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La presente invencién se refiere a un pro-
cedimiento mejorado para la obtencién de poliisocianatos con=~
teniendo grupocs biuret y/o drea, por reaccidn de poliisccia=
natos orgdnicos con cantidades en defecto de poliaminas or-
génicas.

Y a es conocida la reaccién de poliisocia-
natos orgdnicos de bajo pesc molecular con poliaminas or-
ginicas de bajo peso molecular tanto z Ureas como también a
biuret. Debido a la reactividad extremadamente alta de los
grupos isocianato con respecto a los grupos amino primarios
esta reaccién a partir de los productos de bajo peso molecular

mencionados no ha encontrado, a parte de poeas excepciones,

aplicacidén en los procesos de escala industrial grandes., Esto
se debe, ante todo, a que debido a la reactividad extremeda-
mente alta de los grupos reactivos mencionados hace imposible
controlar las reacciones para obitener unos productos finales

claramente definidos.

Por esta razdn se efectuaba -hasta ahora
también la obtencidén de los biuretpoliisocianatos enescala
industrial preferentemente por reaccidén de diisocianatos ox-
génicos con "agentes de biuretizacidn", es decir, compuestos
tales como por ejemplo agua, que con los grupos isocianato
reaccionan primeramente para formar grupos amino, seguida es-
ta reaccidén inicial por la reaccién de biuretizacidn entre
las aminas que se han formado in situ y el isocianato en ex-—
ceso, segin se describe en la patente alemana 1.101,394 . Como
en este procedimiento los grupos amino nunca estdn presentes
en concentracidn significante no se presentan los fendmenos

secundarios negativos debidos a la alta reactividad.

El procedimiento de la patente britdnieca
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1.263.609 describe otro método que vence las dificultades
debidas a la alta reactividad y que consiste en que los diiso-
cianatos no se hacen reaccionar con las diaminas libres sino
més bien mediante adicidn de compuestos carbonilo & las ami-
nas se evita la concentracidén de los grupos amino altamente
reactivos.

La reaccién directa entre las diaminas di-
primarias de bajo peso molecular y los diisocianatos de bajo
peso molecular a los correspondientes biuretpoliisocianatos
ge describe en la publicacién alemana DOS ' 2,261.065 o bien
en la patente US 3., 903.126, Sin embargo, al repetir los
ejemplos de ejecucidn de esta publicacidn se aprecia que =solo
las diaminas especiales, designadas como preferentes, son
adecuadas para la optencién de biuretpoliisocianatos indus-
trialmente utilizables, mientras la diamina alifdtica mds
importante, la hexametilendiamina, especialmente en combina-
¢ién con hexametilendiisocianato segin el procedimiento de la
publicacidén alemana DOS 2,261.065 no se puede hacer reaccionar,
como era de esperar segin lo arriba expuesto, a un biuret
poliisocianato libre de sedimentos y de color claro.

El procedimiento de la publicacién alemana
DOS 2.609.995 si bien psrmite la obtencién de tales biuret
poliisocianatos libres de sedimentos, de color claro, mediante
reaccién directa de hexametilendiamina con hexametilendiiso-
cianato, sin embargo, el procedimiento de esta publicacidn
tiene la desventaja de que 1z diamine se ha de introducir en
forma gasecsa en el diisocianato, lo que representa un gasto
adicional.

La reaccién entre poliisocianatos orgénicos|

especialmente diisocianatos con diaminas orgdnicas diprimarias
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"vez una vias para hacer reaccionar compuestos orgdnicos arbitras

& los correspondientes drea-isocianatos no ha encontrado ab-
solutamente ninguna aceptacidén en la prdctica industrial. ILa
formacidn de tales dreas-isocianatos se menciona solamente
en las publicaciones indicadas como fenémeno secundario in-
deseado en la obtencién de biuret-poliisocianatos sin que has-|
ta ahora se hubiese logrado hallar un método técnicamente
realizable para utilizar la reaccién directa entre las dia=-
minas orgénicas diprimarias y las cantidades en exceso de dii-
gocianatos orgdnicos de bajo peso molecular para obtener los
correspondientes poliisccianatos conteniendo grupos urea.
Mediante el procedimiento segin la presen-

te invencidn, descrito a continuacidn, se sefiala por primera

rics que lleven como minimo dos grupos amino primarios, con
poliisocianatos orgénicos arbitrarios en reaccidn directa a
los correspondientes poliisocianatos conteniendo grupds drea
0 bien biuret, sin tener gue depender del empleo de diaminas
gspeciales, de emplear agentes auxiliares espeéiales,(por
ejemplo cetonas) o bien una introduccién gaseosa de la diamina/
En el procedimiento de la presente invencidn descrito a conti-
nuacidn se puede regular la reaccidén mediante simple seleccidn|
de la temperatura de reaccidén de manera que, a opcién, se ob-
tengan soluciones de los correspondientes biuretﬁoliisocianatog
en poliisocianato en exceso o dispersiones estables a la sedi-
mentacién de los correspondientes trea-poliisocianatos en po-
liisocianato en exceso. El procedimiento de la presente in-
vencidén permite por lo tanto no solo la obtencidn en forma es-
pecialmente sencilla de los biuretpoliisocianatos, en si cono~

cidos, tales como por ejemplo aquellos a base de hexametilen-

diamina y hexametilendiisocianato, sino también, por primera
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vez, la obtencidén de dispersiones industrialmente extraordi-
nariamente interesantes de drea-diisoecianatos en diisocianato
en exceso. Tales dispersiones estables a la sedimentacidn no
se han conocido hasta ahora. Para el quimico de los poliure-
tanos representan unos productos de partida especialmente in-
teresantes,
El objeto de la presente invencidn es, por
lo tanto, un procedimiento para la obtencidén de poliisocia-
natos conteniendo grupos dree y/o biuret dispersados o bien
en forma disuelta en poliisocianatos libres de grupos drea
¥y grupos biuret, por reaccidn de poliisocianatos orgdnicos con
poliaminas orgdnicas que lleven como minimo dos grupos amino
primarios en una proporcidén molar NCO/NH2 de como minimo 4:1
donde el poliisocianato que sirve tanto como reactante como
también como disolvente o bien agente de dispersidn,empleado
en exceso, es presentado y la poliamine, que se emplea en de-~
fecto, se introduce en el poliisocianato presentado a una tem-
peratura entre -20 hasta +.250% y que se ‘caracteriza porgue
a) el componente péliisocianato, que se emplea en exceso, 32
presenta en un recinto mezclador y

b) el componente poliamida, que se emplea en defecto, se pulves
riza mediante una tobera de chorro lisc con un difmetrode
luz de 0,01 hasta 5 mm bajo una diferencia de presién de
2 hasta 1000 bar en el componente poliisocianato presentado.

Productos de partida para el procedimiento
de 1la presente invencidn son los
arbitrarios., Preferentemente se emplean en el procedimiento
de la presente invencidén dilsocianatos orgdnicos, Diisociana-

tos adecuados son, especialmente, aquellos de férmula

Rq(c0),
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donde R, significa un resto hidrocazrburo alifdtico con 2 hasta]
18 dtomos de carbono, un resto hidrocarburo aromédtico con

6 hasta 15 4tomos de carbono, un resto hidrocarburo aralifé-
tico con 8 hasta 15 4tomos de carbono o un rest hidrocarburo
cicloalifdtico con 4 hasta 15 4tomos de carbono, habiéndose
dispussto en cada caso entre los dos grupos isocianato como
minimo 2 4tomos de carbono.

Ejemplos de tales diisocianatos son etilen-
diisocianato, hexametilendliisocianato, decamentilendiisoecians-
to, undecametilendiisocianato, octadecametilendiisocianato,
3,3,5~-trimetil~1,6~diisocianatohexano, p-fenilendiisocianato,
2,4~-diisocianatotolueno, 2,6~diisocianatoluenc, 4,4'- diisocia-
natodifenilmetano, 2,4'-diisocianatodifenilmetano, las mezclas
de los dos isémeros mencionados en Ultimo lugar con sus homélo-
gos de mayor nucleidad, tal y como se obtienen en la conocida
fosgenacién de los condensados de anilina/formaldehido, p~-
xililendiisocianato, ciclobutan-diisocianato-1,3, 1,4-diiso-
cianato-ciclohexano, 1-metil-2,4-diisocianato—ciclohexano,
4,4'-diisocianato~-diciclohexilmetano, 3,3,5~trimetil-S5~isocia-
natometil-ciclohexilisocianato (IPD1), asi como las mezeclus de
estos diisocianatos,

Diisocianatos preferentes para el procedi-
miento de la presente invencién éon el 2,4-diisocianatolueno,
sus mezclas industriales con 2,6-diisocianatotolueno, el 4,4'-
diisocianatodifenilmetano, sus mezclas industriales con 2,4'-
diisocianatudifenilmetano, hexametilendiisocianato e IPDI.
Diisocianatos especialmente preferentes son los mencionados

diisociznato toluenos o bien hexametilendiisocianatos.

Los reactantes para los poliisocianatos

mencionados como ejemplos son los compuestos orgdnicos arbi-
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trarios que llevan como mf{nimo dos grupos amino primarios,
que pfeferentemente, a parte de los grupos amino, son inertes
con respecto a los grupos isocianato. Con especial preferen-
cia se emplean en el procedimiento de la presente invencidn

diaminas’diprimarias de férmule
R, (NH,),

donde R2 es igual o diferente de R1 ¥y por lo demés correspon-
de a la definicidn de Ry.

Para el procedimiento de la presente in-
vencién son adecuados, por lo tanto, las diaminas correspon-
dientes a los diisocianatos mencionados como ejemplo.

Diaminas a emplear preferentemente en el
procedimiento de la presente invencién son 2,4-diaminotolue-
no, sus mezclas industriales con 2,6-diaminotoluenc, 4,4'-

diaminodifenilmetano, sus mezclas industriales con 2,4'-dia-

- minodifenilmetano, hexametilendiamina, 4,4'-diaminodicicle-

hexilmetano y sus homélogos, asi como 3,3,5=-trimetil-S-amizo-
metil-ciclohexilamina (IPDA). Diaminas especialmente prefe-
rentes son los diaminotoluenos, diaminodifenilmetanos y hexa-
metilendiamina ﬁencionados.

Un punto esencial para la invencidn es el

empleo de una tobera muy determinada en combinacién con un

rec¢into mezclador muy determinado. El1 procedimiento de la pre
sente invencidn se realiza empledndo tobaras ds chorro lice

del didmetro de 0,01 hasta 5, preferentemente 0,1 hasta 1 mm,
pregentdndose el componente isocianato, a utilizar en exceso,
y toberizdndose el componente amino, a emplear en defecto, en

el componente isocianato presentado. Aqui se ha de prestar
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atencidn a que el componente toberizado entre con una dife-
rencia de velocidad de 5 m/seg en el componente presentado

y que elrecinto mezclador esté dimensionado de manera que la
separacién de la tobera en direccién del chorro toberizado
hasta la pared del recinto mezclador que se encuentra enfren;

te de la tobera ascienda como minimo a 100 veces y la separa-

" cibn lateral méds pequefia desde el chorro hacia la pared inte-

rior del recinto mezclador como minimo a 25 veces el didmetro
de la tobera. En la realizacidén del procedimiento de la pre-
sente invencidn se ha de prestar ademds atencidn a que la
presidn en la cdmara mezcladora siempre sea superior a la pre-
gidn de vapor existente bajo las condiciones de temperatura
en cada caso en el componente mds facilmente voldtil que se
encuentra en la cdmara mezcladora de manera que no se presente
nunca burbujas . de vapor o de gas en el recinto mezclador, Por
lo @neral se toberizard el componente a toberiz-r bajo una
presidn de 2 hasta 1000 bar, preferentemente 10 hasta 200 bar.
El desarrollo de un recinto de gas indeseado a la galids ae

la tobera y en la zona de mezcla se puede evitar mediante

la toberizacidén desde abajo hacia arriba de manera que a pe-
gsar de las condiciones de presidn seleccionadas las burbujas
de gas que eventualmente se formen saldrfan hacia arriba,
fuera de la zona mezcladora.

La figura 1 muestra una tobera de chorro
liso édecuada para el procedimiento de la presente invencidn.
Aqui significan:

(1) la entrada a la tobera y
(2) la tobera de chorro liso propiamente dicho.
La figura 2 muestra un posible dispositivo

para la realizacidén continua del procedimiento de la presente
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invencidén. Aqui significan:

(1) un depésito de almacenamiento para el componente isociana-
to,

(2) una bomba para el isocianato,

(3) laz tobera,

(4) el recinto mezclador,

(5) el depdsito de almacenamiento para el producto del pro-
cedimiento,

(6) el depbsito de almacenamiento para un liquido de enjuague

(7) una bomba de alta presién y

(8) un depdésito de almacenamiento para el componente amina.

En la realizacién continua del procedimien-
to de la presente invencién en un dispositivo correspondiente.
al de la figura 2 se recomienda crear en la puesta en ser-
vieip, antes de la coincidencia de los reactantes, la presién
de servicio total de manera que inmediatamente al comienzo
de la reaccidén de la presente invencién quede garantizada la
velocidad de salida necesaria, Para ello ha demostrado ser
ventajoso llenar antes de comenzar con la toberizacién en alta
presidén la tuberia de alimentacidn hacia la tobera de chorro
liso con un lfquido inerte para que durante el periédo en el
que se realiza una acumulacidén de presidn hasta la presién de
servicio por la tobera salga solamente un liquido inerte.

En la realizacidn del procedimiento de la
presente invencidn se hacen reaccionar los reactantes en una
proporeidn de squivalencia NCO/‘NH2 de 4:1 hastan , pre—
ferentemente 5 a 1 hasta 25 a 1. En la realizacién continua
del procedimiento de la presente invencidn corresponde la can~
tidad de los reactantes introducidos en forma continua en la

cdmara mezcladora a la proporcién de equivalencia previamente
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seleccionada dentro de los mdrgenes indicados. En la realiza-
cibén discontinua, asimismo posible, del procedimiento de la
presente invencién se introduce la cantidad total del componen+
te isocianato en un recipiente de reaccién adecuado, por ejeme
plo, una caldera de reaccién, mientras la toberas se sumergue
en el lfquido que se encuentra en el recipiente de reaccidn.
Mediante simple seleccidn de los componen~
tes de partida asi como de la temperatura de reaccidn se pue-
de regular el procedimiento de la presente invencién de manera
que como productos del procedimiento se obtengan dispersiones
estables a la - sedimentacién de diisocianatos conteniendo
grupos \rea en isocianato de partida en exceso o soluciones
de poliisocianato llevdndo grupos biuret en isocianato de
partida en exceso. Asi se forman en el procedimiento de la
presente invencidén dispersiones de Urea finamente dispersadas
con un tamafio de particula medio de aproximadamente 0,5 hasta
250 /um si la temperatura en el recinto de reaccidén se manvie-
ne por debajo de la temperatura de fusién de lé drea que se
forma siempre primariamente del isocianato y la amina, ILa 2b-
tencidn de soluciones de poliisocianatos conteniendo grupos
biuret en isocianato de partida en exceso se puede efectuar
bien en dos etapas por calentamiento ulterior de las disper-
siodes de drea formadas primeramente a temperatura relativa-
mente mds baja o también ajustdndo ya durante la realizacién

del procedimiento de la presente invencidn la temperatura en

el recipiente de reaccidén de manera que la dre

D
»

que se.forma |
primeramente se obtenga inmediatamente como liquido soluble en
el isocianato de partida y que reacciona con el isocianato

en exceso a poliisocianato conteniendo grupos biuret, sin que

macroscépicarente se aprecie en absoluto la formacidn interme~
N 1
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diaria de la drea. la temperatura, que se ha de mantener du-
rante la realizaciéndel procedimiento de la presente invencidn
en el recipiente de reaccién deberd oscilar, para obtener dise
persiones de poliisocianatos conteniendo grupos drea o bien
solucioneé de poliisocianatos conteniendo grupos biuret en
isocianato de partida en exceso, en dependencia de la natura-
leza de los productos de partida seleccionados, dentro de am-
plios limites en el mdrgen de temperaturaé de 20 hasta +250°C,
lo que se logra en forma sencilla mediante un ensayo previo
orientador.

El procedimiento de la presente invencién
es especialménte interesante para la obtencidén de dispersio-
nes de drea—poiiisocianatos a bagse de diisccianatos aromsdticos
¥ diaminas aromdticas en diisocianato aromdtico en exceso, asi
como para la obtencién de biuretopoliisocianatos con grupos
isocianato alifdticamente ligados a base de diisocianatos
alifdticos y diaminas alifdticas.

El procedimiento de la presente invencida
es especialmente adecuado para la obtencién de dispersioncs
de diisocianatos conteniendo grupos drea en 2,4-diisociana-
totolueno, ¢ bien sus mezclas industriales con 2,6-diisociana-
totolueno, Para la obtencidn de estas dispersiones ée pre-
gsentan los diisocianato . toluenos mencionados en dltimo lugar
como isocianato de partida y se emplea preferentemente 2,4-
diaminotolueno o bien sus mezeclas industriales con 2,6-diami-
notolueno, o también otra. diamina aromftica, tal comon por l
ejemplo 4,4'-diaminodifenilmetano o hien sus mezclas indus-

triales con 2,4'-diaminodifenilmetanc y/o sus homélogos supe-

riores como componente amina, La reaccién segin la presente in-

vencidn se efectua aqui preferentemente en el mdrgen de 20 has+
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ta 120°C. Aqui se ajusta esta temperatura mediante seleccién
adecﬁada del componente diisocianato y su temperatura tenienw-
do en consideracién el calor de reaccién y la temperatura
del componente diamina toherizado.

Como en la reaccidén segin la presente in-
vencién el componente diisocianato siempre estd en exceso y

como también al emplear mezclas de 2,4~ y 2,6-diisocianato-

tolueno se pueden asumir que el grupo isocianato en la posi-

cién p con respecto al grupo metilo del 2,4-diisocianato-
tolueno reaccionard con preferencia se forma en la reaccidn

segin la presente invencién drea-diisocianatos, no prolonga-

dos en la cadena, de férmula

R3 «NH=CO=-NH- =NCO
-CH3

donde R3.significa un resto hidrocarburo aromdtico, divalen-

2

te, que en caso dado puede llevar sustituyenteé metilo o Tien
puentes metilo y que en total contienen 6 hasta 15 4tomos de
carbono,

Conforme a lo de arriba expuesto R3 signi-
fica preferentemente un resto que se cbtiene por eliminacidn
de los grupos amino del 2,4-diaminotolueno, de sus mezclas

industriales con 2,6~diaminotoluenc o bien de 4,4'~diaminodi-

fenilmetano o bien de sus mezclas industriazles del 2,4'-diaming

difenilmetano. Al emplear las mezclas de 4,4'adiamingd

metano (y en caso dado 2,4'-diaminodifenilmetanc) con poliami-
nas superiores de la serie difenilmetano, tal y como se obtie-
nen como productos industriales en la condensacién en si cono-

cida de anilina/formaldehido, se forman los drea-diisocianatos

1
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correspondientes g la férmula de arriba junto con los urea-
poliisocianatos de mayor funcionalidad que corresponden en
su funcionalidad a los homélogos superiores.

lLas dispersiones de los Urea-diisocianatos
de la féfmula mencionada en dltimo lugar, que se forman en el
procedimiento de la presente invencidén, se pueden considerar
como toluilendiisocianato modificado para el cual se abren
una serie de interesantes terrenos de aplicacién. Por lo ge-
neral se seleccionardn las proporciones cuantitativas para la
obtencién de estas dispersgiones de manera que se formen dis-
persiones al 5 hasta 40% en peso de los drea~diisocianatos
en diisocianatotoluenc en exceso, es decir, se trabaja prefe-
rentemente con una proporcidén de equivalencia de NCO/NH2 de
aproximadamente 50:1 hasta 5:1.

El procedimiento de la presente invencidn
es también especialmente bien adecuado para la obtencidn de
poliisocianatos conteniendo grupos biuret o bien sus solucio-
nes en diisocianato alifdtico en exceso. Para ello sirven en
el procedimiento de la presente invenciédn como materiales de

partida preferentemente aquellos diisocianatos de férmula

R1(NCO)2
donde R, significa un resto polimetileno con 4 hasta 11 dtomos
de carbono, preferentemente un resto hexametileno.

Como componente diamina entran en conside-

racién en el procedimiento de la presen*e invencidn, para la

obtencién de los poliisocianatos que contienen grupos biuret,

preferentemente aquellas diaminas de férmula

Ry (NH,),

12
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donde R2 es igual o diferente a B, ¥ asimismo estd por un res-
to polimetileno con 4 hasta 11 4tomos de carbono, preferentew
mente un resto hexametileno.

Como ya se ha mencionado mds arriba, los
poliisocianatos conteniendo grupos biuret se pueden obtener
bien mediante un procedimiento en dos etapas, es decir, ob-

tencidén intermediaria de la dispersién de drea correspondien-

. te 7 su tratamiento térmico ulterior, como también segin el

principio de una sola etapa trabajdndo a temperaturas corres-
pondientemente superiores. En la obtencidén de los poliisocia-
natos conteniendo grupos biuret segin el principio de dos eta-
pas se hacen reaccionar los materiales de partida fencionados
como e jemplo preferentemente en una proporcidén de equivalencia
de NCO/'NH2 de 25:1 hasta 8:1 bajo mantenimiento de una tempe-
ratura de reaccidn de preferentemente unos 50 hasta 180°C.

La dispersién de drea que as{ se forma, que gor lo demds tam-
bién se puede emplear para otras finalidades, por ejemplo,
como diisocianato alifdtico modificado, se puede transformar
entonces por calentamiento a unos 150 hasta 250°C en una solu-
c¢ién libre de sedimentos, de color claro, del poliisocianatc
que contiene grupos biuret correspondientes en diisocianato

en exceso., Una solucidn de éstas se forma en el procedimiento
de la presente invencién directamente sin la formacién inter-
mediaria macroscépicamente apreciable de la dispersidn de drea
mencionada si se mantiene una temperatura de reaccidén de apro-
a 250°¢. Mediante Separucidn por destila-
cién o bien extraccidn del diisocianato en exceso se forma en-
tonces de las soluciones los correspondientes biuret poliisoé
cianatos libres de los mondmeros correspondientes que, como es

sabido, son unos materiales de partide eXtraordinariamente va-

13
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liosos para la obtencidn de lacas de poliuretano.

El procedimiento de la presente invencién
no estd naturalmente limjitado solo a la obtencidén de la
Urea-dispersiones o bien soluciones biuret designadas como es-
pecialmenfe preferentes, sino que también es adecuado, por
ejemplo, para la obtencién de soluciones de poliisocianatos
conteniendo grupos biuret con grupos isocianato aromdtica-
mente ligados segin los principios expuestos debiéndose de-
terminar solamente la temperatura adecuada, segin si se ha
de trabajar en un procedimiento de una sola etapa o de dos
etapas, mediante un breve ensayo previo.

Como ya se ha expuesto brevemente, esta
temperatura de reaccidén es una funcién tanto de la temperatura
del componente isocianato como también de la temperaturadel
componente amina a fundir frecuentemente antes de la realiza-
cién del procedimientc de la presente invencidn, as{ como tam-
bién une funcidn del calor desarrollado en la reaccidn exotér-
mica segin la invencidn.

Los ejemplos & continuacidén sirven para la
explicacién mds detallada del procedimiento de la presenis in-
vencidn .

EJEMPLO 1.~

2000 1/h de hexametilendiisocianato previa~

mente calentado a 100°C se impulsa en un dispositivo segin

la figura 2 en forma continua desde un depésito de almacena-

miento (1) 2 trzvés de una bomba (2) bajo una presidun de
1,5 bar a una cdmara mezcladora (4) .cilindrice con un didme-
tro interior de 10 cm y una longitud de 30 cm. Simultdneamente

se inyecta en la cdmara mezcladora mediante la tobera de cho-

rro liso (3) con un didmetro de 0,5 mm centralmente 80 kg/h de
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hexametilendiamina calentada a 60°C bajo una presién (delante
de la tobera) de 80 : bar. Bajo calentamiento a 140°C se for-
ma momentdnea y expontdneamente una dispersién de particula
fina del diisocianato de udrea correspondiente al material de
partida en el hexametilendiisocianato en exceso. La dispersién
se evacua continuamente al depdsito de almzcenamiento (5). ILa
granulometria media del drea-diisocianato dispersado asciende
a 15 /A la dispersién no muestra, tampoco después de repo-
gar durante 10 dias a temperatura ambiente, ninguna tendencia
a la formacidén de sedimentos. Al calentar la dispersién a
180°C durante una hora se forma una solucién clara del poliiso-
cianato conteniendo los grupos'biuret correspondiente en hexa=-
metilendiisocianato, en exceso. '
EJEMPLO 2.~

Empledndo el mismo dispositivo como en el
ejemplo 1 se hace reaccionar una mezcla de isémeros de T0
partes en peso de 4,4'- y 30 partes en peso de 2,4'-diaminodi-.
fenilmetano, que previamente se calenté a 100°C, bajo una pre-~
sién de 80 bar con una mezcla de isémeros calentada a 35°C de
65 partes en peso de 2,4- y 35 partes en peso de 2,6-diiseciang
totolueno en una proporcién de 3,3 a 96,7% en pesc, lo que co-
rresponde a una proporcién molar de 1:33,7. El rendimiento to-
tal asciende a 2466 kg por hora., Se forma una dispersién de
polidrea finamente particulada en diisocianatotolueno en ex-
ceso con un contenido en sélidos de un 9%, que se destaca
por sus vropiedades tixotrdpicas. Fl contenido en isccianate
calculado asciende a un 45,3%; se halld un 45,2%.

Calentando esta dispersidn durante media
hora a 14000 se forma una solucidén clara, conteniendo biuret,

con un contenido en NCO de un 44,2% (calculado 43,9%).
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EJEMPLO 3.~

Con el dispositivo de toberizacién mencio-
nado en el ejemplo 1 se hicieron reaccionar trabajdndo en
forma contfnua por hora 75 kg de isoforondiamina bajo una
presién de 75 bﬁr con 400 kg de diisocianatotolueno (mezecla
de isémeros de un 65% de 2,4~ y un 35% de 2,6-isémercs) a una
temperatura de 26°. Se forma una dispersidn de la diisocia-
nato-big-trea de 2 moles de diisocianatotolueno y 1 mol de
isoforondiamina en diisccianatotolueno en exceso. El contenido
de isocianato de la dispersién asciende a2 un 32,1%,

Al calentar brevemente la dispersién a
170° se desarrolla bajo disminucién del contenido de isocia-
nato a un 25,2% una transformacidn a una mezcla clara, homo-
génea de biuret-poliisocianato y diisocianatotolueno. El ma-
terial resinoso a ‘temperatura ambiente se disuelve facilmente
en clorobenceno,

EJEMPLO 4.~ y

En el transcurso de 11 minutos ge hicieron
reaccionar con el dispositivo mencionado en el ejemplo 1 i3 kg
de diaminotolueno (65% de 2,4- y 35% de 2,6-isdémeros) bajo una
presién de 78 bar con 648 kg del diisocianatotolueno (mez-
cla de isémeros 65:35),'subiendo la temperatura en la zona de
reaccién de 28 a 40°C. Se obtiene una dispersién tixotrépica
marrén con un contenido en isocianato de un 45,2% (calculado
46,0%) .

Degserita eaficientements 1z naoturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse consgtar que las disposiciones anteriormente indi-
cadas son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto

no alteren su principie fundamental.
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REIVINDICACIONES

1+= Procedimiento para la obitencién de po-

liisocianatos conteniendo grupos Grea y/o biuret, en forma
dispersada o bien disuelta en poliisocianatos libres de grupos
Urea y biuret, por reaccién de poliisocianatos orgdnicos con
poliaminas orgdnicas que llevan como mfnimo 2 grupos amino
primarios, en una proporcién molar de NCO/NH, de como mfnimo
4:3,donde tanto el poliisocianato que sirve como reactante
asi como también como disolvente o agente de dispersiédn, que
se emplea en exceso, se presenta y la poliamina que se emplea
en defecto se introduce en el poliisocianato presentado a una
temperatura dentro del mdrgen de temperaturas de -20 hasta
250°C, caracterizado porque
a) el componente poliisocianato que se emplea en exceso se in-

troduce en un recinto de mezcla y
b) el componente poliamina que se emplea en defecto se inyec=

ta a través de una tobera de chorro liso con un didmetrn

de luz de 0,01 hasta 5 mm bajo una presién de 2 hasta 1000bar

en el componente poliisocianato presentado.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién
1, caracterizado porque las dimensiones del recinto de mezcla
se seleccionan de manera que la distanciadesde la toberakasta
la pared interior del recinto de mezcla en la direccién del
chorro inyectado sea como mfnimo 100 veces la del didmetro
de la tobera y la distancia mds corta desde el chorro de la
tobera hacia la superficie de limitacidn lateral delrecinto

de mezela ascienda como minimo a 25 veces el didmeiro de la

tobera.
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3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones

1y 2, caracterizado porque el componente a inyectar se tobe-
riza con una velocidad relativa de como minimo 5 m/s en el

componente presentado.

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién
1 hasta 3, caracterizado porque como poliisocianato orgdnico

se emplea un diisocianato de férmula

y como poliamina una diamina de férmula

Ry (NH,),

donde R1 y Rz significan restos polimetileno iguales o dife-

rentes en cada caso con 2 hasta 11 4dtomos de carbono.

5¢= Procedimiento segin las reivindicacio-
nes 1 hasta 3, paraula-obienciénrde dispersiones de drea,
caracterizado porque como poliisocianato orgdnico se emplea
2,4-diisocianatotolueno y/o 2,6~-diisocianatotolueno y como
poliamina orgdnica ung diamina diprimaria aromdtica, en caso
dado conteniendo sustituyentes metilo o puentes metilemo, con
un total de 6 hasta 15 4tomos de carbono, y la reaccién se

efectua dentro del mirgen de temperaturas de 20 hasta 120°¢.

6.~ Procedimiento segin las reivindicaciones

1 a 5, caracterizado porque se preparan dispersiones estables

de poliisocianatos conteniendo grupos drea de férmula
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R3 ~NH-CO-NH~ -NCO
2
--CH3

~en 2,4~ y/o 2,6-diisocianatotolueno, donde R3 gignifica el

resto divalente que se forma por eliminacién de los grupos
amino de una diamina diprimaria aromdtica conteniendo en caso
dado sustituyentes metilo y/o puentes metilo, con un total de

6 hasta 15 4dtomos de carbono.

7.~ Procedimiento para la obtencidn de po-
liisocianatos conteniendo grupos drea y/o biuret, tal y como
queda sustancialmente descrito en la presente Memoria e ilus-
trado en los adjuntos dibujos,

Esta Memoria consta de diecinueve hojas
escritas a mdquina por una sola cara.

Madria, 7 4 ENE 1379
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

Jn & “rf’v
. 22 Y Phsap
p.P' .‘r}

Firmado: J 5o
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