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OFICIUL, DE STAT PENTRU INVENTII $I MARCI
cerena do brevet de lnvontle

“Qp'z .4 mfma

Data depozit ...

PROCEDEU DE OBTINERE AUNUI POLIETER POLIOL CU UN CONTINUT REDUS
DE IONI DE METALE ALCALINE

Domeniul inventiei

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a unui polieter poliol cu un continut
redus de ioni metalici alcalini, in care polieter poliolul brut obtinut prin reactia de
poliaditie a cel putin unui oxid de alchilena cu un starter care contine cel putin doi
atomi de hidrogen activi in prezenta unui catalizator care este un hidroxid de metal
alcalin sau un alcoxid al acestuia este supus etapelor de neutralizare, reducere a
continutului de apa si filtrare, pentru a obtine un polieter poliol cu un continut de ioni
metalici alcalini de cel mult 5 ppm. Polieter poliolii obtinuti prin procedeul inventiv pot
fi folositi pentru a produce materiale plastice poliuretanice.

Stadiul tehnicii

Procedeul de obtinere a polieter poliolilor, folosind un catalizator alcalin, necesita
eliminarea ionilor metalici alcalini din produsul final din doua motive:

- ionii de Na*, K* catalizeaza reactia izocianatilor cu grupele hidroxil;

- ionii Na+, K+ catalizeaza reactia de trimerizare a gruparilor izocianat in izocianurati,
care sunt in mod special nedorite in productia de prepolimeri si spume flexibile.
Continutul de ioni metalici alcalini din produs depinde de eficacitatea procesului de
purificare a polieter poliolului brut, care se realizeaza prin neutralizarea ionilor metalici
alcalini cu ajutorul acizilor, al adsorbantilor, al sarurilor anorganice acide si al rasinilor
schimbatoare de ioni. Un alt factor important care contribuie la continutul de ioni
metalici alcalini din produs este concentratia de catalizator pe baza de metal alcalin
utilizat pentru reactia de polimerizare. In practica industriala, concentratia unui astfel
de catalizator este de 2000 pana la 3000 ppm per produs. O concentratie mai mare
de catalizator accelereaza reactia de polimerizare si in acelasi timp face ca purificarea
sa devina problematica si duce la pierderi mai mari de produs in procesul de filtrare
din cauza volumului mai mare al turtei de filtrare. Apoi, concentratile mai mici de
catalizator fac ca viteza de reactie sa scada semnificativ, reducand astfel eficienta
instalatiei de productie.

Brevetul US 4,855,509 descrie o metoda de indepartare a ionilor metalici alcalini din
polioli, care implica punerea in contact a unui poliol, pentru o perioada de 0,5 ore pana
la 3 ore, la 0 temperatura mai mica de 100°C, cu un mono- sau dihidrogen fosfat, in

special MgHPO4, utilizat intr-o cantitate de 0,5 pana la 3 % in greutate, in raport cu
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greutatea poliolului care urmeaza sa fie purificat.

Brevetul US 3,000,963 dezvaluie o metoda de indepartare a ionilor metalici alcalini
din poli(propilenglicoli) prin adaugarea la produs a unui acid organic solid, insolubil
in produs, intr-o cantitate de la 10% pana la 200% in exces fatd de echivalentul
alcalin din produsul nepurificat, urmata, dupa ce acidul a reactionat cu ionii alcalini,
de producerea unei saruri insolubile in produs, care este filtratd. Acizii organici
utilizati in inventia mentionatd mai sus includ un grup de acizi precum cel oxalic,
diglicolic, benzoic, citric, succinic, fumaric, itaconic, ftalic, izoftalic si tereftalic.
Brevetul US 3,833,669 descrie un procedeu de purificare a polieter poliolilor folosind
de la 1 pana la 100 de parti de sare alcalind de magneziu si de la 1 pana la 20 de
parti de dioxid de carbon pentru fiecare parte de sare de magneziu, intr-un interval
de temperatura cuprins intre 20 si 150°C, pentru o perioada de la 0,5 ore pana la 2
ore. Sarea alcalina de magneziu mentionata este aleasa dintre hidroxid de magneziu,
oxid de magneziu, carbonat de magneziu, carbonat de magneziu alcalin si
amestecuri ale acestora. Procedeul se realizeaza in prezenta a 1 pana la 10 parti de
apa pentru fiecare parte de sare alcalina de magneziu adaugata.

Mai mult, cererea US 2003/0158450 descrie un procedeu de obtinere a polieter
poliolilor cu un continut de pana la 20 ppm de ioni Na* si/sau K*, care include
urmatoarele etape:

(a) reactia unui initiator avand atomi de hidrogen activ cu cel putin un oxid de
alchilena, in prezenta unui catalizator care cuprinde un hidroxid de metal alcalin,

(b) neutralizarea polieter poliolului obtinut in etapa (a) prin punerea in contact a
produsului de reactie cu un acid cu un pKa mai mic de 5 si apa, acidul si apa fiind
adaugate astfel incat, in urma adaugarii, continutul de apa sa fie de cel mult 2 % in
greutate in raport cu greutatea relativa a polieter poliol, iar raportul molar dintre acid
si hidroxid este cuprins intre 0,3 si 1,

(c) in mod optional, reducerea continutului de apa din amestecul de reactie la mai
putin de 2% in greutate, fata de polieter poliol,

(d) indepartarea cristalelor de sare din polieter poliol si obtinerea unui produs
neutralizat polieter poliol care contine pana la 20 ppm de ioni de sodiu si/sau potasiu.
Brevetul US 8,017,814 descrie un procedeu de obtinere a polieter poliolilor cu un
continut de pana la 15 ppm de ioni de sodiu si potasiu, in care procedeul cuprinde:
(a) reactia unui initiator care contine atomi de hidrogen activ cu cel putin un oxid de

alchilena in prezenta unui catalizator care contine un hidroxid de metal alcalin,
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(b) neutralizarea polieter poliolilor obtinuti in etapa (a) prin punerea in contact a
produsului de reactie cu acid fosforic si apa,

(c) indepartarea cristalelor de sare din polieter poliol si obtinerea unui polieter poliol
neutralizat care contine pana la 15 ppm de ioni de sodiu si/sau potasiu, fara agent de
adsorbtie sau fosfat metalic hidrat utilizat fie inainte, fie in timpul sau dupa
neutralizare.

Brevetul EP 2855559 descrie o0 metoda de eliminare a unui catalizator alcalin din
polieter polioli, care cuprinde urmatoarele etape:

(a) amestecarea polieter poliolilor bruti cu acid si apa;

(b) indepartarea partiala a apei, de preferinta prin distilare, astfel incat continutul de
apa al amestecului sa nu reprezinte mai mult de 5% in greutate, amestecul continand
polieter poliol neutralizat, apa si cristale de sare produse prin reactia catalizatorului
alcalin si a acidului adaugat in etapa (a);

(c) redizolvarea a cel putin unei parti din sarea respectiva prin adaugarea de apa;
(d) indepartarea partiala a apei, de preferintd prin distilare, pentru a obtine un
amestec deshidratat de polieter poliol neutralizat si de cristale din sarea mentionata;
(e) Indepartarea cristalelor de sarea mentionata, de preferinta prin filtrare, pentru a
obtine polieter poliol.

Procesul de recristalizare permite obtinerea unor cristale de sare mai mari si o filtrare
mai ugoara a produsului.

Cu toate ca metodele din stadiul tehnicii descrise mai sus au permis reducerea
continutului de ioni de sodiu si potasiu din polieter polioli la nu mai mult de 20 ppm,
si chiar nu mai mult de 15 ppm, rdmane inca o nevoie realé de a oferi metode si mai
eficiente de reducere a continutului de ioni mentionati, deoarece acest lucru ar
contribui direct la reducerea reactilor secundare in procesele de productie a
materialelor plastice poliuretanice.

Rezumatul inventiei

Inventia se refera la un procedeu de obtinere a unui polieter poliol cu un continut
redus de ioni metalici alcalini, care cuprinde urmatoarele etape:

(a) o reactie de poliaditie a cel putin unui oxid de alchilen& cu un starter care contine
cel putin doi atomi de hidrogen activ, in prezenta unui catalizator care este un
hidroxid de metal alcalin sau un alcoxid al acestuia;

(b) neutralizarea polieter poliolului brut obtinut in etapa (a) prin adaugarea de

pirofosfat acid de sodiu (NazH2P207) si apa in amestecul de reactie;
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(c) reducerea continutului de apa al amestecului obtinut in etapa (b) la mai putin de
0,1% in greutate prin distilare, sub presiune redusa;

(d) indepartarea cristalelor de saruri metalice alcaline din amestecul obtinut in etapa
(c) prin filtrare intr-un filtru sub presiune pentru a obtine un polieter poliol cu un
continut de ioni metalici alcalini de cel mult 5 ppm.

De preferinta, reactia de poliaditie din etapa (a) se realizeaza la o temperatura
cuprinsa intre 100 si 150°C, de preferinta intre 110 si 130°C.

De preferintd, reactia de poliaditie din etapa (a) se realizeaza intr-un reactor sub
presiune echipat cu mijloace de amestecare, de preferinta alese dintre mixere
statice, mixere mecanice, mixere cu jet, difuzoare si pompe pentru circulatia fluidului
de reactie.

De preferinta, reactia de poliaditie din etapa (a) se realizeaza in prezenta azotului, a
carui concentratie in faza gazoasa este mentinuta la un nivel de cel putin 60% in
volum.

De preferintd, starter-ul este selectat dintre glicerol, trimetilolpropan (TMP),
propilenglicol, dipropilenglicol sau amestecuri ale acestora.

De preferinta, oxidul de alchilena este selectat dintre etilen oxid, propilen oxid si butilen
oxid.

De preferinta, catalizatorul este selectat dintre NaOH, KOH, CsOH sau alcoxizi de
sodiu, potasiu si cesiu.

De preferinta, reactia de poliaditie din etapa (a) se realizeaza sub agitare energica,
simultan cu barbotare de azot.

De preferinta, componentele volatile din amestecul de reactie din etapa (a) sunt
degazate inainte de a fi transferate pentru neutralizare in etapa (b).

De preferinta, in etapa (b), o parte din amestecul de reactie din etapa (a) se transfera
intr-un mixer separat si se adauga la acesta pirofosfat acid de sodiu si se amesteca
pana cand se obtine o suspensie, care, la randul ei, se adauga la partea ramasa a
amestecului de reactie din etapa (a), plasata temporar in neutralizator, urmata de
adaugarea de apa intr-o cantitate de 0,5 — 1 % in greutate, din greutatea totald a
polieter poliolului neutralizat, de preferinta 0,7 - 0,8 % in greutate.

De preferinta, in etapa (c), se efectueaza o distilare sub presiune redusa simultan cu
barbotarea cu azot a amestecului.

De preferinta, cel putin un antioxidant, de preferinta ales dintre fenoli substituiti in

spatiu, difenilamine si polimeri de lactona, este adaugat la polieter poliolul cu un
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continut scazut de ioni metalici alcalini obtinut in etapa (d). De preferinta,
concentratia de antioxidant este cuprinséa intre 400 si 5000 ppm, in functie de tipul
de polieter poliol si de utilizarea acestuia. Antioxidantul se adauga pentru a stabiliza
polieter poliolul purificat, in timpul depozitarii si procesarii in materiale plastice
poliuretanice.
Procedeul inventiv permite obtinerea de polieter polioli cu un continut redus de ioni
metalici alcalini, in special de K* si Na*, la mai putin de 5 ppm, minimizand astfel
reactiile secundare din fabricarea materialelor plastice poliuretanice care utilizeaza
acesti polieter polioli.
Descrierea detaliata a inventiei

Prima etapa a procedeului inventiv de obtinere a unui polieter poliol cu un
continut redus de ioni de metale alcaline consta in reactia de poliaditie a cel putin
unui oxid de alchilené cu un starter care contine cel putin doi atomi de hidrogen activ,
in prezenta unui catalizator care este un hidroxid de metal alcalin sau un alcoxid al
acestuia.
Intr-un exemplu de realizare preferat al procedeului inventiv, se adauga un catalizator,
cum ar fi KOH, la starter, dupa care amestecul se incalzeste la 110-130°C timp de
cateva (1-5) ore si, prin barbotarea unui gaz inert, de exemplu azot, se elimina excesul
de apa din starter si din reactia de formare a alcoxidului, conform diagramei
urmatoare:
R-OH +KOH -> R-OK+ H20
Alcoxidul se formeaza la 100-130°C sub presiune redusa si cu un timp de reactie de
0,5-6 ore, de exemplu cu glicerina ca starter, la 120°C si vid total, aproximativ 75%
din glicerina reactioneaza cu hidroxidul de potasiu pentru a forma alcoxidul, in timp ce
pentru aceleasi conditii de reactie, aproximativ 90% din glicerina propoxilatd cu o
greutate moleculard de 560 Da reactioneaza pentru a forma alcoxidul. In procesul de
cataliza starter, este important sé se elimine atat apa prezenta in solutia apoasa de
50% de catalizator KOH utilizat, cat si cea produsa in timpul reactiei de formare a
alcoxidului, deoarece apa din reactia de polimerizare cu oxidul de alchilenad mareste
continutul de poliglicol, ceea ce, in cazul triolilor, face ca spumele poliuretanice
obtinute prin utilizarea polieteri polioli astfel obtinuti sa aiba o duritate mai scazuta.
Amestecul starter-catalizator rezultat, uscat pana la un continut de apa mai mic de
0,05% in greutate, se transfera intr-un reactor si se supune unei reactii de poliaditie

cu cel putin un oxid de alchilena, de preferinta ales dintre oxidul de etilena (EO), oxidul
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de propilena (PO) si oxidul de butilena (BO), in bloc (TP-TE, TE-TP, TP-TB, TB-TP,
TE-TB, TB-TE), statistic (TP/TE, TP/TB, TE/TB), bloc mixt statistic (TP-TP/TE, TP-
TE/TB, TE-TP/TE, TE-TB/TE, TB-TP/TE, TB-TB/TE) sau bloc statistic (TP/TE-TB,
TE/TB-TP, TP/TE-TE, TB/TE-TE, TP/TE-TB, TB/TE-TB), secvente compozite (de
exemplu, TP-TP/TE-TE, TP-TE-TP/TE, TP-TE-TP, TP-TB-TE, TP-TE/TP-TP), dupa
cum este necesar pentru proprietatile specifice ale produsului; sau, in cazul in care
se utilizeaza numai EO, PO sau BO, un homopolimer (TP, TE, TB), pentru a obtine o
greutate moleculara specifica, in care TE desemneaza un bloc format exclusiv din
monomeri EO, TP - un bloc format exclusiv din monomeri PO si TB - un bloc format
exclusiv din monomeri BO.

Reactia de poliaditie a oxizilor de alchilena cu un starter care contine atomi de
hidrogen activ are loc la o temperatura ridicata, de preferinta aleasa din intervalul
110-130°C sila o presiune de pana la 10 bari, sub atmosfera de azot, al carui continut
in faza gazoasa nu este mai mic de 60% in volum. Printre exemplele de starter care
pot fi utilizate in procedeul inventiv se numara glicerolul, trimetilolpropanul (TMP),
propilenglicolul, dipropilenglicolul, etilenglicolul, dietilenglicolul, sorbitolul.

Dupa ce au fost introduse starterul, catalizatorul si cantitatea necesara de oxizi de
alchilena in reactorul sub presiune, are loc digestia, in timpul careia oxizii nereactionati
se leaga la polimer, ceea ce poate fi observat ca o scadere a presiunii in reactorul
mentinut la o temperatura de reactie constanta. Odata ce presiunea din reactor s-a
stabilizat, indicand astfel ca oxizii de alchilena au reactionat, amestecul de reactie
lichid, care este apoi directionat catre procesul de eliminare a ionilor de metal alcalin
din catalizator, este degazat.

O parte din amestecul de reacftie din etapa de reactie (a) se transfera intr-un malaxor
separat si se adauga pirofosfat acid de sodiu, sub agitare energica, pentru a preveni
precipitarea pirofosfatului solid. Suspensia rezultatd se adauga la restul amestecului
de reactie din etapa (a), plasat temporar in neutralizator. Apoi se adauga apa cu
agitare energica in cantitate de 0,5%-1% in greutate, din greutatea totala a polieter
poliolului neutralizat, de preferinta in cantitate de 0,7%-0,8% in greutate.
Neutralizarea este considerata completa dupa un test pozitiv de schimbare a culorii
indicatorului de aciditate (solutie 2:1 de izopropanol-apa cu albastru de bromotimol)
in galben.

In etapa urmatoare (c), se reduce continutul de apa al amestecului obtinut in etapa (b)

a procedeului de neutralizare la mai putin de 0,1 % in greutate, de preferintd mai putin
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de 0,05 % in greutate, prin distilare sub presiune redusa, de preferinta cu barbotare
simultana de azot.

Amestecul obtinut in etapa (c) se filtreaza apoi pe un filtru sub presiune. Pentru a
pregati filtrul pentru filtrare, se prepara intr-un mixer o suspensie de adjuvant de
filtrare (pamant de diatomee) in polieter poliglicol deshidratat si se aplica stratul de
filtrare pe elementele de filtrare, urmata de filtrarea polieter poliglicolului pana la un
continut de ioni metalici alcalini de maximum 5 ppm.

lonii de metale alcaline, de preferinta K+ si Na+, au fost determinati cu ajutorul unui
fotometru cu flacara BWB-XP (de la BWB Technologies UK Ltd.). Acesta este un
fotometru cu flacara cu mai multe canale, la temperatura joasa, pentru determinarea
simultana a Na, K, Li, Ca, Ba.

Polieteri poliolii de tip dioli obtinuti prin metoda inventivd au o greutate moleculara
medie in greutate Mw cuprinsa de obicei intre 1000 si 4000 Da. Polieter poliolii de tip
trioli obtinuti prin metoda inventiva au o greutate moleculara medie in greutate Mw
de obicei cuprinsa intre 1000 si 6000 Da.

Exemple

Exemplul 1

in preparator s-au adaugat 0,77 kg de glicerina si 0,19 kg de solutie de KOH 50%.
Dupa spalarea cu azot a vasului de reactie sub agitare continua, continutul a fost
incalzit la 110°C timp de 3 ore si apoi, dupa ce s-a inceput barbotarea azotului si s-
a conectat la sistemul de vid, apa a fost distilatd pana la un continut de 0,04 % in
greutate. Amestecul de starter si de catalizator astfel preparat a fost transferat intr-
un reactor in prealabil spalat cu azot, s-a adaugat azot pentru a se obtine o presiune
de 1 bar si s-au adaugat 3,9 kg de oxid de propilena la o temperatura de 115°C.
Dupa ce presiunea s-a stabilizat, s-au adaugat 26,8 kg de amestec de oxid de
propilena/oxid de etilena intr-un raport de 85:15 % in greutate la 130°C. Dupa
digestie, polieter poliolul brut a fost transferat intr-un neutralizator si degazat sub vid,
de componentele volatile. O parte din polieter poliol (10 % in greutate) a fost
transferata intr-un malaxor separat, la care s-au adaugat 0,225 kg de pirofosfat acid
de sodiu (Na2H2P207). Suspensia de pirofosfat rezultatd a fost transferata in
neutralizator impreuna cu restul polieter poliolului. Dupa amestecarea energica, 0,25
kg de apa demineralizata a fost adaugata in doze. Polieter poliolul neutralizat a fost
distilat sub presiune redusa pentru a indeparta apa pana la 0,04 % in greutate in

produs, dupa care, dupa ce s-a pregatit o suspensie de ajutor de filtrare (Dicalite) in
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polieter poliol intr-un mixer si dupa ce s-a asezat stratul filtrant pe filtru, produsul a
fost filtrat pentru a obtine un polieter poliol cu un indice de hidroxil LOH= 47 [mg
KOHY/g] continadnd 2 ppm de ioni K* si Na*. La produsul purificat s-au adaugat 4000
ppm de antioxidant Irgastab® PUR 55 (BASF SE) (un amestec de difenilamine cu
lanturi laterale Cs-Co la inelul fenil si fenoli cu baze sterice sub forma de lanturi
laterale esterice Cs-C1o0).

Exemplul 2

2 kg de glicerina propoxilata cu o greutate moleculara medie Mw = 560 Da si 0,13 kg
de o solutie de KOH 50% s-au adaugat in preparator. Dupa spalarea vasului de reactie
cu azot sub agitare continua, continutul a fost incélzit la 110°C timp de 2 ore si apoi,
dupa ce s-a pornit barbotarea azotului si conectarea la sistemul de vid, apa a fost
distilatd pana la un continut de 0,05% in greutate. Amestecul de starter si catalizator
astfel preparat a fost transferat intr-un reactor in prealabil spalat cu azot de circulatie
in reactor, azotul a fost pentru a se obtine o presiune de 1 bar si s-au adaugat 20 kg
de oxid de propilend la o temperatura de 115 °C. Dupa stabilizarea presiunii,
degazarea si tratarea repetatd cu azot, s-au adaugat 3,7 kg de oxid de etilena la
130°C. Dupa digestie, polieter poliolul brut a fost transferat intr-un neutralizator si
degazat sub vid din

componente volatile. O parte din polieter poliol (10% in greutate) a fost transferata
intr-un mixer separat, la care s-au adaugat 0,2 kg de pirofosfat acid de sodiu.
Suspensia de pirofosfat rezultata a fost transferata in neutralizator impreuna cu restul
de polieter poliol. Dupa amestecarea energica, s-au adaugat 0,2 kg de apa
demineralizata. Polieter poliolul neutralizat a fost distilat sub presiune redusa pentru
a elimina apa pana la o cantitate de 0,05% in greutate in produs, dupa care, dupa
ce s-a preparat o suspensie de ajutor de filtrare (Dicalite) in polieter poliol intr-un
mixer si s-a pus stratul filtrant pe un filtru, produsul a fost filtrat pe un filtru plat, pentru
a obtine un polieter poliol cu un indice de hidroxil LOH= 27,4 [mg KOH/g] care contine
1 ppm de ioni K* si Na*. La produsul purificat s-au adaugat 4000 ppm de antioxidant
Irgastab® PUR 55.
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Revendicari (Art. 34PCT)

1. Procedeu de obtinere a unui polieter poliol cu un continut scazut de ioni
metalici alcalini, caracterizat prin aceea ca acesta cuprinde urmatoarele etape:

(a) o reactie de poliaditie dintre cel putin un oxid de alchilena si un starter care
contine cel putin doi atomi de hidrogen activ, in prezenta unui catalizator care este
un hidroxid de metal alcalin sau un alcoxid al acestuia;

(b) neutralizarea polieter poliolului brut obtinut in etapa (a) prin adaugarea de
pirofosfat acid de sodiu (Na2H2P207) si apa ca singurii agenti de neutralizare in
amestecul de reactie;

(c) reducerea continutului de apa al amestecului obtinut in etapa (b) la mai
putin de 0,1% in greutate prin distilare sub presiune redusa;

(d) indepartarea cristalelor de saruri de metale alcaline din amestecul obtinut
in etapa (c) prin filtrare pe un filtru sub presiune pentru a obtine un polieter poliol cu
un continut de ioni de metale alcaline de cel mult 5 ppm, determinat cu ajutorul unui
fotometru cu flacara cu temperatura joasa si mai multe canale,

cu conditia ca starter-ul sa nu contina compusi cu azot.

2. Procedeul conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca reactia de
poliadditie din etapa (a) se realizeaza la o temperatura cuprinsa intre 100 si 150°C,
de preferinta intre 110 si 130°C.

3. Procedeul conform revendicarii 1 sau 2, caracterizat prin aceea ca reactia de
poliaditie din etapa (a) este realizata intr-un reactor sub presiune echipat cu elemente
de amestecare, de preferinta alese dintre mixere statice, mixere mecanice, mixere

cu jet, difuzoare si pompe pentru circulatia fluidului de reactie.

4, Procedeul conform oricarei revendicari de la 1 la 3, caracterizat prin aceea ca
reactia de poliaditie din etapa (a) se realizeaza in prezenta azotului, a carui

concentratie in faza gazoaséa este mentinuta la un nivel de cel putin 60% in volum.

5. Procedeul conform oricarei revendicari de la 1 la 4, caracterizat prin aceea ca
starterul este selectat dintre glicerol, trimetilolpropan (TMP), propilenglicol,

dipropilenglicol sau amestecuri ale acestora.

6. Procedeul conform oricarei revendicari de la 1 la 5, caracterizat prin aceea ca

&
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oxidul de alchilena este ales dintre oxidul de etilena, oxidul de propilena si oxidul de

butilena.

7. Procedeu conform oricarei revendicari de la 1 la 6, caracterizat prin aceea ca
este ales catalizatorul dintre NaOH, KOH, CsOH sau alcoxizi de sodiu, potasiu si

cesiu.

8. Procedeul conform oricéarei revendicari de la 1 la 7, caracterizat prin aceea ca
reactia de poliaditie din etapa (a) se realizeaza sub agitare energica simultan cu

barbotare de azot.

9. Procedeul conform oricarei revendicari de la 1 la 8, caracterizat prin aceea ca
componentele volatile din amestecul de reactie din etapa (a) sunt degazate inainte

de a fi transferate pentru neutralizare in etapa (b).

10. Procedeul conform oricarei revendicari de la 1 la 9, caracterizat prin aceea ca o
parte din amestecul de reactie din etapa (a) este transferata intr-un mixer separat si
i se adauga pirofosfat acid de sodiu si se amesteca pana cand se obtine o suspensie,
care, la rAndul sau, se adauga la partea ramasa a amestecului de reactie din etapa
(a) plasata temporar in neutralizator, urmata de adaugarea de apa intr-o cantitate de
0,5-1% in greutate din greutatea totald a polieter poliolului neutralizat, de preferinta
0,7-0,8% in greutate.

11. Procedeul conform oricarei revendicari de la 1 la 10, caracterizat prin aceea ca,
in etapa (c), distilarea sub presiune redusa se efectueaza simultan cu barbotarea de

azot in amestec.

12. Procedeul conform oricarei revendicari de la 1 la 11, caracterizat prin aceea ca
cel putin un antioxidant se adaugéa la polieter poliolul cu continut scazut de ioni

metalici alcalini obtinut in etapa (d).

13.  Procedeul conform revendicarii 12, caracterizat prin aceea ca concentratia de

antioxidant este cuprinsa intre 400 si 5000 ppm.

14. Procedeu conform revendicarii 12 sau 13, caracterizat prin aceea ca
antioxidantul este ales dintre fenoli substituiti in spatiu, difenilamine si polimeri de

lactona.
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