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La presente invencidn se refiere a un proce-

dimiento mejorado para ls obtencién de dispersiones de

* particulas finss, estsble y de viscosidad relativamente

beja de productos de poliadicién de poliisociansto en
compuestos que llevan grupos hidroxilo, y al empleo de.
tales dispersiones como componentes de_partida para ia
obtencidn de materiales sintéticos de poliuretano.

Ya son conocidos los productos de poliadi-
cidén de diisocianato dispersados en poliéteres o polibs~
teres. Seglin las ensafianzag de la publicaci6n alemena
DAS 1 168 075 se hacen reaccionar diiéocianetos con al=-
cdholeé primarios difuncionales én'un poliéter 0 poliés~
ter (peso molecular 500 - 3000) como agente de dispersibén
conteniendo el poliéter o bien el poliéster como minimo
dos grupos hidroxilo (exclusivemente secundsrios) em la
molécula. Segfin la publicacién alemsna DAS 1 260 142, en
un polipropilenglicoléter, como aéente de dispersibn, se
poliadicionan "in situ" los compuestos gue contienen gru-
yelot:] NCOAy NH. En los procedimientos mencionados se forman
dispersiones de poliuretanés, polifireas o bien polihi-

drazodicarbonamiqas en compuestos polivalentes, de alto

‘peso molecular, conteniendd grupos hidroxilo, que debido

a su alta viscosidad, también con reducido contenido en
sélidos, se recomiendan como agente espesador para los

ageni:es auxiliares en los textiles o en el teiiido,
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Asi tiene uues dlﬁphrﬂlén aproximadamente al

10 (20) % de polihidrazodicsrbonsmida en un polipropi-
lenglicoléﬁeergsﬁn la publicacilén alemsna DAS 1 260 142
una viscosidad superior a 10,000 (200,000) cP a 25°C.
Esto corresponde a mas de 10 (200) veces ls viscosidad
del agente de dispersiém puro. En un ensayo para obte-
ner una dispersién sl 40 % se presenta una solidificacifn
de la mezcla de reaccidn aﬁtes de haber concluido la po=-
liadicibn. Les viscosidades altas con contenidos en s6li
dos relativamente reducidos limitan extrsordinarismente
las posihilidades de empleo de los productos del proce=-
dimiento, ya que en muchos cagos de aplicacién no es po-
gible emplear pars su dosificaci&n Jos dispositivos de
dosificacibén usuales. En la preﬁaraci&n de materiales 63
pumados de poliuretano, parTa los cuales se pueden emplear
tales dispersiones seg(n una proposicon propis snterior
(publicacién alemana DOS 2 423 984), deben encontrarse
lag viscosidades de los productos de partida, por ejem-
plo, por debajo de 2500 cP si se han de utilizar las
méquinas de alta presidén principalmente empleadas.

~ Segfin una ulterior proposicién anterior (pu-
blicacibn alemana DOS 2 513 815) es posible preparar dis
persiones ampliémente anhi@ro, de viscosidad relastivamenw
te baja, de poliliress y/o polihidrazodicarbonaﬁidas en

poléteres que llevan grupos hidroxilo si la reaccién de



10

15,

20

25

poliadicién se deja desarrollar en forma continﬁa en.
mezcladores de paso de flujo. EL procedimiento tiene la
desventaja de que se precisa de una técnica de dosifi-
oééién y de mezcld relativemente costosa que resulta
antiecoﬁémica para.las cérgas de produccién usuales; ade

més, en algunos casos pueden causar considersbles difi-

" cultades la evacuacién del calor de reaccién cusndo se

trabzja con una mayor concentracidn de sblidos.

Sin embargo se ha descubierto shora, sor-
prendentemente, que se pueden producir dispersiones es~
tables con ls viscosidad baja deseaﬁa, tasmbién en apara-
tos agitedores sencillos, si la poliadiciéﬁ ge efectla
"in'sith" en una mezcla de compuestas éonteniendo grupos
hidroxilo y una cantidad maybf de agua, y ol agua se re-
tira por destilacidén despuds de la resccién de poliadi-
ciébn, |

~ Un contenido de agua'de un 10, 15 6 2V % en
peso (referido & la cantidad totsl de poliéter y agua)
éumenta por ejemplo la viscosidad dé un polialquilen-
éterglicol a 25° en 4, 8 o bien 50 veces el vaior origi-
nal (3.500, 7;300 0 bién méds de 50.000 cP). Al éeguir
sumentando el contenido en agua ée &esmezcla en muchos
casos la solucibn que-inicialmente se forma, 0 bién la
emulsidn, bajo sepsrscibn de fases. Tanto el fuerte au-

mento de la viscosidad como tawbifén el desmezclado haria
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que el eSpeéialista considerase inadecuado el empleo de
ague, que ademds podrfs molestar como reactante adicional
en la reaéciégvde poliadicidén de isociamato, para la pre
paracién inaustria& de productos de poliadicién de poli-

1soclanato de baaa viscosidad en compuestos contenxendo

" grupos hmdroxilo.

El obaeto de la presente invencién es, por lo

'tanto, un procedmmlento para la preparacl6n in situ de

dispersiones estables de productos de polisdicibén de. po=
liisocianatos en compuestos llgvando grupos hidroxilo co
mo agente de dispersién por resccién de'
1. Poliisocisnatos orgénicos con
2. qomﬁnestos que llevan grupos amino primsrio y/o secun-
dari& y/0 grupos hidroxilo primsrio o secundario y/o

" emonisco, asi bomo, en caso dado, formaldehido, en
3. compuestos llevando como m{nimo un grupo hidroxilo,
poseyendo 1os compuestos 3) grupos hidroxilo secuhdariOJ
en caso de que como compuestos 2) se empleen aquellos con
grupos hidroxilo prmmarzo, que se caracteriza porque los
componentes de reacclén ge hacen reacclonar en presencia

de més de un 4 % en peso, preferentemente deun 7 & 35 %

. en peso.de agua, con especial preferencia un 10 - 25 % en

peso de sgua, referido 8 la mezcla de resccifn inclusive

el sgua y, en caso dado, a continuaci6n el agua se retira

en forme en si conocids,
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Segin la presente invencién se da preferen-

-cia al empleo como componente 2) de poliamings y/o hi-

drazinas y/o hidrazidas y/o NH3;

Segfin una forma de ejecucién especisl del .

" procedimiento de la presente invencién se pueden emplesr

simulteneamente como componentes de reaccién 1) o bién

" 2) proporcionalmente monoisocianetos y/o monoaminas prie

marias o secundarias y/0 monohidrezidas para ajustar aéi
un ﬁeso molecular determinado, Asimismo es posible agre-
gar pars esta finalidad hidroxialgpiléminas en ls reac-
cibn de poliadici&n; De esta manera se obtienen, ademés,
paréiculas de_poliﬁiea 0 bién pqlihidrézodicarbonamida
con grupos reactivos.

Asimismo es posible emplear simulténeamente,

en proporcién sustancias emulsionantes y estabilizedoras

"de la dlspersién, teles como polméteres que lleven grupos

amino, semicarbazide 6 hldr321da. _

Obaeto de la presente 1nVenc16n son también
las dlsperszones hasta shora no conocldas, estables, con
teniendo un ‘10 hasta 60 % en pesoide s611dos, de poli-
Gireas o bien poiihid:azoaicarbonamidas en compuestos

hidroxilicos con un_peso molecular entre 62 y 400 o bién:

" en compuestos hidroxfilicos que se componen en mas de un

30 % en peso, preferentemente en més de un 50 % en peso, '

de polibsteres y/o poliéstersmidas y/o policarbonatos con
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un peso molecular entre 400 y 12000, preferentemente
800 hasta 8000. |

L&s agentes de dispersidén, es decir, la fase
exterior, coherente, en el sentido de la presente inven
cién son los alcoholes conteniendo 2 a 6, especialmente
2 8 4 grupos hidroxilo primario y/o secundario, con un
peso molecular de 62 -« 16,000, preferentemente 62 a 12.000
con especial preferencia 106 a 8,000,

Son estos, por una parte, por ejemplo, los

“alcoholes de bajo peso molecular 4 bien los glicoles,

con un peso mélecular entre 62 y unos 400, que en caso
dado también contienen enlaces éter, tiodter & 8ster, y
por otra perte, los poliésteres, poliéteres, politioéte-
res, poliacetales, policerbonatos y poliéstersmides con
pesos moleculares de mds de 400, tal y como se conocen
ya pare la obtencidén de poliuretsnos.

Agentes de dispersién de bajo peso molecular
adecuados son, édemés de los monoaslcoholes, tales como
butanol, 2—etilhexgnol, alcohol amilico y etilenglicole-
monoetiléter, gsi como los dioles o bientrioles emplea-
dos generalmente en la quimica de los poliuretanos como

agentes prolongadores de cadena o bien sgentes de reticu-

- lacibn, tales como, por ejemplo, propilenglicol-(1,2),

propilenglicol-(1,3), butilenglicol-(1l,4), butilenglicol.
(2,3), hexsndiol-(1,6), octandiol-(1,8), neopentilglicol,

ciclohexandimetanol (1,4-bis-hidroximetilciclohexano),
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2-metil-l,3-propandiol, glicerina, trimetilolpropano,
hexantriol-(1,2,6), butentriol=-(l,2,4) & trimetiloleta-
no, especialmente los glicoles con caractef hidréfilo,
talesvcomo, por ejemplo, etilegglicol, dietilenglicol,
trietilenglicol, tetraetilenglicol y los polietilengli-
coles con un peso molecular hasts 400, Adembs se pué-
den emplear segln la presente invencidn sin embargo tame
bién compuestos tales como dipropilenglicol, polipropi-
lenglicoles con un peso molecular hasta 400, dibutilen-—
glicol, polibutilenglicoles con un peso~molecular hasta-
400, tiodiglicol y aceite de ricino como agente de dige

persidn, asimismo ésterdioles de férmuls géneral'

HO=(OBy)~C0-0=(CH,) =0H ¥
BO~(CH, ) ~0=C0~R~C0=0~(CH,) ~0H

donde R sipgnifica un resto alquileno o bien arileno con
1 - 10, preferentemente 2 - 6 &tomos de carbono, x re-
presenta 2 - 6 e y represents 3 - 5, por ejemplo, é&ster
de &cido O ~hidroxibutil= & -hidroxi-esprénico, éster

de fcido w-hidroxi-hexil- y-hidroxibutirico, &ster
bis(kB-hidroxietilico) de'ééido adipico y és#er bis(hi=
droxietilico) de &cido tereftélico; asi como los diolure-

tenos de férmula general

HO~( CH,), ~0~GO~NH-R" ~NH-C0~0~(CH,),.~0H
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donde R' significa un resto slquileno, cicloalquileno 6
arileno con 2 - 15,7préferentemente 2 - 6 ftomos de car-.
bono y x represeuta un nlmero entre 2 y 6, por ejemplo,

1,6~hexametilen~bis-( [d~hidroxietiluretano) 6 4,4'-dife-

~ nilmetan-bis-(J -hidroxibutiluretano); § tembién las

diolfireas de férmula general

Ho-(caa)x-l‘sr-co;NH-R"-NH-Co-Iir-(cn?_)x-on
Rm Rw™

donde R" gignifica un resto alquileno, cicloalquileno &
arileno- con 2 - 15, preferentemente 2 - 9 &tomos de car-
bono, R“‘significa.H_é CHy; y x representa 2 6 3, por ejen
plo, 4,4'-difenilmetan~bis~( [> ~hidroxietilfirea) 6 el com-
pugsto . CH3 |

| CHy
HO=CH =CH,,=NH~CO=NE

%, OE,~NH~CO=NH~CH=CH,=OH
De entre los aslcoholes de bajo peso molecular

di- y trivelentes son espécialmente adecusados équellos
que, en caso dado como mezcla o empleando simultenesmen=-
te aicoholes de alto peso.moleculér, son liquidos & tem=
peraturas inferiores a 50°G.

_ Los poliésteres de alto peso molecular llevan
do grupos hidroxilo, que enuvran en consideracidén como a=

gente de dispersiém, son, por ejemplo, los productos de
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reacciédn de alcoholes polivalentes, prelerentemunte di-
valentes y, en caso.dado, adicionalmente trivalentes con
tcidos cerboxilicos podivslentes, preferentemente diva-
lentes. En lugar de los 4cidos policarboxilicos libres
también se‘puedeh emplesr para la obtencién de los poli=-
ééteres los correspondientes anhidridos de écidos poli-
carboxflicos o los correspondientes &steres de &cidos po-
licarboxilicos de 8lcoholes inferiores o sus mezclas. Los
fcidos policarboxilicos pueden ser de. naturalezs alifé~
tica, cicloslifética, aromética y/o heterociclica y, en
caso dsdo, estar sustituidas, por ejemplo, por &tomos de
haldgeno y/o estsr insaturados. Como ejemplos de ellos
sean mencionados: fcido succinico, écido adipico, &cido
subérico, fcido azelaico, fcido sebdcico, “acido ftalico,
fcidu isoftélico, fcido trimelitico, amhidrido ftélico,
anhidridp tetrahidroftélicb, anhidrido hexshidroftilico,
anhidrido endometilentefrahidroféélico, anhidrido gluté-
rico, 4cido meléico, enhidrido meléico, &cido fumbrico,
8cidos grasos dimeros y trimeros, tales como &cido olei-
co, en caso daedo en mezcla con &cidcs grasos mONOmMEros,
tereftalato de dimetilo, teraftalato de bis-glicol. Como
alcoholes polivalentes entren el consideracidn, por ejem-
plo, etilenglicol, propilenglicol-(1,2) y -(1,3), buti-
lenglicol-(1l,4) y -(2,3), hexandiol-(1,6), octendiol-(1,

8), neopentilglicol, ciclohexandimetanol (1,4=bis~hidro -
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ximetilciclohexano), 2—metil—l,3—propandioi, glicerina,
trimetilolpropano, hexentriol-(1,2,6), butantriol-(1,
2,4), trimetiloletano, peptaeritrita, quinita, manita

y sorbita, glicdsido metilico,‘ademés, dietilenglicol,
trietilenélicol; tetraetilenglicol, polietilenglicoles,
dipropilengiicdl, polipropilenglicoles, dibutilenglicol
¥ polibutilenglicoles. Los polidsteres pueden mostrar
proporcionalmente grupos cerboxilo en posicidén finel.
También pueden ser utilizados los poliésteres de las Lac
tonas, por ejeuplo, 2«-caprélacyona 6 bcidos hidroxicar-
boxiliéos, por ejemplo, &cido aj-hidroxicaproico.

Los poliéteres preferentes seglin la presente
invencidén como agentes de dispersién con peso molecular
nayep se obtienen en forme en si conocida por reaccién
de compuestos de partida conVétomos de hidrégeno reacti-
vos con éxidos elquilénicos, tales como 6xido etilénico,
bxido pfbﬁilénico, b6xido butilénico, 6xido estirénico,
tetrahidrofurano 6 epiclorohidrin. o con mezclas arbitra-
rias de estos 6xi¢os slquilénicos. Frecuentemente tienen
preferencia aquellos poliéteres que presentsn priﬁcipal—
mente grubos O& primarios. 7

Compuestos de partida con &tomos de hidroge=~
no reactivos adecuados gon, por ejemplo, agus, metanol,
etanol, etilenglicol, propilenglicol-(1,2) 6 -(1,3), bu=
tilenglicol=(1,4) & =(2,3), hexandiol-(1,6), octandiol-
(1,8), néopentilglicdl, 1,4~bishidroximetilciclohexano,

2-metil-l,3-propsndiol, glicerina, trimetilolpropsno,



10-

15

20

" 25

12

heiantriol-(l,z,s), butantriol-{l,2,4), trimetiloletsno,
pehtaeritrita, manita, sorbite, glicésido meti}ico, azu-
car de éaﬁa, fenol, fenol isonbnilico, resorcina, hidro-
quinoria, 1,2,2- 6 bién 1,1 3—trls-(h1d oxzfenll)—etano,
amonisco, metilsminsg, etilepﬁieminai tetra- 6'hexamet1-
lendismina, dietilentfiamins, eténolaﬁina, dietenolami-

na, trietznolaming, enilina, fenilendisming,- 2,4~ y 2,6~

 disminotolueno y polifenil-polimetilen-poliaminas,'tal

¥y como se obtiénen por condensecidén de aniline-formelde-
hido. Como iniciadores éﬁtran ademés en considerscién
los materlales reslnosos del tlpo fenol y resorclna.

' ‘Pambién son adecuados los polléteres modifi-
cadgs por polimeros de vinilo, tal y como se obtlenen,
por ejeﬁplq, por’polimerizacién de estireno y acriloni—
trilo en presencis de poliétereé‘(patentes US 3 38% 351,
3 304 273, 3 525 093, 3 110 695, patente slemens 1 152
536) asimismo los.polibgtadienos'que llevan grupos OH.

. _ De entre los politioétgre§ sean mencionados
especislmente los préductos de'condensacién de tiodigli-
col con51vo wismo y/o con otros glicoles, &cidos dicar-
boxillcos, formaldehldo, écldos aminocarbox{licos o ami-
noelcoholes, Segln los cofcomponentes se trata en los
produéfos de politiodter mixté, politioéter-ésteres 6
politioéter—éster-amidas;

Como poliacetales entrsn en considerscibnm,
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por ejemplo, los compuestos que se<pueden obtener de gli
coles, teles como dietilemglicol, trietilemnglicol, &,4'-
dioxetoxi~difenildimétilmetano, hexendiol y formaldehido.
Tembién por polimerizacién de scetales ciclicos se pue-
den obtener poliscetales adebuados segin la presente ine
vencidn. |

Como policsarbonatos que lleven grupos hidro-
xilo entran en consideracidén aguellos de clase en si co-
nocida, que se pueden obtemer, por ejemplo, por reaccidnm
de dioles, tales como propandiol-(1,2), butandiol-(l,#).
y/o hexsndiol-(1,6), dietilenglicol, trietilenglicol 6
tetraetilenglicol con carbonstos disrilicos, por ejemplo
carbonato difenilico o fosgeno.

Entre las poliésteramides y polismidas se
cuentan, por ejemplo, las obtenides de &cidos cerboxili-
cos, polivelentes, saturados e inssturados, o bien sus
anhidridos y sminoalcoholes, diasminas, polieminas y de
sus mezclas, principsalmente condensados lineales .

Naturslmente se pueden emplear segin la pre-
sente invencidén también, como mas arriba se ha indicado,
las mezclas de los agentes de dispersidn de alto y bajo
ﬁeso molecular mencionados,

Preferentes segin la ﬁresente invencién son
aquellos agentes de dispersibén gque no contienen agrupa-
ciones lébiles (por ejemplo, grupos &ster) que dursnte

el procedimiento de la presente invencién se pudieran
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destruir por hidrdlisis. Tales compuestos se mezelsn
convenientemente después de terminada la resccifn de po
liadicién con la dispersibén terminasda. |

Los cqmpuéstos hidroxilicos eﬁpleados seéﬁn
le presente invencién como sgentes de dispersisn, o bién
sus mezclas, se’seleciionaréh de manera que (en mezclea
con el agua agregada gegln la presente invencidn, en ca-
so dado éompuestos OH 6 preferenteménte NE y en caso
dado un disolvente inerte) sesn liguidos & la temperatu-
ra de resccibn, es decir, que estén presentes como solu~-
¢ibén o emulsibn. La viscosidad a ia temperafura de reac-
cidn ascpndera aqui por lo general a menos de 20.000 cP,
preferentemente 8 menos de 5.000 cP, para que se puedan
emplea; los sparstos de sgitecidn y mezcla usuales

En caso de emplesrse disolventes inertes, en-
tonceé preferentenente aguellos que se pueden separsar Co-
mo aéeotropo con aguse por destilaéién, por ejemplo, ben-
ceno y tolueno. |

Como componente resctivo con respecto a los
igocianetos se emplesn en la preparacibn de las disper-‘
siones segln la presente invencidn anﬁe todo polisminas,
hidrazinss e hidrézidaé. Polisminas adecuadas son 1l8s
aminas di- y/o polivalentes, primarias y/o0 secundarias,
alifétiéas, araliréticas, cicloaliféticas j arométicas;
por ejemplo, etilendismina, 1,2~ ¥ l,5-propilendiémina,

tetrametilendiamina, hexsmetilendismina, dodecemetilen-
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dismina, trimetildiaminohexano, N,N'-dimetiletilendismi-
na, 2,2'-bis-amino=-propil-metilamina, hohélogos superio-
res de la etildiemina, tal como dietilenﬁriaﬁina, trieti~
lentetraaminag y tetraetilenpentamina,_hom&logos de la
propilendiamina, tal como dipropilentriamina, piperazina,
N,N'-biseminoetilpiperazina, triezina, 4-sminobencilami-
na, 4-sminofeniletilauina, l-amino~3,3%,5-trimetil-S-ami-
nometil-ciclohexsno, &4,4'-diaminodiciclohexilmetsno y -
propano, l,4-dieminociclohexano, fenilendieminas, nafti-
lendiaminas, los condensados de asnilina y forméldehido,
toluilendismines, los bisaminometilbencenos y los deri-
vados monoalquilados en uno o smbos &tomos de nitrégeno
de las sminas arométicas mencionsdas. Les polisminss tie.-
nen por lo genersl un peso molecular de 60 - 10.000,
preferentemente de 60 - 3.000, con especial preferencia
de 60 -~ 1.000.

Como hidrazinas sean mencionadas la hidragi-
na y las hidrazinas mono- 6 N,N'-disustituidas, pudiendo
ser los sustituyentes C,-Cg-alquilo, grupos ciclohexilo
o fenilo. Las hidrazinas tienen por regla general un pe-
8o molecular de 32 hasta 500, Con preferencia se emplea
la misma hidrazina.

Como hidrazidas sean mencionsdss las hidragi-
des de &cidos carboxilicos di- § polivalentes, tales como
dcido carbbdnico, fcido oxhlico, &cido maldnico, &cido suc

cinico, fcido adfpico, 8cido sebhcico, Scido acelaico, &=
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cico maléico, Bcido fumhrico, &cido ftélico, fcido iso-

ftélico, &cido tereftélico, ademés, los bsteres del &ci-

do hidrazinmonocarboxflico con glooholes di~ » polivalen-

tes y femoles, tales como, por ejemplo, etendiod, propsn
diol-l,2, butandiol-l,2, -=1,3 ¥ r1;4, hexandiol, dietilen
glicoi, trietilenglicol, tetraetilenglicol, dipropiien-
glicol, tripropilgngiicol e hidroquinona, asi como las
amidas del 4cido hidrazinmonocarboxilico (semiczrbazidaa)
con, por ejemplo, las di- y polisminas enteriormente
mencionadas. bas bidrazidas poéeen pof regls general un
peso molecular de 90 - 10.000, prefapentemente 90 - 3000,
con especial prefersncia 90 - 1.000. |

Las aminas e hidrazidas anteriormente mencio-
nadas se emplean en forma de sus solucionés acuosas dilui
das 6 - en mezcla con el agente de dispersién - diluidas
con la centidad de agﬁa necesaria.

Segin una variante gsﬁecial del procedimiento
de la presente invgnci6n se pueden prepérér también dis-
persicnes estsbles, de particulea fina y de viscosidad re=
letivemente baja de los productos de reaccibén de poliiso=
cianatos,ﬂamoniacoVacuoso ¥y en caso dado, ulteriores

compuestos aminofuncionales en compuestos polihidrox{li-

~cos como agente de dispersién. Las dispersiones de bis-

Grees asi obtenidas, hasts shora no comocides, se puedén

trensformer a8 continuacidn, en caso dado medisnte reticu-

_ léqi6n con forméldehido, en polimetilenGreas de alto pesd
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molecular. Tambibn estas polimetilenfireas formen dis-
pefsiones de particule fina, estables y de baja viscosi-

dad en el compuesto que 1lleva grupos hidroxilo empleado

. como sgente de dispersién,

" Objeto de la presente,inﬁenci&n son también
las nuevas dispersiones aéi obtenidas de productos de
reaccién de poliisocisnatos, amoﬁiaco, en caso dado ulte
riores compuestos aminofuncionsles y en caso dado for-
maldehido en compuestos ilevéndo grupos hidroxilo como
agente de dispersibn. .

o En esta variante del procedimiento de la pre--
sente_invencién se emplean por mol de amoniaco, por lo
general, unos 0,5 hasta 1,5, preferentemente 0,9 hasts
1,2, con especial preferencia 1,0 equivalentes de polii~-
socisnato. Si ademés de emoniaco se emplesmadicionalumen-
té qlteriores compuestos sminofuncionales entonces se ha
de.emplear naturslmente también una centidsd de poliiso~
claneto aprogimadamente equivalente & estos éompueatoa
aninofuncionales.

Segiun la presente invencidén tiene preferen-
cia el empleo de solucibén acuosa de smoniaco como compo=-
nente de partida sobre el amoniaco anhidro - por una par
te debido g la aplicacidn industrialmente mas sencilla
del smoniaco acuoso y, por otrs parte, porque los compuesg
tos aminofuncionales, eventitalmente empleados simultanes.

mente, debido & la presencia de sgua se reparten méjor
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en el agente de dispersibdn, Ademfs, el producto de po-
lisdicién que se forme como fase sblida tiene .menos ten~
dencis a la sglomeracién, lo que sumenta considershlemen
te la estabilided de lag dispersiones terminsdas, |
Es. de considerar como sorprendente qué las

bis-lreas (o bien tris-ireas al émplear isocianstos tri-
funéionales) obtenidas in sifu éegﬁn la preéente invencién
den diSpersidneé estables en los compuestos que llevan
grupos hidroxilo.

 Si como comperecién firea se introduce en fqg_
ma de una solucién acuosa -y &eépués'se retira el agua
por destilacién, entonces la fires cristeliza en égujas

bastas, Una suspersién asi de cristeles de firea no se

‘puede utilizar como componente de partida para la obten- »

.ci6n de mate:iales sintéticos de poliuretano.

“eglin una variante preferente del procedimiexn

to de ls presente invencidn se reticulan las dispersio=-

" nes obtenidas "in situ" de bis-fireas (o bien tris-ireas)

con formaldehido en presencis de cantidedes cateliticss
de &cidos o alcali en forms en si conocida (veaée por

ejemplo, publicacién elemsna DOS 2 324 134) & polimeti-
lenfireas. Por lo general se emplean aqui uhos 0,2 hasta

3 moles, preferentemente 0,4 hasta 1,5 moles, con espe-

- eial preferencia 0,5 hasta 0,8 moles, de formaldehido

por equivslente de grupos lrea

Seglin la presente invencidén también es posiw
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ble emplear el forﬁaldehido Junto con le soluoién de
amoniaco, Se forman asi productos con otras propiedades
fisicas que en la ulterior reticulacibén srribs descrité
con formaldehido, esto es, sistemas dispersos con carac-
ter de microgel. En ests variasnte del procedimiento de
la presente invencién se ha de prestar atencién a que
todos los componentes o bien sean mezclados simulténea-
mente entre si & bien que el poliisocisnato sea introdu-
cido en la mezcla de reeccidn inmediatamente despubs de
la mezcla del formaldehido y solucibén de améniaco en el
medio de dispersidn, es décir, egencialmente antes de
que el amoniaco y el formaldehido hayan terminado de resg
cionar & urotropina, |

Naturrlmente también es posible reticular
en forma andloga las dispersiones de polifirea 6 bien de
poliureteno y poliﬁidrazodicarbonamida obtenidas segln
la presente invencién, ulteriormente con formsldehido,

Como componentes isocianato a emplear segiin
la presente invencién entran en considerscibén los poli-
isocianatos sliféticos, cicloasliféticos, afaliréticos,
arométicos y heterociclicos; tal como se describen, por
ejemplo, por W, Siefgen en Justus Liebigs Annalen der Cha
mie, 562, phginas 75 a 136, por ejemplo, etilendiisocia=
nato, 1,4—tetrametilendiisocianato, 1,6~hexametilendii=
socianato, i,lz-dodecandiisocianéto, ciclobutan=l,3~-di-

isociasnsto, ciclohexan-l,3- y ~l,4~diisocisndto, asi co=
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mo las mezclas arbitrariss de estos isémeros, l~isocisns-

to=3,%,5-trinetil-5~isocianatometil-ciclohexano (publi-
cacién alemana DAS 1 202 785, patente US 3.40L 190), 2,4~

y 2,6-hexahidrotoluilendiisocianato, asi como las mez-

‘clas arbitrarias de estos isémeros, hexghidro-l,3- y/o

-1,4-fenilendiisocianato, perhidro-2,4'- y/o -4,4'-dire;
nilmetandiisoéianato,'},3- ¥ l,4-fenilen-diisocisnato,
2,4= y 2,6-toouilendiisocisnato, asi como lss mezclas ar-
bitrarias de estos islmeros, difenilmetan-é,#'- y/o 4&,4'-
diisocianato, neftilen-l,5-diisocisnato, trifenilmetan=-
4,4t 4u-triisocianato, polifenil-polimetilen-poliisocia-
natos, tal y como se obtienen por condensscién de snili=-
na-formaldehido y ulterior fosgenacién y se describen,

por ejemplo, en las patentea'briténicés 874.450 y 848

671, m~ ¥ p-isocianat6fenil-sulionil—isocianatos segﬁp

ls patente US 3 454 606, arilpoiiisocianatos perclorades, -
tal yocomo se describen, por ejeﬁplo, en la publicacién |
slemana DAS 1 157 601 (patente US 3 277 138), poliiso-
cisnatos conteniendo grupos carbodiimisa, tal y como se
describen en la patente alemana 1l 092 007 (patente US

3 152 162), los diisocisnatos, tal y como se describen

en la patente US 3 492 330, los poliisocianatos que lle=-
van»grupos'alO£anato, tal y como se describen en la pa~-
tente briténica 994 890, en la patente belga 761 626 y

en la sgliéitud de patente holandesa publicada 7 101 524,

log poliisocisnstos que llevan grupos isocirnato, tal y
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como se deseriben, por ejemplo, en la pabtente US 3 001
975, en las patentes alemanas 1 022 789, 1 222 067 y
1 027 39%, asi ¢ mo en las publicaciones alemenas DAS
1 929 034 y 2 004 O4B, los poliisocicnatos que llevan
s;rupos uretano, tel y como se desériben, por ejemplo,
en la patente belga 752 261 o en la patente US 3 394 164,
los podiisocianatos que llevan grupos fGrea aciladqs,
gegin la patente alemana 1 230 778, los poliisocianatos
que llevan grupos biuret, tal y como se describen en la
patente alemena 1 101 394 (patente US 3 124 605 y US
3 201 372, asi como en la patente briténica 889 050),
los poliisocianatos obtenidos por reacciones de telome- ‘
rizacibn, tel y como se describen, por ejemplo, en la
pa ente US 3 654 106, los poliisocisnatos que lleven gru-
pos éster, tal y como se describen, por ejemplo, en las
patentes briténicas 965 474 y 1 072 956, en la patante
US 3 567 763 y en ls patente alemana 1 231 688, los pro-
ductos de reaccién de los isociesnatos erriba mencionados
con acetales seglin la patente alemana 1 072 385, los po=-
liisocianatos conteniendo restos de &cido grsso polimeros
soglin la patente US 3,455,883,

También es posible emplear los residuos de
destilacién que llevan grupos isocisnato que se obtienen
en la preparacibén industrial de isocianato, en caso dado

disgeltos en uno o verios de los poliisocisnatos antes

' mencionados. Ademés también es posible emplesr mezclas
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arbitrariss de los poliisocisnatos antes mencionados,

Con esﬁecial preferencia se emplean por regla
general los poliisocianatos industrialmente de fécil ob=-
tencién, por ejemplo, el 2,4 y 2,6-toduilendiisocianato
asi como las mezclss arbitrafias de estos isbmeros (“TIDI"},
polifenil-polimetilen~poliisocianatos, tal y como se ob=
tienen por condensacién de enilina y formaldehido y ul-
terior fosgenacibén ("MDI en bruto") y los poliisocciena-
tos que llevan grupos carbodiimida, grupos uretano, grupos
alofanato, grupos isocisnrato, grupos firea § biuret ("po-
liisociaﬁatos“modificados”).

Naturglmente se ﬁuedeu emplear como compo=
nente isocianato segln la presente invencién tembién loé
asi llesmados prepolimeros, esto es productos de reaccidn
de compue..tos de bajo y/o alto peso molecular con grupos
OE y/o NH (por ejemplo, squellos de la clase arriba men—
cionada) con un exceso de los poliisocisnstos mondmeros
enteriormente descritos.

El procedimiento de la presente invencibn
pernite tambiéh el empleo proporcional o exclusivo de
igocisnatos o bién aminas, hidrazinas § hidrazidas cuya
funcionalidad ses superior a dos. Se ha de considerar co

mo sorprendente que la resccién seglin la presente inven-

cibn de tales compuestos de mgyor funcionalidad en dispex

siones que contienen grupos hidroxilo no conduzcana pro=

ductos de reaccidn sblidos o como minimo muy viscosos,
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sino asimismo a dispersiones de particulas fina de baja

viscosided.,

Los productos de polisdicidn dispersados en
compuestos conteniendo grupos hidroxilo, obtenidos segfin
el procedimiento de la presente invencibn, se pueden, co=
mo ya se ha mencionado, modificar también mediante el em-
pleo simulténeo de isocianatos monofuncionales, aminas,
derivados de hidrezina § amoniaco,

Asl se puede gradusr en forme desesda el pe-
so wmolecular medio de los productos de poliadicién wmediane
te la incorporaci6£_de tales compuestos monofuncionsles,
Al emplear slcanoleminas con grupos amino primario o ge-
cundario se pueden sintetizar polifiress y poliureapoli-
hidrazodiqarbonamidas que lleven érupos hidroxilo libres.
También es posible la introduccidn de otras sgrupeciones,
tales como, por ejemplo, grupos éster, restos aliféaticos
wnés largos, grupos amino terciario, enlaces dobles acti-
vos, etc. si se emplean simultaneamente mono- 6 disminas
correspondientemente sustituidas o bien isocienatos,

Isocianatos monofuncionales adecuados son,
por ejemplo, los alquilisocianatos, tales como metile,
etil-, isopropile-, isobutil~, hexil., laurile y estea-
rilisécianatd, clorohexilisocisnato, ciclohexilisocisna-
to, fenilisociasnato, tolilisocianato, 4-cloro-feniliso=
c¢isnato y diisoprqpilrenilisocianato.

Como monosmings sean mencionsadas, por ejemplo,
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las alquil=- ¥ dialéuilaminaa con grupps ci-cla-alquilo,'

las aminas‘cicloaliféticas, tal como ciclohexilamina y
los homdlogos, enilina y N-alquilanilines, asi como de-

rivedos de enilina sustituide en el nficleo bencénico,

“alcanolaminas, tal como etsnolemina, dietenolsmina, pro-

penolamine, dipropanolamina, butenolamina y dibutanol-
sning, @gi comoklas diaminas éon un érupo amino tercis-
rio y un grupo aminb primario & bien secundarios, tales
como, por ejemplo, N,N-dimetil-etilendisming y N-metil- .
piperezina, Como derivados de hid:agina monofuncionales
e hidrazidas entran en_consideracién, por ejemplo, N N-
dianuilhidrazinas, lss hidrezidas-de los &cidos monocar
boxilicbs,llos ésteres del fcido hidrazinmonocarboxilico'

de los alcoholes monofuncionalés o fenoles, asi coso los

_ aemicérbazidas, tales como, bor ejemplo, metile, etil=,

' propil=, butil-, hexil-, dodecil-, estesril-, fenil- y

ciclohexil-semicarbazida,

El pesoAmolebﬁlgr de los productos de polie-

_ﬁicién dispersados en'cdmpﬁestos hidroxilo, obtenidos se-

gﬁh ls presehte invencibn, se determiné, por uns parte,

) poﬁ la broporcién cuantitativa entre la poliamina, hidra

zina o bien hidrazida y, por otra parte, por el poliigo=

.cianato (o bien por los compuestos mbnoruncionales en ca=-

go dado empleados simultaneamente). Con especisl prefe-

rencis se emplean centidades aproximadamente equivalentes

de isociznatos y compuestos OH-funcionales o, preferente
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mente NH—fuﬁcionales gue se hacen reaccionar en sgentes
de dispersién llevendo grupos hidroxilo; (los agentes
prolonsadores de cadena conteniendo grupos hidroxilo pri

mario se hacen reaccionar en un agente de dispersida

' que lleva exclusivemente grupos hidroxilo secundario).

Tanbibn ‘se puede trgbajar con un exceso limitado de iso-
ciansto, pero segfn aumenta el exceso se obtienen produce
tos con viscosidad relativamepte mayor, ya que el exceso
en poliisocisnato reacciona con el agente de dispersién.
Por el contrario es posible un exceso grsnde de sgente
prolongador de cédqna de bajo peso mélecular, por ejem-
plo, amins, hidrazine § hidrezids, sin que se sumente la
viscbsida&, obteniéndose productos de poliadicién con gru
pSs finales reactivos y un peéo mplecularvlimitado. Por
lo geneial se mantiene nna_proporcién de equivslencia

poliisocienato/prolongador de cedena emtre 0,50 y 1,50,

. preferentemente entre 0,90 y 1,10, con especial preferenw

cia se emplean cantidades aproximedamente equivslentes.

“ En la reaccibén de los poliisocisnatos con po-
liemings o bien hidrazines o hidrazides en presencia de
compueétqs conteniendo grupos hidroxi;o si bien se favo-
rece grapdementé la reaéqi6n entrg lbs grupos NCO y NH.
particip;ﬁﬁéin émbérgo, en dependencia de las condicio-

nes de reacciSn, prqporéionalmente también los grupos OH

~del qéente de diapersi&n'en la resccibén. Por esta reac-

cibn se formen cadenas de polifirea y/o polihidrazb@idar-
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bién preferentemente polislcohol gue sirve como agente

de dispersibn., Tales grupos finales actuan posiblemente
en forms dispersante sobre las particulas de material s
lido, La préporoi&n de esgte participécién dé'los grupos
QOH en la reaccidén de poliadicidn depende especialmente
de ls temperatura émpleada y del contenido en agua, Si
reaccionsn demasiadas moleculas de poliol de alto peso
molecular con los poliisocisnatos, entonces se obtienen
dispersiones de slta viscosidad. Esto es evidentemente
el caso en el procedimiento segin la publicacién alema-
ne DAS 1 260 142, 8i, por otra parte, la proporcién de
las moleculas de poliol gque reaccionan simultanecsmente
es demaéiado reducids, entonces existe el peligro de gue
las particulas msyores de las dispérsiones formadas no
sean estsbles y sedimenten. El procedimiento de la pre-
sente invencibn permite, en forma‘sorprendente, ajustar
la proporcién de la reaccibén NCO/OH justemente de manera
que por una parte se formen dispersiones de particulas
finas con la desesda viscosided baja, por otra parte,
sin embargo, que tembién las partes mas bestas de la
dispersién sesn alin tan estables que no sedimenten, tame

poeo-deSpués de un largo slmacenamiento y hasta a tempe-

" ralurs més elevada,

Al emplear poliéteres de baja viscosidad, con

teniendo exclusivamente grupos OH secundario, o bien iso-
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cisnatos (aliffticos) poco reactivos puede ser sin em-
bargo muy rédhcida la preporcibn de las moléculas de po-
liol que reaccionsn simulteneamente para lograr una dis-
persibn esfable en élgunos casoé de la,poiiadicién_ch/Ng.
En éstog'casos es conveniente incorporsr sustencias de
efecté emulsionente en la reaéciéu de poliaaicién v
que sumenten ls éstabilided de la dispersién. Teles sus-
tancias son, por ejemplo, poliétgres lineales del peso
molecular medio 300 -i4.000 que contienen en ambos & pre
ferentemente solo en un final de la éadena grupos NCO 6
grupos amigo, 6 Bieq hidrazida.

Por éjemplo»es,bosible emplear simultsneamen-
te, en oantidades_sﬁbqidinadas, §:pductos de adicién de

isocianato de dioles de férmula genersl

Rl“ . R“l
| |
HOwClimCH =N~ CH.;=CH~OH . |
" CO~NHR=NH~CO=0m{~CH = CH~Om}r CH,=CH =X =R
Lov

donde R sigﬁifica un resto divalente, tal y como se oOb=-
tiene por éliminaci6n de los grupos isocisnato enm un di-
isocianato del peso molecular 112 - 1000, X significa oxi
geno § ~NR"~, R' y R" son iguales o diferemtes y signifi~
cen restos hidrocarbuze monovalentes con 1 - 12 &tomos

de carbono, R™ significa hidrégeno § un resto nidrocarbu.-

1V eignifi-
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ca un &tomo de hidrdgeno & -CH5 y n representa un nfimero
entero de 4 = 89, como ageute guxiliar de emulsién.

La obtencién de tales dioles de efecto emul-
sionante se describe, por ejemplo, en la publicacién
alemana DOS 2 314 512.

Poliéteres modificados, de efecto dispersan
te s emplear en caso dado simultaneamente segin la pre-
sente invencién son, ademés de aquellos de la férmula ge=-
neral.de arriba, por ejemplo, también los productos de
adicién de di~ y/o poliisocisnstos en exceso, tel y como

se mencionan mes arriba como ejemplo, en hidroxilpoliéte-

~Tes mono- y/o difuncionales del peso molecular medio 300

- 4,000 que en caso dado se liberaron por cromatografia
de capa delgada del isocianato libre sin reaccionar. En
caso dado se pueden hacer reaccionar tales prepolimeros
de isocisnsto sin embargo tembién con el isocisnato li-
bre en exceso a alofanato—isocianétos. Ademés es posible
trensformar los productos de adicidn conteniendo grupos
finsles isocisnato con disminas & hidrezinas, por ejem-
plo, segln la publicscidén alemana DAS 1 122 254 & 1 138
200 en polibteres llevando grupos finales semicarbazida.
Segﬁﬁ la presente invencidn tsmbién se pue=-

den emplear como agentes auxiliares de la dispersién los

- poliéteres qme lleven grupos finsles amino, tsl y como

se pueden obtener, por ejemplo, segln el procedimiento’

de la patente US 3 155 278 & de la publicacién slemena
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Finalmente también se pueden tresmnsformar los
hidroxilpoliéterea_con fosgeno en el éster del Scido.clo—
roférmico y hecer reaccionar &ste a continuacibén con di-
amina en exceso 6 hidraszina. Como ya se ha mencionado,

tales pdliétgres tienen preferencia como agentes suxiliag

.res de la dispersién aquellos que solo llevan en un fi.

nal de le cedena una agrupacibn NGO o NH,.

Las dispersiones egpecialmente preferentes
segln la presente invencidn con un contenido en sblidos
de sproximadausente un 10 - 60 % en peso se sgregan sin
embargo por lo general solo aproxiﬁadamente hﬁsta un 15
% en peso, preferentemente hasta in 3 % en peso {referi-
do a le cantidad total de poliol y sblidos) al pbliétqr
modificedo de efecto dispersador (En las dispersiones
con un gogtenido en s8lidos mayor 6 bien menor se emplea
en forme correspondiente mas o bien menos del agente au-
xiliar de dispersidn.

‘Seglin una variante menos preferente del pro-
cedimiento de la presente invencidn también es posible
hacer reaccionar compuestos de la clase arriba menciona-
da cén 2'o gés grupos hidroxilo primario y un peso mole-
cular de 62 hasta 400 (en caso dado junto con alcoholes
primarios'monovalentes)'con poliisocisnatos a dispersio—
nés de poliuretano., £qui se ha de observar sin embargo

que en este caso solo entran en consideracifén agentes
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de dispersibn gque llevan exclusivamente grupos hidroxilo
secundario y preferentemente muestran un peso molecular
suocerior a 500, para géréntixar asi una reaccidén selec-
tiva @elkpoliisocianato con los compuestos de hidroxilo
primario.

La cantidad del agus presente segin les pre-—
sente invencibén dursnte la reacqién de poliadicibn es de
deéisiva importancia tanto com respecko al tamafio de paxr
ticula, distribucidn del tamsiio de particula como también

la viscosidad final de la dispersién. Aqui se han de te-

ner simultsnesmente varios factores en consideracién:

la viscosidad y la hidrofilia o bien la hidrofobis del
agente de dispersién conteniendo grupos .alcohdlicos em-
pleado, la solubilidad o emulsionabilided de los compo=
nentes de partida previstos para la poliadicién de isocia
nato, el contenido en sblidos de la dispersibn que se

forma y la forme de llevar ls teﬁperatura. Ademés puede

ser de influencia la secuencis y la forma de la adicibn.

Segln sumenta el contenido en sgua se presente, como por

ejemplo se indica mas arriba, especislmente en agentes

de dispersidén hidréfilos de mayor peso molecular, un im-
portante aumento de la viscosidad., Bste efecto se refuer-
z8 en la progresiva poliadicién en alcohol diluido con
agﬁa. De esta menera esté limitada la cantidsd néxima del
agua empleada sxmultaneamente. En todos los casos se ha

de garantizar una buena mlsclbllldad de la mezcle de reas -
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¢idn en presemcia del asgua durante la resccidén de poli-
adicidn o bien durente la destilacibén del agua Q conti-
nuacién, Por lo general se agregaran menos de un 35 %
en peso, sin embargo como minimo aproximedamente un 7 %
en peso de agua, referido a la cantidsd total de la mese
cla de reaccidn (contrs mayor sea el contenido en sblidos
deseado en la dispersién mes sgua deberd emplearse simule
teneasmente). Como centidad Sptima de agﬁa se considerard
aquella que, por umna parte, permita una viscosidad final
lo més reducide posible en las dispersiones obtenidas se-
gln la presente.invencibn Yy, por otra parte, ahorrs el .
sobredestilado de cantidades de agua innecessrismente
grandes. En muchés csso8 se encuentra la cantidad de agu:
preferente en un totsl de 10 - 25 % en peso, referido a
la mezcla de reaccidn. Al emplear alcoholes fuertemente
hidréfilos se pueden emplear también cantidadés de agua
masg reducidas, a partir de aproximadamenté un 4 % en pe-
S0,

V Pera alcanzar una viscosidad lo més reducida
posible es ademés wentajoso seleccionar la temperstura
de reaccibén ya al comenzar la reaccidén de polisdiciém lo
mas alta pbsible, convenientemente cerca del punto de
ebullicion del agua.

Médiante el empleo de aparatos de calderas

provistés de asgitador con refrigerador de reflujo se pue

de evacuasr en la reaccidn de isocienzto de desarrollo
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fuertemente exotérmico el calor dé reaccidn mediante ebu
llicién bajo reflujo. Simultanesmente se eduégan los pro-
ductos de adicién, que en caso dedo se formen en la fase
gaseosa por encime de la mezcla deVieacciSn liquida en

rorma continug; en "gtatus. nascendl" por el agua a la fa~

T liquida y repartén en forna finsmente dispersa.

La mezcla del agente de dispersiém con los
componentes de reacci$n se efectuar de disbintas formas.
En el caso més sencillo se introduce en un aparato de cal -
ders con agltador el agente de dlspersx6n conteniendo gru

pos8 hldroxmlo, la cantided de sgua necesarla y-el compues

" to NE (o bién el compuesto hidroxilo primario), se calien

“ta bajo agitacién a, por ejemplo, 720 - 90% y el compo=-

nente conteniendo los grupos isocianato se vierte tan D~
pidameﬁte de manera que la mezels de réeccién hierva fuep
temente bajo reflujo. En la producciép de dispersiones
con alto contenido en sélidos es ventajoso introducir
gl poliisocisanato (mezela) en el teccio inferior del con-

tenido liquido. En aperatos de caldera adecusdos se pue-

-de aumentar , eh caso dado, medisnte aplicacién de una

Aliseré sobrepresién, la temperatura de reaccién a 105 -

115°C. Quendo los grupos isocisnato hen reaccionado to-
télmente Se separa el agua y ei caso dado el disolvente

1nerte presente bajo pres;én reducida por destzlaczén

_y la dzspersz&n se evecua a través de un tamlz. Natural-

-mente se puede en muchos casos verter la solucidén en ca-
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g0 dado acuosa del compuesto NH y el poliisocmanato tam-

bién a;multaneamente en el sgente de dispersién diluldo
con agua. Aqui, sin embargo,lse ha de evitsr un exceso
de isocisnato., Una parte del calor de reaccidn se puede

consumir sdemés mesclendo el poliisocianato a temperatu-

ra ambiente, por 6jemtlo, con una parte del alcohdl enplea

' do como agente de dispersién directamente aentes de le 8-

dieién, Si ée'dqéea, por ejemplo en el ceso de una pro-
duccién en escala industrial de més de 1.000 toneladas
mensuales, realizar el procedimiento de la invencidn en
forma épnfinua, se pueden dosificar el agente de disper-
sién, el componente.de reaccién y el sgua en forma con-
tinua en mezcledores de paso, Debido a la.reacci6n muy
fuertementé exotérmica seglin auments el contenido en ab-
lidos y la presibn de vapor que con ello aumehta, el tiem
PO de'residencia debers ser tan breve de manera que la
temperatura de reaccién en el mezclsdor previo en 1o pow
sible.no suparé los 100°C. En la preperscién de una dis-
pergiSnAal 40 % la velocidad de paso no se encuentra esen

ciaimente por encimg de 1 -~ 3 gsegundos. El producto de

reaccién asi mezclado previamente se introduce en una cal

@eig provista de asgitador y después de un tiempo de resi-

'donoia de 20 - 30 minutos ée’impuléa a un recipiente para

- la destilacibn del agua.

La destzlaci&n del agua se puede realizar

K tamb;én més tardo, pero sin embargo las dispérsiones asi
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obtenidas presentan una viscosidad més alta.

En la préctica se daré preferencia, para lo=
grar una viscosidad especialmente baja, sl procedimiento
de caldera discontinuo y ﬁ la destilacién inmediata del
agus debido & su extraordinaria sencillez, seguridad en
la conduccién de la reaccibém y reproducibilidad.

En las digpersiones terminades se puede man-
tener naturalmente aguel contenido de sgua que sea nece-
sario pars ulteriores reéccionés, por ejemplo, para la
obtencidén de materiales espumados de poliuretano,

La concentracién de los productos de poliadi
¢ibn en el agenté de dispersién que lleva grupos hidroxi
lo puede variae entre amplios mérgenes, pero por lo geng
ral se encuentra entre un 1 y 60 % en peso, especislmen-
te eutre un 5y 50 % en peso. Seglin su concentracién tie
nen las dispersiones obtenidas segiin la presente inven=-
cién viscosidades hasta 80.000 cP, preferentemente hasta
40,000 cP a 25°C, Despuls de diluir a un contenido en
8élidos de un 10 % la viscosidad es por lo general infe-
rior a 2.500, preferentemente inferior a 1.500 cP a 25°c.
Una ventaja especial del procedimiento de la presente
invencidén es que en muchos casos las dispersiones prepa-
radas. en una concentracidén muy alta, despuds de diluir
con el mismo agente de dispersidn presentan uné viscosi-
dad relativamente més bsja que aquellos productos compa=-

rables que se obtuvieron directamente con contenido en
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s61idon was bajo.
En los aparatos de caldora con agitador dota

dos de réfrzgerador de rerlujo, se pueden obtener, cono
nés arr;ba se ha 1nd;cado, a pesar de la fuerte rescciénm -
exotérmica de los grupos. NCO con los grupos NH, segﬁn la
presente invencidn dispersiones con un contenido en sbli-
dos sorprendentemente elevado (hasta més de un 50 %) en
forma shorwrative de costes. Como las dispersionés 80 om-
plean en la'méyoria de 10s casos con un contenido en g6~
lidos de aproximadsmente un 10 % en peso para la obtencion
de los materisles sintéticos de poliuretano, esté dads

la posibilidad de emplesr simulteneamente tembién aquellos

valooholes conteniendo grupos hidroxilo, por eaemplo, o=~

liésteres, en masyores proporciones en peso Como COMpoOnen-
te de mezcla, que a las temperaturas de la prepsracibén

de la disperai6n harian reacdiohes, evenbualmente parciae-
les (por ejemplo, hidrflisis o aminblisis) con el egus

0 ids compueétds NH. De una dispersiom de polihidrazo~
dicarbonamide al 40 % terminada en polidter se obtiene

por ejemplo, por introduccibén y agitecidén de la misma

- 0 bjen de 5 veces su centidad de pbliéster (vease el
'ejémplo 7) una disperai6n al 20 (10) % con una propor-
¢ién en peso entre polméter/polléster de 3:5 (1:5) y uns

v150031dad que solo se encuentra poco por encima de la
viscosidad del po};éster puro o hasta por debajo.

Sorprendentemente tales dispersiones en meg-
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clas de poliol son también estables cuando por lo demés

bajo las mismes condiciones el poliSter y el poliSster

no son miscibles entre si. Evidentemente actia en estos

casos el sb6lido de poliuretanc diépersado como emulsio=
nante que evita una sepsracidén del sistema en dos fases
también después de un periodo de almacenamiento mas lar-
go. &sto es una ulberior ventgja del procedimiento se la
presente invencidén ya que de tales sistemas de poliéster/
poliéter éstabilizados se pueden obtener nuevos materia=
les sintéticos de poliuretaﬁo qQue no se logran poi otra
via.

El embleo de polifeteres de alto peso mole=
cular, conﬁeniendo grupos hidroxilo, como sgente de dis-
persidén permite en el procedimiento de la présente inven~
cibn, como ya se ha menéibnado, una produccibén técnica
especialmente econdmica, cuidadosa y rics en variacionen
de dispersiones de altas concentfaciones en sblidos que,
en caso dado, pueden servir como "masterbatch", El empleo
de polidteres tiene sin embargo uns ulterior gran venta-
Jas en lq produccidn en gran escsla industriasl de poli-
&teres se obtieﬁen en la mayoria de los cssos etapss in-
termedias de polidteres en bruto acuosas con un conteni-
do én agua de un 8 - 12 % en peso donde se encuentrsn un
0,3 - 1 # en peso de sulfatos alcalinos y adicionalmente

esté suspendido un 1 - 3 % en peso de tolueno. Genersl~

~mente se libera una "suspensidn de polidter en bruto® de
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éstas primeramente por destileocién basjo prosién reducida
hasta una cantidad residual de un 0,4 - 1 % en pesc de
sgua y del tolueno, Se precipiten asi los iﬂltatos aléa-
linos y se puédep aislar con a&uda de filtros de esponJja,
' E polidter libre de sulfato, conteniendo un

045 = 1 % en peso de agua, se libers por cromatografia

de capa delgeda smplismente del agua‘residnal de menera

que el contenido en agua de ls mercancia comercial de
poliéter purificado asciende a menos de 0,5 % en péso.
Para el procedimiento de la preaeﬁte invencién sin embar
g0 no es.necesario emplear un poliéter altemente  purifi-
cado, practicamente.libre de agua, “as bién es guficiente
emplear las etapas previas del polibter én bruto, la “sug
pensidn de poliéter'en bruto® (con aproximadaménte un 10
% de agua, sulfato aslcalino y parte de tolueno). Le eli-
minecibén del agua, del tolueno y del sulfato se efectua
después de terminer la polisdicién de isocisnato segin
el procedimiento de la presente invencién por destilacibxr
y filtrecibn.

' Se ha descubiero que las propiedades de los

materiales sintéticos de poliuretano obtenidos de las

‘ dispersibnes segln la presente invencién se pueden modi-

ficar_adicionalmopte en forma.técnicaménte_ventajosa si

. en el procedimiento de la presente invencién, en lugsr

de: agua se emplea una centidad correspondiente de wn la-

tex polimero acuoso, por ejemplo, una dispersién acuose
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de un poliuretano § la solucién acuosa de un poliureta-
no idmico § un latex de polimero o una diépersién de

un producto de policondeidacibn. EL latex pol;méro o bién
la solucién deberé presentar aqui un contenido en séli-
dos de un 1 é 60 % en peso, prefeientemente de un 5 &'55 :
% en peso, de manera gue la proporcién en beao sntxre ell
glido del latex polimero y el producto de poliedicién
obtenidg in situ" se encuentre entre 1:99 y 99:1, Pro=-
ferentemente entre 10 : 96 ¥ 90 : 10, con especisl prefew-
rencia entre 25:75 § 75:25.

En la Bélecci6n de los latéx-aéuééoéf&é”iB&é
meroé, policondensados y productos de poliadici6n, én si
conocidos, o bien tambidn de sus mezclas, para el proée-
dimiento de la presente invencidn, se deberé tener en
consideracidn su pompatibilidgd ¢on los asentes'de.dis-
persibn que llevan grupos alcohol. De aplicacién espe-
ciglmente amplia son las dispersiones acuosss de poliure
tano.

' En la variante del procedimienfo de la presen
te invencién arriba descrita se pueden emplear tasnto dis-
persiones de poliurétano catibnicas como btembién aniéni-
cag y no iéhibaé.-Preferentemente se emplean segin la

presente invencidn aquellas dispersiones acuosas de po-

‘liuretano que al gecar suministren léminas de pbliureta-

no con propiedades elfsticas. Entre estos se hen de en-

tender especialmente 10s poliuretanos, o bien polifiress
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o—polihidrazodicarbonaﬁidas elfsticas como goma o como
minimo tenaces al impacto en pieza entallade, que presen
ten una resistencia & la presifn de bola inferior a 1400
kp/np3 (60 seg. seglin DIN 53456), preferentemente una du-
reze Shore B inferior a 55, con especial preferencia una
dubeza Shore A inferior a o8. Péré ia ulterior prepara=
cién de por ejemplo, msterisles espumsdos de poliuretano,
elastomeros o revestimientos de poliuretano con propibda—
des especiales se pueden emplear naturaimente en casos
individuales tambidn dispersiones de poliuretsnos més
duréa. o

~ Las dispersiones acuosas de poliuretano'ado-
cuadass pare el procedimiento de la presente invencidén se
pueden obtener en general cuando en la preparacidn de
los poliuretanos ge emplesn simultanesmente componentes
que coﬁtengan grupos i6niooé o bién capacitados para
lé formacifn de iones y, ademés, como minimo un grupo
NCO 6 bien como minimo un &tomo de hidrégeno que reac-
cione con los grupés isocisnato, .

Una desceripeién resumida de loe distintos
pfooedimientos para- la 6btencién de dispersiones de po-
liuretano se encuentras, por ejemplo, en D, Dieterich y
Ho Reiff "Die Angewandte Mekromolekulare Chemie", 26,
1972 (péginas 85 & 106), D. Dicterich et al en “Ange-

wandte Chemie" 82, 1970 (péginas 53 a 63) asi como D.

Dieterich ot al, J., Oil Col. Chem. Assos. 1970, 53, (phgi



10

15

20

C 25

nas 363 & 379). En estas disertaciones ge da tembién |
un resumen emplio de la literatura. %especto a la obten-
cibn de dispersiones de -poliuretano cati&nioas se hace
sdemds referencis a las publiceciones alemghas DAS 1 184
946, 1 178 586, 1 179363 y L 270 276, & la petente US
3 686 108, la patente belga 653 223, 658 026 y 636 799.
Dispersiones de poliuretano aniénices adecusdas se des-
criben, por ejemplo;-en la pubiicaci&n alemena DAS i 237
306 y en las publiceciones elemsnas DOS 1 495 847, 1 570
656 asi como 1 720 639. Otrgs dispersiones de pdliureta-
no iénicas a emplear segin la presente invencin se des-
criben; por ejemp;b, en las publicaciones alemenas DOS .
1 770 068, 1 953 345, 1 953 348 y 1 953 349, én las pu~
blicsciones alemanas DAS 1 495 745, 1 282 962 y 1 694
129, ssi como en las publicaciones alemsnas DOS 1 595
687, 1 694 148, 1 729 201 y 1 771 068. Le preparacién
de dispersiones de poliuretano no iénices adecusdas se
gln la presente invencibn se efectua, por ejemplo, B&=
gtn el procedimiento de iaa publicaciones alemenas DOS
2 141 807, 2 314 512, 2 314 513 y 2 320 719.

Tatex de_polimero adecusdos son por ejemplo
équellos a bage de caucho natural o gintético, copoliﬁe-.

ros de estiremo-butedieno, neopreno, copolimeros de esti-

'reho-agrilonitrilo, polietileno, polietileno clorosulfo- -

ﬁadb o clorado, copolimeros de butadieﬁo-acrilonitrilo,

copoiimeroa de butedieno-metacrilato, ésteres de &cido
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poliacrilico, PVC y. copglimeros de wtileno-acetato de vi-
nilo en caso dado parcialmente saponificados. Ejemplos
de latex de polimero se desprenden, por ejemplo, de la
patente US 2 993 013 o de la publicacién alemane DOS
20 14 385,

' Como ejemplo de dispersiones de policondenss
do sean mencionadas las dispersiones de auwinoplasto o
de fenoplasto, en caso dado conteniendo grupos iones,
tal y como se describen en la publicacibén alemena DOS
2 324 134. En caso dado se pueden emplear también las
digpersiones de policondensado metiloladas (preparadas
con un exceso en formaldehido).

Beghn una forms de ejecucidn especial de la
pregente invencién‘se puede preparar primeramente en una
primera etapa en agentes de aispersidm que llevan grupos
hidroxilo, directamente "in situ" los polimeros o los
policondénsados y despuds, en el mismo recipiente de
reaccién, hacer desarrollarse la polisdicién de poliiso-
cianato,

En la variante descrita del procedimiento de
la presente invencién se émplean los poliuretanos, poli-
meros o productos de policondensacidn, o bien las mezclas
de los mismos, preferentemente en forms de sus dispersio-
nes o soluciones acuosas, pero sin embargo también se pue
den sgregar en un agente de dispersibén o disolvente no

actuoso y adicionar el égua solo antes de la reaccién de
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poliadicién del poliisocienato (por ejemplo, Junto con
los compuestos NH).

| Como agentes de diaperéién o disolventes no
aguogos son aqui especiaimente adecuados aquellos que

también se emplean como asgentes de dispersidn en ls poli-

‘gdicién in situ, esto es, ios polioles de bajo peso mo-

lecular o bién los polidteres, pdliéstereé, policarbona~
tos y poliacetales de alto peso moleculsr con érupos him
droxilo, tsl y como se han descritb detalladamente mas
arriba. En casos especiales pueden ser%ambién disolventes
(sgentes de dispersién) orgnicos u orglnico-scuosos
(prefgrentemente hirviendo éor debajo de 150°C) por .ejem-
plo, unsa solucién o dispersién sceténica o acétonica di-
luids con agua.

Le gran ventaja del procedimiento de la pre-
gente invencidn consiste en que con ayuda @6l principio
de polisdicién de polilsocienato, de fécil realizacifn,
¥ a base de variesdad extraordinariamenfe grende de posi-
bles componentés de reaccibén, se pueden lograr en forma
6ptima variaciones o bien mejoras dirigidss de las pro-
pledsdes de los materisles sintéticos de poliuretano ob-

tenidos de laes dispersiones obtenibles segin la presente

e
‘ \ .
mediante una seleccidén adecusda de los componentes de par
tids,

Otra varisnte del procedimiento de la presen-

te invencidén consiste en que en lugar de las dispersiones
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acuosas se pueden emplear soluciones acuosas de boliure-
tanos ibnicos, tal y como se describen, por ejemplo, en
la publicacién snteriormente mencionada de D. Dieterich
ét al., en Angewandte Chemie 82, 1970, péginas 53 - 63.
Segfin la finalided de empleo de los poliure-
tanos obtenibles de los compuestos polihidrox{licos modi-
ficados accesibles segln le presente invencifn y la mo-

dificscién o bién mejora deseads de sus propiedades mech

nicas o de aplicabilidad, se éeleccionéran los distintos.

componentes de partida del procédimiento de la presente
invencibéfi, S5i se desea modificer, por ejemplo, un tipo

de poliureteno fragil, relativamente duro, més resistente

al impacto, entonces se emplea la diépgrsi6n acuosa de

un poliuretano sltamente eiéstico, de un polimerc o p611~
condensado, Ye este manera no solo se puede reducir con.
sidersblemente la fregilided general del producto final
sino elastificar adicionelmente tambi‘en contrs un chogue
de zonas marginales especialmente propensas, por ejemplo,
de un material espumasdo preparado de ells.

| Ngturslmente se puede, a la inversa, segln el
mismo principio modificar también un producto final de
poliuretano relativemente blando con syuda de una disper
s8ibén de un poliuretano, polimero o prodicto de policon=-
densacibn relstivemente duro. Ue esta msnera se logra op-
timar'tanfd ;a dureza como también ls resistencia & la

tragién del producto final. Ademfs se puede lograr, por
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ejemplo en el empleo de particulas de polihidrazodicar—
bonamida finsmente dispersas uns mejora de la estebili-
dad a la luz de los produﬁtos del procedimiento,

Con gyuda de compuestos polihidroxilicos con
teniendo polimerocs idnicos se pueden preparsr materisles

espumados con grupos iones, cuya hidrofilies est& aumentae

" da,

Tales materiales espumados hidrofilizados se
pueden, por ejemplo humedecer mejor y (en dependencia del
caracteri hidrdfilo) recoger mas sgua que los produétos
convencionales. Asimismo se pueden emplear como inter-
cambiadores de ioﬁes.

Una interesante ventaja del procedimiento de
la presente invenciba consiste tembisn en que con el e
pleo simulténeo de por ejemplo, compuestos polihidroxfli-
¢cos conteniendo productos de poliadicidn de poliiéocianau
to ibnicos en la preparacidén de m?teriales espumados de
polidsteruretano se pﬁede prescindir del empleo simulté-
neo de agentes asuxilisres de emulsién.rﬁvidentemente 8¢~
tuen las mol-éculas de poliuretano ionicas introducidas
en la mezcla de reaccidn como agente de dispersidén inter-
no.

Otra posible veriante de la presente invenw

“eién consiste en-que los productos de polisdicién de po-

liisocianatq dispersados en los compuestos polihidroxi—

licos se pueden reticular ulteriormente en forma comoci-
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~da_con formaldehido en presencis de cantidades ocsteliti-

cas de &cidos. Sorprendentemente también las dispersio-
nes reticuladas de esta clase son fingmente dispersas y
estebles al almacensumiento.

‘La‘impértancia especial de la presente inven-
cibn consiste en que todas las mejorar o bien modificaw
ciones mencionadas de las prppieda@es de los materiales
sintéticos de poliuretano se pueden lograr empleando
las materiss primas usuales y manteniendo las recetas
uéualés,.en la mgyoria de los casos estandardizadas.

_ Las dispersiones obtenidas aegﬁﬁ las distin-.
tas.variantes del procedimiento de la presente invenoidn
cémo compues#os polihidréxilicos modificados do bajo &
bién alto peso molecular se pueden hacer reaccionar en
forme en si conocida Junto con poliisocianatos de la cla-

se arriba descrita, en caso dado ‘junto con compuestos po=-

‘lihidroxilicos no modificedos 6 bien polisminas, hidragi-

nas o hidrazidas de la clase arriba mencionada, como pro-
longadores de oadené, y on caso dado agentes de propule
8ibn, catalizadores y ulteriores aditivos, a materiasles
sintéticos de poliuretano con propiedades mecénicas
mejdrgdqs. como.ejemplqs sean mencionados los msteriales
oséumadoé, elastdmeros, revestimientos homogéneos y poro~
808 y reoﬁbrimiantos, lacas y poliuretanos. termopléstica~
mente elaboiables. Adenés, 165 productos del procedimien-

to pueden servir también como tales, o bien despuds de
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Teaccionar con un exceso de poliisocisnato a prepoli-

meros “modificados® para la preparacién de dispersiones

acuosas de poliuretano seglin procedimientos conocidos. -

Para las mejoras de las propiedades que pro-

" ducen los productos del procedimiento de.la presente ine-

vencién en los materisles sintéticos de poliureteno obte
nidgs de ellos (ante todo una mejora en la resistencia

al recalcamiento) es en especial tambi8m de importancia
decisiva el tamafio de las particulas de los productos

de poliedicibn dispersgdbs. Agi, por ejemplo, sl emplear
dispersiones de poliéter como producto de psrtida para

la obtepciép de materisles espumados de poliﬁretano debe
ra encontrarse el dilmetro de las particula del masterial .

de caerga muy por debsjo de las dimensiones del puente de

les células (20 - 50 pm). En los recubrimientos de poliu-

retano deberan ser les particulas asimismo tan pequeiias
que también en aplicaciones muy delgadas den recubrimien
tos igualados con superficie lisa.

Segln el prodedimiento de la presente inven-
¢ibén se forman shora ventajosamente unas dispersiones cu-
yo tamafio de partficula de 0,01 - 5 um o bien preferente-
ménte 0,1 - 1 pam corresponde bien a las necesidades de
la técnica de aplicacidn.

' Los ejemplos a continuacidén explicen el pro-
cedimiento de.la presente invencibén. Si no se indica otra

cosa, las indicaciones numerales se han de entender como
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partes en peso o bidu poreientos en pego.

Ejemplo 1 -

Dispersién al 20 % de polihidregzodicarbonemida en poli~-
&ter trifuncional

Indics (ﬁg‘i . 100) = 100

Heceta:

80,0 partes en peso de un polidter iniciado

sobre trimetilopropeno de Sxido propilénico y 6xido eti-

lénico con el indice OH 34 y sproximadamente un 80 % de
grupos O primarios (a continuacién denominado como "Pow
lidter I") como sgente de dispers;6n;

16,9 parte§ en peso de tdluilendiisocianato (mexcla de
isbmeros 2,6 y 2,6 = 80:20; a coﬁtinuaci&h denominado
cono "T 80");

3;1 partes en peso de hidrazina (como hidrato, al 99 %,
en casb da¢o agregado diluido con agua).

Contenido gﬁ agua: véase tabla 1

Modo de trabéjo genersl:
En un apsrato de caldera provista de agitador con refri-

gerador de reflujo se mezcla sl agente de dispersién pre-
viemente calentado a 70°C y el hidrato de hidrazina di-
luido con sgua y bajo agitacidn se calienta & 80°. Desples

se introduce répidsmente ls mezcla de diisocienato en ls
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calders con'agitador. La poliedicién se inicia inmedia-
tamente bgjo fuerte ebullicién del ague bajo reflujo.

La tewperaturs se baja después de la adicidén del diiso=
cisnato en el plszo de 20 -~ 30 minutos (en csso dado baw
jo enfriemiento) a 60 - 80°C y bsjo presibén reducida se
separa el agua por destilscidn. Hacia el final se deja
subir ls temperatura a 90 = 120°C hasts que ya no pase
més agua y se filtra cuando la viscosidad lo permite

(ejemplos 1b y 1¢) a través de un tamiz de 100 pm.

Tabla 1

Eaemplo la lb le

% de Asua referido a:

Mezcla de resccidn

(incluyendo el agua) 4,8 7,9 11,3

Agente de dispersidn 6,3 10,7 16,0

58lidos ‘ . 2552 42,7 64,0

Dispersiba

(libre de agua) 5,0 8,5 12,8
Viscosided 25°C /oP/ 20% 268,000 2,700 2,315

: 1.350 ¥)

Aépecto Pasta Dispersién Dispersida

de parti- de parti-
cula fina c¢ula fina

+
) Diluido mediante sdicién de polzéter I a un conte
nido en ablidos de un 10 %,
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Ejemplo compsrativo 14
Se repite el ejemplo I, pero sin la adicién de agus, ¥

~ por lo demés bsjo las mismas‘conQiéiones se bresenta un

;mpastamiento de l2 mezcla de reaccidm yes durante la

adicién del diisocianato.

Ejemplo comparativo 1 e

Se reﬁite el ejemplo 1 con un 50 ¥ de agus en ls mezcla

S

de reaccibén. Re presenta uns separacién de fases; sl

retirar el agua se formes un empastemiento.

Ejemplo 2 .

Dispersién al 40 % de polihidrazodicarbonemids en polie

- §ter triruncional

La receta es anfloga 8l ejempled, pero se sjusta & un con-
tenido en_sélidos de yn 40 ¥

Con un contenido en agus de un 20 % en peso,

Teferido a le mezcla de reeceifn incluyendo el agua (es-

to es un 41,5 6 bien 62 o bien 25 % en pedo reter:do al
agente de dispersifn o bién al s6lido,o bich a la diapen—
61i8n enhidro) se obtiene una dispersién de particula muy
Zina (0,3 = 2 pm) oon wna viscosidad de 12,800 ob/25%
con. un contenxdo en usua residuel de un 0,4 % (con poli-
Ster I adicionalmente diluido & un contenido en s§lidosg
de un 20 o bien 10 % de 1,550 § bién 1.050 oP/25%).
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.Condicignes de resccibm:

COntrario.al modo de trabajo del ejemplo se
trabajs en una caldera provista de agitador de 500 1 de
dapacidad>y la mezclé de diisocisnato no se introduce en

el cono:de-agitadién sino en el tercio inferior de la cal=-

‘dera bajo ligera sobrepresidn.

Ensayo comparativo:

- Sin la adicidn de agua se pfesenta ¥ya un empastamiénto

de la mezcla de reaccidén y una parada del agitador entes

.de haberse agregedo aun la cantided total de diisocisnato.

Ejemplo 3

- - Dispersidén sl 20 % de polihidrazodicarbonamide modificada

en polibter trifuncionsl; indice = 100
fgceta:
80,0 partes en peso de poliéter I
14,3 partes en peso de diisociansto T BO
3,2 partes en peso de dlolﬁreaéter .
 HO=CHp~CHyl~CHy=CH,~OH
O-NH-(GH2)6—NHCO-0-(CHa-CH20)45)G4H9:
3,5 partes en peso de hidrszina (en forma de hidrato de
, hidrazlna al 99 % ‘diluido con sgua) y en total
11 9 % en peso de sgua, referldo 8 la mezcla de reacclén
( = 16,8 % referido al agente de dispersiéng
67,4 % referido & los sblidos; 13,5 % refe-
rido 8l producfo final anhidro).
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El modo de trabajo es qnélogd sl ejemplo 1. El diolfires- -
éter se hace'reacciona?.éin ebargo previamente con un
exceso del diisocianato ({ndice 200) a 100°G, deépuéa de
enfriar se mezcla con la restante cantidad de diisocisna-
to T 80 y en esta forma se introduce eﬁ el recipiente.,

La dispersién de poliol de‘particula nuy fina.gue se for-

ma tiene un contenido de sgua residusl de un 0,5 % en pe-

. 80 y una viscosidad de 2,120 ¢P/25°C.

Ejemplo 3 &

Indice = 100
80,0 partes en peso de un polidter iniciado sobre trime-
| tilolpropano (polidter II) de 6xido propilé.
.~ nico y éxido etilénico (indice OH = 35; spro=-
ximsdeamente un 70 % de grupos ot primarios)
14,3 partes en peso de'diisociéqato T 80 .
4,4 partes en peso de diétilenglicol
1,3 psrtes en peso de hidraziﬁa.(como hidrato al 99 %;

agregado al recipiente diluida con agus), y

_en total .

13,7 % en peso de agua, referido a la mezcla de reaccidn

| ‘incluyendo. el agua; ( = 19,8 % referido al
sgente de dispersi6d; 7%,4 % referido & los
.s86lidos, 15,9 % referido ai producto final
ﬁnhidro). .
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El modo de trabajo es anélogo al ejempio 1,
pero primeramente se prepara del dietilenglicol y de una.
parte dei diisocianato (indice 200) un prépolimero, des~
pués se sgrega el restante diisocianato y el prebolimero ‘

diluido, asi obtenido, se introduce en la mezcla de reac=

- ciéno

La viscosidad de la dispersién que se forma
de particula fina, al 20 %, esencialmente libre de agua

se encuentra en 2.670 cP/25°C.

Ejemplo &

Digpgrsién al 38,3 % de polihidrgzodicarbonamida-poliﬁiea
OH-fﬁncionel, en un polidter lineal. .

Indice 1 (NCO . 160) = 100

Indice 2 (%ﬁ%an . 100) = 91

6el,?7 parteﬁ eh peso de un poliprépilenglicol linsal con
grupos O sécundariéS(a continuscién denomi-
nado polibter III; indice OH = 56)
31;0 pertes en peso de diisocisnato T 80
5,2 partes en peso de hidrazina (como hidrato de hidraw
zine al 99 %, sgregado diluido con agua),
2, l partes en peso de ecanolamina; en total
22 3 % en peso de agua, referido s la mezcla de reaccibn
incliyendo el agua ( = 46 6 % referido al agents
de dispersién; 75,1 % referido & los sblidos; 28,7%
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referido a 1l dispersién amhidro).
El modo de trabajo ¢s anblogo al'ejemplo 2.
La dispersién de polibter eatable, conteniendo un 0,2 %
en peso de aguas residual, obtenida, tiene al 40 % 6 bién

- al diluir con el polidter empleado a un 20 § bien 10 %)

una viscosidad de 2.460 (680 6.bifn 510) cP/25°C.

Ejenplo & a |
 Bile reoefa dei ejemplo 4 se modifice snf- -
logo al ejemplo 3, pero como pfepolimero ge empléa sin
embargo. el producto dé réaccién del diisocisnato con un

3 % enApeso dé; ageﬁte de'dispersi6n (referido a la totg-~
1ided de los sdlidos), entonces se obtiene, en compara-
cién‘con el equplo 4 una dispersi&n de particulas stin

mas fines con excelente comportamiénto de fluidesz,

Ejemplo 5 .
Dispersién al 40 % de polifirea~polihidrazodicarbonsuida

fuertemente reticulada en poiiéter trifuncional;

indice = 100, ~ | o

Becets

60,0 partes en peso de poliéter I

31,0 partes en peso de diisoﬁiénatq T 80

.2,9 partes en péso de hidrazina (agregada como hiépato

de hidrazina diluida en agua);.



10

i5

20

25

o4

6,1 partes en peso de dietilentriaminag en total
18,9‘%.en peso de agua, referido a la mezcla de reaccién
| | inckuyendo el sgue ( = 38,9 % referido‘al agen~
te de dispersién; 58,4 % referido a los sblidos;
23,3 % referido al producto final libre de agua).
La dispersién préparada anélog6 ai ejemplo 1 tiene al
40 (o bien 20 & bien 10) % una viscosidad de 18.500 (3,800
6 bien 2.200) cp/25°C,

Ejeuplo 6 ,
Dlsper516n al 20 % de pol;hxdrazodicarbonam;da en poli-
§ster; indice = 100 '

Heceta

80, 0 partea en peso de un polifter de &cido adip;co, tTi
metilolpropano y dletllengllcol (indide OH =
563 1nd1ce de acidez = 1; & continuacién |
denomlnado polléster ATD);
16,9 pertes en peso de diisociansto T 80; _
5 1 partes en peso de hxdrazzne (agregado como hlarato

de hidrazine diluide en sguas), en total

‘11,3 % én peso de sgua, referido a la mezcla de reaccibn

incluyendo el agua (= 16 %, referido al agente
de dispersibn; 64 % referido s los sblidos; |
12,8 % referido a la dispersién de poliéster
libre de asuq)

ElL modo de trabaao es analogo al eaemplo 1, Se obtiene
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‘una dispersién estable cuya viscosidad a 20 4 biénm 10 %

de contenido eh sélidos agciende a 35.500 8§ bien 24,500
cp/25%0. E} poliéster piro tiene una viscosidad de
21,400 ¢P/25°C,

- Ensayo comparativo

Si antes de la adiciém del diisocienato mno
8e agregé agua al recipiente de manera que solq'estée

presente la reducida cantided de agua del hidreto de hi-

‘ dréziga sin diluir se presentes ya entes de terminar la

auicién del diisocisnato une solidificacién totsl ds la

mezcla de reaccidn.,

Ejemglo 7
Disper316n en una mezcla de pomléter/poliéster
Reduciendo el oontenido en sblidos de la dis~

peréién al 38,3 % del ejemplo & por introduccibn y agie
tacién del polidster ATD (viscosidad 21400 ¢P/25°C) a un
20 6 bien 10 % en peso, se obtiene una mezcla estable de
poliéter/poliéster'con una viscosidad de 19,800 6 bién
24,200 cP/25%, |

o " Una mezcla de polidter III y poliéster ATD
pura (aln sblidos dispersados) se sepsra por el contrario

ya después de pocas horas en dos fases,



.Ejemplo 8 _
Dispersi&ﬁ de poliuretano al 20 % en poliéfér con grupoé'
OH secundario; indice = 100 |
5 - 80,0 partes en peso de polibter III
11,8 partéé en peso de diisocianato T 80
8,2 partes en peso de Nemetildietanolsmina
7 % en pesé de sgua, referido a lz mezcla de reaccifén
incluyendo el agus (= 9,4 %, referido al agenfe.de
10 _ dispersién; 37,5 % referido & los sélidos; 7,5 %
' referids a la disﬁersi6n libre de agua).

Procedimiento:

"En wn épaﬁato provisto de aéitar se introducen poliéter,
N-metildietanolamina y agua a tempgratﬁfa smbiente y bajo

15.. 'enrriamianto se agrega el diisocianato taﬁ_lentamente -
de manéra que la temberatura de reaccidn no sobrepase
los 50°C. 60 minutos después de la adicibn de la totaliw
dad del isocianéto ge separa el-aéua por destilaciSn a
presibén més reducida, Haci® finales de la destilacién

20 g6 puede elevar la temperatura lentamente a 90°C.

" Le viscosidsd de la dispersién el 2V ¥ estsble, asi ob=

‘tenide ssciende a 2.210 cB/25°C.

Ensazo:cdmgarativo _
Por lo demés bajo las’ mlsmas condlclones de

25 reacclén se forma sin la adicibn de agua 8 la mezcla de
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reccién una dispersién que sedimenta dureante la hoche.

Ejemplo 9

Dispersibn al 20 % de pol;hldrazodicarbonamlda en poli-

“Ster trmfuncxonal.

80,0 partes en peso de un poliéter iniciado sobre trine-
‘ tilpropano de éxido propilénico y éxido eti
18nico (indide OH 28; aproximademente un 80 %

de grupos oﬂ primarios);

7,1 partes en peso de toluilend;zsoc;anato, (memcla de

2,4 y 2,6-isémeros = 65 : 35);
10,2 partes en peso de 4,4'-difenilmetandiisocisnato;
2,7 partes en peso de hidrazinas (introducida como hi-

drato sl 99 ¥, diluido con agua); en total

‘13,0 % en peso de agus, referido a la mezcla de resccién

incluyendo el agie ( = 18,6 % referido al
agente dé dispersibn; .74,5 % referido & los
séiidos; 14,9 % referido aliprodﬁcto-final
libre de agua).
Procedimiento:
El poliéter se emplea como suspensién de po-
liéter en bruto con un contenido de un 10,5 % de agua y

un 0,5 % de sulfeto slcalino y se mezcla con el hidrato

de hidrazina, Ls polisdicién se efectua "in situ" median-

te adici6n @e ia'mezcla de los diisocisnatos’ mencionados



bajo las éondiciones indicadaé en él ¢jemplo 1.
La dispersifn estable que sé forma &l 20 %,
ampliamente libre de égua tiene una viscogidad de 4.200
cP/25°C 6 bien despubs de su dllulclén con ulterior poli
5 &ter (anhidro) a un 10 % de 2.100 ¢p/25%.

Ejemplo 10

- ' : ' : El modo de trabajo es totalmente énélogo al
. | ejemplo 9, pero en lugar del difenilmetandiigocianato
B phro se emplea un producto industrial que, en parte pre-
10 . senta poliisocienatos coﬁteniendo también tres y cuatro
| anzllos benéénlcos. La viscosidad de la d1sper816n esta-

ble al 20 § bien 10 % asclande a 3200 6 bien 1.900 c2/25 Ce

Los ejemplos a continuacién muestran posibili-
dades de aplicacidn pasra las dispersiones de la presente

15 . invencién.

Ejeuplo 1l
' 100 partes en peso de la dispersién de poli-
hidrazodiéarbonamida—poliéter ajustada a un contenido en
sélidos .de un 20 %, seglin el ejemplo 1 ¢) se mezcla con
20 . 3,0 partes en peso de agua .
. | 0,2 pértes en peso de trietilendiamina
0,3 partesAgn peso de 2-dimetilamino-etanol

0,8 partes en peso de un estabiliszador de espuma de po-
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lisiloxano usual en el mercado (0S 15 de la

firma Bayexr AG) ¥
0,22 pertes en peso de octoato de estaﬁo~(f1).
Zgta mezcla se agite intimamente con
24,1 bartes en peso de toluilendiisocianato

' | (65 % de 2,4~ y 35 % de 2,6~isbmero) y
12,0 partes en peso de toluilendiisocianato
» (80 % de 2,4~ ¥ 20 % de 2,6~isbmero)
& temperatura ambiente. Degpués de 8 - 9 Beguﬁdoa se for-
ma un producto de reaccidn cremoso, cuyo tiempo de ascen~-
cibn agciende 3'75 segundos y su tiempo de fraguedo &
120 segundos. . | V
l _El.materiai espumado obtenido tiene les si=
guientes propieda&es mecanicas:
Peso eapécifico en bruto segln DIN 53420 33 kg/m3
Resistenéia a la traccidn segin DIN 53571 160 KPa
Alargemiento a la rotura seglin DIN 53571. 190 % .
Resistencia al recalcamiento segln DIN 53577 5,3 KPa
Ensayo de indeﬁtacién ségﬁn ASTM D 1564-711 »
Valor H con uns deformacibén del 25 % (N) 290
Valor H-con una deformacién del 65 % (N) 540
Valor RH con unas deformscidn del 25¢% (N). 200
(25 % de valor RH/25 % de velor H) x 100 70 %

- 65 % de iaiop H/25 % de valor H. - 1,9
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Ensayo comparstivo
' Se tréba;o segln la misma receta, pero en.lu-A

gar'de lavdispersi6n de poiihidrazodicarbonamida se em-
plearon 100 pgrtes'en peso del poliétei T utilizado como .
agente de dispersidn. 1"‘ani:en:i.emioAlzak misma proporcién en-.
tre grupos.NCO/OH ({ndice) se obtiene un matéfial espuma-
do de igual peso especifico en bruto pero seglin DIN

5% 587 tiene sin embargo mma resistencia alvrecalcamiento

- de solo 4,8 Kéa.

Ejemplo 12
100 partes en peso de la dispersidn del ejem-

plo 1 ¢) se mezclan con

5,0 psrtes en peso de agua

0,2 partes en peso de trietilendiamina
0,3 partes en peso de 2-dimetilamino-etanol
1,0 partes en peso de estabilizador de espuma de poli- .

siloxsno (0S 15 de la firme Bayer.AG) v
0,2 parteé'en péso de octoato de estado=(II).
Estea mezcla-sg agits a_femperaturé ambiente éon
28,55 ﬁartes en peso de toluilendiisocianato

(65 % de 2,4~ 3 20 % de 2,6—i36mero) j

28,55 partes en peso'de toluiiendiisocianeto

' (86 % de 2,4- y 20 % de 2,6-isbmero)
Despuds de 6 - 7 segundos se ha formedo una mezcla de

reacéi6n cremosa cuyo btiempo dq ascensi6n es de 55 segunw




10

15

20

25

el

dos y cuyo tiempo dc rraguado es de 100 segundos.
El material espumedo obtenido presenta las-

siguientes propiedsdes mecénicas:

“eso especifico en bruto segfin DIN 53420 24 kg/m’
Resistencia & la traccibn seglin DIN 53571 140 KPs
Alargamiento 2 la rotura segin DIN 53571 180 %

Resisténcia al recalcamiento segliin DIN 53577 4,1 KPa
Ensayo de indentaciém segfn ASTM D 1564~71 T

Valor H con una deformacibn del 25 % 130
Valor H con uns deformacibn del 65 % - 255
Valor RH;con una deformacién del 25 % 95

(25 % de valor RH/25 % de valor H) x 100 7 %
65 % de valor RE/25 % de valor E 2,0
'Ejemplo 13

100 partes en peso de la dispersidn del ojemw
plo le¢ aauatada & un contenido en sblidos de un 10 %
se mezcla con
3, 0 partes en peso de ague
0,1 partes en peso de¢ trietilendiamina

0,5 partes en peso de 2gdimetilamino-etanol

1,0 partes en peso de estzbilizedor de espuma de polisi~-

loxano (OS 15 de le firma Bayer AG) y

0,18 partes en peso de octoato de estafio=-(II).

- Egta medcia se agita {ntimsmente a temperatura ambiente

con
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19,2 partes en peso de toluilendiisocianatoe ‘

(65 % de 2,8= y 35 % de 2 G-is6maro) v

‘ 19,2 partes en peso de tolullendllsoclanato '

(80 % de 2, Y4 y 20 % de 2 6-is&mero)
Deépu§s~de 10 segundo se. forma una mezcla de reaccibén

ecréemosa cuyo tlempo de ascensisn es de 102 segundos Yy su

‘_tlempo de fraguado de 180 segundos.

El material espumado obtenido presenta 1aa

siguientes propledades mecén;cas.

Peso especiflco en bruto segun DIN 53420 _ 34 lig/m5
'ReSLSnencla a la tracclén segﬁn DIN 53571 150 KPa
Alargamlento a la rotura segun DIN 53571 = - 200 %

_"Reszstencia al recalcamlento sesﬁn DIN 53577 5,1 KPa

Ensgyo de 1ndenta016n segun AST D 1564 -71 T

Valor H con una deformaclén del 25 % . - 275
Valor H con una deformacl6n del 65 % 510-
Valor RH con una deformacxén del 25 % - 180
(25 % de valor RH 25 % de valor H) x 100 65
65 % de Qalér E/é§ % de valor H - 1,9
: Ejemplo 14'

. 100 partes en peso de la dlspersx6n del ejen—
plo 1 ¢ se mezcla con
S,O»partes en peso_de_égua
0,1 partes en peso de trietilendismina

0,3 partes en peso de 2-dimetilamino-etanol
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1,2 pa:tes en peso de estabilizsdor de espuma de polisi-
~ loxano (0S 15 de la firme Bajyer AG) y
0,2 partes en peso de octoato de eétaﬁo-(II).

Esta mezcla se agité a temperatura smbiente intimemente

con

28,85 partes en peso de toluilendiisocianéto
(65 % de 2,4= y 35 % A& 2,6~isbmero) y

28,85 partes en ﬁeso de toluilendiisocianeto

(80 % de 2,4- y 20 % de 2,6-isbmero). -

4 Después de 8 segundo se forma una mezcla de reacc16n cre-

mosa cuyo t;empo de ascensién es de 60 segundo Yy cuyo

tlempo de fraguado es.de .100 segundos.

. El material espumado obtenido presenta las sxgulentes

. propledades mecénzcas-

Peso‘espegifiqo en bruto seglin DIN 53420 23 kg/n5
Resistencie a la traccién segfin DIN 53571 140 KPs
Alargamlento a la rotura segln DIN 53571 190 %

Resistencia al recalcamiento aesﬂn DIN 53577 3,9 KPa

.Ensayo de indentacidn segliin ASTM D 1564 -~ 71 T

Valor H con.una deformacidn del 25 % 110
VaLo; E con une deformscién del 65 % - 835
Valor RH con uﬁaAdeformécién del 25 ¥ 80

(25 % de velor RH/25 % de velor H) x 100 72
65 % de valo:_H/és % de velor H 1,9
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Ejemplo 15

' 100 psrtes en peso de la dlsper316n de poll-
ﬁrea-polmh;drazodzcarbonamlda establa, aaustada a un con-
tenido en sdlidos de un 10 % (polméster :-polidter = 5:1)
seglin el ejemplo 7 se mezclean con - '
4,0 partes en peso de agua
0,6 partes en peso de dimetilbencilamina

0,1 partes en peso de octoato de Sn-(II) y

2,0 partes en peso de un estabilizador de espuma de polid

siloxano usual en el mercado (OS 25 de la fir=
ma Beyer AG). ‘
Esta mezcla se agite intimamente a températura ambiente

con 52;5 parteé en peso de diisocisnato T 80, Después de

10 segundos se forma una mezcla de peaccién cremosa cuyo

tiempo de égcénsién Qé de 65 szgundos y cuye tiempo de
fraguado eé de 125 segundos, .

. El material espumadd:obtenido tiene, contra-
rio a los materiasles espumados de pol;éster PUTOS, Benew
ralmente de celdss cerradas, las celaas abiertas y es a-
decuado; debldo alsu,estructura celular muy fina e igua-
lada, por ejemplo, como materisl para £iltros.

81 el ejemplo se repite con una mezcla del
polidster puro y poliéter con el sblido de poliuretano
1ntroducldo por dlsper516n, con la proporcién de mezcla
1gual, se obtiene un material espumado de celulas abiere

tas, pero, sin embargo, las celdas son de mayor tamafio Cu=
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ya membranes de celulas sun estén presentes.
La mezcla de polidster puro y polidter es por

lo demés, como Y8 se ha.mencionado, inestable sl almace-

‘namiento, Se separa ya dentrp de un breve plazo al r§po-

sar a temperatura ambiente en dos fases.

Ejemplo 16

"Estructurds laminares de poliuretano homogeneas

a) Preparacidén de un prepolimero
89,7 partes en peso de une dispersiém al 40 %

de polidter del ejemplo 2 se hacen reaccionar com 10,3

partes en peso de diisocisnato T 80 hasta que el conte-

nido en isocisnato libre ascienda a un 3 0 % en peso.

El prepolimero asi obtenido tiene una viscosidad de 24.800

cP/25° ¥y a esta temperatura es estable al slmacenamiento.

b) Preparscifin de un elastdémeroc de poliuretano

' El prepolimeroc se mezcla con 0,2 % en peso
de octoato de estafio-=(II) y con ayuds de uma rasqueta
se gplica soﬁée uné placa de vidrio en un espesor de
500 um. Después de celentar & 110 - 130°C (30 - €0 minu-
tos) se qbfiene una pelfcula estable a los disolventes
orgénicos con buenas propiedsdes de resistencia,

¢) Recubrimiento libre de disolvente

8i en un agitedor répido de paso de pequeiio

volumen el mismo prepolimerq se mezcla con 5 ¥=-equivalen-

~ tes en défecto de etanolesmina.y la mezcle 8e- aplica con
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" ayuds de una resquets en un espesor de 500 um segfn el

 procedimiento de inversidn sobre un papel éeparador, en-

tonces el elastémero que Se foria solidifica en el'élézo N
de poco sepundos en un cansl de infrarfojos. Sobre la ca-
pa atin pegajosa se- apllca un sustrato textll baao l;sera

presién y la reaccibn de polmadiclén se term;na en un

.canal de calentamiento con una temperatura que de 180 ae- .

cee & 120°C. |
El tejido recubierto s muy resistente a la

abragibn y a los disolventes orgénicos.

Ensayos comparatlvos

_ Se prepara de un agente de dlspersx6n puro
(polléter I) un prepolimero conten;endo un 3 % de grupos

1soclanato llb;es snélogo al eaemplo 16, este sa celien-

: fa con el catalizador por lo demés bajo,identicas condi-

ciones y sé enfris a temperaturs ambiente. Se forma sola=
mente uns mase elastomera pegajosa, tranaparente sin nin-
gunaresxstencza estructlral, que no se puede separar del
sustrato, _ '

El empleo simulténeo de etanolamlna conduce

a un producto pagaaoso 51m1lar.” .

' Ejemplo. 17

 Desarrollo continuo del procedimiento del ejemplo 1

" Los componentes de resccién se impulsen des-
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de dos recipientes de slmacenamiento Bl y B 2 en forma
continua a un recipiente de reaccién., El recipiente de
almacensmiento B 1 contiens una mescla de 10 000 partes
en peso de poliéter I, 612 parteg en peso de hidrato de
hidrazina y 1380 pertes en peso de agua; el recipiente
de slmacenamieénto B 2 contiene 2113 partes en peso de
diisocianato T 80.

La dosificaciéh por wminuto asciehue,‘deade
B1a1l9,90 g y desde B 2 & 21,13 g. Le dosificecién

total asciende, por lo tanto, a 141,03 g por minuto.

Modo de trabajo

La mezcla calenta&a en B 1 a 95° se reune con
ayuda de una Bomba_gélela de émbolo en un mezclador esté-
tico de la Firma Keﬁics (didmetro 1/4 pulgeda; 21 elemen~
tos; v°1ﬁmen unos 3 cc) coaxialmente con el diisocisenato
mantenido a 20°C de B2 (tiempo de residencia unos 1,3 sew
gundos) y con una p:esién previe de 2 a8 3 bar se impul-
sa & un tuﬁo de reaccidn de unos 6 m de longitud de ace~
ro.-El dibmetro del tubo es de unos 9 mm; la temperatura .
en el interior se mantiene por calentamiento o bién enfii
amiento en 130 & 5°C. El tubo de reacciém termins en ud
fecipiente separador en el cual la dispersién practicamenw
te libre dé agua se sigue agitando du-rante un tiempo de
residencis medio de uﬁos 4 a 8 minutos a ?O°G ¥y una pre-

sién de 2V Torr. EL recipiente separador esté unido & un
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A puente de destilaox&n y e través de uns bomba con un ule-

terior reclplente pare la toma del prodncto.

La dispersifn al 2V % de particula fina, que

ge forma tiene & 25°C una viscoéidad deé 2460 cP.

Ejemplo 17 & h(Ensayo comparativoj ,

Si se repite-el ejemplo 17 siﬁ el empleo si—f '
nulteneo de agua se presenta ya en el mezclador estético'
una solmdificacién de la mezcla de reacci6n, sxendo prec-

tlcamente imposible su lmpulslén al tubo de flujo de va=

riag feses.

~Egemplo 18

Dlspexsmén al 20 % de polzhidrazodlcarbonamlda en ace;te
de rlclno. '

Receta:

80,0 pértes en peso de aceite de ricino

'16,9 partes en peso de dxlsoclanato T80

3,4 parteé en Peso ds hldrazlna (en farma de una soluczén .
.  .»‘u.' acuosa de hidrato de hldrazzna), en total '
11,3 partes en peso de agua. '
‘ ' El modo de trabago es snélogo al eaemplo 1.
La v130081dad de la dlsper316n sl 20 % a 25 C ssciende
a 5950 cP. '
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Ejemplo 18 a (Ensayo comparafivo)

o -8i se repite el ejemplo,l8 con un conten;do
en -agua total de la receta de solo 1,8 % en paso, rere-
rldo a 1a mezcla total, se empaste el producto de reac~
c16n al separar el agua por destilaclén y finalmente se

vnelve ZOmos0,

Ejemplo 19
Modificacidn de una dispersién seglin el ejemplo 1 ¢ con

formaldehldo. _ ,
f La dlspersx6n al 20 % de polihidrazodicarbon—
amida del ejemplo 1 c) se mezcla - en caso dado afin antes

de la destilacién del‘agua - con una solucién acuosa sl

37 % de fé:maldehido (10 % en peso de fornaldehido, re-

ferido a los sblidos dé la dispersidén) y una cantidad ca
talitica de»écido_fosf6rico sl 85 % y lentsmente se ca-
lienta a 80 haste 90°C. Finalmente se separa el agua ba-
jo'présién wés reducida, |

‘La_ dispersién practicamente libre de formal-
dahzdo tiene a 25 C una viscosidad baja casi invariada
y se puede emplear paras la preparaclén de materialea es~
pumados de polluretano con ulterior resistencia al recal-

cem;ento meaorada.t

- $é{prbcede como déscrito en el ejemplo 19,



10

15

20

pefo para la ulterior modificéci6n de le dispersidn de
;a;polihidrazodicérbonémida se empléa;'eh lugar de una
solucién acuosa de formaldeﬁido,Vun 1o %, referido a los
sblidos, de una solucién acuosa de ﬁimetiiolﬁrea;

Lé nmodificscidn ﬁroduce g0lo un sumento de la

viscosidad del 5 % de la dispersidn de la polilidrazo-

‘@icarbonamida.

Ejemplo 21 :
Dispersién. al 20 % de hidrazd@icarbq;amidaabié-ﬁrea en

. poliéter III.

-Receta:

80,0 partes en peso de poliéter III,
11 partes en peso de hzdraz;na (empleada como h;drato _
de hzdrazmna diluide en agua) |
l,g partes en peso de amonisco (agregado como solu016n

acuosa al 25 %); en total

',,11,2 partes en peso de agua

’~17,7 ?a:tes en peso de 4, 4'-d11soczanatod1fen11metano. -

Modo de trabaap (para los eaemplos 17 - 21)

" En un aparaio asltador con refr:serador de

' refluao se 1ntroducen el agente de dlspersi6n ¥ los com-

puestos aminofuncionales disueltos en asua, a temperatu=
ra ambiente 'y bajo ruerte'ggitéci6§ se introduce el di-

isocianato calentado a unoslloboc_directamente en la fa=
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se liquida de la mezcla, La temperatura de reaccibn aumen
ta &8 unos»65 hasta 75°C. A contihuacién se retirs el agus
bajo presibén més reducidﬁ. La dispersidn de particula fi-
na el 20 % que se forma tiene a 25°C una viscosidad de
1920 cP.

Mediante ulterior tratamiento con formaldehi-
do anélogo al ejemplo 19 se puede modificar la dispersién
en forma senciila 8 una dispe.sifn conteniendo grupos
polimetilenfirea con une viscosidsd solo muy ligersmente

aumentada,

Ejemplo 22 ‘ .
Dispersién al 20 % de PHD/SAN (copolimero de polihidrazo-

dicarbonamida/estireno-acrilonitfilb) en polibter trifun-

cional.

"Proporcidn en sblidos PHD : SAN = 1 : L.

824,00_parfes en peso dé un poliéter inidiasdo sobre tri-
ﬁetilolpropano de 6xido propilénico y éxido
etilénico con un {ndice OH de 34 y aproxi-
madamente un 80 % de grupos Oﬁ primarios
(a continuacién denominado "Polibter I") co-

_ mo agente de dispersi&n;

'257,50 partes en peso de una dispersifn al 4V % acuosea
‘de estireno-acrilonitrilo (proporcidn en..

peso entre estireno y acrilonitrilo 72:28;
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& continuacibn denominade "SAN-latex");

'-25,25.parteé en peso de monohidrato de hidrazina (el 99%)

~ 87,00 partes en peso de toluilendiisocisnato (mezgla‘de

isbmeros 2,412,6 = 80:20; & continuacién de-’

nomlnado np 8OM)

Indice (KZ) = NH' + 100 = 100; contenido en agua 13,7 %

en peso, referido a la mezcla de reaccidn

(incluyendo el agua)

_ Modo de trabaao Eeneral

En un aparato de caldera con. agztador dotado
de refrigerador de reflujo se reunen el polméter calenta~-
do a 60 =~ 75°C, el latex de polimero 80u080 v, el hidrato
de hidrazina. El dllaoclanato se introduce con ayuaa de . |
un tubo de alimentac;én ﬁirectamente en la solucidn calen
tada a 75°C ten iépidéménte que por ia»poliadicién de
desarrollo exotérmlco la temperatura suba 8 85 - 95°c.
Después se puede reducir lentamente la preszén con lo que

el sgua que prov1ene del latex de pol;mero Yy ol agua del

‘hldcato 86 separe por destllacl6n. Hgcia final de la des~

tilacibn del agua se aumenta la temperatura a8 100 - 1ao°c/
20 - 40 Torr. La dlSperBl6n practmcamente libre de agua |
se evacua en callente a través de un tamiz de 100 um.

A 25 c asc;enden las viscosidades (con un 20

6 b;en 10 % de contenldo en sél;dos) a 4650 6 bien 1780 oP. »
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Ejeuplo 22 8

Dispersién‘al 40 % de PHD/SAN en polidter I
Proporcidn en sélidos = 1:1
La receta y el modo de trabajo son igusles como en el
ademplo 22 pero empleando solo 309 partes en peso de po-
liéter I y un comtenido en agua de 24,1 % en peso,

La dispersién de particula fine tiche a 25°C
al 4v (2, 10) % una viscosidad de 68.500 (3.200, 1470)
¢P y en la forma altamente concentrada es especialmente
adecuada como "mastercatch" para mezclar con poliésteres

conteniendo grupcs hidroxilo.

Ejemplo 23 ‘
Dispevsién al 20 % de PHD/SBR (polihidrazodicarbonamida/

polibutadieno) en poliéter I
Prporcién en cuerpos sélidos PHD/SBR = 1l:1

Receta

. 824,00 partes en peso de polidter I como agente de disge

persidn
229,00 partes en peso de un.latex de polibutadieno acuo-
80 al 45 %
25,25 partes en peso de monohidrato de hidrazina (al 99%)
87,00 partes en peso de dllsocianato wp 8o

KZ = 100; contenido en aguas 11,6 % en peso

El modo de trabajo es el mismo indicsdo en

el ejemplo 22,
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La dispersibén snhidro tiene a 25°C al 20 %
una viscosidad de 4480, el 10 % de 1880 cP.

Ejemplo 24
Dzspers;én ‘el 20 % de PHD/ABS (copolmmero de injerto) en

polidter ramificado

n

Proporcibn en sblidos = L:l

Recets:

824,00 partes en peso de un polibter iniciado sobre trie
‘ metilolpropano de §xido propilénico y Sxi-
_do etilénico (indice OH = 35; aproxiuadalég

te un 70 % de.grupoa Oh primarios; a conti- '

.puacidn deﬁominade poliéter II); como sgen—
te de dispersién; o

312,00 partes en peso de una dispersi&n acuosa al- 33 3

B de 70 $oen peso de copalimero de estirence
acrilon;trilo y 50 % en peso de copolimereo
~de injerto de polmbutadieno, estxreno ¥y

acrilonitrilo (a continuaci6n denomxnada
"dispersi&n ABB")

| 25,25 partes en peso de monohidrato de hidrazina (el 99 %)
87,00 partes en peao de 2, 4-toluxlendzmsocianato (a con~ .

tinuaci6n denomlnado "p 100")
Kz = 1004 contenido en agua: 17,5 % en peso
_ El modo de trabado es el mismo indlcado en
ol eaemplo 22, La dispersisn estable, anhldro, al 20 (10)%

[3
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tiene a 25°c una viernsidad de 6.900 (1790)0?.

Ejemplo 25

Dispersifn al 20 % de PHD/FE (proporcién de sblidos 1:1)

" gn polibter II

La recets y el modo de trabajo son idénticos al ejemplo

24, pero en luger de la dispersién ABS se emplean 257,5

partes en peso de una dispersién PE al 4° %. El conteni
do en agua durante la poliadicién de diisocisneto aséien-
de a un 13,7 % en peso, |

La dispersién al 29 (10) % tiene & 25°C uns
viscosidad de 8450 (2160) oP.

Ejemplo 26 ,

Dispersibn al 20 % de PHD(OH), (polibidrazodicarbonamida

conteniendo grupos hidroxilo) /elastomero PUR en poliéter

III. Proporcibén en sblidos = 15:5

Heceta | _

1267 pertes en peso de polipropilenglicol lineal con gru-
por Of secundarios (é continuacién denomina=
do "poliéter III") indice QOH = 56, como agen~
te de dispersiémn; |

188;6Ap§rtes en peso de uns dispersién sl 40 % anidnice,
V acuosa de PUR de un poliéster de hexandiol,
neépeptilgliool y écido adipico (Peso molecuw

lar 1800), 1,6-hexsmentilendiisoéieanato, eti-
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- Modo_de trabajo

o)

%

lendiamina. y el sulfonato d;aminico de £érauls
Hzn-cﬂa-cnz-m-cna-cna-sop Ne @

(Shora A - dureza 60)

. 504 5 partes en peso de monohidrato de h1ﬁ1851n8 (al 99 %)-

13,0 partes en peso de etanolamina

'192,5 partes en peso de 2, 4—tolullendlisoclanato
‘X2 (Nco) « 100 = 1003 contenido en agua' 11,8 % en peso
Kz (NCO ). 100 = 91

.- - El egente de dispérsi6n; la dispeision acuo-
sa de PUR 7 el compﬁestb NH se ﬁbesentau como descrito

en el ejemplo 22 y ls mencla se calienta a 95°C sntes ds

' comenzar la 1ntrnducc16n del dxlsocianato. Gon la desti= -

la016n del asua bajo presxén reducida se puede comenzar
1nmedzatamente despuée de la ad1c16n del dilsoclanato.

La dlsperslén anhldro, estable, tiene & 25° C

" una v1scoszdad de 590 cP y posee ‘un fuerte efecto secﬁn

' Egemglo 26 a

D;sperazén al 40°% de PHD(OH)a/PUR

~ Se repita el ejemplo 26, pero empleando solo

. W75 partes en’ peso de polléter III 7 un contenldo en sgua

u'de un 15,9 '3 en peso.

' la dlsper816n al 40 (20) % tiene a 25°G
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una viscosidad de 4310 (575) cP.

Ejemplo 27

Dispersibén al 2V % de PHD(OH)Z/PUR en poliéter ramifi-

~cado. Proporcibén en sblidos = 15:5.

Receta:
1267,0 partes en peso de un polietilenglicol iniciado
sobré primetilolpropsno con un findice OH
de 550 (poliéter IV)
188,6 partes en peso de una dispersidn al 40 %, catibni-
ce, acuose, Teticulada de un poliéster de
gcido adipicb/éeido ftélico/dietilenglicol
(peso molecular = 1700), partes sproximada-
mente iguales de toluilen— ¥y hexametilendi-
isocianato, N-metildietanolamina, di;tilen-
_ triamina y dimetilsulfato como egente de
cﬁaternizacién (Dureza Shore A 85);
50,5 partes en peso de monohidrato de hidraziﬁa (al 99 %)
13,0 partes en peso de etanolamina
192,5 parfes en peso de toluilendiisocisnato (mezcla de
" isbmeros 2,4:2,6 = 4:1)
KZ (%gg)'. 100 = 100; contenido en agua: 11,8 % en peso
Kz (ghygp) + 100 = 92

La dispersidn preparada como en el ejemplo 26

"de particula fina, al 20 % tienme una viscosided 8 25°C de

2.100 cP,
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" Ejemplo 28
Dispersién sl 10 % de BHS sromético (bisfirea) en poli.

- &ter trifuncional

Receta |
9%6 partes en peso de un poliéter iniciado sobre trime-
tilolpropano de éxido propilénico y 6xido eti-
lénico con el indica OH 34 y sproximadsmente
un 80 % de grupos OH pfima:ios (a continuacién
dénominado poliéter I) como agente de dispera
8ibn; | | ‘
68 partes en peso de une solucién acuose al 25 % de smo-
| niaco;
87 partes en péso de toluilendiisocienato (mezcla de isb=-
’ meros 2,# : 2,6 = 80:20, a continuacién deno~
minado "I 80") |

Contenido en agua

' 4,7 % en peso, referido & la mezcla de reaccidn incluyen-

do el aguse

Modo de_trabajo y condiciones de reaccifn

En un gpararo de caldera con sgitador y refrigerador de
reflujo se introducen el agente de disperéi6n y la s0=-

lucién acuosa de amonigco a temperatura embiente (18 has-

e 25°¢) 'y el diisocisnato T 80 se imtroduce directamente

bajo agitacién en la fase liquida de la mezcla de manera

que la*téﬁpeaaturaidebido al desarrollo.exotérmico de lz
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reaccidn de polisdicidén suba a 50 hasts ?o°c. Lorminada

"la esdicién de isocisnato se puede comenzar inmeuistamen-

te con la destilscibén del agua bajo presidén mas reducida.

La dispersion celiente, libre de sgjua se puede evacuar

. 8 través de un tamiz de 100 P

© 4725°C tiene la dispersidn una viscosidsd de 2560 cP.

Ejemplo 28 a

El ejemplo 28 se repite bajo las condiciones
8lli indicadas empleando los mismos comp&néntes de pgrti-
da, pero con un contgnido en agua de un 10 % en peso en
le mezcla de réapqi&n y empleendo une cantided tal ¢§
polidter I de mahera que se forma una ¢isp§:si6n sl 20 %..
La dispersibn al 20 % anhidpo, asi oﬁtenida, tiene direce
tsmente daapués de su pfeparaci&n una viscosidhd»de 7430

cP a 25°c. Al glmacenar durante lergo tiempo a temperatue

ra ambiente sube lentemente la viscosidad de la dispersifm = .

al 20 %. Sin embarsé, al agitar durante 5 minutos & teme
peratura ambiente se puede volver s bajsr a su valor orie-
ginel, Despuds de diluir con politer I adicional a un

10 % de contenido en s8lidos presenta le dispersién una

' viscosidad de 2050 cB/25°C, La viscosidsd de ests dis-

persién al 10 ¥ se mantiene constante, también después

de un largo a;macenamiento.
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Ejemplo 29

Dispersiﬁn aromética al 10 % de BHS en poliéter trifun-

" ¢cional.

Recetsa

1917 partes en peso de polibter I

102 pertes en peso de solucién acuosa al 25 % de amo=

piado
187,5 partes en peso de 4,4'-diisocianétodifenilmetano

(denouwinada a continuacidn "D 44v)

Contenido en sagua

, 3,5 %‘en peso.

Condiciones de reaccidn

El diisocianato D 44 calentado a 90 hasta 1102C se intro=

"duce como descrito en el ejemplo 28 en la mezcla del

agente de dispersidn y la solucidn de amoniaco y después
se separa el agua por destilacién.,

' La viscosidad de la dispersién el 10 % as— .
ciendé a 25°G a 3610 cP, .

Ejemplo 30

Dispersién_arométice al 20 % de Bﬂé en un poliéter li-

néal,- |

Recets | |

416 pértes en peso de propilenglicol lineal (indice OH
. 56; a continuacidén denominado poliéter II)

como agehfé de dispersidn;
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68 partes en peso de solucién acuose. al 25 % de smenisco
87 partes en peso de dilsoclanato T 80

ontenldo en_agua: 8,9 % en peso.

El modo de trabajo es el miamo como en el

'eaemplo 28. La dispera;&n el 20 % tiene a 25°C une visco-

gidad de 1930 cP, que no se var;a, tampoco despuds de un

largo almgcenamiento.

Ejemplo él
Dzapersi&n arométlca al 20 % de IHS en un poliéter lineal

1136 partes en peso de polléter II

136 partes en peso de solucibén acuosa al 25 % de amoniaco
56 partes en peso de ague

250 pértes en pesb de diisocianato D 44,
Cohtquﬁo én agua: '

10 % en peso

. Les condiciones de reaccién son la mismas
como en el ejemplo 29, La dispersién sl 20 % de parti-

culas finas tiens a 25°c una viscosidad de 1960 cP.-

Ejeuplo 31 8

‘Disberaién al 20,9 % de PMHS (poiimetilenﬁrea) en poli-

fter lineal _
81 se deja ectuar sobre la dispersién de BHS

del ejemplo 31, en caso dado alin sntes de la separscibn
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por destilacidén del agus, una cantidad tal de solucién
acuvsa de formalina de mane;s que cada 2 grupos firea
correspanda una molécula de formasldehido, durante una -
hore a 70 hasta 95°C en presencia de uha.cantidad cata-
litica de écido fosférico al 85 %, entonces se obtiene
una dispersién de polimetilenfires que anhidro, a 25°C '
tiene un contenido en sblidos de un 20,9 (10) % ﬁ una

viscosidad de 2860 (1680) ¢P.

Ejempio 22

Dispersibn alifética al 20 % de BHS en un poliéter li-
neal.
Receta

808 partes en péso de poliéter i1

136 partes en peso de solucidn acuosa<ai 25 % de smoniaco
10 pé:tes en peso de agua

168 partes en peso de l,6-héxameéilendiisocisnato

Contenido en agua:

10 % en peso

Lé'preparacién de la dispersibén se efectia andlogo al
ejemﬁlo 28. |

A 25°C tiene ls dispersién anhidro al 20 (15, 10) % una
viscosided de 9800 (1750, 1040) cP.

Ejemplo 33

Dispersidn aromética sl 20 % de BHS en monoetilenglicol
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‘Receta

416 partes eﬁ peso de monoetilenglicol
68 partes en peso de soluclén acuosa al 25 % de smoniaco
. 87 partes en peso de- diisocianato T 80

Contenido en giusa

8,9 % en peso

La preparacién de la dispersién se efectua

" como en el ejemplo 28, Pa viscosidad de la dispersién

anhidro es, como indica la tabla a continuacidn, depen-
diente en grsn escala tento del contenido en s86lidos como

tembién de la temperatura.

Contenido en sélidos ‘emperatura  Viscogidad

(% en peso) &) (cP)
'20 25 Pasta altemente
viscosa
20 : 50 270
17,5 50 150
17,5 40 175
sjemplo 34

Dispersibén aromética al 2V % de BHS en monoetilenglicol

Se repite el ejemplo 31 pero empleando 1136
partes en peso de monoetilénglicol en lugar de poliéter
I1. “ _ 7
| La viscosidad de la dispersibn egtable de par



~ 10

15

20

25

84

ticulas fines asciende (en depénﬁencia del contenido en
sblidos) a 25°C: . ' B
Contenido en sélidos (% en peso) 20 17,5. 15 10

Viscosgidad (cP) : : 1200 700 200 71

Ejemplo 22

ﬁispersiﬁn al 20 % de BHS/SAN en un poliéter linesl

Proporcién en solidos: 1:1

 Heceta

1136 pertes en peso de foliétéf I

355 paftas en peso de una a;sbersi6n acuosa al 40 %
ds estiﬁenq/qcrilohitrilo (Proporcibn en pe~

80 estireno:acrilonitrilo = 72:28) denomina=

~ do a continuacibn "latex SAN"

68 ﬁartés en pes§ de una soducidn acuoéa al 25 % de

| smoniaco
125.pertes en peéo de 4,4'4diisoéianatodirenilmetano

Contenido en agua -

v15,7.§ en'peso

Modo de frébajo'
"En un sparato agitador con suplemento de des—

tilacién se mezclan el agente dévdisparsi6n, el latéi SAN

¥ la solucidn écuqsa de émoniacq a tempersatura ambiente y

el diisocisnato D 44 calentado a 80-100°C se imtroduce

lentamente en la mezcla liquida y, en caso dado, con ayu=-

da dé un intercembiador de calor se pone la temperatura
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de reaccibn en 60 - 70°C hasta que ya no se puede demos=-

. trar ningun isocianato libre més. El agua se separa por

destilacibén & presibn reducida.
Le viscosidad de la dispersifn al 20 (10) %

en sgua asciende a 25°C a 4200 (1680)cP.

Ejemplo %5 a
Dispersibén de PMHS (polimetilendrea)/SAN de la disper-
sién PHS/SAN del ejemplo 35

Si la dispersién al 20 %,déscrita en el ejen~

plo..35 (en caso dado ain antes de le destilacibn del agus)

‘86 mezcia con la centidad equivalente a los grupos Grea

calculados de una solucibn de formsldehido y se agrega
una cantidad catalitica de fcido fosférico al 85 %, se
pfesenta en el transcurso de 60 -~ 90 minutos a 70 -100° ¢
la reaccidn de condensacién a la polimetilenfirea aromébti-
cas , o
' ~ La dispersiém al 20,3 %, libre de agua, esta=
ble, de PMHS/SAN obtenids tiéne a 25°C une viscosidad de
4440 cp.

-Ejempld-ié

Dispérsi&n al 20 % de PHS/ABS el poliéter lineal.
Proporci&n_eﬁ's6lidos 1:1
La receta y el modo de trabajo son idénticos

al ejemplo 35,'pero sin embargo se emplesn 430 partes en
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peso de una dispersibn al 33 % ,:acuosa,'de‘ABS (?O % en

peso de copolimero de estireno-acrilonitrilo y Eo‘% en

'peso de ¢opolimerc de injexrto de pollbutadieno, est;reno,"

= i acrilonitrilo). El. oontenzdo en ‘agus aacxende aun

19,3 % en peso. _
Ls dlsperszén el 20 (10) % tiene a 25°C una -

viscosided de»§480 (1450) cP,

Eaemplo 26 a
,Dispersi6n al 20,3 % de PMHS/ABS

COndensando los srupos ﬁraa tormadoa por

poliadicz6n de polxiaocianato en la dzeperaién del eaem--‘-
. blo 36 con formalaehzdo, anéloso al ejemplo 55 8, 86 Obe.

_ tlene una d;spersz&n de particula fins con una v;scosi-

dad de 3610 oP/25 C.

Descrita suficienmamente la naturaleza del

” 1nvento, asf como la manera de realizarlo en la précti-

ca, dahe hacerse constar que las dispoaiciones anterior=-
mente indicadas son eusceptibles de modificaciones de
detalle en cugnto no alteran su principio fundamental.
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Reivindionciones

1. Procedimiento para la obtencidn in .situ de
dispersiones acuoses de productos de poliadicién de po-
liisocisnato en compuestos conteniendo'grupos hidroxilo

como agente de dispersibn, por reaccidn de

. 1} poliisocianatos orgénicos con

29 compuestos conteniendo grupos aminq primarios y/b se~
" cundarios y/o grupos hidroxilo primerios, y/o smonise
co, asi como en caso dado formeldehido, en

3) compﬁestos conteniendo coﬁg minimo un grupo'hidroxilo,

donde los compuestos 3 poseen grupos hidroxilo secunda-

rios en caso de que como compuestos 2 se empleen aquollol

con grupos hidroxilo primarioé, caracterizado pnrﬁue les

‘componentes de reaccion se hacen reaccionar en presencia

de més de un 4 % en peso de agua, referido a la meszcla
de reacciénrinclusive el agua y, en caso dado, a conti-

nuacién se retira el agus en forma en ai conocida.

2. ~ Procedinmiento segin la reivindicacién 1, ca-
i'a_cterizédo 'porque como componente 2) se emplean amings

como minimo difuncionales y/o hidrazinas y/o hidrazides

S Procedimiento seplin la reivindicacién 1 y 2,

caracterizado.porque como componentes de reaccidn 1’6 bién
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‘Zase emplesn simnlténeamente'y en proporeién monoiso-

cianatos y/o monosminas primariss o bien secundarias y/o

mohohidrazidas.

© by, Procedimiento segfin la reivindicacién 1 a 3,

caracterizado porque para'reduéir la viscbéidad de la meg

cls de reaccifn se emplean simﬁltqneamehte disolventes

_,orgénicds inertes.

"Se Procedimiento segin la reivindicacién 1 a 4,
- caracterizado po:qué la reaccibn de poliadicién de poli-
‘isocianato ae‘deja desarrollar en presencia de un lastex

' pbiimero acuoso & en la solucidn hcuoaa de un poliureta-x

no iénico,

6o | Procedimiento geéﬂn ;a reivindicacién 5, ca-
?actérizaéo ﬁbrque al agente de dispersién que lleva

srﬁpos hidroxilp‘se le sgrega un latex de polimerc acuoso
o la solucidn acuosea de ﬁn'poliﬁretano ibnico y después
'ge preparenin situ los prqd.uétoé de ﬁoliadiciéSn de poli;

isociaqgto.

7 Procedimiento segfin la reivindicacidn.6, ce-
racterizado porque se emplea una dispersibén acuosa de
polimero con un contenido en sdlidos entre un 5 y 55 %

en peso.
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8. Procedimiento segin la reivindicacibm 5, ce-
racterizado porque primeramente se prepars en forma cono=
cida in situ la dispersién de un polimero de vinilo 6

de un producto de policondensacién en el agente de disper
sibén que contiené grupos hidroxilo y después se deja des-
arrollar la peaccién de poliadicibn de poliisocisnato

en presencia de agua,

% Procedimiento segln la reivindicacibn 5, ca~ -

racterizado porque el poliﬁero se agrege dispersado en

‘un medio orgénico no acuoso sl agente de dispersién que

lleva grubos hidroxild y después, una ves ggregada el
agua, se deja desarrollar la reaccifn de poliadicién de

poliisocianato,

10, : 4'Pro§edimient6 seghin la .reivindicecién 1 & 9,

Acanactérizado poique como cogo agente de dispersién se

emplea un poliéter en bruto no purificedo, conteniendo

agua, disolventes orghnicos y sales slcalinas, tal y
como se obtiene en la prepsracifén industrial de los po-

1iéter-pplioles.

11, Procedimiento seglin la reivindicscién 1 a #0
caracterizado porque ls reaccién de los componentes Vy 2
en el agente de dispersidn 5)‘ae efectua en forma discon-

tinua en aparatos de calderss de sgitacibm con refrigers-

Vi i AR e b et o

1A
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dor de reflujo,. . . .

12, 4 Procedimiento para la obtencidn in situ .

de dispersiones acuoéas, tal y como queda anaﬁancialmeg

te desori'ho en la presente Memoris. 7 ,

' Esta Memoria conata de 90 hojas esoritas

a ndquina por una sola cara, ' ‘

ageid, TIHOV. WIS o

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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