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Mejoras intrdduqidas en el objeto de'la'pafente
“principal n2 426. 235, presentada el 11 de Mayo .
“de 1974, por. PROCEDIMIBNTO PARA LA OBTENOION DE

‘.;DISPLRSIONES .DE CONDhNbADOS DL AMINOPLASTOS. '

Todloilante: BAYER AKT1ENGESELLSCHAFT, entidad alemena,
residente en LevefkuaenéBayerwerk, Republica

Federal Alemana.

El objeto de la patente principal n® 426,235
es un procedimiento para la obtencién de dispersiones de
condensados de aminoplaatos en obmpuestds polihidroxilicbs
orgdnicos, que se caracteriza porgue la obtenciln, en si

conocida, de los condensados de sminoplasto se efectia por

REp——— .
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. 0ligo- o bien policondensacién de¢ susiancias capacitadas para
la formacién de aminoplastos en los compuestos polihidroxiili

cos orgdnicos como medio de reaccién.

Bstas dispersiones de la patente principal presen-
tan una serie de %entajas dignas de mencidn, y gue sé¢ han ex—

plicado con detélle en la patente principal.

Lo desventajoso en la mayoris de las diépersiones
descritas en la patente principal es, sin embargo, la circuns
tancia de gue contienen aun reducidas cantidades de formaldeh
do libre asi como de grupos N-metilol libres, no terminadas
de reaccionar. Esto conduce, ademds de a molestias por olor,
especlalmente en la obtencidén de materiales espumados de po-
liuretano empleando estas dispersiones como reactantes para
los poliisocianatos, al desagradable fendmeno secundario de
que los materiales espumados no son estables a la meruwa, es
decir, yue los materiales .2spumados, una vez terminddo el pro
ceso de'espumécién, no mantienen su volumen, 8ino gue presen-

tan fendwenos de werma.

En la patente principal 426.235 se propone,en el
ejemplo 6,eliminar el formaldehido libre en las dispersiones
de aminoplasto mediante un tratamiento con ges de amoniaco ba

jo formacidn de hexametilentetramina.“Eéiacterieticamcnte in-

piice la total insolubilidad de la hexametilentetramina en el

L

poliéter empleado y posiblemente su destacada cristalinidad V
sobre los puentes de las celdas de los materiales espumados |

una fuerte cafda en la resistencia a la traccién de’ los mate=
riales espumados obitenidos segin la patente principal con dis;
persiones de aminoplastos del ejemplo 6 (véase ejemplo compe-
rativo 28).

Se ha descubierto ahora sorprendentemente que e Lof
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' nas con formeldehido., Al emplear les dispersiones,sn caso da-

--do as{ tratadas ulteriormente pars la obtencidn de materiales

'de loe catalizadores ganeralmente empleadOB eimulténeamente,

~aensados de aminoplasto en compuestos polihidroxilicos orgéni
-aminoplasto se efectﬁa por oligocondeneacién o bien policondex
ktos en los compuestos polihidroxllioos orgénicos como madio )

«de reaccidn, segun la patente pr1n01pal n9 426. 235, que se’

.vcaracterlza porque las dlsperaiones asi obtenidas 80 tratan

graﬁ eiitar_estas propiedadea_desventajosas de las dispersio=

nes de;la paténte prineipal mediante un tratamiento ul%erior
con las aminesg o bien hidrazinas definidas a continuacién con
mas detalle. Slmultaneamente se puede obtener mediante este
tratamiento ulterlor, en caso deseado; una dispersién de ami-
noplasto, que contenga los catalizadores aceleradores de la
reaccidén de poliadicidn de isocianato en forme de algunog pro:

ductos dg rgaccidn no voldtiles de las sminas o bien hidrazi-

a—— o Y

sintéticos de poliuretano, eapecialmente maieriales espumados

: se puede, por lo tanto,- reducir considerablamente la cantidad|

ploa 23 y 24)

£l objeto de la presente invencidn es, por 1o tan-
to, un procedimiento pare le obtencidn de dispersiones de con

cos, donde la obtencién en si conocida de los eondenaados de

sacién de suetanclas adeocuadas pare la iormacién de ammnoplaa

ulteriormente a -5 °¢ nasta 180°%C con mono- 0. poliaminas alifd

no primario o secundario, gaseoso o liQuidb 8 temperaturs ame
biéﬁte, 0 bien con-alquil—hidrazinas, que llevan como minimo
un grupo amino primario o secundario geseoso o liquido a tem-
peratura amoiente.

o ..'ique frecuentemente son costoaos y/o. téxicoe (véanse los" ejem— T
=15 | ' '

lt—'

‘ticas o cicloalifdticas, que llevan como minimo un grupo ami~
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7 Objeto de la presente inﬁenbién es también el em-~
pleo de las diepersiones de aminoplastos obtenibles segin es-
te procedimiento como reactantes para‘poliisocianatos en la
obtencidn de materiales sintéticos dé ﬁoliuretano por el pro-|
cedimiento de poliadicidén de isocianato,

Con respecto a la obtenciodn de las disﬁersiones a l
tratar ulteriormente segin la presente invencidh valen en su
totalldad las indicaciones efectuadas en la patente princi-
pal.

Las dispersiones de Ja patente principal muestran,
como ya se ha menciénado,'frecuentemente ain un reducido con-
tenido en formaldehido libre y/o en compuestos de N-metilol
no terminados de reaccionar. Estos componentes desventajosos
de las dispergiones de la patente principal se eliminan irre-
versiblemente segin la presente invencién por un breve trata-
wiento de las dispersiotnes a -500 hasta 18000, preferentemente
10% hasta lZOQC, con compuestos de nitrégeno capacitados pa-

ra reaccionar con formaldehido.

Para este tratawiento ulterior de las dispersiones
de la patente principal son especislmente adecuadas las ami-
nas alifdticas o cicloalifdticas, gaseosas 0 1iquidas.a ten-
peratura ambiente, como wminimo con un"grupo“ﬁmiﬂb primario
y/o secundario, o las alquilhidrazinas liquidas a teumpsratura
asmbiente, que llevan como minimo un grupo amino primerio o

gascundario.

Aminas orgdnicas adecuadas para el procedimiento de
la presente invencidén son preferentemente aquéllas con un pe-
80 molecular entre 31 y 260, que contienen restos hidrocarbu-
ro alifdticos o cicloalifdticos, en caso dado sustituidos por

hidroxilo o por dimetilamino. Derivados de hidrazina adecua-
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dos parea el procedimiento de la presenta 1nven916n pxefaren— -
tes son especialmente leas alqu11~h1draz1nas con el pezo nole-

cular entre 46 y 200.
' . i o
Ejemplos de talss aminas son metilamina, etilaminay

__propilamina,'etilendiamina, hexametilendiamina, N,N~dimetil-

propilendiemina, metil-bis—(3-amino~propil)~amiqa, aminosta~-
hol, dietanolamina,-propanolaminaé, dipropanolaminas o ciclo-
hexllamlna. 4,4 ~diaminodiciclohexilmetano, 3,3, 5-¢rimetil—5-

B SR 4

aminometil—ciclohex;lammna (= 1soforondiamina)

' Eaemplos de tales derivados ée hldrazina son metil—"”
fhldrazina, etmlhidrazxna, propilhidrazmna, isopropilhidrazi—

ha, n-butllhidra21na, terc. butilhidraZzna, dodecilhldrazina,
1, 2~d1metllhidrazinq, l 2- dietilhidrazlna, 1, 2-dliaobutilhi—
4drazina, l-butil-zfmetilhidrazlna.

Compﬁestos de nitrégeno especiaimente preferentes
para el procedimiento de la presente 1nven016n .son aminoetea-
nol, 2-aminopr0panol, dletanolamlna 0, bis-(2-hldroxipr0pll)— '

.amlna, ,N-dlmetilpropilendiamina, metll-bis-(3-amino-pro-_'

pil)-amina.A

' Los compuestos de nitrégeno se emplean én el proce-
dimiento de la presente invencién, por lo general en cantida-
des que correspondan a 0,01 & 4, pxeferentemente 0,01 & 1,
especialmente 0,05 a 0,4 moles de grupos anino primerios y/o
secundarios por 100 g de material sdlido de éminoplasto dig-
persado. ‘ . ' -

Los compuestos de nitrégeno reaccionan en el proce-

dimlento de la presente 1nven016n bajo lae condiclones de

rea0016n de la presente invencién con formeldehido en una

”freaccién espontdnea a productos de condensaclén, contenlendo

dtomos de nltrdgeno terciarlos, que. se quedan en las dieper—
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las dispersiones"de la pateﬁte principal resaccionan con 1os

siones de aminoplasto tratadas ulteriormente segun la presen-
te invencién.& qﬁe actian como catalizadores para la reaccidn
de poliadic;dn de isocianato. Asi reacciéna, por ejempiq,
etanolamine con’ formsldehido bajo las condiciones de reaccidn
de la presente invqncién bajo formacibn de trihidroxietilhexa
hidrotriazina. La dietanolamina reacciona con formaldehido
bajo las condiciones de reéccién de la presente invencidn s

N-hidroxietiloxazolidina. Los grupos N-metilol presentes en

compu%stos de nitrégeno a emplear segin la presente invencién
bajo una reaccidn de condensacidén desarrollando ulteriores
grupos N-CHZ-N, de menera que se eliminan las agrupaciones de
N-metilol indeseadas. Esto tiene, simultdnecamente, como con=
secuencia que se inhibe la nueva formacidén de formaldehido ii

bre segin

_SNeCHOU CH0 + __ MH
BEn la realizacidén del procedimiento de la presente .
invencién se introducen los compuestos de nitrégeno gaseosos
a las temperaturas de reaccién mencionadas en las dispefsio-'
nes de la patente principal. Al emplear los compuestos de ni-
trégeno liquidos es suficiente una intima mezcla-de las dis-

pefsiones de la patente principal con los mencionados compues

tos de nitrdgeno a las temperaturas de reaccién indicadas,

Por lo general, ha terminado la reaccién ulterior
segin la presente invencién bajo las condiciones mencionadas
después de un méximo de 1 - 10 minutos. La reaccidn con‘las
aminas se desarrolla précticamente en forme espontdnea; la
magnitud de tiempo mencionads es soiamenfé'una funcién de la

velocidad de dosificacién de las aminas.’Al emplear compuestOf

de nitrdgeno gaseosos o liquidos' fdcilmente voldtiles se pue~

=
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las siguientea ventajas- : L

- den fetirar sus excesos, una vez terminado el tratamiento ul-

terior de la presenfe invencidn, en forme sencills mediante

un tretemiento en vacio de las dispersiones de la presente
invencién a{una,presién de, por ejemplo, 760 Torr a 0,1 Torr
j a una temperatura de, por ejemplo, =5 - 18000,‘de mdnefg'
que con el procedimiento de la presente invencién ge forman
dispersiones emplismente inodoras. Una elimihacién anéloga ,
del formeldehido lxbre, en lugar de la "neutralizaoién“ segun

'-..--p-r‘-' N

la preaente ‘invencidn, no es posible, ya que sin el tratamlen

‘to ulterior segun la presente invencién siempre se formaria
f ulterior formaldehido de los compuestos de N-metilol segun
le ecuacidn arriba indicada. '

Las dispersiones de la pfesente invencién muestran,
en comparacidn con las dispersiones de la patente principal,

I |
§

,1. Las dispers;ones de la presente inwencién aon ampliamente
'inodoras, no. sdlo porque se ha elimlnado el formaldehldo ‘1ie
:bre de las disperslones de la patente prlncipal, gino, espe-
: cialmente, también porgue se inhibe’ la formacién de formalde-

hido segun el equillbrio arriba lndlcado.

2. Contrario & las dispersiones de la patente principel,el em
pleo de las dispersionss aegun le presente 1nvencidn no condu
ce en:la fabricacidn de materiales espumados de polluretano a
efectos de merma indeseadoF.;

3. Las dispersiones preferentes tratadas~ultéiidrmenté segin
la‘presente invencién muestran ya'un coniénido suficiente de

'compuestos de nltrdgeno cataliticamente activos. pare la fabri

‘cacibn de materigl espumado de polluretano, pudiendose limi-
gtar considerablemente, en especial la adleién ‘de catalizado-
res, talea como, por ejemplo, de trietilendiamina.
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Por lo demds, las dispersidneé tratadas ulteriormen
te segin la presente invencién presentan fodas las véntéjas
de ;as dispersiones de la patente principal, es decir,. se
mantiene la fun@ionalidad de los compuestos polihidroxilicos,
las dispersiones permiten la fabricacién de materiélés espumna
dos con excelente resistencia al recalcamiento y una mejor

resistencia a la inflamacidn.

En los ejemplos siguientes son todas las partes,

slempre que no se indigue otra cosa, partes en peso.

Bjemplos
Los siguientes ejemplos 1 a 12 describen, primeramei
te, la obtencidn de las dispersiones de aminoplasto libreé de
formaldehido empleadas con preferencia. En la fase final de
la obtencién de lae dispersiones se ligan quimicamente peque-
flas cantidades de formaldehido libre por reaccién con compues
tos aminicos de la clase mencionada a continuacién y se obtig

nen dispersiones totalmente inodoras, que no tienden a la di-

gsociacién,de nuevo,del formaldehido. |
f
Bjemplo 1 ;
!
a) Bl poliéter de este ejemplo, empleads’ pard Té obtencidn dei
dispersiones de aminoplastos de la presente invencidn, se ob—i

tuvo de la siguiente manera y posee la siguiente composicidn:

‘ Sobre trimetilolpropano,-eomc indicador, se poliadi
ciond, primeramente, Sxido propilénico en presencis de canti-
dades cataliticas de alcoholato sédico. A continuacidn, se
poliadiciond, en una segunda fase, sl éxido etilénico. E1 po=
11éster 1iquido posee grupos hidroxilo primarios, el dxido
propilénico y 6xido etilénico poliadicionados estdn en propor

[ £2

wv
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-cién en peso de 83 : 17. E. poliéter empleado tiene un indice|

OH de aproximadamente 35. La viscosidad del polidter asciende
a 20 % & 870 cP.

b) thencién de las dispersiones de aminoplasto

) En una caldera de acero’ inoxidable de 40 1 de capa-
cidad ge presentan 16 926 partes del polleter descrito bajo

' a), agltando bién se calienta a 50 b y, baao vacio a la trom-

pawde agua, se libera de los restos de oxigeno. Le caldera,
provista de agltador, se ventila varias veoes con nitrégeno.
En el transcurso de 30 minutos estd el polléter libre de ox{~

~geno. A continuacién se vierten en una aola veaz, asimlsmo bae

Jo nitrdgeno, 368 partes de aoido olorhidrico BCU080 1-n.

Bl poliéter, provisto-de catalizaddr éoido Be mantiene claré
N | como el agua Se evacua la caldera de- reaccién y, en el trans

;'flﬁ U’curso 8¢ 135 minutos, ge gotea une soiucién, recman preparada V'i"
| ¥ filtrada, de 2,760 pertes de irea (46 mdles), 4. 600 partee ’

k,de solucidn @l 30 % de formalina (46 molea) y 920 partes’

(8 14 moles) de‘i-caprolactama a unos 50 C. ‘En la medida én
que- ge retira destilativamente ol agua en vadio, se dcsifica
en forma qgntlnua la mezcla de reaccidn arriba,mengmonada

(en total, 2,25 hdras). A continuacién se sigue agitando dura
te media Eora y;:después, se neutraliég inmediatamente con

368 partes_de,lejia.sédica.;-n.-La.neuﬁralizacién gse efectus |

‘bajo atmésfera défnitrégeno. Despuéé de la'nentralizacidn se

extraen, a 5 Torr y 90°%, 1as cantidades fesidhales de 'agua.
En total, se retiran unas 4. 716 partes de agua y laa restan-

“tes- cantidades de agua se retiran medlante breve calentamlen-'

%o en vacio 2 100%. se obtiene una disperamén estable, blan-

: ca, clara, dé polimgtilenuraas de férmula general

LISd
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- v (cy), ' |
HZN-§-—NH CHZ-—NH-ﬁ—NH A HZ-N\ . o
| | . U

(X = 10 - 12)
que contiene aproximadamente un 20 % en peso en materia 8déli-

da.

Rendimiento: 20.867 partes de dispersidén de aminoplato.
La dispersidén tiene una viscosidad de 7.940 cP/25°C.-

La reducida cantidad de 1la sal formada por la neu-
tralizacién se puede quedar en la dispersién, sin perjudicar

sus propiedades.

El formaldehido que_qﬁeda_en la dispersidén, unos
0,6 % en peso por 100 partes en pesdidezdispersién liguida,
as{ como los grupos N-metilol sin reaccionar, se retiran to-
talmente en el plazo de 5 minutos mediante introduccidn de
184 partes de metilamina a 20°C. Después de retirar la amina
en exceso y la trimetilhexshidrotriazina formade,mediante

tratamiento en vacio a 14 Torr y 80°C se forma una dispersiodn

b ae ok

incdora.

Ljemplo 2

Se p:ocede exactamente como en el ejemplo 1 b), al-
macendndose, sin embargo, la solucién de urea-formaldehido,
antes de su adioién al poliéter, durante media hora a 40°C en|
presencia de 20 partes de lejia n-potdsica, con lo que se ini
cia una fuerte metilolizacidén de la urea. A continuacidn se

procede exactamente como descrito em el ejemplo. 1 b), pero se

"ﬁ\.
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"emplean 388 partes de dcido clofhidrico 1-n como catalizador.
Despuga de laApolicondenaacién roealizada seguin el eJemplo.

:l b) y néutralizacidn se obtiene uwna dispersién'ilimitadamen—
te estable al almacenamiento, blanca, en 1a que el polleter

: fls"ﬂ empleado posee el {ndice o) préctlcamen#e gin. reduc;r, de.

| '34 2. El formaldehldo sin enlazar asi cgmo las agrupaciones
de N-metilol sln reacclonar se ligan por reaccidn durante 3
m;nutos a 30 % con 319 partes de n—bu$ilamina. A cpntlnuac;én
“ge-retiru-le butilamine en exceso y la tributilhexahidrotriazi
10 | na formada mediante un tratamiento én vacio a 14 Tprr<&.' h
| 120% en el plazo de wia hora. Se forme una dispersién de
B aminoplasto inodora oontenlendo N,N" Nﬁ-fributi;hexahidfoJ_;

. .

;4xtriazina.:

- »:Ejedplo 3

15 | Se procede como descrito en el ejemplo l b) pero '

: L3

empleando un preparado 100 veces més reducido, empleando,
por lo- tanto, 169,3 partes de,poliéter.de la compos;c1én des~
ﬂcrita en el ejemplo 1 a), 27,6 paftes de Urea, 46 partes de
aoluclén de formalina al 30 %, 9,2 partes de Eroaprolactama,
20 | pero agregando & la solucidén de irea—formaldehido, bajo buena)
' agitacidn, como . catalizadores 3 partes de cloruro amdnico,

4 partes de sulfato amdnloo ¥y 1,5 partes de fosfato aménico
86dico. . Después:de efectuar la policondensacién se obtiene -
. una dispersidn estable. El formalaehido libre asi cono 108
h_25' grupos N-metilol sin reacoionar se ligan mediente un trata~
miento ulterior con 5 pertes de metilhldraziné d 30 % durante
‘4 minutos.

Ejemplo 4 '

Se procede exactamente poﬁo descrito en el ejemplo"

30 | 1 b), pero el preparado se reéliza en'una'escala 10 veces me=~|
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.Jo las condiciones del ejemplo 1 b) me obtiene una dispersién

4 se obtienen polimetilentreas estables, modificadas por con-

- -l2-

nor, empleando 1.693 partes de poliéter de la composicidn'deg-
crita en el ejemplo 1 a), 276 partes de urea, 460 partes de
solucidn al 30 % de formelina, 92 partes de £-caprolactames
¥, adicionalmente, 20 partes de un o ,w-dilrea~diuretanpoliéter
de mayor peso molecular como urea elastificante. Para la ob-
tencidén de esta bisurea se hicieron reaccionar 1 mol de un

ol,w~dihidroxipolietilenglicol del peso molecular medio 2000
con 2 moles de hexametilendiisocianato y el prepolimero NCO

sBe hizo reaccionar, ulteriormente, con 2 moles de amoniaco.

Después de la reélizacién de la policondensacidén ba,

acuosa, estable. El ligado del formaldehido libre asi como de
los grupos N-metilol sin reaccionar se efectia cowmo descrito
en el ejemplo 1, empledndose, sin embargo, sélo 184 partes

de metilamina.

Biemplo 5
' Se trabaje como descrito en el ejemplo 4, pero en
la condensacién se agregan, adicionalmente, una solucidén acuo

sa caliente de 1 mol de trimetilolmelamina y 2 moles de dicia

o]

diamide, durante la condensacidn. Trabajendo segin el ejemplo
densacién de melamina y diciandiamida. Las dispersiones blan-
cas obtenidas son totalmente estables. El ligado del formal-

dehido libre asi como de los grupos N-metilol sin.reaccionar '
se efectia como descrito en el ejemplo 1b, pero, =in embargo,

s6lo con 184 partes de metilamina. -

Ejemplo 6 '
Se procede como descrito en el ejemplo 1 b), pero

se reduce en 10 veces el preparado y como catalizador no se
emplea dcido clorhidrico, efectusndose la condensacidn simple

.
e
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f'mente mediante le aplicacién de calor en el transcurso de 4
| horas a 80° c. Después de retirar el agua de condensaclén a |
‘;100 C se obtiene una disperaién estable; en la que el formal-
udehido llbre ‘8O- liga por gasiflcacidn con 23 partes de etil-
'!amlna a 30 G durante 8 minutos esenc;almente como trietilhexa'
'hidrotriazina. La etllamina en exceso y la trletllhexahidro-

triazina formada ge retiran a 120 ° y 14 Torr en el plazo de
una hora. ) o

v [’1Ejemplo Z'
10

Se proeede como on el ejempld 44trabajando segun elf

‘1 procedimiento del’, ejemplo 1)y, adicidnalmenxe, se agrega
| la aoluolén recién preparada ae l mdl de drea, 1 mol de iso-
'butiroaldehido, 1 mol de tioﬁrea ¥ 1 mol de crotonaldehido.

Deapues de realzzar la pollcondensacién bago las condicioaes
del ejemplo 1 b) se obtlenen dispersiones de amlnoplasto 8w

‘tables.

Las cantidades en exceso de dldehidos libres ae

*,"transforman por tratamiento de la dispersién con 70 partes de|

- 20

25 |

"a 14 Torr.y 80 C én las corxesPOndlentes bis-aldiminas. .

hexametllendlamina, bajo ellminacién destilativa del agua,

_ Ejémpio-S

Se procede como descrito en el ejemplo 1 b), pero

_la Ercaprolactama se sustituye por los siguienﬁes interrupto—
fres de cadena: ! '

:a) l7>partes de dicloromalelnimida
bj 25 parteés de fenotiazina
- ¢) 14 partes de’ tricloroacetoamida

d) 18 partes de 2-¢10T0~4,6-bis~etilanino-s~triazing -
e) 15 partes de hidrazida de deido maldico
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: £) 21 partes de pentaclorobenzamida

g) 16 partes de 1,3-dimetil-3-(2-benzotiazolil)-irea.

Los dompuestos mencionados bajo a) a g) se suspende
o bien se disuelven en el poliétér. A continuacién se efectia
1a condensacién de Urea-formaldehido segin el procedimiento
del ejemplo 1 b). Se obtienen dispersiones de aminoplastos
estables, que contienen los interruptores de cadena agregados
ampliamente condensados en las polimetileniress o bien como
interruptores de cadena. El formaldehido ein ligar se ligs

en todos los casos e) & g) por reaccién con 319 partes de n-bj

tilamina durante 3 minutos a 130 %. A continuacién se retira
la n~butllamina en exceso Yy la trlbuiilhexahzdrotriazina for-
mada mediante un tratamiento en vacfo a 14 Torr y 140 C en el

plazo de una hora.

kjemplo 9
' ‘Se pfocede exactamentq como en el ejemplo 1.b), se
reduce elvpreparado en 10 veces, pero se emplean los siguien-

tes compuestos polihldroxilicos como agentes de dlsper516n~

a) 1693 partes de un propilenglicolpolléter lineal con grupos

hidroxilo en poslcidn final, ampliamente secundarios, del pe~
80 molecular medio 2000, con un contenido enMgrupos hidroxi-
lo de wna 1,7 %, indice OH 56.

b) 1693 partes de un poliéter trifuncional de trimetilolpropa

no, éxido propilénico y éxido etilénico, siendo la proporcidn
entre 6xido propilénico y 6xido etilénico de 87 : 13-y posé-
yendo el poliéter con grupos hidroxilo primerios un indice

OH de 35.

¢) 1693 partes de un poliéter trlfun01onal de trlmetilolpropa
no, éxido propilenico v éxido etildénico, siendo la proporclén

=

1}

L)
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entre oxido propllénlco y 6x1do etilenico aproximadamente
’de 87 13, poseyendo el polleter grupos hlaroxilo prlmarlos
"y un Iindice OH d2 28. f ’

La reacclon del formaldehido 1ibre de aproxlmadamen
te un- 0 6 % en peso en la dispersién 1liquida se efectda como

&escrito én el eaemplo 1 pero. en a) con 32 partes de dietanol

amlna bajo formacidn de oxazolidlna, en b) con 28 partes de

metil~bis~(3-am1no-propi1)-amina -  ;
e cn3 .

(~H N (oH ) —N-(LH ) ~-NH ) bajo formacién de polihexahidro-

‘]trlazina y en c) con 21 partes de N N-dlmetil—trimetilendlami
';'tna bajo formaclén de hexahldrotiaz1nas fuertemente b351cas,'

.| de alta efmcacia, solubles en el poliéteri Lés hexahidrotriasz

,15.

20

25

,a) 0,46 moles .de acetaldehido
' b) .0,46-moles de isobutiroaldehido

nas obtenidas ba.jo b) ¥y e) preséntan una fuerte actividad ca-
talltica, pudiéridose presclndzr en.la fahricaclén de materla-

les espumados de poliuretano al emplear estas dlsperaiones,

_ aproximadamente de la mitad de los activadores generalmente

:fagregados (véanae eaemplos 23 y. 24)

z

Eaemplo lO

Se procede exactamente como descrito en el ejemplo

1 b), el formaldehldo se sustituye, sin embargo, por-los si-

guientes aldehidos y la reaccidn se efectia entescala 100 ve-| .

ces inferior:

p) 0,46 moles de crotonaldehido
-d) 0,46 moles de cloral

e) 0,46 moles de acroleina

En todos los casos a) a d) se obtienen dispersiones

estables de condensados de aminoplasto, Que contienen aproxie-

=
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madamente un 20 % en peso de s6lidos. La reaccidén de los aldg
hidos libres se efectua, en todos lod casos, con 184 partes
de metilamina'gaseqsa a 30°C. kl agua, la emina en exceso y
las baséa de Schiff se retiran a 130°C y 14 Torr en el plazo

de una horsa.

Ejemplo 11

Este ejemplo muestira la obtencidn de dispersiones
de aminoplasto, conteniendo grafito, a partir de benzoduinona
y amoniaco en un poliéter hidroxilico lineal de déxido propilé

nico del peso‘mdlecular medio 20G0.

180 partes del poliéter arriba mencionado (indick
OH 56) y 20 partes de p~benzoquinona se gasifivan a 80°C con
una corriénte dé amonfaco. Se inicia inmediatamente una for-
macién de dispersiones en forma de grafito, mientras la p-ben
zoquinona sin réaccionar queda disuelta en el poliéter. Des-
puég de ung hora se ha reaccionado la p-benzoquinona cuanti-
tativaciente 8 los condensados de aminoplasto. En el transcur-
80 de media hora, bajo vacio a la trompa de agua, 8g retiran
pequeflas cantidades (= 2,1 partes) de agua. Se obtiene una
dispersidn negra al 10 4 en peso de condensados de aminoplas-
0. Péqueﬂaé cantidades de benzoquinona se ligan por reaccién

Ny sie s o

con 4 partes en peso, de n-butilamina en el transcurso de 10
minutos a 10000. La butilemina en exceso se retira a IOOQC y

14 Torr en el transcurso de media hora.

Ejemplo 12

kste ejemplo describe la obtencién de condensados

de aminoplasto de la serie de las dispersiones de polihidrazg
!

dicarbonamida reticuladas con formaldehido: l

En 500 partes de un polidter del indice hidroxilo
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-fDespués de reunir las dos soluciones 8@ szgue agitando adn du
"rente 5 minutoa, a contlnuacién se hace reaccionar con 20 par
 tes ge. soluclén al 30 % de formalina & 60% en vacio a la t“%_

T agua se retira por destilacldn.zSe destruye una pequefia oanti
- dad de aproxlmadamente 0,6 % en peso de formaldehldo mediante
‘ adlclén.de 11 partes de dietanolamina a 60° . Se obtlene una

v'dispersién de polietar turbia, teﬁlda de color blancuzco, con
un indice hidroxilo de 25 y una v150081dad de 3400 cP a "

.| Ejemplo 13 -

AT

28,.obfenido por adicidn de éxido propilénico y, =& cohtihpa-
eidn 6ﬁido etilénico a trimetilolpropano, y cuyos grupos"bH_
fepresentan en un 67 % en peso grupos OH primarios,'se disuel
ven 7,3 partes de hidrato de. hidrazxna. Independientemente de
ésto se disuelven en otras 500 partes del m1smo pol;éter

25,3 Partea de una mezcla de’ 2,4- ¥y 2, 6-tolullendlisoc1anato
(80 ‘en peso de 2,4- y 20 % en peso de 2 6—166meros) Bago _
agitacién ge vierte la solueién de polleter—tolumlendlisocia-
et muy rapldamente en la solueidn de polleter-hidrato de
hidrazina,con 1o que la mezcla se enturbia inmediatamente.

pa de agua. a disperslones de. aminbplasto retiouladas Y el

25 Cy que contlene aprox;madamente un 3 5 % en peso de dis-
persién de amlnoplasto.

Los eaemplos siouientes describen 1a elaboracmén de
las dispersiones descrltas en los ejemplos 1 a 12 & maberlales
esyumados altemente eldsticos.

100 pértes de la diapeféién obtenida en el ejemplo
1b), 2,5 partes de agua, 0,2 partes de trietilendiaminé, 0,8
partes de N-etilmorfolina, 0,03 partes de dilaurato de estaiio
dibutilico, 0,1 partes de un estabilizador usual en el merce-
do de pbliéter—polisiloxano y O,B_parteé de un aceite de sili
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Feso especifico (kg/mB) segun DIN 53420 39
Resistencia a la traccidn (kp/cm2) segun DIN 53571 1,5
Alargasiento a le rotura (%) segin DIN 53571 190
Resmsten01% al recalcado con una ' comyr9516n de un 347.
40 % (p/cn”) segin DIN 53577 ,
Hesistencia al ulterior rasgado (KN/m) segun ASTN 0,32
D 1564~T1: '
Inflamabilidad segun A4Sl 1962-68

Trayecto quemado (cam), velor medio V 3,5
Tiempo de extincidn medio (segundos) 29
Ejemplo 14

~18-

cona usual en el mercado para mejorar las zonas marginsles de:
la espuma, se mezclan entre si. A esta mezcla se le agregan
29,5 partes ‘de ‘toluilendiisocianato (80 de 2,4~ y 2,6-isbme
‘T0) y 88 mequa bién con un agitadpr de altase revoluciones.

Después de un periodo de iniciacién de 8 segundos comienza la|

formacién de eapumé,_qué ha terminado después‘de'un periodo
de subida de 80 segundos. k1l material espumado altamente elds
tico obtenido tiene las siguientes propiedades:

300 partes de la dispersiédn obtenlda en el ejemplo
2, 300 partes de un polipropilenglicol 1nlclado con trmmetl-
lolpropano, que se modificdé con bxido etilénico, de manera
que en posicién final resultase aproximadamente un 67 %-de
grupos hidroxilo primarios con un fndice OH de 28,0, 18 par-
tes de agua, 1,2 partes de trietilendiamina, 5,0 partes de
N-metilmorfolina, 1,2 partes de dioctoato de estafio, 0,3 par-
tes de un estabilizador usual en el mercado de poliéterpolisi
loxano y 6,0 partes de un aceite de silicona usual eh el mer-
cado para mejorar las zonas marginales de la espums, sSe mez-— |
clan entre si. A esta mezcla se le agregen 235 partes de ung. |

mezcla de isocianato de un 80 ¥ en peso de toluilendiisociana




- =19~

),
S

{

to (80 % de 2,4~y 20 % de 2 6-ié6mero) y 20 % en ﬁesd dé un |
4,4 -dllaoclanatodlfenilmetano polimero y se mezcla bién .con
‘un agltador de altas revoluciones. La mezcla de reaccién re-
e '-‘sultante B8e v1erte en un molde metallco prev;amente calentado
T 5 | aa0% con 1as dimensiones 40 x 40 x 12,5 cém. El moide 86 N

| cierra con une tapa. No se le alimenta’ ningdn calor desde el
' exterlor. Después de 8 minutos se desmoldea. El material. es-:

punedo altamente eldstico tiens.las siguientes propiedades:

-t A B 2aaid

_ Peso especlfmco (kg/m3) segun DIN 53 420 ” 40
.10 Resistencia o la traccidn (Kp/cmz) segun DIN 53 571 i,s.
B :Alargamlento & la rotura (%) segun DIN- 53571 : - 180
-“Durezﬁ al recalcamlento con una compresién del 40 % f ,
l(p/cm ) segin DIN 53571 - .29
S Resistencia al ulterior rasgado. (KN/h) aegﬂn ASTM .
15 | 1564=T0 L. 0,36
| Infiamabilidad segin ASTh 1962—68' - ’1' T
. Irayecto quemado (em), valor medio = ! . -
Tiempo de extincién medio (segundos) ", .“' : L34
. Ejemplo 15 " 7
20A e 100 partés de la dispersién.dbtenida en el ejémplo

3, 2,5 partes de agua, 0,2 partes de trietilendiamins, 0;8 b
pértes de-N-etilmorfolina, 0,03 partes de”diiaursto de estaﬁol
dibutiiieo, 0,1 partes de un estabilizedor de pdliéter-pdliai
loxano ususl en el mercado y 0,8 partes de un aceite de sili-
é5 cona usual en el mercado para mejorar las zonas marginales de!
‘ le espuma se mezclan entre si. A esta mezecla se le agregén
29,5 partes de toluilendiisocianato (80 % de 2,4- y 20 % de

2,6-isdmero) y se mezcla bién con un agitador rdpido. Desnués!

~de un tlempo de 1nlciac16n de 8 segundos comienza la formacién

e
)

- 30 | de espuma, que ha teruinado después de un tiempo de subida de ‘
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‘tilolgropano, que se mod1f1c6 con 6xido etilénico, de manera
que en posicidén ilnal resultasen aproximadamente un 67 % de

‘propiedades:

=20~

80 segundos. El material espumado altamente eldntico obenido

tiene las siguientes propiedudes:

Peso especifico_(kg/ma) segin DIN 53420 . . 38
Kesistencia & la traccién (Kp/sz) segin DIN 53571 1,3
Alergamiento a la rotura (%) segln DIN 53571 ' © 160
Durezg de recalcamlenmo con una compresmén del 40 %

(p/om”) segén DIN 53577 - 32
Resistencia al ulterior rasgado (KN/m) segin ,
ASTh=D 1564~T1 0,29
Inflamabilidad segin AST 1962-68

Trayecto quemado (cm), walor medio 2,7
Tiempo de extincidn medio (segundos) 23
Ejeuplo 16

420 partes de la dispersidén obtenida en el ejemplo
4, 180 partes de un dxido polipropilénico iniciado con triume-

grupos hidroxilo primarios con un indice OH de 35, 18 partes
de agua, 0,9 partes de trietilehdiamina, 1,1 partes de diocto%
to de estano, 3,6 partes de un estabilicador ususl en el mer-i
cado de polidter-polisiloxano se mezclan entre si, A estﬁ megz
cla se le sgregan 205 partes de toluilendiisocianato (71 4% de
2,4- y 29 % de 2,6-isbuero) y se mezcla bBiéd con un agitador

rapido. Lu mezcla de reaccidn resultante se vierte en un mol-;
de metallco previamente calentado a 35 C con las dimensiones :
40 x 40 x 12,5 cm. El molde se cierra con una tapa perforada

Y a continuacidén se coloca durante 20 minutos en un horno con
una tewperatura del uire de 15000. Bl material espumado elds-

tico resultante tiene los poros abiertos y las siguientes i

’

s\
A3
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Peso. esp601f100 (kg/m3) seguin DIN 53420 L *35 '
Resistencia a la traccién (Kp/cm ) segin DIN 53571 - 1,9
.__'Alargamlento a la rotura (%) segin DIN 53571 S 240
'Dureza al recalcamiento con una compresion del 40 % o
“tp/cn™) segln DIN 53577 I A2
.’Reaistenc1a al ulterior raspado (KN/m) segun o

CASTM 1564-T1 | | ' 0,47
Efemplo 17

300 partes de lg dlsperslén obtenlda en el egemplo

-5, 300 partes de un pol;propllenglicol iniciado con trimetl-
) .lolpropano, que se modiflcé con 6xido etilénlco, de manera

-que en p091c16n final resultasen aproxlmadamente un 72 <% de '

' igzupos hidroxllo primarios con un indice OH de 28 10y 18 par;~
' ;tes de aguat l O partes de trietilendiamina, 5, 0 partes de .
; N-metllmorfolina, 1,2 partes de dloctoato de estaﬁo, 0 3 par-

-tes de un estabillzador de polieterp01191loxano usual en el .

: mercado y 6, 0 pertes de un aceite de silicona usual. en el mer

-cado para mejorar las zonas margznales de la espuma,, se mez—

clan entre si. A-esta mezcla se le agregan 210 partes de to=
lullendilsocianato (80 % de 2,4- y 20 % de 2 6-1sémero) y se
mezcla bién con un agitador rdpido. La mezela de resccidén re-
sultanté se vierte en un molde metdalico previamente calentado
a,40°C con las dimensiones 40 x 40 x-12,5 cm. El molde se cig

- rra con-una tapa. Al molde no se le alimenta calor desde el

exterior. Despuéds de 8 minutos se desmoldez. Bl waterisl espur

mado'altamenie eldstico tiene las siguientes propiedades:

»Peso especifico. (kg/mB) segun ulN 53420 41
: ‘Re51qtencla a la traccién (Kp/cm ) segin DIN 53571 15
Alarganiento a la.rotura (%) segin DIN 53571 118

‘Durezg-de recalcamiento con una compres;én del 40 % R
(p/cen®) segln DIN 53577 - 32,
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Kesistencia al ulterior rasgado (KN/m) segin .

ASIM 1564-T1 | 0,34
Inflamabilided segin ASTHM 1962-68, . _ o
Trayecto quemado (cm), valor medio 40.
Tiempo de extincidn medio (segundos) | 29
Ljemplo 18

* 100 partes de la dispersidn obtenida en el ejempld
6, 2,8 bartes de agua, 0,1% partes de trietilendiamina, 0,4

' partes de trietilamina, 0,1 partes de un estaobilizador de po=|.

lidter—polisiloxano usual en el mercado y 1,0 partes de un
aceite de silicone usual en el mercddo para mejorar las zonas
marginales de 1a espuma, se mezclan dntre si. A esta mezcla
se le agregan 32,4 partes de toluileéndiisoocianato (80 % de
2,4- y 20 % de 2,6-isdmeros) y se mezcld bién con un-agitador
rdpido. Después de un tiempo de iniciacién de 7 segundos co~
mienza la formacidn de espume, que ha terminado despuds de un
tiempo de subida de 75 scgundos. El material espumado altameg

te eldstico tiene las siguientes propiedades:

Peso esPeciflco (ké/m3) segun DIN 53420 37 °
Kesistencia & la traccidn (Kp/cm ) segin DIN 53571 S 14 !
Alargamlento a la rotura (%) segin DIN 53571 150 |
Dureza de recalcado con una compresidén-al 40w%~ep/om )

segin DIN 53577 S 30
hesistencia al ulterior rasgado .(KN/m) segin .

ASTN 1564-T1 0,26
Inflamabilidad segin ASTH 1962-68

Trayecto quemado (cm), valor medio : . 2,8
‘Tiempo de extincidén medio (segundos) - 23
Ejemplo 19

300 partes de 1la dispersidn obtenida en e ejenmplo

.
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- | sieién flnai resultaseén aproximadamente un 72 % de grupos hi-
'droxilo prlmarlos con un 1ndloe OH de 35,0, 19,2 partes de

;;agua,_l 0 partes de trletllendlgmlna, 3,0 partes de N-etilmor|
| folina, 12,0 partes de trietanolamina, 0,18 partes db dilaura
_to de estafio dibutiiico ¥ 6 0 partes de un aceité de silicona

:usual en el mercado para wejorar las zonas marglnales de la

,:284 partes de una solucién usual en el mercado (Nco = 39 5 %)
_de toluilendilsoelanato pollmero conteniendo grupos isoeiana—
| to en- toluilendiisocianato ¥y se mezcla bién con un agitador

| de epéxmdo con las dimenslones 40 x 40 x 12 5 cm. Ei molde
s
R Ade el exterior. Despues de 10 mlnutos se desmoldea. Ll mateu
| rial espumado altamente eléstico obtenido tiene las siguién— |

Peso espec;flco (kg/m3) segun DIN 53420 _'v ' 41

| Resistencia a la traccién (Kp/cm ) segin DIN 53571 1,4
Alargamlento a-la rotura (%) segin DIN 53571 . 150
Durezg de recaglcamiento con una compresion del 40 %
(p/em®) segin DIK 53577 ’ 36-
-Reslbtencla al ulterior rasgado (KK/m) segin . .
ASTH 1564-T1 _ 0,24
Inflamabilidad‘segﬁn ASTH 1962-65 '
Trayecto quemado (cm), valor umedio 5,0
Tiempo ‘de extincién medio (segundos) o 36

'E;, emplo 20

23w

7, 300 partes de un. polipropilenglicol lniciado con gllceri-
na, qué se modificé con déxddo etllénlco, ds maners que en po-

B

espuma, se mezclan entre si. A esta mezcla se e agregan

répido. La mezcla de reaccidn g€ vierte en un molde dc resina-

se cierra con une, tapa. Al molde no se le alimenta calor dea-

tes prOpledades- .

100 partes de la disper816n obtenida en ‘el ejemplo
8, 2,5 partes de agua, 0,22 partes de trletilendiamina, 0,3
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Peso especifico (kg/ms) segin uIN 53420 36
kesistencia a la traccidén (Kp/cm ) segin DIN 53571 1,6
“Alurgauiento a la rotura (%) segun DIN 53571 L 200
uureza de recalcado con una compre316n al 40 % (p/cm )
segln DIN 53577 32
Hesgistencia al ulterior rasgado (KN/m) segun
ASTH 1564-T1 0,34
Inflamabilidad segin ASiN 1962-68 '
Trayecto quemado (cm), valor medio : 2,3
Tiempo de extincidn medio (segundos) 21
Ejen ﬁlo 21 ‘

| 24

partes de Ne-etilmorfolina, 0,2 partes de dioctoato de estafio,
0,05 partes de un estabiligzador de poliéterpolisiloxsano
usual en el wercado y 1,0 partes de un aceite de silicona
usual en el mercado para mejorar las zonas marglnalca de la e?
puma, se mezclan entre si. A esta mezcla se ie agregan 29,5
partes de toluilendiisocianato (65 % de 294=y 35 % : de 2,6-
isdmero) 'y se mezcla con un a gitador rapldo. Después de un
tiempo de iniciacidén de 8 segundos comienze ls formacidn de
espuna, que ha terminado después de un tiempo de subide de
90 segundos. Bl material espumado altamente eldstico obteni-

do tienc las 81guientes propledades-

e Beanad 0g o bpeedisotas B

50 partes de la dispersidn obtenlda en el eJemplo
9 a), 50 partes de un déxido polipropilénico iniciado con tri-i
wetilolpropano; que se modificé con éxido etilénico, de mane-
ra que en posicidén final resultasen aproximsdamente un 45 %
de grupos hidroxilo primarios con un indice OH de 56, 3,5 par
tes de agua, 0,15 partes de trietilendiamina, 0,1l partes dé~
dioctoato de estaiio y 0,7 partes de un estabilizador dé po=-

lidterpolisiloxano usual en el mercado, se mezclan envre si.
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A esta'mezpla>se le agregen 44 partes de toluilendiisocianato]
(80 % de 2,4~ y 20 % de 2,6-isdmero) y se mezcla bién con un |

-agitedor répido. Después de wil tiempo de iniciacién de 8 se-

gundos comienza la formacidn de espuma, que-hafterminado-deS—'
pués de un tiempo.de subida de 80 éegundos;'La eapuﬁé te}miﬁa
de reacclonar durante 20 minuxos en un horno con une tempera—
tura del aire de 150 c. El material espumado elaetlco tiene
las s%vuientes pgopledades'

Peso especifico fkg/m3) segin’ DIN 53420 :Q» ,'130'

, Resistencia a la tracclén (Kp/em ) se"un DIN 53571 ‘ 1;2.-

Alarganiento a la rotura (%) segin DIN 53571 o 260 -

Diivezg de recalcammento con un 40 % de comprealén :

(p/em”) segin-DIN 53577 - = ' o "-22"'
hesistencia al ulterior rasgado (km/m) segun Cnr

-

-' AS’lM 1564-71 , , . 0,42

' jemplo 22 (Ejemplo comparativo).

22 350 partes de la dlsper516n obtenida ‘en el eJem-
plo 9 c) de la patente prineipal, 22.350 partes de un polipro
pilenglicol iniciado con trimetilolpropano, que se modificd
con éxido etilénico, de manera que en posicidn final resulta—
se aproxiwadamente un 67 % de grupos.hidroxilo primarios con
un indice OH de 35,0, 1.250 partes de agua, 450 partes de
,trletilendlamlna, 26,8 partes de 2,2 —bis-dlmetilamino-dle-

' tlleter, 178 partes de un estabillzador de polieterpolisiloxa

no wsual’ en el mercado, 450 partes de dioetoato de. estaﬁo y
900 partes de trzs-z,3~d1brom0propilfosfato, ge mezclan entre
sf., A esta mezola se le agregan 16.450 partes de tolullendll-
socianato (80 % de 2,4- y 20 % de 2 b-lsdmero) ¥y se mezcla
bién con un agitador répido. La mezcla de reacciﬁn se yierte
eh.una caja con las dimensiones 200 x 100 x 120 cm. Se formé
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un bloque de material eupumado altamente eldstico. Una mues-

tra de la espuma del centro del bloque mostraba el siguiente

cuadro de propiedades: f

Peso especifico (kg/m3) segin DIN 53420 29
Lesistencia a la traccidn (Kp/cmz) seguin DIN 53571 1,0
Alargamiento & la rotura (%) segin DIN 53571 170
Durezg de recelcamiento con una compresién de 40 #

{p/cm®) segin DIN 53577 24
Resigtencia al wlterior rasgado (KN/m) segin

ASTIH 156471 ' 0,28
Inflamabilidad segin ASTH 1962-68- _

Trayecto guemado (cm), valor medio 653
Tiempo de extincidn medio (segundos) .41

Despuds de un almacenamiento durante un mes se pre=—

senta en el material espumado un claro olor a formaldehido.

Ejemplo 23

bste ejemplo demuestra gue la dispersidn de amino-

plastos obtenida seguin la presente invencién como en el ejem—

plo 9 ¢), que por 100 partes en peso contiene gproximadamente

| 1,28 partes en peso de la hexshidrotriszina fuertemente bési-g

ca, no volatil en vacio a 14 Torr y 14000, de la constitucidn

P anadand "

By € AN /CH
Ne~ - - -
B G/ (CH; )3 -N ’l‘(CH')’NCH,
By
(?Hz)a
N
B C,

!
!

permite ahorrar, en couparacidén con el ejemplo comparativo 22

aproximadamente la mitad de la trietilendiemina (=endoetilen-
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piperazina) de la comstitueidn

oy :
i l"’"
cn2 cn,ca2 .

'_ eh_la fabricacién de materiales espumadbs;A"

— «-wm-‘»‘w .

“T22. 350 parLes de la dispersién obtenmda segﬁn el ,
eJemplo g9 c), 22.350 partes de un pollpropilengliool inlciado

_con trlmetllolpropano, que con éxido’ etllenlco 56 modlflco,

de manera que en posicidn final resultasen aproxlmadamente
-un- 67 % de grupoa hidroxilo primarzos con un indice OH de

" .| 35,0, 1.250 partes de sguas, sélo 240 partes de trietilendiami|
110

‘na, 26,8 partes de 2,2’-bis-dimetilamiro-dietiléter, 178 par-
tes de un estebilizador de polidterpolisiloxand usual en el
.mercado, 450 pértes de dioctoato de estafio ¥y 900 partes de
tris~2,3-dibromopropilfosfato se mezélan entre si. 4 esté neg
cle se le agregan 16.450 partes de toluilendiisocisnato (80 %
~§é.2,4¥ y 20_%'de 2,6-isbmerc) y se mezcla bién con un agita—
dor répido. La mezela de reaccidn se vierte en un cuja-éoh
las dimensiones 200 x 100 x 120 cm. Se forma un bloque de ma-
terial espumado eltamente eldstico. Una muestra de. la espuma
del centro de bloque mostraba el 51guiente ouadro de’ propieda
dess . : :

Peso espec1f1c0 (kg/m3) segun DIN 53420 ., S j3
Resistencia a la traccién (Kp/cm ) segin DIN 53571 s 1,2'
Alargamiento a la rotura (%) segun DIN 53571 165
Durezg de recalcado con une compresién del 40 & -
(p/em®) segin DIN 53577 B

Resistencia ‘al ulterior rasgado (KN/m) segun ASTH . -
1564—71 - L T o2

-
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nera que en posicidén final resultase aproximadamente un 67 %.

., =28~

Inflamabilidad segun ASTHN 1962-68
Trayecto quemado (cm), valor medio 6,4

Tiewpo de extincidn medio (segundos) 42
£1 olor a formaldehido no se presenta en este mate-

rial espumado ni a los 120°C.

Ejemplo 24

kste ejemplo muestra que la dispersidén de aminopla—
to segin la presente invencién obtenide segin el ejemplo
9 b), que por 100 partes en peso de dispersién'lfquida contie
ne unas 1,72 partes de una polihexahidrotriazine ramificada

o bien reticulads, de la constitucién idealizada

CH:, ‘ N T

;N‘(c"i )a ~N-(CHy ); -N ~oa 7-(% )s =N~-(CH, J, -?rf i \’,‘“M’
€y o, O - V'N/CﬂzA
(Ch); (o8 ),
N-CH, o _N=CH,
((:3“2 )a o ((:7}13 )a
/N \ I N

VAN

pexmite shorrar casi la mitad dé¢ la coStosa trietilendiamine
(constitucidén véase ejemplo 23) en la fabricacién de los mate

risles espumados.

22,350 partes de la dispersidén obtenida en el ejem~
plo 9 b), 22.350 purtes de un polipropilenglicol iniciado con
trimetilolpropano, gue con 6xido etilénico se modificd, de mg

de grupos hidroxilo primarios con un indice OH de 35,0, 1,250
partes de agua, 250 partes de¢ trietilendiamina, 26,8 partes
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de 2,2 -biE_dlmetllamlno~d1etileter, 178 partes de i estabi-
lizador de polleterpollsiloxano, usual en el mercado, 450
partes de’ dioctoato de estafio y 900 partés de tri-2;3-d1bromo .

: ;‘propllfosfato, se ‘mezclan entre si. A esta mezcla se le agre-"

gan 16.450 partes de tolullendllsoclanato(ﬁo de 2, 4- . 20 %

de 2 6-186maro) y se mezcla blen con un agitador répldo. La
' mezela. de reaccién se vierte en una caja con las dlmensiones
‘200 x 100  x 120 cm. Se forma un bloque de materlal espumado
’ aitamente*ulastlco. Una muestra de la espuma, del centro del

bloque presenta el slgulente cuadrd. dé propiedades:

‘Peso especif;co (kg/m3) segun DIN 53420 VJ. ' "'"32v'V
Resxsten01a & la traccidn (Kp/cm ) segﬁn DIN o
53571 : ; . 1,1

Alargamiento a la rotura (%) segun DIN 53571 175

Durezg de recalcado con una compr931on del 40 %
(p/cn®) seglin DIN 53577 28

Resistencia al ulterior rasgado (KN/m) segun

ASTM 1564-T1 - 0,23

| Inflamebilidad segin ASTH 1962-68 .
Irayecto quemado (cm), valor medio - 6,2

Tiempo de extlnclén medio (segundos) : 431

hl olor a formaldehido no se presenta en este mate-

rial espumado tampoco a 120 C.

bjemplo 25

50 partes de la dispersién obtenida en el ejemplo -
11, 50 partes de un dxido polipropilénico iniciado oon'trime-
;tilolproyano, que se modif1c6 con éxido etilenico, de manera

‘que en poalclén fznal resultase. aproxlmadamente un 45 %- de
,grupos hidroxllo przmarlos con un indlce OH de 56 3,5 partes

de agua, 0 13 partea de trietildiamina, O 13 partes de dioc-
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toato de estado y 0,8 partes de un éstabilizador de poliéter-—;

polisiloxano usual en el mercado, se mezclan entre si. A esta
mezcle se le agregan 44 partes de toluilendiisocianato (80 %

de 2,4~y 20 % de 2,6~isbmero) y se ‘mwezcla bidn con un agita-
dor rdpido. Después de un tiempo de iniciacidn de 8‘seguhdos 
comienza la formacidn de espuma, que ha terminado deéﬁués'de

un periodo de subida de 80 segundos. La espuna tefmina de

reacclonar durante 20 minutos en un hormno con una temperatura

del aire de 15000. El material espumado elédstico tefiido de ne

gro tiene las siguientes propiedades:

Peso eampecifico (kg/mB) segin DIN 53420 ) 28
Resistencia a la traccién (Kp/qmz) segin DIN 53571 1,4
ilargamiento a la rotura (%) segin DIN 53571 220
Durezg de recalcado con una coupresidn del 40 % .
(p/cn”) segin DIN 53571 23
kesistencia al ulterior rasgado (KN/m) segun AS'i -
1564~T1 _ 0,50
bjemplo 26

100 partes de la dispersidén de aminoplastos obteni-

da en el ejemplo 12 se mezclan con 2,9 partes de agua, 0,3 pa

tes de trietilendiamina, 0,25 partes de octoato-de estafio(II)
¥y 34,5 partes de una mezcla de 2,4- “2d6-tofuirendiisociana-
to (80 % de 2,4~ y 20 % de 2,6-isdémero). Deapués de un tiempo
de iniciacidn de 8 segundos comienza la formacidén de espuma,
que ha terminado después de 80 segundos. .

El material espumado es altamente eldstico, y clars
mente mis estable contra los @escoloreamientds por los géaea
industriales y por la luz en'comparacién con los materiales
espumados usuales y tampoco a 100% presenta molestias pof
olor a formaldehido. )

cg\'
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Ejemgld 27 (ejempld comparativo)

-Se procedse como deserito en el ejemplo lS'de la pa
tente principal. La experlencla ha demdstrado que sin el tra-

" tamiento ulterior “amlnlco“,segun la presente 1nvenc16n,de,;

las disper91ones, en las espumas se desarnolla,despues de un’
perlodo de almacenamiento de unos 2 meses, un fuerte olor mo-
lesto a formaldehldo ¥ que hasta en las dlsperslones reclen
prepazadas al asumentar laa.tandas de espumacidn aproximadamen
';gwgﬁ.el factor 2 en comparacidn con el ejemplo 15 de 1s- pa-
tente_pring1pal, 86. presentan grandes mermas molestas’ enila

espumacibn, que se encuentran entre un 10 ¥ 15 % del volimen

de subida primario en el proceso de espumacidén. Mediante agi=~

tacidn de la dispersién con agua y titracidn con formaldehido|.

- 86 @precia que eh la dispersién librse de agua originalmente

estaban presentes un 0,6 - 0,8 % en peso de fdrmaldehido, Si |
esta cantidad de formaldehido libre por 100 partes en peso de
dispersidn se liga por

'a) ga81f1cacién con etilamina (5 partes) a temperatura am- |
. biente durante 10 minutos,

b) tratamlento con dimetilemina (4 partes) a temperatura am—
blente en 8 minutos,

¥y se livera del agua y de las aminas en exceso y de las hexa-
hidrotriazinas formadas o bien del aminal de la constitucidn

entonces ya no se presentan los desventa;osos efectos. de mer=
ma y de dlsoclacién de’ formaldehido y se obtlenen materiales
espumados en la espumacién segin el ejemplo 14 de esta solici|

tud con un nivel de valores,que corresponden aproxiuwsdamente
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al nivel de valores del ejemplo 14. En éstos méteriaies épbn- .

mados no se presenta ninguna diaociacién'ae formaldéhido, tém

poco gl calentar wlteriormente los materiales sintéticos celuf‘,

lares a so - 120 c. T

Ejemplo 28 (ejemplo comparativo)

La dispersidn obsenida segin el ejemplb 6 de la pa-
tente principal y liberada del formaldehido por tratamiento.
con gas de amonfaco bajo formacidén de hexametilentetramiﬁa, B

bien, no presenta ninguna formecidn, de nuevo, de formaldéhi-_ ‘

do, implica la insgolubilidad total de la hexumetilentetramlna

en la dispersidén de aminoPlastos Y posiblemenxe su destacada '

criatalmnldad en los puentes de las celulas del maverial espuf"=

los materiales eapumados obtenidos.

| mado, un decaimiento claro de la resistencia a 1a traocién de‘l )

8i con la disperaién de la patente principal se pro, -

.oede exactamente segin el eaemplo 14 de la'presente invenczén
-Posee el material espumado obtenldo una resistencia a la trac . f?

cién (Kp/cm ) segin DIN 53571 de aélo 0,9 en comparacién con

11,6 en 01 ejemplo 14.

NOTAO-.

oyl s

Deacrita suflelentemente la nﬂtﬁraleza del 1nvento,‘.f4r

asi como la manera de realizarlo en la practica, debe hacerse-

constar que las dlspoaiéinnesinter;ormente indlcadas son sus~
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren ,

su principlo fuqdamental, también se hace conatar que.e;.inuz‘

vento corresponde a una solicitud de patente preséntadé'eﬁv

Alemanie, bajo el ndmero P 25 12 385.7, de fecha de 21 ae‘mér  L

zo de 1. 975, acoglendose por lo tanto a los beneficios que

‘conceden loa convenios Internacionales en vigor, siendo 10

que constituye la esencia del referido invento 'y por lo que gf
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" sobre: Mejoras introducidas en el objeto de ia patente princi

{ AMINOPLASTOS; carXacterizéndose por 1o siguiente:

- cos como medio de reaccidén, las dispersiones asi obtenidas se

ge solicita 1erACertificado de Adicidén por 20 afios en Espaila,

pal ne 426,235, presentada el 11 de mayo de 1.974, por: PROCE
DIMIBNTO PARA LA OBTENCION DE DISPERSIONES DE CONDENSADO$ Ui

l.~ Mejoras introducidas en el.objefo de la patente

prindipal n? 426,235, presentada el 11 de may6 de 1.974, por:i

provedimieznto pera la obtencidn de dispersiones de condensado
de aminoplastos, caracterizadas porque en.el procedimiento pa
re la obtencién de dispersiones de condensados de aminoplas-—
tos en-COmpuestos polihidrox{licos orgénicos, donde la obten-
cidn de los condensados de aminoplastos se efectua por oligo-
0 bien policondensacién de compuestos capacitados para La for

macidén de aminoplastos en compuestos polihidroxilicos orgeani-

tratan ulteriormente a —5?0 hasta 180°C con mono- o poliaminap

alifdticas o cicloaliféticaé, gaseosas o 1iquidas a tempera-

tura ambiente, conteniendo como minimo un grupo amino prima-

rio o secundario, o bien con alquilhidrazinas gaseosas o li-

quidas a temperatura ambiente, que muestraen,como minimo, un

grupo amino primario o secundario.

2.~ Mejoras introducidas en el objeto de la patente
principal ne 426.235, presentada el 1l de mayo de 1.974, por:
Procedimiento para la obtencidén de dispersiones de condensa-
dos de aminoplasios, tal y como gqueda sustancialmente descri=-, .
10 en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 33 Hojas escritas a mdquina

por una sole cara. N "
* Madrid, 40 HAR 1976
BATER AKTTENGESELLSCHAFT, ..
OMEZ ACEDO Y [RODEL

- Wﬂl‘ anin Poraindos
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