de volumen dol disolvente orfanico inerte =
presente en el materlal de alimentacién. La cantidad apropia
3a de material de enzima volitil tomada en cualquier caso da
do, estd gobernada por la configuracién del aparato, asf co-
mo por las condiciocnes defuncionamiento.

rl tiempo de permanencia, en cue el material de -
alimentacidn es mantenido en el recipiente bajo las condicig
nes de temperatura y presién arriba gdefinidas, varfa de acuer

de con la combinacidén precisa de las dltimas condiciones, en

' que se emplea.

Yentajosamente, el éiempo de permanenclia no @28 me-
nor de alrededor de 1C minutos y no es mayor de 50 minutos.
preferentemente el tiempo de permanencia estd situado en un
alcance de alrededor de 15 hasta alrededor de 40 minutos.

£n una ejecucidn ‘preferida del procedimiento del -
invento, el tratamiento del poliisccianato a presidn superat
mosférica v temperatura elevada, dentro de los Efmites ex- -
puestos arriba, se ejecuta en una base continua, En esta eje
cucidn, el poliisocianate de alimentacidn es cargado contli--
nuamente a un régimen predeterminadec en una lumbrera de admi
sidn, situada aproximadamente en la superficie del 1fquido -
en el recipiente de reaccidn y poliisocianato tratado es re-
tirado continuamente, sustancialmente al mismo régimen alg -

que se estd cargando el material de alimentacién, desde una
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lumbrera de salida situada en las regiones inferiores del rg
cipiente. 71 régimen de alimentacién y el correspondiente ré
gimen de retirada estin elegidos de tal modo que el ticmpo -~
medio de permanencia del polilsccianato del reciplente de -
presidn caté dentro de los limites arriba expuestos. “n las
ejecucioncs previamente desecritas, se ha hecho provisidn pa~
ra la supresién del material voldtil de encima des’e el recl
piente de presidn.

al ponor en prictica el procedimiento del invento
en una base continva de la manera arriba descrita. es prefe~
rible precalentar el poliisoclanato de alimentacién a la tem
peratura, dentro del alcance arriba expuesto, deseado para -
el tratamiento en el recipiente de presidn y cargar la all--
mentacién precalentada a presién al recipiente de presidn.

fn la situacidn mfs deseable, el procedimiento de
este invento es ejecutado continuamente como una parte del -
procedimiento para alslar el producto obtenido en un procedi
miento continuo para la preparacidn de polimetileno polife-~
nil poliisocianatos. uLn tales procedimimtos se condensan ani
lina y formaldehido, de modo general, pero no necesarianente,
en presencia de 4cidos, en una base continua para formar una
mezcla de polimetileno, polifenil aminas y csta dltima mez=--
cla, Jespués de neviralizar cualquier fcido empleado en la -
condensacidn, se son.te a fosgenacidén en solucidn disolvente
orgénica in'rte en una base continua para producir una solu-
cidn de polimetileno polifenil poliilsocianatos. Tstos dlti--
mos son purgadbs de exceso ¢e fosgeno y de cloruro de hidrd-

geno y se somete a desprendimiento de disolvente a presidn -
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reducida para recupcrar el deseada polimcetilenc polifenil po
1iisocianatos. El procedimiento del invento se inserta- prefe
rent mente en la secuencla arriba indicada de etapas, de mo-
do que se realiza despuds de la etapa de purga de fosgeno, =
pero antes de la etapa de desprendimiento de disolvente.

gn una ejecucidn particularmente praeferida de un -
procedimisnto continuo de acuerdo con el invento, el polilsg
cianate tratado, que es extraldo en una base continua desde
1a lumbrera de salida del recipiente de presién se carga en
la porcién superior de una columna empaquetada a travds de -
1a cugl fluye dicho poliisocianato tratato hacia abajo mante-
niéndose todavfa dentro del mismo alcance de presidn y tempg
ratura que aquellos que prevalecen en el mismo recipiente de.
presién. E1 material voldtil tomado cn la parte superior des
de el recipiente de presidn, si se desea, puede alimentarse
a la porcién inferior de dicha columna empaqguetada, de modo
que fluye hacia arriba v en contra-corriente al lfcquidc, que
fluye bajando por la columna y por ello sirve para barrer ma
terial voldtil desde esta dltimal La columna empaquetada es-
t4 provista en su parte superior de medios para separar mate
rial voldtil de por encima de la misma manera, que para el -
recipiente de presién.

£l empagquetado en la columna empleadia en la ejecu-
~18n arriba indicada, puede adoptar una variedad de formas -
tales como anillos de Raschig, malla de alambre, piezas cerd
micas, tales como aquellas vendidas pajo €l nombre de éillas
de Intalox, trozos de marmel y anillos metdlicos, tales como

los vendidos bajo el nombre de rlexirings © anillos de pall.
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Las capacidades relativas de columna ¥ racipiente
de presién en la combinacién artiba descrita, no son criti-
cas v la eleccidn, que debe hacerse en cvalquier caso parti
cular, se basard en prictica reconocida de ingenierfa. Gene
ralmente, las capacidades relativas y la configquracién de ~
los dos se elegird de tal modo que se produzca un tiempo de
permanencia medio, total en el sistena, es decir, el tiempo
medic tomado para un incremento dado para que la alimenta--
cidn pase desde la lumbrera de admisidn del recipiente de ~
presidn a la lumbrera de salida en el extremo inferior de -
la columna empaquetada dentro del orden de alrededor de 10
minutos hasta alreéedor de 50 minutos.

5i se desea, el poliisocianato tratado, sacado de
1a lumbrera de salida del recipiente de presidn o desce la
jumbrera de salida de la columna émpaquetada, si se usa una,
puede devolverse al ciclo para reducir el cloruro hidroliza
ble, la acidez y/o el nivel de impurezas causantes de olor,
a un nivel todavfa mds bajo. Alternativamente, el tiempo de
permanencia media en el sistema, puede ser reducido y el pro
ducto puede ser devuelto al ciclo una o varlas veces hasta
que el tiempo total de permanencia para el poliisocianato -~
tratado en =l sistema alcance los tlempos de permanencia de
seados, arriba expuestos, p ra los varios slstemas.

Contrariamente a lo esperado, pasado en el resul-
tado conocido y altamente indeseable de exposicidn de poli-
metileno polifenil poliisocianatos a calor durante cualquier
perlodo de tiempo significativo, el poliisocianato de ali~-

mentacidn, despuds de ser sometido al procedimiento del in-
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vento no demuestra ningdn incremento significativo de visco-
sidad o de destribucidn de isémeros o cualquicr otro caﬁbio
normalmente indicativo, bien sea de palimerizacién o de de=~
gradacidn de cualesquicra de los varios componentes de la -
mezcla de polimctileno polifenil peliisocianatos. ademds, la
reduccidn de acidez y de contenido de cloruro hidrolizaﬁle,
que se consigue por el procedimiento del invento es marcada-
mente sdperior a la reduccldn de estos valores, e pusda ob
tenersc scmetiendo los mismos poliisccianatos & la accidn de
calor a presién atmosférica en laalsencia sustancial de cual
guief disolvente orgénico inerte.

Los siguientes ejemplos describen la manera vy el -
procedimiento para realizar y usar el invento y se expone el
me jor modo comtempiado npor los inventores para poner en pric
tica el invento, pero no deben estimarse como limitadores. -
Las detesrminaciones de acidez y cloruro hidrolizable se efec
tuaron usando los procedimientos descritos en la patente de
EE.UU. 3.793.362 inmediatamente antes de su ejemplo 1. Los -
ensayos para determinar la. presencia de lmpurezas, que dan -
origen a olores {ndeseables, cuandc se usan para greparar es
punas flexibies usando formulaciones catalizadas por catali-

zadores bidsicos se realizaron en una de las dos formas:

s
-

(3) Ung nuestra de 2 ml. de jsociannto se agita du
cante 30 segundos con 2 ml. de hidrduido sédico acuoso al =

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

ajustada de modo ‘suelto sobre el receptdculo, durante 1 hora.

Al final de aguel tiempo, la mezcla se comprucba para trazas

4

de olor (olor de carbilamina).
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(b)Y Una russtra de 500 gr. de isocianato se usa pa

ra proparar una espuma flexible de poliuretano, usando una -

)
<

formulaciédn de espuma comercial normalizada con catdlisis de

»

trictilenodismina. La espuma resuliante es cortada despuds -
de 1 &fa y se comprucha la presencia o ausencia de olor.
VIRMPLO 1 |
11 siguiente aparato ¥y procedimiento fueron emplea
dos para ponuy en prdctica una sexie de lotes a diferentes -
temperaturas y presiones usando el mismo material de alimen-

tacidn.

£l poliisccianato de alimentacidn en cada lote fue
una solucidn (21,44 de peso) de pollimetileno polifenil poli-
isceisnato (~onteniendo aproximadamente 5% de peso de meti-
leno bis (“enil isoci natos), siendo el resto de la mezcla -
oligémeros de funcionalidad superior) en clorobenceno, tona-
do como una parte alfcuota de una produccidén de instalacidn
comercial de un lots, ani.rior a la fase de desprendimiento

de disolvonte. Una mezcla del material de alimentacidfn fue -

- ;ﬂgvaporada a presién rejucida para separar disolventes ¥ o=
20 |

tonces se encontrd que tenfa las siquicntes propiedades:

neuivalente de lsocianatos 131,4

v HC1 caliente: 0,12
/ C1 hicrolizables: 0,16
% C1 hidrolizable total: C, 42
sloy por ambas prucbas (ab y () fuerte

“n aa a uno de los lotes realizados con esta ali--

rentacidn, esta Yltima Ffus alimentada al régimen de 105 - -

125 gr. por minuto &~un autoclave de un qalén equipado con -

tubo de extraccién para eliminar waterial volduil situaco en
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cima, hacia un condensador. ~1 régimen al que fue separado -
isocianato no destilado tratado desde el autodave fue ajusta
do en concierto con el rdégimen &l que se eliminaba el mate--
rial de por encima vélatil deo modo cue se mantuviera una re-
tencién de 1fquido en el autoclave de alrededor de 1.400 gr.
£l equipo estuvo provisto Je apropiadas vélvulas de preéién
de modo que el mgterial podfa ser antenide a cualquier pre-
s18n deseada mientras estuviera presente en el autoclave. En
cada lote, una parte alicuota del mat=rial 1fuido separado
del autoclave Ffue tomada, evaporada a presidn reducida para
eliminar disolvente v sometida a los andlisis expuestos a la
tabla T siquiente. Simultdncamente se tomé una parte alicuo-
ta Jdel condensado, derivado de material de por encima volé--
til v la parte alicuota fue evaporada para sliminar,disolven
te y sometida a los andlisis expuestos on la tabla I. Se ob-
|

servard de los resultades de la tabla I que el poliisociana-
to tratado, recuperado desde el autoclave en cada unc de los
lotes posefa acidez y miveles de cloruro hidrolizable marca=
damente reducidos ¥y una conducta marcadamente mejorada res--
pecto a la generacidn de olor ofensive al tratar con uﬁa ba~-
se. En contraste, el material volatil tratzde por encima es-
tuvo marcadamente enriquecido en acidez y contenido de cloru
ro hidrolizable.

El tiempo de permanencia mencionade en la tabla I
para cada lote, es el tiempo medio calculadeo en el que estu~
vo prescnte en el autoclave un incremento de poelilisccianato

de alimentacidn
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POTR N :pLO 2
Se efectuaron otros dos lotes utilizando el mis-o -

aparato y procedinlento e ejecucidn descrito en el Zjenglo 1,

pero remplezando el poliisocianato de alimentacidn, usazo 211
por una segunda climentacidn tomada de un posterior lot2 Ce -

instalacidn comcrcial y conteniende 21,1% cde peco de polimzul
leno polifenil poliisoclanato (contenido de cdiilsnolianzto arrz
F =

i:madamente 5¢%) en monoclorobenceno. Una parte alfcuctz

el

esta alimcntacidn fue evarporada a presidén relducida para sepra

el

rar disolventes y la muestra de poliisocianato, as{ oclLizznida,

pecsefa el siguiente andlisis:

Zguivalenie de isocianatos 131,5
% ACl callente: 0,16
% <1 hidrolizable: ' c, 12
% Cl Hidroclizable total: C, 49
fuerte

Olor por ambas prucbas (a) y (b):

En uno de los lotes (lote 7) el auctoclave Iuz hacho

B

funcionar a presidn atmosiérica y una temperatura haja (1iZel;

mientras gue ¢l scgundo lote {lote 8) fue realinado a una pre
sidn y termperaturz dentro del alcance del procecdimiente del -

presente invento. Se observard de los resultacos d<e l1os dos -

lotes resumidos en la tabla IT sicuientes, que €l lote G, rea
lizacdo d¢ acuerdo con el procedimiento del invento, profujo -

una dramdtica reduccidn en la acicdez y contenicdo e clorurc -

nidrolizable ce la alimentacidn y elimind el olcr, rme causa-
ban las impurezas cont.nides en la misma. In contraste, el 19

7) realizado bajo conliciones de

e
presién y zeTparatu

te {(lote

ra fuera del alcance del procedimiento del invente, sustancia

rmente no ~ausod ninguna cambio en los niveles de acid z vy
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cloruro hidrolizable o en el nivel de las impurezas gue cau-
saban olor.

-TASLA-1II -

Lote Ninaro _1_ 3

Tiempo ¢e permanencia (min.) 13 | 23

Presidn FSIG o] 25

Temp. 2C lfguido de autoclave 118 1966-2C4

Fon:ios desprendidos de autoclave:

tguivalente de isocianato 132.4 135.4

¢ de Moncclorobenceno (1CB) 57.2 24.7
(pozr cestilacidn)

% i€l caliente 0.13 €.C31

% Cl nidrolizable 0.14 0.C39

<t C1 hidrolizable total 0.44 . .26

Producto ce encima voldtil:

5% ¥C3 ' 92.6 97.6

En base de !NC3 libre

% HC1l caliente 2.14 1.5¢C

% Z1 nidrolizable 2.50 1.63

% Cl hidrolizable total ‘ ' 1.66 1.63

Olor: Método (a)

Toncos de autcclave + -

SJELFLC 3
£l arcrato y el procelimiento, descrizos en el c¢jzr
plo 1, se moiilicaron con’ucizndo la ‘raccidn &: i:cn ioé né -
Cestilados a la perte supszrior de una columna (6 pies X 2 pu

gadas) empacuetado con sillas cerénicas de un didmetro de -

1/2" El fluido en la cclumna fue mantenido bajo las mismas -

POOR

QUﬁ&MTY
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condicicnes de presién y temperatura cue el isccianato en el
autoclave. El material de enzima voldtil desde el autoclave

ol
e

sye alimentado a una luabrera de adnisidn cn el extreno i
ferior de lc columna empaguetala y se recuperd el material -
Ce enzima voldtil en la cabeza Ce l2 columna. Lcs siguientes
lotes, expuestos en la tabla IIT fueron realizadcs usando el

aparato y proce:imiento arriba citados vy usancc una reten=’ -
cién media de 1fquido en el autoclave de 730 gr. Los lotus 9
-12 fueron realizados usando un material ce alimontacidn Ce

nolimetileno polifenil poliisocianato teniendo las siguiens-

tes propizdades:

% !CB: ’ _ 79,3
ecuivalente Ce isccianato: ) 13¢,7

% 1iC1 calience: ' 0, 1&
o C1 total hi.rolizable: C,55
Clor por amzas pruchas (a) v (b): fusrte

cs lo-es 13-17 Fucron realizadcs utilizando =
rial de zlimenzacién de polimetileno poliZfenil poliisocion

ros teniendo lus sigulentes propiedades:

%, 1.C3: £1,3%
equivalente de isocianatos 131.7
% YCl caliente: c, 17
4 Cl1 total iiicrolizable: c,5¢

Clor por ambac pruebas (a) vy {b):
Durante cada lote partes alfcuotas <o mate

curcarado desde las fraccicnes de fondos no destilslas, que

[
"I

’,

3

Jdenzban el cutoclave y abandenaban la colunna, fucsron -

eveporalas a sequedad ¥ scmetidas a andlisis. Los resultalos

POOR

&

s
(@)

»

+

QUALITY
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sa ilustran en la tabla III. Como se observari de los rasul-
tadcs mostrados en la tabla III que se encontrd unz reduccidn
muy marcada en acidez Yy cloruro hidrolizabls y en impurszas,
que producizn olor, encontrindose asto en el material gque
abandonaba el autoclave y abandonaba sl fondo ds la columna
empaquetada y esto sa consiquid salaments por un incremanto .
muy peguefioc en squivalente de isocianato (correspondisnte a

una pérdida de mencs de 2% de grupos da isocianats).

C8STZRVACICNES da la Tabla III.

€1 tismpo de permansncia mostrado en la Tabla

-
N~

[U]

arriba citada es el tiempo smpleadc en el autcclavs sclem

te. El poliiscciznato ds alimentacidn fus mantenidc tajc

Pt

as

mismas condicionss de temperatura vy presién en la columna sm-
paquetada a la gus se habfa alimentado el matsrial cesds sl

sutoclave. £1 tismpo de permanencla en la columna amﬁaquetada
an cada-casc fus dsl 72 par ciento dasl tismpo ds psrmansncia

en 8l autoclavs.
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La prescnte patente de invencién comprence las si-
guicentes reiviniicaciones:

1.- Procelimieato para bajor la acidez v el conte-
ni<o e cLoruro hidrolizabla ée un polimztileno polifenil po
1 {isocianato, czracterizado porgue se somete dicho poliiso~-
cianato, en la Zforma e una solucién, en un disclvonte crgi-
nico inerse, 8 un trata iznto a una v resién en el alzence -
cdesde alrecdedor de 2C psia hista alrcdedor ce 630
una tempcratura cn el alcance desce alrecdedor e
alredelor Ce 2372C curante un tiempo en el alcance desle al-
rededor de 1¢ hasta 5C minutos, con eliminacién del matorial
voldtil situado encima.

2.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1, caras

terizado porg: el poliisocianato es cmiplzado en la,lsmmz -2

]
0
3
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(v
[
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la solucidn de reaccidn, antes de desp
nico inerte, cbtenido en la fosgenacién de un mezcla de npo-

liamincs, obtenida por condensacisn <e anilina y fornaldeni-

3.- yrecedimiento scgdn la reivindicaciln 2, carag

G

terizado pcoraue ol Gisolvente inarte es monoclorshencen

4.~ Fr Jimiento seTin la reivindicaciéa 3, czras
terizado porcue alrededor de 1C hasta alrecelor e 9L ce v
lumen del moncclorobeaceno es separaco continuamente Cond 73
verial de encir.a voldtil durante el tratasiente.

5.- rrocelimiento segin las reivindicacicnes rrecs
centes, para bajar la acidez Yy contenido de clorurs hircli-

L
sable de ua mat.rial de alimentacidn de polimztileno pelife-
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en la foma 22 un
sclvznte crgdnico iner a un

ccntenide &

del alcance des

(b) retir

+te-ial ée alim-on

cerial de alinentacidn no destilado, tratado, cesie

cipiente de pr

nutos; (d) hacur pasar continuamente dichio material

conzinuanene

ées’e la rozcl

saparar contirn

de dicha coslum

de all

N

alred:éor de 15C2

ar continuamente una progorcidn mencr

tacidén &

14011 de encima¥% (¢) retirar continu

e3idn a un régi

- Sicho recipiente se mantenga dentro

i;noatacién ha

del alcance Zes.

el ipr de 1C minutos hasta alre elor =

cia la parte supzrior &e

ecdedor de 60 psia y la n}s
cicho recipiente de presién estd situada

C hasta alrededor

men tal, que el ticmpo <

esde dicho recipiente de presidn

unenv

deatro

.
TITL3LD,
2 CO=~

a’a, mantenida a una temperatura cesle alrele-

C hi:sta alreidedor de 230CeC

--15 hasta alrededor de 60

Xn inZorior
2oennte una
tratado coio ma

A espaguetala.

alimentacidn

de éicha columna empeguetala

torial voldei

y vna presidn e zlre
psias (e) sugrinicr -

no destilado,

l.;

LraLelo

6.- Procediniento segdn la reivindd caciln &,

terizado
recipients de

la columt:

[208e%

rial voldtil

el mate
esidn, es

-y
| Sp 4
&

suctada calentaca.

alimentaco a la parte in

-~ oy Y Ty P
e encimae, scparado del
farior Jle
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7.~ Procedimiento segln la reivindicacién 5, caracte-

rizado parque sl disolvente organica inerte es monoclorobence
no.

8,~ Procedimiento para bajar la acidez y el conteni-
do del cloruro hidrolizable de un polimetilenc polifenil polil
socianato.

Segln ss describs y reivindica en la presente memori§
descriptiva.

Consta de veintitres hojas foliadas y escritas a ma-
quina por una sola de sus carasSe.

Madrid, a 7 de Mayo de 1975.
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