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"PROCESSO PARA A PREPARACAO DE UM POLIOL DE PIPA, E,
COMPOSICAO DE POLIOL DE PIPA"

A presente invengdo refere-se a um processo para a préparagﬁo
de Polidis de PIPA. Polidis de PIPA tém sido antes descritos, veja por
exemplo US 4452923, US 4438252, US 4554306, GB 2102822, WO
94/12553. Poliéis de PIPA sdo produtos de reagdo de poliadigdo de um
poliisocianato e um composto de baixo peso rholecular, possuindo uma
pluralidade de grupos hidroxila, amina primaria e/ou amina secundaria, feitos
na presen¢a de polidis de alto peso molecular, em particular de poliéter
polidis. O poliol de PIPA é uma dispersdo de material particulado em um
poliol e € usado por exemplo na preparagédo de placas ou de espumas flexiveis
moldadas com melhoradas 'propried.adesl de suporte de carga. A quantidade de
poliol de PIPA utilizada nas formulag3és para a preparagdo de tais espumas
convencionalmente € tal que a quantidade de material particulado calculada
sobre todo o poliol de alto peso molecular empregado nas formulag¢des é de
1-15% em peso. Os polidis de PIPA mais comumente usados hoje em dia é
provavelmente um poliol de PIPA possuindo cerca de 20% em peso de
material particulado, que € diluido com mais poliol de alto peso molecular
para a faixa de carga acima de 1-15% em peso.

| Seria desejavel que houvesse a capacidade de se proporcionar
poliol de PIPA com uma carga consideravelmente maior. Isto permitiria que o
produtor de espuma usasse poliol de PIPA com cargas mais elevadas para a
preparacdo de espuma. Até mesmo se o produtor de eépuma diluisse o poliol
de PIPA com uma carga maior, ele teria a vantagem de se poder transportar o
poliol de PIPA em uma forma mais concentrada e de dilui-lo no local onde é
preciso e na extensdo necessaria. As eSpumas preparadas a partir de tais
poliois de PIPA mostram boas propriedades de retardamento de chama e sdo
mais facilmente reciclaveis.

Processos para a preparacdo de tais poliois de PIPA, com uma
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carga maior, sdo conhecidos, veja, por exemplo, a técnica anterior
mencionada acima. Contudo estes processos acarretam produtos que possuem
uma alta viscosidade e/ou nfo sdo estidveis ou estes processos acarretam,
certamente em uma maior escala, uma reagdo descontrolada que da polidis de
PIPA que podem causar o colapso da espuma quando usados na preparagdo
de espumas de poliuretano flexiveis.

De modo surpreendente, verificamos um processo para a
preparacdo de tais poliois de PIPA com um alto teor de material particulado,
uma baixa viscosidade e uma boa estabilidade.

Portanto a presente invencdo refere-se a um processo para a
preparagdo de um poliol compreendendo material particulado na forma
dispersada, a quantidade de material particulado sendo de 30-80% em peso €
preferivelmente de 40-70% em peso calculada sobre a composi¢do total no
qual:

- um composto reativo a isocianato compreendendo uma
plﬁralidade de grupos hidroxila, amina primaria e/ou amina secundaria e
possuindo um peso equivalente de at€ 400 € emulsificado em um poliol,
possuindo um peso equivalente de 1.000-5.000 e uma funcionalidade
hidroxila nominal média de 2-6, em uma temperatura de 60-100°C sob
condi¢Bes de misturagdo de alto cisalhamento.

- um poliisocianato é gradualmente adicionado na emulsdo assim
formada a0 mesmo tempo mantendo a temperatura entre 60-120°C,
preferivelmente 70-110°C, e simultaneamente mantendo condigdes
de alto cisalhamento,

- a mistura reacional, obtida apds toda a adi¢do de poliisocianato, é
permitida reagir adicionalmente por um periodo de tempo de 10
minutos - 2 horas, preferivelmente 15 minutos - 1 hora, a0 mesmo
tempo mantendo a temperatura entre 60-120°C, preferivelmente 70-
110°C,
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- a misturagdo de alto cisalhamento ¢é descontinuada, e

opcionalmente

- o poliol assim obtido e compreendendo o material particulado em

uma quantidade de 30-80% em peso na forma dispersada é

resfriado para a temperatura ambiente.

No contexto do presente pedido os seguintes termos possuem

os seguintes significados:

1y

2)

3)

A expressdo “espuma de poliuretano” como aqui usada em
geral se refere aos produtos celulares obtidos pela reagdo de
poliisocianatos com compostos contendo hidrogénio reativo a
isocianato, usando agentes de formacdo de espuma, € em
particular inclui produtos celulares obtidos com agua como
agente de formagdo de espuma reativo (envolvendo uma
reacdo de agua com grupos isocianato dando didxido de
carbono e ligagdes de uréia e produzindo espumas de
poli(uréia-uretano)).

O termo “funcionalidade hidroxila nominal média” é aqui
usado para indicar a funcionalidade média numérica (numero
de grupos hidroxila por molécula) da composi¢do de poliol
assumindo que esta ¢ a funcionalidade média numérica
(nimero de atomos de hidrogénio ativo por molécula) de
iniciador(es) empregado em suas preparagdes embora na
pratica ele com freqiiéncia serd menor por causa de alguma
insaturagdo terminal. O termo “peso equivalente” refere-se ao
peso molecular por 4&tomo de hidrogénio reativo a isocianato
na molécula. |

A palavra “média” refere-se & média numérica a ndo ser que
seja indicada de outro modo.

O poliol possuindo um peso equivalente médio de 1.000-5.000
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e uma funcionalidade hidroxila nominal média de 2-6 (daqui por diante
referido como o composto 1) pode ser selecionado de polidis conhecidos na
técnica. De preferéncia os polidis possuem um peso equivalente medio de
1.000-3.000 e uma funcionalidade hidroxila nominal média de 2-4.

O composto 1 pode ser selecionado de poliéter polidis,
poliéster polidis, poliésteramida polidis, politioéter polidis, policarbonato
poliois, poliacetal polidis e poliolefina polidis.

Poliéter polidis, que podem ser utilizados, incluem produtos
obtidos pela polimerizagio de um o6xido ciclico, por exemplo oxido de
etileno, 6xido de propileno, o6xido de butileno ou tetrahidrofurano na
presen¢a de iniciadores polifuncionais. Compostos iniciadores adequados
contém uma pluralidade de atomos de hidrogénio ativo e incluem agua,
butanodiol, etileno glicol, propileno glicol, dietileno glicol, trietileno glicol,
dipropileno glicol, etanol amina, dietanol amina, trietanol amina, toluéno

diamina, dietil tolueno diamina, fenil diamina, tolueno diamina, fenil

“diamina, difenil-metano-diamina, etileno-diamina, ciclo-hexano-diamina,

ciclo-hexano-dimetanol, resorcinol, bisfenol A, glicerol, trimetilol-propano,
1,2,6-hexanotriol, pentaeritritol e sorbitol. Misturas de iniciadores e/ou de
oxidos ciclicos podem ser utilizadas.

Os poliéter polidis preferivelmente sdo aqueles baseados em
oxido de propileno (OP) e/ou 6xido de etileno (OE). Quando baseiam-se em
ambos OE e OP a quantidade de grupos oxietileno no poliol pode variar de 5-
90% em peso, preferivelmente 5-50% em peso e mais preferivelmente 5-25%
em peso calculada sobre o peso de poliol. Se polidis forem usados
compreendendo grupos oxipropileno e oxietileno, os polidis poderdo ser
copolimeros em bloco, copolimeros aleatorios ou misturas dos mesmos. Um
poliéter poliol particularmente preferido €é um polidxipropileno-
polidxietileno-poliol possuindo 5-25% em peso de grupos oxietileno que

estdo na extremidade das cadeias poliméricas (denominados de polidis de
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OE/OP de extremidade de OE).

Poliéster polidis que podem ser empregados incluem produtos
de reagdo de 4lcoois poli-hidricos terminados com hidroxila tais como etileno
glicol, propileno glicol, dietileno glicol, 1,4-butanodiol, neopentil-glicol, 1,6-
hexanodiol, ciclo-hexano-dimetanol, glicerol, trimetilol-propano,
pentaeritritol ou poliéter polidis ou misturas de tais alcoois poli-hidricos, e
acidos policarboxilicos, especialmente acidos dicarboxilicos ou seus
derivados formadores de éster, por exemplo acidos succinico, glutarico €
adipico ou seus dimetil-ésteres, acido sebacico, anidrido ftalico, anidrido
tetracloro-ftalico ou tereftalato de dimetila ou suas misturas. Também podem
ser utilizados poliésteres obtidos pela polimerizagdo de lactonas por exemplo
caprolactona, juntamente com um poliol, ou de acidos hidroxi-carboxilicos
tal como acido hidroxi-caprdico.

Poliésteramida-polidis podem ser obtidos pela inclus@o de
amino-alcoois tal como etanol amina em misturas de poliesterificagao.

Politioéter polidis que podem ser empregados incluem
produtos obtidos pela condensacdo de tiodiglicol quer sozinho quer com
outros glicdis, oOxidos de alquileno, acidos dicarboxilicos, formaldeido,
amino-alcoois ou 4acidos amino-carboxilicos.

Policarbonato poliéis que podem ser utilizados incluem
produtos obtidos pela reagdo de didis tais como 1,3-propanodiol, 1,4-
butanodiol, 1,6-hexanodiol, dietileno glicol ou tetraetileno-glicol com
carbonatos de diarila, por exemplo carbonato de difenila, ou com fosgénio.

Poliacetal polidis que podem ser usados incluem aqueles
preparados pela reacdo de glicois tais como dietileno glicol, trietileno glicol
ou hexanodiol com formaldeido. Poliacetais adequados também podem ser
preparados pela polimerizacdo de acetais ciclicos.

Poliolefina polidis apropriados incluem homo- e copolimeros

de butadieno terminados com hidroxila e polissiloxano-polidis apropriados
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incluem polidimetilssiloxano-didis e tridis.

De preferéncia poliéter poliois ou misturas de poliéter poliois
sdo utilizados como composto 1.

O composto reativo a isocianato possuindo uma pluralidade de
grupos -OH, >NH e/ou -NH, e um peso equivalente por 4tomo de hidrogénio
reativo de até 400 (daqui por diante referido como o ‘composto 2')
preferivelmente possui um peso equivalente de até 200 e pode ser
selecionado de alcanol-aminas, poliéter poliois amina-iniciados de baixo peso
molecular, hidrazinas, di-hidrazinas, uréia, compostos hidroxil-terminados de
baixo peso molecular tais como etileno glicol, glicerina, glicol-éteres,
pentaeritritol ou misturas dos mesmos. Tais alcanol-aminas adequadas
incluem mono-, di- e trialcanol-aminas, particularmente aquelas nas quais 0s
grupos alcanol possuem de 2 a 6, preferivelmente de 2 a 3 atomos de
carbono. As mono- e dialcanol-aminas também podem possuir um unico
substituinte N-alquila, preferivelmente possuindo de 1 a 6 atomos de
carbono. Dentre estas as preferidas s3o monoetanol-amina, dietanol amina,
trietanol amina, N-metil-etanol-amina, N-etil-etanol-amina, N-butil-etanol-
amina, N-metil-dietanol-amina, diisopropanol-amina, triisopropanol-amina,
N-metil-isopropanol-amina, N-etil-isopropanol-amina e N-propil-
1sopropanol-amina.

Aminas primadrias e/ou secundarias adequadas incluem aminas
poli-hidricas alifaticas, aril-alifaticas, ciclo-alifaticas e aromaticas incluindo,
por exemplo, etileno-diamina, 1,2- e 1,3-propileno-diamina, tetrametileno-
diamina, hexametileno-diamina, dodecametileno-diamina, trimetil-diamino-
hexano, N,N’-dimetil-etileno-diamina, homdlogos superiores de etileno-
diamina tais como dietileno-triamina, trietileno-tetramina e tetraetileno-
pentamina, homologos de propileno-diamina, 4-amino-benzil-amina, 4-
amino-fenil-etil-amina, piperazina, N,N’-bisamino-etil-dipropileno-triamina,

e 1-amino-3,3,5-trimetil-5-amino-metil-ciclo-hexano.



10

15

20

25

7

Hidrazinas apropriadas incluem a a:6pria hicrazira e
hidrazinas monossubstituidas ou N,N’-dissubstituidas possuindo grupos
substituintes tais como grupos C;-Cs-alquila, ciclo-hexila ou fenila. A prépria
hidrazina ¢ preferida dentre estas.

Hidrazidas adequadas incluem as hidrazidas de 4&cidos
carboxilicos multifuncionais tais como acido carbonico, acido oxalico, acido
maldnico, 4cido succinico, acido adipico, 4acido sebécico, 4cido azeldico,
acido maleico, acido fumarico, acido ftalico, acido 1isoftalico e acido
tereftalico, € os ésteres de um acido hidrazina-monocarboxilico com fendis e
alcoois di-hidricos ou poli-hidricos.

Os ‘compostos 2’ mais preferidos s@o alcanol-aminas nas
quais os grupos alcanol possuem 2-6 atomos de carbono, em particular as di-
e trialcanol-aminas. O composto mais preferido € trietanol amina.

O poliisocianato usado na preparacdo de poliol de PIPA pode
ser selecionado daqueles alifaticos, aromaticos e/ou ciclo-alifaticos.
Exemplos sdo diisocianatos tais como m- ou p-fenil-diisocianato, tolueno-
2,4-diisocianato, tolueno-2,6-diisocianato, misturas destes isOmeros de
tolueno-diisocianato,  hexametileno-1,6-diisocianato, tetrametileno-1,4-
diisocianato, ciclo-hexano-1,4-diisocianato, hexa-hidro-tolueno-diisocianato
(e isOmeros), naftileno-1,5-diisocianato, 1-metil-fenil-2,4-fenil-diisocianato,
4,4'-bifenileno-diisocianato, 3,3'-dimetéxi-4,4'-bifenileno-diisocianato e 3,3'-
dimetil-difenil-propano-4,4'-diisocianato; triisocianatos tal como tolueno-
2.,4,6-triisocianato e tetraisocianatos tal como 4,4'-dimetil-difenil-metano-
2,2', 5,5'-tetraisocianato.

Poliisocianatos preferidos sdo difenil-metano-diisocianato
(MDI) opcionalmente compreendendo seus homologos possuindo uma
funcionalidade de isocianato de 3 ou maior (tais diisocianatos
compreendendo tais homdlogos sdo conhecidos como MDI bruto ou MDI

polimérico ou misturas de tal MDI bruto ou polimérico com MDI) e suas
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variantes modificadas.

O difenil-metano-diisocianato (MDI) usado pode ser
selecionado de 4,4'-MDI, 2,4'-MDI, misturas isoméricas de 4,4'-MDI e 2,4'-
MDI e menos do que 10% em peso de 2,2'-MDI, e suas variantes modificadas
contendo grupos carbodiimida, uretonimina, isocianurato, uretano, alofanato,
uréia e/ou biureto. Preferidos sdo 4,4'-MDI, misturas isoméricas de 4,4'-MDI
e 2,4-MDI e menos do que 10% em peso de 2,2'-MDI e MDI modificado
com uretonimina e/ou com carbodiimida possuindo um teor de NCO de pelo
menos 20% em peso e preferivelmente de pelo menos 25% em peso € MDI
modificado com uretano obtido pela reagdo de MDI em excesso e poliol
possuindo um peso molecular de no maximo 1.000 ¢ possuindo um teor de
NCO de pelo menos 20% em peso e preferivelmente de pelo menos 25% em
peso.

Difenil-metano-diisocianato ~ compreendendo  homologos
possuindo uma funcionalidade isocianato de 3 ou maior sdo denominados de
MDI bruto ou polimérico.

MDI bruto ou polimérico sdo bem conhecidos na técnica. Sdo
preparados pela fosgenagdo de uma mistura de poliaminas obtidas pela
condensac¢do 4cida de anilina e formaldeido. A preparagdo tanto de misturas
de poliamina quanto de misturas de poliisocianato € bem conhecida. A
condensacio de anilina com formaldeido na presenga de acidos fortes tal
como 4cido cloridrico d4 um produto de reagdo contendo diamino-difenil-
metano junto com polimetileno-polifenileno-poliaminas de funcionalidade
superior, a precisa composi¢do dependendo, dentre outras coisas na maneira
conhecida, da razdo de anilina / formaldeido. Os poliisocianatos sdo
preparados pela fosgenag¢do de misturas de poliamina e as varias proporgoes
de diaminas, triaminas e poliaminas superiores ddo proporgdes relacionadas
de diisocianatos, triisocianatos e poliisocianatos superiores. As proporgdes

relativas de diisocianato, triisocianato e poliisocianatos superiores em tais
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composigdes de MDI bruto ou polimérico determiram a func:ionalidade
média das composigdes, que ¢ o numero médio de grupos isocianato por
molécula. Pela variagio das propor¢des de materiais iniciais, a funcionalidade
média das composi¢bes de poliisocianato pode ser variada de pouco mais de
2 a 3 ou até mesmo mais. Na pratica, entretanto, a funcionalidade isocianato
média preferivelmente varia de 2,3-2,8. O indice de NCO de tal MDI bruto
ou polimérico é pelo menos de 30% em peso. O MDI bruto ou polimérico
contém difenil-metano-diisocianato, o restante sendo polimetileno-
polifenileno-poliisocianatos de funcionalidade maior do que dois junto com
subprodutos formados na preparagdo de tais poliisocianatos por fosgenacdo
de poliaminas. Também podem ser usadas outras variantes modificadas de tal
MDI bruto ou polimérico compreendendo grupos carbodiimida, uretonimina,
isocianurato, uretano, alofanato, uréia e/ou biureto; sd3o preferidas
especialmente aquelas modificadas com uretonimina e/ou carbodiimida e
aquelas modificadas com uretano. Misturas de poliisocianatos também
podem ser empregadas.

A emulsificacdo de composto 2 em composto 1 é conduzida
em temperatura elevada sob condigdes de alto cisalhamento. A temperatura €
de 60-100°C, mais preferivelmente 70-95°C. A misturacdo de alto
cisalhamento de compostos 1 e 2 ¢é conduzida por um periodo
preferivelmente entre 10 minutos e 3 horas e mais preferivelmente entre 30
minutos e 2 ¥ horas. Aquelas pessoas experientes na técnica serdo capazes de
formar condi¢gdes de misturagdo de alto cisalhamento usando um misturador
apropriado. De preferéncia a misturagdo € conduzida em um tal modo que a
eficiéncia de misturago é semelhante aquela ou melhor do que aquela obtida
quando se usa um Silverson HX-30 special a 500 e mais fevolugaes por
minuto e com maior preferéncia a 1.000 e mais revolugdes por minuto. Os |
compostos 1 e 2 podem ser combinados em condigdes ambientais €

subseqiientemente aquecidos para a temperatura acima e submetidos a
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misturacdo de alto cisalhamento. Preferivelmente o czomocstc 1 e
opcionalmente o composto 2 ¢ pré-aquecido. Este pré-aquecimento de
preferéncia ¢ feito enquanto se mistura com alto cisalhamento o composto 1;
como conseqiiéncia também usando o calor gerado pela mistura¢do de alto
cisalhamento. Uma vez pré-aquecido o composto 1 € adicionado o composto
2 no mesmo; opcionalmente uma pequena quantidade adicional de composto
1 € adicionada. A adigfo de poliisocianato € gradual. Gradual neste contexto
significa que o poliisocianato ¢ adicionado durante um certo periodo de
tempo prolongado de tal modo que o tempo entre a primeira e a ultima adig@o
é de 1-100 horas, preferivelmente de 2-50 horas, com maior preferéncia de 2-
20 horas, preferivelmente a adi¢do de poliisocianato é conduzida em uma tal
maneira que pelo menos 5% em peso da quantidade total de poliisocianato €
adicionado durante os primeiros 10% do periodo de tempo € que pelo menos
5% em peso da quantidade total de poliisocianato ¢ adicionado durante os

ultimos 10% do periodo de tempo; mais preferivelmente a adigdo € conduzida

- em uma velocidade constante (grama/minuto) com uma varidncia de 10% ou

menor. A temperatura é mantida a 60-120°C, preferivelmente 80-110°C,
simultaneamente mantendo condigdes de alto cisalhamento. Visto que a
reacdo entre os ingredientes é exotérmica e visto que a misturagdo de alto
cisalhamento gera calor algum controle de temperatura pode que ser
necessario; este pode ser realizado por resfriamento ou por desaceleragdo ou
até mesmo por interrup¢io temporaria da vazdo de fluxo de poliisocianato ou
de uma sua combinagao.

Uma vez adicionado o poliisocianato a mistura € permitida
reagir adicionalmente, ao mesmo tempo mantendo a temperatura € as
condi¢bes de misturagdo por 10-120 minutos e preferivelmente 15-60
minutos. Finalmente, o produto de acordo com a invengdo obtido €, se
desejado, permitido esfriar para a temperatura ambiente apds a

descontinua¢do da misturagio de alto cisalhamento. As quantidades relativas
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de composto 1, de composto 2 e de poliisocianato dependein de Guaat:dade
de material particulado desejada e dos ingredientes especificos escolhidos.
Visto que o composto 1 € o composto 2 sdo ambos reativos a poliisocianato,
embora o composto 2 seja mais reativo do que o composto 1, € preferido o
uso do composto 2 em uma quantidade tal que o numero total de hidrogénios
reativos a isocianato na quantidade de composto 2 a ser utilizada exceda o
numero total de grupos isocianato na quantidade de poliisocianato
empregada, preferivelmente o nimero de hidrogénios reativos a isocianato no
composto 2 seja de 10-200 e com maior preferéncia 25-100% maior do que o
numero de grupos isocianato.

Embora um catalisador possa ser empregado, isto
preferivelmente nfo ¢ realizado. O processo pode ser conduzido no modo em
batelada, semi-continuo ou continuo. Quando o processo € conduzido no
modo em batelada a quantidade total de composi¢do de poliol
compreendendo material particulado feita por batelada é preferivelmente de
pelo menos 10 kg e com maior preferéncia de pelo menos 25 kg visto que as
vantagens do processo de acordo com presente invengdo sdo particularmente
notaveis quando s3o preparadas tais bateladas maiores. O composto 1,
opcionalmente pode compreender uma quantidade pequena de poliol de PIPA
previamente preparado, a quantidade sendo tal que a quantidade de material
particulado € de 0,1-10, preferivelmente de 0,5-5% em peso.

Quando foram usados o MDI acima mencionado, MDI bruto
ou polimérico ou suas variantes modificadas, foi surpreendente verificar que
o processo de acordo com presente invengdo acarreta polidis de PIPA
possuindo uma viscosidade baixa, isto é uma viscosidade de 5.000-25.000
mPa.s a 25°C, em um alto teor de material particulado, isto € de 40-80% em
peso e preferivelmente de 40-70% em peso.

Portanto a presente invengdo refere-se em adi¢do a uma

composi¢cio de poliol compreendendo material particulado na forma
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dispersada ¢ em uma quantidade de 40-80% em peso calculada sobre a
composi¢do total, esta composi¢do possuindo uma viscosidade de 5.000-

25.000 mPa.s a 25°C e o material particulado compreendendo produtos de

‘reagdo de um composto reativo a isocianato compreendendo uma pluralidade

de grupos hidroxila, amina primaria e/ou amina secundaria ¢ possuindo um
peso equivalente de até 400 e de difenil-metano-diisocianato opcionalmente
compreendendo seus homologos possuindo funcionalidade isocianato de 3 ou
maior e/ou variantes modificadas de tais poliisocianatos. Espumas preparadas
de um tal poliol de PIPA mostram uma deformagdo por compressdo
surpreendentemente melhor do que as espumas feitas de polidis de PIPA
baseados em tolueno-diisocianato.

Exemplo

Ingredientes usados: poliol Daltocel F-428 (1.124 kg)
(Daltocel é uma marca comercial de Huntsman ICI Chemicals LLC; Daltocel-
F-428 é um poliéter poliol obtenivel na Huntsman Polyurethanes); 380 kg de
trietanol amina (99% pura, TELA) e 678 kg de poliisocianato Suprasec 2020
(obtenivel na Huntsman Polyurethanes, Suprasec é uma marca comercial da
Huntsman ICI Chemicals LLC).

O poliol foi aquecido para 45°C. 1.000 1 de poliol foram
submetidos & misturagio de alto cisalhamento e aquecidos para 85°C.
Misturacdo de alto cisalhamento foi interrompida e o restante de poliol € a
TELA foram adicionados separadamente. Misturag@o de alto cisalhamento foi
iniciada novamente e a mistura foi aquecida para 82°C ao mesmo tempo
formando a emulsio de TELA no poliol. O tempo entre o reinicio da
misturag¢do de alto cisalhamento e para a mistura alcangar a temperatura de
82°C foi de 45 minutos.

A adigdo de poliisocianato foi iniciada entdo e a mistura foi
esfriada de tal modo que a temperatura nio excedesse 100°C; o poliisocianato

foi adicionado em uma velocidade de 1,35 litro/minuto. Apds a adig@o de
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poliisocianato a batelada foi permitida reagir por outros 3 tniautos
simultaneamente mantendo a temperatura entre 82 e 100°C. Entdo a
misturag@o de alto cisalhamento foi descontinuada e a batelada foi permitida
esfriar para a temperatura ambiente. A mistura¢do de alto cisalhamento foi
conduzida com um Silverson HX-30 special a 1.460 revolu¢des por minuto.
Um poliol de acordo com a presente invengdo foi obtido possuindo cerca de
50% em peso de material particulado dispersado no mesmo. A viscosidade
deste poliol de PIPA foi de 15.000 mPa.s a 25°C.

Espumas de poliuretano flexiveis t€m sido preparadas com
este poliol de PIPA; as espumas mostrando boas propriedades, especialmente -
propriedades de suporte de carga e propriedades de deformagdo por

compressao.
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REIVINDICACOES

1. Processo para a preparagdo de um poliol de PIPA

compreendendo material particulado na forma dispersada, a quantidade de

material particulado sendo de 30-80% calculada sobre a composi¢édo total,

caracterizado pelo fato de que:

um composto reativo a isocianato compreendendo uma pluralidade
de grupos hidroxila, amina primaria e/ou amina secundaria e
possuindo um peso equivalente de até 400 ¢ emulsificado em um
poliol, possuindo um peso equivalente de 1.000-5.000 e uma
funcionalidade hidroxila nominal média de 2-6, em uma
temperatura de 60-100°C sob condigbes de misturagdo de alto
cisalhamento.

um poliisocianato é gradualmente adicionado na emulsdo assim
formada ao mesmo tempo mantendo a temperatura entre 60-120°C
e simultaneamente mantendo condigdes de alto cisalhamento,

a mistura reacional, obtida apods toda a adi¢do de poliisocianato, é
permitida reagir adicionalmente por um periodo de tempo de 10
minutos - 2 horas ao mesmo tempo mantendo a temperatura entre
60-120°C,

a misturagdo de alto cisalhamento € descontinuada, e
opcionalmente

o poliol assim obtido e compreendendo o material particulado em
uma quantidade de 30-80% em peso na forma dispersada €
resfriado para a temperatura ambiente.

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que o poliol é um poliéter poliol.

3. Processo de acordo com a reivindicagdio 1 ou 2,

caracterizado pelo fato de que o composto reativo a isocianato € uma

alcanolamina na qual os grupos alcanol possuem 2-6 atomos de carbono.
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4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagées 1

a 3, caracterizado pelo fato de que o composto reativo a isocianato ¢

trietanolamina.

5. Processo de acordo com qualquer uma das retvindicagdes 1 a 4,

caracterizado pelo fato de que o poliisocianato € um difenilmetano diisocianato
opcionalmente compreendendo seus homdlogos possuindo uma funcionalidade
isocianato de 3 ou maior e/ou variantes modificadas de tais poliisocianatos.

6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1
a 5, caracterizado pelo fato de que a quantidade de material particulado € de
40-70% em peso.

7. Composi¢do de poliol de PIPA, caracterizada pelo fato de

que compreende material particulado na forma dispersada e em uma
quantidade de 40-80% em peso calculada sobre a composi¢do total, esta
composi¢do possuindo uma viscosidade de 5.000-25.000 mPa.s a 25°C e o
material particulado compreendendo produtos de reagdo de um alcanol amina
compreendendo uma pluralidade de grupos hidroxila, amina primaria e/ou
amina secundérié e possuindo um peso equivalente de até 400 e que os
grupos alcanol tém 2 a 6 atomos de carbono e de difenilmetano diisocianato
opcionalmente compreendendo seus homologos e possuindo funcionalidade
isocianato de 3 ou maior e/ou variantes modificadas de tais poliisocianatos.

8. Composi¢do de poliol de acordo com a reivindicagdo 7,

caracterizada pelo fato de que a quantidade de material particulado ¢ de 40-
70% em peso.
9. Composicdo de poliol de acordo com a reivindicagdo 7 ou

8, caracterizada pelo fato de que o poliol € um poliéter poliol.

10. Composi¢do de poliol de acordo com qualquer uma das

reivindicagbes 7 a 9, caracterizada pelo fato de que o composto reativo a

isocianato ¢ uma alcanolamina na qual os grupos alcandis possuem 2-6

atomos de carbono.
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RESUMO
"PROCESSO PARA A PREPARACAO DE UM POLIOL DE PIPA, E,
COMPOSICAO DE POLIOL DE PIPA"

A presente invengdo refere-se a um processo para a preparagdo de
um poliol de PIPA compreendendo material particulado na forma dispersada e em
uma quantidade de 30-80% em peso, em cujo processo um composto reativo a
isocianato é emulsificado em um poliol, sob condi¢des de misturagdo de alto
cisalhamento, um poliisocianato € gradualmente adicionado na emulsio
assim formada e a mistura reacional obtida é reagida por um periodo de

tempo adicional de 10 minutos - 2 horas, obtendo-se o poliol.
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