MEMORIA DESCRITIVA

Resumo

0 presente invento diz respeito a um
processo para a preparacdo de composig8es poliéter no qual
poliédteres com iniciac8o amina sdo estabilizados com um
agente de redugdo. Num modelo de realizagdo preferido, os po-
liédteres s8o simultdneamente neutralizados com um excesso
substincial de acido fdrmico que neutraliza o catalisador
alcalino e estabiliza a composic¢3o resultante. Isto é parti-
cularmente vantajoso quando existe azoto tercidrio no ini-

ciador amina ou no poliéster resultante.
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Este invento diz respeito a um prccesso
melhorado para produzir composi¢des poliéter e, mais espe-
cificamente, a um processo melhorado para estabilizar uma
composic3o poliéter preparada a partir de um ou mais Sxidos
de alguileno utilizando um iniciador amina. Noutro aspecto,
o presente invento é um processo melhorado para adicional-
mente neutralizar os catalisadores alcalinos usados na pro-
duc3o de poliéteres com iniciag8o amina. Os poliéteres, e
em especial os poliéteres polidis preparados a partir de
dxidos de alquileno t&m sido utilizados como lubrificantes,
emulsionantes, agentes plastificantes, solventes e como pro-
dutos intermédios nas preparagles de espumas de poliuretano

e de poliisocianurato poliuketano-modificado.

De um modo geral, a produgdo de um po-
lidter a partir de éxido(s) de alquileno é vulgarmente le-
vada a cabo pela adig8o do(s) o6xido(s) de alquileno a um
composto iniciador, na presenga de um catalisador alcalino.
Revelou-se muito vantajosa a utilizag¢8o nesta reacgdo de
iniciadores contendo amina a fim de se obter uma boa combi-
nac3o de propriedades do produto e de vantajens do ponto de

vista do processo.

E bem conhecido na preparacdo das compo-
sic8es polidter a partir de dxidos de alquileno que, apds a
preparacdo, os produtos necessitam vulgarmente de uma neu-
traliz¢3o adequada antes de os poliéteres poderem ser usa-
dos, devido aos residuos dos catalisadores alcalinos. Isto
é particularmente verdadeiro no caso das composigdes utili-
zadas como produtos intermédios na preparacio de polimeros
do tipo uretano. Caso a neutralizacdo ndo seja suficiente,
os residuos tendem a catalizar reacgdes adicionais dos poli-
dteres em casos em que tais reacgles ndo sdo pretendidas ou
em que se pretende que elas sejam mais controladas e/ou pre-
visiveis. Tal como se indica nas patentes dos EUA 4.521.548,

3.299.151, 3.000.963, 3.016.404 e 4.110.268, muitos tipos de




dcido podem ser usados para neutralizar o catalisador alca-
lino. Descobriu-se, todavia, que as composic¢des poliéter
preparadas usando compostos iniciadores amina ndo sdo neu-
tralizadas e/ou estabilizadores suficientemente utilizando
técnicas e compostos de neutralizag¢do conhecidos usados em
polimeros de uretano que formam espumas. A taxa de formacgdo
e a quantidade de espuma dos polimeros de uretano ndo sdo
geralmente suficientemente previsiveis ou reprodutiveis en-
tre diferentes amostras e os polidis produzidos tendem a

apresentar cores escuras muito pouco satisfatdrias.

De acordo com o presente invento, obtém-
-se um método eficaz e n3o dispendioso de estabilizar uma
composic8o poliéter preparada a partir de um ou mais déxidos
de alguileno usando um iniciador amina. Noutro aspecto,o
presente invento é um processo melhorado para adicionalmen-
te neutralizar catalizadores alcalinos usados na preparagao
de composicdes polidter com iniciag¢8o amina. O presente in-
vento é um processo para a estabilizac83c de uma composigdo
poliéter em bruto, preparada a partir de um ou mais 6xidos
de alquileno usando um iniciador amina e contendo complexos
amina/Sxido de alquileno, que compreende fazer contactar a
composicdo com uma quantidade eficaz de um agente redutor,
suficiente para diminuir a quantidade de tais complexos. Nou-
tro aspecto, o presente invento é um processo de neutraliza-
c30 e estabilizac3o de uma composic¢83o poliéter com iniciacgdo
amina em bruto preparada usando um catalisador alcalino, que
compreende fazer contactar a composig¢do com uma quantidade
de dcido férmico num excesso estequiométrico substincial re-

lativamente a quantidade de catalisador alcalino utilizada.

Descobriu-se surpreendentemente que as
composicdes poliéter neutralizadas usando excesso de &4cido
férmico s8o muito estdveis e possuem niveis suficientemente
baixos de actividade catalifica a par de niveis reduzidos de

cor no poliéter e nas composicdes que podem ser transformadas
numa espuma e nas que o foram.




O processo do presente invento &, de um
modo geral, aplicdvel a composi¢des contendo poliéter gue
s8o0 preparadas usando um iniciador amina. S&o bem conhecidos
métodos para a preparagdo de tais composigdes, e estes en-
volvem geralmente a reacgdo de pelo menos um dxido de alqui-
leno com o composto iniciador amina activo contendo hidrogé-
nio. Tais reaccgles s8o usualmente levadas a cabo, pelo menos

parcialmente, na presenca de um catalisador alcalino.

0 8xido de alquileno é tipicamente um
4éxido de alquileno vicinal tal como dxido de etileno, éxido
de propileno ou éxido de butileno. Estes 6%idos de alquile-
no podem ser usados, quer isoladamente, quer em combinaco
com um ou mais dos outros Séxidos de alquileno. As combina-
cBes podem ser misturas aleatdrias e/ou blocos distintos dos
dxidos de alquileno, sendo bem conhecidas as vantagens e

desvantagens relativas das diferentes configuracgdes.

Os catalisadores alcalinos que podm ser
usados para a preparagdo de'composiQSés de acordo com o pre-
sente invento s8o bem conhecidas e estdo descritos nas pa-
tentes dos EUA 4.209.609 e 4.,110.268, O catalisador alcali-
no que se pretende neutralizar é de preferé&ncia um hidrdxi-
do de metal alcalino ou um hidrdéxido de metal alcalino-ter-
roso. O hidrdxido de potdssio é o catalisador preferido nos

processos de acordo com o presente invento.

Os compostos iniciadores amina adequados
para serem usados de acordo com o presente invento sdo and-
logamente conhecidos na técnica. O presente invento, aplica-
-se ) utilizac8o de qualquer amina aromitica e/ou alifdtica
como iniciador. O presente invento aplica-se especialmente
a situacBes em que est3o presentes aminas tercidrias que
através da alcoxilac8o completa de uma amina primdria quer
secunddria, mas mais especialmente quando a amina tercidria

estd presente no préprio composto iniciador. Aménia, tolueno




diamina, etileno diamina, trietanolamina, triisopropanolami-
na, dietilenotriamina, trietilenotetraamina em bruto e ami-
noetilpiperazina s80 exemplos de iniciadores amina aromdti-
ca ou alifdtica adequados. Tal como se descreve nas Paten-
tes dos EUA 3.251.787 e 3.221.016 e no Pedido de Patente Eu-
ropeia 86.305.161, a N-aminoetilpiperazina (AEP) é um com-
posto iniciador amina particularmente vantajoso para ser
utilizado na preparac8o de poliéter polidis. Uma vez que es-
t30 presentes na AEP aminas tercidrias, o processo de acor-
do com o presente invento aplica-se em particular a poliéter

polidis com catalisagdo de AEP.

A preparac8o dos compostos poliéter jun-
tamente com os compostos poliéter resultantes s8o0 bem conhe-
cidos, com compostos e métodos ilustrativos indicados nas
Patentes dos E.U.A. 3.865.806, 4.125.505 e 4.209.609. O pro-
cesso de acordo com o presente invento é particularmente apli-
cdvel na preparacdo de poliéter polidis de cadeia linear ou
ramificada possuindo um caricter alifdtico ou aromdtico-ali-
fitico. A massa molecular do poliol pode ir até 10.000, de
preferéncia até 6.000. Usualmente situa-se na gama geral de
valores entre 140 e 1100 e de preferéncia entfe 250 e 850,
com maior prefer@ncia ainda entre 300 e 500. Os polidis
preferidos possuem um nimero hidroxilo de, pelo menos, cerca
de 200, e de preferéncia entre 225 e 700, com maior prefe-

réncia ainda entre 400 e 600,

Tal como é aqui empregado e de um modo
geral nesta técnita, o niimero hidroxilo é determinado pelo
e definido como o nimero de miligramas de hidréxido de po-
t4ssio necessirios a neutralizacg8o completa do produtor de
hidrdlise do derivado totalmente acilado preparado a partir
de uma gama de poliol ou mistura de polidis. E uma quantida-
de sem dimens8es due diz respeito a funcionalidade e massa

molecular do poliol definida pela equac3o seguinte:

OH= (56, 1x1000x £ /MM)




em que OH & o ndmero hidroxilo do poliol, £ é a funcionali-
dade média (ndmero de grupos hidroxilo) por molécula de po-

liol e MM & a massa molecular média do poliol.

0 agente redutor especifico a ser usado
e as suas condigdes de utilizac8o dependem em certa medida
do iniciador amina utilizado, da composigdo da mistura de
reacc8o poliéter em bruto e da concentragdo do complexo ami-
na/éxido de alquileno. O agente redutor preferido é o hidro-
génio, de preferéncia em presencga de umVCatalisador metdli-
co heterogéneo adequado, ou com maior preferéncia ainda pro-
duzido in situ por compostos e/ou reac¢des geradores de hi-
drogénio. As técnicas de produc8o in situ de hidrogénio pro-
porcionam mais hidrogénio reactivo e incluem as reacgdes
conhecidas de borohidreto de litio e, com maior preferéncia,
dcido férmico para produzir hidrogénio. Uma vez que a reac-
c30 de reducgdo estabilizante deve geralmente ter lugar apds
ou em adic3o a neutralizaglo do catalisador alcalino usado
na producdo do poliéter, prefere-se especialmente a utiliza-
c30 de 4cido férmico. Usando uma quantidade de &cido férmico
que excede substdncialmente a quantidade necessaria para
neutralizar o cataiisador alcalino proporciona o agente re-
dutor hidrogénio in situ para a estabilizac¢do da composigao

poliéter com iniciagdo amina.

As condicdes para a neutralizagao com
dcido férmico do catalisador alcalino s8o geralmente conhe-
cidas na técnica sendo o aspecto até aqui desconhecido a
utilizacdo de uma quantidade estequiometricamente em exces-
so daquela que é necesséria para neutralizar a quantidade
de catalisador alcalino utilizada. Como é conhecido da téc-
nica anterior, a quantidade estequiométrica tipicamente uti-
lizada para neutralizar o catalisador alcalino é de cerca
de 1 a 1,1 equivalentes de 4cido férmico por equivalente de
catalisador alcalino usado (i.e. um excesso que pode ir até

10 por cento). Descobriu-se que com composicdes poliéter com




iniciac3c amina e catdlise aicalina, um excesso estequiomé-
trico substancial (i.e. maior do que um excesso de dez por
cento relativamente & quantidade de catalisador alcalino uti-
1izada) de &cido férmico proporciona composicBes poliéter

surpreendentemente melhoradas.

Em termos tedricos, admite-se que o azo-
to tercidrio no iniciador amina ou o poliéter nele baseado
reage com éxido de alquileno e d4 origem a um complexo ami-
na quaterndria escurece que produz cor. Admite-se ainda que
a quantidade de &cido férmico em excesso daquela que é ne-
cessirio para neutralizar o catalizador alcalino é decompos-
ta sob as condicgdes de reacgdo formando diéxido de carbono
e hidrogénio. O hidrogénio reage depois numa reacgdo de re-
ducdo com o complexo amina/éxido de alquileno. Os polidis
com iniciac3o AEP e contendo éxido de propileno que foram
preparados com um catalisador de KOH s&o representativos des-
ta situac3o. Sem esta redugdo/estabilizacdo, estes comptekos
instiveis libertam gradualmente o 4xido de alquileno comple-
xificado e s3o uma fonte adicional de basicidade. Isto cons-
titui um probtema ébvio pelo menos por duas razdes. Em pri-
meiro lugar, o éxido de alquileno é muito prejudicial para
outros ingredientes da formulagdo tal como os agentes de
expansdo halocarboneto. Em ségundo lugar, a reacgdo subse-
quente deste poliéter para dar origem a um poliuretano (apds
um periodo de duragdo varidvel de armazenamento) ndo é re-
produzivel e é dificil de controlar devido ao nivel descon-
hecido de acclo catalisadora provocado pela basicidade adi-

cional.

Assim, podever-se que o nivel de agente
redutor ou o excesso percentual de &cido férmico minimos que
s3o necessarios dependem em certa medida da concentracgao des-
ses complexos amina tercidria/éxido de alquileno que dardo
origem 3 composic¢8o poliéter. De um modo geral, o dcido £ér-

mico é usado num excesso, com base na quantidade de catali-




sador alcalino adicionada, de pelo menos 50 por cento, de
preferéncia de pelo menos 200 por cento, e com maior pre-

fer@ncia de pelo menos 300 por cento.

Por outro lado, descobriu-se que tém de
ser evitados as reaccdes secunddrias desfavoraveis. Por exem-
plo, quando o excesso de 4cido férmico € demasiado elevado,
o 4cido férmico reage com o poliol para dar origem a forma-
tos que actuam como um tampdo. Durante o armazenamento, os
formatos libertam gradualmente &cido livre que, tal como o
acrédscimo de basicidade, toma também inconsistente a reac-
c3o de formagl3o de espuma de poliuretano. Descobriu-se que
o teor de formato das compsoigdes poliéter pode ser con-
trolado mediante utilizac3o de &cido fdérmico a nivel infe-
rior e uma temperatura de neutralizac8o mais reduzida. A
quantidade de &cido férmico adicionada pode constituir um
excesso que pode ir até 4000 por cento, mas que vai de pre-
feré&ncia até 1500 por cento e com maior preferéncia ainda

até 700 por cento.

A combinacdo, estabilizacgdo e neutrali-
zac30 s3o realizadas adicionando o acido férmico a composi-
cdo poliéter no termo ou préximo do termo do processo de
alcoxilac8o que da origem ao poliéter e obtendo uma distri-
buic3o/mistura suficiente na mistura de reacgdo. A adicdo
e mistura podem ser levadas a cabo por métodos conhecidos
tal como, por exemplo, a adigdo com agitagdo de uma solugdo
de 4cido férmico ou a adiglo fazendo borbulhar o &cido fér-
mico sob forma gasosa ou num suporte gasosos A temperatura
e pressdo usados durante a etapa de neutralizacdo ndo sdo
criticas para o processo mas devem ser seleccionados de modo
a ser obtida a neutralizacdo completa do catalisador alcali-
no e a permanecer dentrézdos pardmetros necessirios para a
producdo e processamento dos compostos poliéter. De um modo
geral, com poliéter polidis, a temperatura a que se adicio-

na o 4cido férmico deve situar-se entre 50 e 200°C, de pre-




feréncia entre 100 e lGOOC, com maior preferéncia entre 130

e 150°C e com mais preferéncia ainda entre 135 e 145°C.

Uma vez completada a neutralizagdo,a mas-
sa de reaccdo é processada a fim de serem removidas substén-
cias voldteis, &cido férmico e/ou dxidos de alquileno que
n3o reagiram remanescentes. O produto acabado, de preferénm
cia um polidter poliol, pode ser adequadamente usado nas
aplicacdes conhecidas de tais materiais. Uma aplicagdo espe-
cialmente adequada é a reacgfo adicional com um poliisocia-
nato ou composto de funcionamento andalogo a fim de preparar
polimeros do tipo uretano e em especial espumas de poliure-
tano e poliisocianurato com modificagdo de poliuretano. Os
métodos e componentes para a preparagdo de tais espumas sdo
bem conhecidos, incluindo os vérios catalisadores, agentes
de expansdo, poliisocianatos e outros aditivos. Ver, por
exemplo, as Patentes dos EUA 4.209.609 e 4.302.551.

Os exemplos que se seguem sdo forneci-
dos a fim de ilustrar o invento, mas ndo devem ser entendi-
dos como constituindo uma limitac¢8o do seu ambito. Salvo in-
dicac3o em contrdrio, todas as partes e percentagens sdo em

peso.

Experiéncias

Polidter polidis em bruto foram prepara-
dos de acordo com as indicagdes do Pedido de Patente Euro-
peia 86.305.161.1 em que N-aminoetilpiperazina (AEP) foi usa-
da como iniciador e as quantidades dos outros componentes
s3o adiante mencionados no Quadro II. Hidréxido de potéssio
foi usado nas quantidades adiante identificadas como catali-
sador. Tal como também adiante se indica, o éxido de propi-
leno usado para preparar este poliol foi adicionado numa quan-

tidade suficiente para proporcionar uma proporg¢do molar glo-




bal de éxido de propileno para AEP de 3.9. Na altura em que
estava completa a adic3o de dxido de propileno e a mistura
de reaccdo estava a uma temperatura de lSOOC, o hidrdxido

de potdssio foi neutralizado usando as quantidades indica-

das de &cido fdérmico

QUADRO T
AEP poliol
Componente Partes em peso
AEP 35,65
Oxido de propileno 64,25
KOH 0,1
Kcido férmico (como adiante se indica)

Nas tentativas iniciais de neutralizar
estes polidis para utilizacdo ulterior em espumas de ureta-
no, acidos acético e férmico foram usadas em quantidades que
constituiam um ligeiro excesso relativamente as quantidades
estequiometricamente necessdrias para neutralizar o KOH uti-
lizado. Quando aﬁalisados apds a neutralizagdo inicial e um
armazenamento limitado, os polidis revelaram possuir niveis
de basicidade significativamente aumentados, contendo 6xido
de propileno livre e possuindo uma cor escura. Estes polidis
revelavam actividades de formac¢3o de espuma diferentes e im-
previsiveis na preparac8o de espumas de uretano, dependentes

do seu tempo de armazenamento.

Numa outra esperiéncia, usaram-se niveis
aumentados de dcido. O Quadro II, adiante, revela a estabi-
lisade durante o armazenamento de um poliol com iniciagdo
AEP neutralizado com 0,5 partes em peso (pep) de &cido fér-
mico (um excesso de cerca de 502 por cento) em comparagdo
com o mesmo poliol neutralizado com cerca de 0,11 pep de 3ci-

do Acetico (um excesso de cerca de 10 por centod. Imediata-
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Imediatamente apds a neutralizagdo/estabilizacgdo, ndo exis-
te excesso de &cido férmico devido a sua conversdo em hi-
drogénio e didxido de carbono, que foram separados por eva-

poracao.

A fim de mostrar a estabilidade durante
o armazenamento relativa, os polidis sdo analisados por meio
de cromatografia gasosa apds os intervalos de tempo indica-
dos a fim de se determinar em partes por milh3o (ppm) as '
quantidades de Sxido de propileno (OP), basicidade (em ter-
mos de ppm de KOH) ou &cido de neutralizagdo (ACIDO) que fo-
ram regenerados na composig¢do poliol durante os intervalos
de tempo referidos, indicando as quantidades menores uma
maior estabilidade duranteco armazenamento . A temperatura
de armazenamento & de 50°C para estas e para as experiéncias

de estabilidade durante o armazenamento dque se seguem.

QUADRO IT

Estabilidade durante o armazenamento de polidis neu-
tralizados com excesso de acido fdérmico versus exces-

so de &cido acético

1 DIA 2 DIAS 3 DIAS
Tipo de &cido OP KOH ACIDO OP KOH ACIDO OP KOH ACIDO
Férmico 0 0 130 0 0 140 00 160
Acético 660 0 430 1100 35 0 1200 140 O

Deve notar-se que no poliol neutraliza-
do com &cido fdérmico, o nivel de &cido revelou permanecer a
160 ppm apds 60 dias. Como se pode ver destes dados e das
experiéncias iniciais, ndo sdo observadas vantagens andlogas

na estabilidade dospolidteres com a utilizag83o de &cido £ér-
mico em quantidades estequiométricas ou num ligeiro excesso
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(tal como era sugerido pela técnica anterior) nem com ex-
cessos de outros acidos usados normalmente péra neutralizar
composicbes polidter, tal como 4cido acético. Excessos de
4cido f£érmico também ndo proporcionariam tais resultados
t30 inesperadamente benéficos quando usados para neutrali-
zar composig8es poliéter que foram iniciadas com compostos
hidroxi tipicos. O facto de um excesso substdncial de aci-
do férmico proporcionar tal estabilidade adicional num po-
liol iniciado com um composto amina é completamente inespe-

rado.

A reducdo dos complexos 6xido de alqui-
leno/amina pelo hidrdgenio é confirmada por meio de substén-
cias voldteis de poliol com e sem a etapa de estabilizagdo.
Sem estabilizac3o prévia do poliol, a andlise das substédn-
cias voldteis utilizando uma combina¢8o de cromatografia ga-
sosa e espectroscopia de massa revela a presenca de morfoli-
nas e piperazinas alcoxiladas. Estes produtos sdo aqueles
que seriam de esperar da decomposicdo dos complexos AEP/éxi-
do de propileno. Contudo, uma andlise semelhante das subs-
tincias voldteis apds o tratamento de estabilizagdo com &dci-
do férmico (i.e. hidrogénio) revela apenas versdes quimica-
mente reduzidas destes produtos de decomposigdo. O efeito
da reduclo por meio de hidrogénio dos complexos é ainda ilus-
trada pelo facto de o poliol de cor escura se tornar muito

mais claro apés reducdo dos complexos AEP/6xido de propileno.

0 Quadro III revela que os polidis pro-
duzidos utilizando neutralizacdo por meio de 4cido férmico
do catalisador possuem surpreendentemente uma cor melhor,
mais clara. No Quadro III estabelece-se uma comparag¢do en-
tre AEP polidis preparados usando os outros métodos de ter-
minac3o de neutralizag3o com dcido acético e remogdo do ca-

talisador por meio de absorg¢do num silicato.
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QUADRO III

Cor de polidis com iniciagdo AEP aplicando diversos

métodos de terminagdo

Cor
Método de neutralizacdo (gardner)
0,5 pep de &cido fdérmico
(excesso de 575%) 6
0,11 pep de &cido acético (excesso
de 10%) 15-18
Remogdo com silicato 12-13

Nas experiéncias que se seguem, o AEP
poliol em bruto tal como atris foi descrito é neutralizado
a 140°C com 0,4 partes em peso de acido férmico, um excesso
de cerca de 382 por cento. Como se pode ver, apds armazena-
mento durante periodos de 1, 30 e 60 dias, mantém-se um ni-
vel baixo relativamente consistente de dcido férmico (e por-
tanto auséncia de basicidade) e ndo é libertado qualquer OP.

As concentracgles s3o em partes por milhdo.

QUADRO IV

Estabilidade durante o armazenamento (0,4 pep de acido

férmico)
Dias 1 30 60
ACIDO 130 140 160
KOH
OoP
FORMATO ) 60

No Quadro V adiante, mostra-se uma ou-
tra experi@ncia em que o AEP poliol em bruto foi neutraliza-

do com 1 parte em peso de dcido férmico um excesso de cerca
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de 1105 por cento, a temparaturas de 150°C e 160°C. Em re-
lac80 3s composicBes poliéter neutralizadas as temperaturas
indicadas, os testes revelaram os niveis indicados de dcido

livre e nenhum OP livre ou basicidade.

QUADRO V

Estabilidade durante o armazenamento (1 pep de acido

férmico)
Dias 1 ] 10 21 34 180
150°% 470 450 370 420 490 660%
160° 270 95 80 156 230 950

* .
Armazenamento a temperatura ambiente.

Tal como atrds se pode ver, existe um
ligeiro incremento de &cido livre com o prolongamento dos
periodos de armazenamento devido ao &cido que é libertado

pelos formatos.

Preparam-se espumas de uretano rigidas
a partir da formulagdo capaz de formar espuma descrita no
QuadroVI a seguir e os tempos necessdrios para a formagdo
de creme, de gel e de isengdo de pegajosidade para as varias
espumas (CT/GT/TFT, sendo estes testes bem conhecidos na
técnica) foram medidos e sdo indicados no Quadro VII adian-

te.
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QUADRO VI
Formulacdo capaz de formar espuma

Componente Partes em peso
AEP poliol 29
Polidis de acgicar/glicerina 71
Agua 1
Catalisador de dimetilciclohexilamina
(DMCMA) 1
Freon R1l 35
Surfactante de silicone® 1

*PEGOSTAB B 1048, que & uma marca registada de Th. Goldschmidt|

QUADRO VII
Teste das caracteristicas das espumas

Quantidade de &cido fdérmico usada para neutralizar o poliol

pep excesso estequiométrico (em %) CT/GT/TFT (seg.)
, 265 19/41/56
, 1360 19/42/55

2,2 2570 19/41/55

3,03 3588 19/42/55

Como se pode ver no Quadro VII atrds, as
composicdes poliéter preparadas de acordo com o presente in-
vento proporcionam composi¢des capazes de formar espumas muito
consistentes a diversos niveis de neutralizac8o de dcido £ér-
mico. E surpreendente, tendo em vista a técnica anterior, que
a utilizacdo de um excesso substdncial de &dcido férmico na
etapa de neutralizacdo proporciona estes beneficios em termos
de estabilidade, producdo de espuma e propriedades da espuma

das compsoigdes poliéter.
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REIVINDICACOES

la, - Processo para a estabilidade de
uma composicdo poliéter em bruto preparada a partir de um ou
fais éxidos de alquileno utilizando um iniciador amina, ca-
racterizado por se pdr em contacto a composi¢do com uma quan-
tidade eficaz de um agente de redugdo suficiente para efec-

tuar a referida estabilizacgdo.

2a, - Processo de acordo com a reivin-
dicagdo 1, caracterizado por o agente de redugdo ser hidro-

génio.

3a, - Processo de acordo com a reivin-
dicacgdo 3, caracterizado por o hidrogénio ser produzido in

situ.

4a, - Processo de acordo com a reivin-
dicac8o 3, caracterizado por o hidrogénio ser produzido por
dcido férmico que neutraliza adicionalmente o catalisador al-

calino que foi usado na preparagdo do poliéter.

5a. - Processo para a neutralizagdo de
uma composicdo poliéter com inicia¢do amina em bruto prepa-
rada usando um catalisador alcalino, caracterizado por se
pdr em contacto a composigdo com uma quantidade de dcido fér-
mico num excesso substdncialmente estequiométrico relativa-

mente & guantidade de catalisador alcalino utilizado.

62, - Processo de acordo com a reivin-

dicacl8o 5, caracterizado por o excesso ser de, pelo menos,




300 por cento.

7a. - Pvonesso de acordo com a reivin-
dicac3o 6, caracterizado por o poliéter com iniciagdo amina

conter um azoto tercidrio.

g8a_. - Processo de acordo com a reivin-
dicacdo 7, caracterizado por o iniciador amina conter um

azoto tercidrio.

9a, - Processo de acordo com a reivin-
dicacd3o 8, caracterizado por o iniciador amina ser N-amino-

etilpiperazina.

10a. - Processo de acordo com a reivin-
dicac8o 9, caracterizado por o catalisador alcalino ser um

hidrdéxido de metal alcalino.

112, - Processo de acordo com a reivin-
dicac8o 10, caracterizado por o catalisador alcalino ser hi-

dréxido de potéassio.

12a, - Processo de acordo com a reivin-
dicag83o 11, caracterizado por a composicdo poliéter ser um

poliéter poliol.

132, - Processo de acordo com a reivin-
dicacdo 12, caracterizado por o poliéter ser o produto de

reaccdo poliéter poliol de N-aminoetilpiperazina (AEP) e de

um ou mais éxidos de alguileno s?lecgignados do grupo cons-
tituido por oxido de etileno (OE) e dxido de propileno (OP).
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Lisboa,

e

l4a, - Processo para. a d»rcducdo de uma

espuma polimérica de uretano caracterizado por se incluir
na referida espuma, como um dos seus componentes, um poli-
éter poliol estabilizado, o qual foi estabilizado de acordo

com o processo de qualguer uma das reivindicac®es 1 a 13.

4 de Janeiro de 1988
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