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PROCESO DE OBTENCION DE POLIURETANOS A PARTIR DE ACEITE DE PALMA Y
POLIURETANOS OBTENIDOS

CAMPO DE LA INVENCION

Los polimeros sintéticos fueron inventados hace aproximadamente 60 afios y desde
entonces se han obtenido numerosos progresos en el campo de sus aplicaciones. El
poliuretano es un polimero que se obtiene mediante condensacion de polioles
combinados con poliisocianatos. Se subdivide en dos grandes grupos: termoestables y
termoplasticos. Los poliuretanos termoestables mas habituales son espumas muy
utilizadas como aislantes térmicos y como espumas resilientes, pero también existen
poliuretanos que son elastomeros, adhesivos y selladores de alto rendimiento, pinturas,
fibras, sellantes para embalajes, juntas, preservativos, componentes de automovil, en la
industria de la construccion, del mueble y miltiples aplicaciones mas.

Los polioles utilizados en la produccién de poliuretanos son generalmente compuestos
con peso molecular en el rango de 500 a 5000 g/mol. Dependiendo de la longitud de la
cadena de estos dioles y glicoles, las propiedades de los poliuretanos cambian. Si el poliol
tiene un peso molecular bajo, éste crea plasticos rigidos, y si tiene peso molecular alto,
produce elastomeros flexibles. Los polioles son sustancias reactivas, usuaimente liquidas,
que contienen al menos dos grupos reactivos al isocianato ligados a una sola molécula.
Ellos tienen un profundo efecto en las propiedades del poliuretano terminado. Las
propiedades de los polimeros se asocian con las ligaciones isocianato, pero la estructura
del poliol ejerce una accién directa en las propiedades de procesamiento y terminado del
polimero.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Los polioles empleados en la industria de la produccion de poliuretanos son derivados
generalmente del petréleo; sin embargo, existe actualmente la tendencia de usar fuentes |
renovables, tal como aceites vegetales, para la produccién de polioles basados en dichos
aceites.

La producéién de polioles a partir de aceites vegetales ha sido descrita en varios
documentos del estado del arte:

La solicitud de patente Estadounidense US 20070232816 revela un proceso para la
producciéon de un monémero de poliol el cual consiste en hacer reaccionar un acido graso
insaturado o sus triglicéridos correspondientes con un alcohol polihidrico en presencia de
un catalizador y un emulsificante con el fin de preparar un monoglicérido. Dicho proceso



comprende ademas una etapa de epoxidacion de los acidos grasos insaturados de dicho
monoglicérido y una etapa de reaccion de monoglicérido epoxidado con un alcohol
polihidrico.

La publicacion WO/2006/012344 provee métodos para la preparacion de polioles
insaturados a base de aceites vegetales modificados, asi como también métodos para la
produccion de polioles oligoméricos a base de aceites vegetales modificados. Esta
publicacion muestra el método de elaboracidén de un poliol oligomérico a base de aceite
vegetal modificado, en donde se hace reaccionar una mezcla que comprende un aceite
vegetal epoxidado y un compuesto que permite la apertura del anillo para formar un poliol
oligomérico a base de aceite vegetal modificado, donde el poliol oligomérico a base de
aceite vegetal modificado comprende al menos un 20% de oligdbmeros y una viscosidad a
25°C menor a aproximadamente 8 Pa-s.

La publicacion WO/2009/058367 al igual que la publicacion WO/2009/058368 hace
referencia a métodos para la obtencion de un poliol poliéster a partir de aceites naturales.
Dicho método comprende la etapa de hacer reaccionar los acidos grasos
monohidroxilados con un iniciador multifuncional reactivo a los esteres para formar el
poliol poliéster. Este documento revela un proceso en donde se realiza una metandlisis de
aceites (Girasol, Soya, Canola) seguida de un proceso de epoxidacion.

La solicitud de patente Estadounidense US 6,433,121 revela un método para la
produccién de polioles basados en aceites naturales mediante el uso de un proceso de
dos etapas consecutivas que involucra epoxidacién e hidroxilacion; en este documento se
menciona de manera general que el aceite de palma puede ser usado; sin embargo, sin
ser limitante, la modalidad preferente de la invencién corresponde al uso de aceite de
soya.

La publicaciéon WO/2009/058368 revela métodos para la obtencién de un poliol poliéster a
partir de aceites naturales. Dicho método comprende una etapa de reaccion de los acidos
grasos hidroxilados con un iniciador multifuncional reactivo a los esteres para formar el
poliol poliéster. El proceso revelado en dicho documento realiza una metandlisis de
aceites (Girasol, Soya, Canola) seguida de un proceso de epoxidacion. Adicionalmente,
se menciona en el documento de manera general, que el aceite de palma podria ser
empleado en el proceso.

En la investigacion publicada en el articulo G. Ruiz Avilés “Obtencién y caracterizacion de
un polimero biodegradable a partir de almidén de yuca” Ingenieria y Ciencia, Medellin,
2006, se obtiene un polimero biodegradable a partir del almidén de yuca al procesar
mezclas de almidén modificado con glicerina y agua como plastificantes, utilizando un



molino abierto y una extrusora de mono husillo. Las variables a controlar durante la
extrusion son: perfil de temperatura, torque y velocidad de rotacién del husillo. El polimero

obtenido tiene aplicaciones en empaques para alimentos y bolsas para basura.

Por.otra parte, el articulo H. Yeganeh, P. et al. “Preparation and properties of novel
biodegradable polyurethane networks based on castor oil and poly(ethylene glycol)”,
Polymer Degradation and Stability 92, Iran, 2007, revela un método de preparaciéon de
poliuretano con polioles obtenidos a partir de aceite de ricino y mezclas con polietilenglicol
que fueron sintetizados mediante la reaccion del prepolimero con 1,6
hexametilendiisocianato. El polimero obtenido tiene una tasa de biodegradabilidad
compatible para ser usado en aplicaciones biomédicas.

El articulo S. Ahmad, Md, et al. “Uretha_ne modified boron filled polyesteramide: a novel
anti-microbial polymer from a sustainable resource” European Polymer Journal, 2004
describe un procedimiento para la obtencién de un polimero antimicrobiano a partir de
aceite de soya; el polimero esta compuesto de poliesteremida relleno con boro que se
polimeriza para formar un uretano poliesteramida. Al material obtenido se le evalud la
actividad antimicrobiana y anti fingica, comprobando que las diferentes composiciones

cumplen con la inhibicién del crecimiento microbiano.

Oftro articulo V. Sharma, et al. “Addition polymers from natural oils: A review” Prog. Polym.
Sci. 31, India, resume los aspectos tedricos de la produccion de polimeros desde fuentes
renovables, en especial de aceites vegetales, mostrando las diferencias en la estructura
de cada aceite y su influencia en las propiedades del polimero. Plantea diversas
alternativas de aceites naturales como soya, maiz, tung, semillas de lino, higuerilla
y aceite de pescado para la producciéon de materiales poliméricos.

Por ultimo, el articulo G. Gunduzb, et al. “Water-borne and air-drying oil-based resins”,
Progress in Organic Coatings 49, Turquia 2003, presenta un procedimiento para la
preparacion de poliuretano disperso en agua para aplicarse como barniz. La resina se
produjo por la preparacion de un monoglicérido maleinizado, TDI como isocianato, silicona
y etilendiamina. Para este desarrollo se empleé aceite de girasol como fuente renovable
para producir los monoglicéridos.

El aceite de paima es el segundo aceite vegetal mas cosechado en el mundo seguido del
aceite de soya, el 90 % del aceite que se produce se exporta desde Malasia e Indonesia.
El aceite de palma se deriva de los frutos de racimos de la paima, es semisélido a
temperatura ambiente por la combinacién de triglicéridos de alto y bajo punto de fusiéon y
de un color rojo - naranja debido a la alta cantidad de carotenos. Estd compuesto



principalmente por acidos grasos, las cantidades tipicas de estos acidos son: 45%
palmitico, 40% oleico, 10% linoléico y 5% estearico. Gracias a su buena resistencia a la
oxidacion y al calentamiento a elevadas temperaturas, el aceite de palma es empleado en
diversas industrias por su buen desempefio y economia. En términos energéticos el aceite
de palma requiere menos energia para la produccién de una tonelada que otros aceites
tales como el de soya y colza.

Inicialmente el aceite de palma producido sélo se usaba para consumo humano, pero en
vista de la sobreproduccion de aceite de palma en Malasia, Tailandia e Indonesia, se ha
visto la necesidad de buscar usos alternos para el aceite en diversas areas del
conocimiento tales como medicina, agricultura, desarrollo de nuevos materiales, obras
civiles, biocombustibles, entre otros.

La produccion de polioles a partir de aceite de palma, especificamente polioles
oligoméricos se ha descrito en la publicacion WO/2007/123637 la cual revela polioles
oligoméricos que son obtenidos a partir de aceite de palma y con composiciones que
comprenden dichos polioles, asi como un proceso para la obtencion de un poliol
oligomérico basado en aceite de palma modificado, que comprende proporcionar una
composicion epoxidada basada en aceite de palma para hacerla reaccionar con un
compuesto que permite la apertura del anillo para formar un poliol oligomérico, en donde
el poliol oligomeérico a base de aceite de palma modificado comprende al menos un 40%
en peso de oligbmeros, tiene un numero hidroxilo de alrededor de 65 mg KOH/g muestra
0 menos, un niimero promedio de funcionalidad hidroxilo de 2,5 0 menos y una viscosidad
a 25°C menor a aproximadamente 4 Pas. ‘

Si bien el arte previo ha buscado soluciones al problema técnico, el cual es proveer
métodos para la obtencion de polioles “verdes”, es decir, a partir de aceites vegetales
entre los cuales se encuentra el aceite de palma, asi como la obtencién de espumas de
poliuretano a partir de dichos polioles “verdes” con propiedades que permitan su
aplicacion en los diferentes usos mencionados anteriormente, ninguno de los documentos
del arte previo hace referencia a un procedimiento de obtencién de polioles derivados de
aceite de palma usados para la preparacion de poliuretano, en donde se combinan dos
métodos de preparaciéon otorgando una mayor funcionalidad a la estructura molecular
final. Lo anterior permite mejorar las caracteristicas del poliuretano obtenido a partir de
dicho poliol, confiriéndole propiedades como mayor funcionalidad y mayor
entrecruzamiento.

Aunqgue en otras invenciones se han obtenido polioles a partir de aceites vegetaies, los
productos preparados a partir de dichos polioles resultan quebradizos debido a la

concentracion de grupos hidroxilo en sélo uno de los extremos de la cadena carbonada.



Adicionalmente y en relacién a las condiciones de operacién del método de glicerdlisis, en
la presente invencién se logré disminuir la temperatura de reaccién para la obtencién del
poliol con resultados favorables respecto a la disminucién de costos energéticos.

La presente invencion aporta un método sencillo en su realizacion, no costoso, y da como
resultado final un producto de elevadas cualidades técnicas y funcionales que lo sitta por
encima de los que, de tipo convencional y dentro de la misma linea se encuentran en el
arte previo con la ventaja de tener dentro de sus materias primas un poliol a partir de
fuentes naturales renovables.

Por medio de la presente invencidn se obtienen polioles con pesos moleculares entre 314
y 3366 y con un numero de hidroxilo entre 50 y 450 mgKOH/g muestra.

Las espumas rigidas resultantes se ensayaron respecto a la densidad (segun ASTM
C373-88) con resultados entre 0,284 y 0,658 g/cm®, modulo de Young (segin ASTM
D695-10) con resultados entre 8,94522 y 54,92330 MPa y esfuerzo maximo (segun ASTM
D695-10) con resultados entre 0,92037 y 8,29101 MPa.

Las espumas semirrigidas resultantes se ensayaron respecto a la densidad (segun ASTM
C373-88) con resultados entre 0,120 y 0,158 g/cm3, modulo de Young (segun ASTM
D695-10) con resultados entre 0,78727 y 1,54311 MPa y esfuerzo maximo (segun ASTM
D695-10) con resultados entre 0,07012 y 0,09753 MPa.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencién se relaciona con el proceso para la produccién de un poliol a partir
de aceite de palma y con espumas de poliuretano rigido preparadas a partir de dicho
poliol derivado de aceite de palma.

De un lado, la presente invencién proporciona un método para la obtencién de polioles
monoméricos obtenidos a partir de aceite de palma y que tienen nimero de hidroxilo entre
50 y 450 mgKOH/g muestra.

Los polioles de la presente solicitud pueden ser obtenidos por medio de un procedimiento
basado en las siguientes cuatro rutas madre:

¢ Ruta 1: maleinizacion de los acidos grasos del aceite de palma
e Ruta 2: glicerdlisis del aceite de palma

¢ Ruta 3: transesterificacion del aceite de palma



e Ruta 4: epoxidacion de los enlaces insaturados carbono-carbono del aceite de
palma

Adicionalmente, otras modalidades de la invencion permiten la obtencién de polioles a
partir de la combinacion de estas rutas madre.

De manera particular, la ruta 1 parte de la alcoholisis del aceite de palma para obtener los
acidos grasos, los cuales se someten a un proceso de maleinizacion con el fin de
introducir grupos carboxilicos y a partir de éstos extender la cadena con glicerina; y asi
obtener un poliol de aceite de paima. '

En la ruta madre 2 de la presente invencion se preparan los monoglicéridos del aceite de
palma pero a diferencia de la ruta 1, no se realiza la maleinizacioén, sino que se obtiene un
poliol a partir de aceite de palma por medio del proceso de glicerdlisis. La glicerdlisis tiene
lugar a temperaturas entre 170 y 280°C, obteniéndose velocidades de reacciéon mas altas
a mayor temperatura. Lo recomendado es no exceder en ningun caso los 260°C, proveer
un buen sistema de agitacion (350 a 420 rpm) y utilizar atmésfera inerte (nitrégeno, argdn
6 COy,). El proceso de glicerdlisis se realiza usualmente en presencia de un solvente y un
catalizador. La seleccion de un buen catalizador permite emplear temperaturas mas bajas.

La reaccién de glicerdlisis se ha de llevar a cabo bajo la accién de un catalizador que
puede ser homogéneo (acido 6 basico), o heterogéneo. Ejemplos de los catalizadores
para obtener mono y di glicéridos incluyen acetato de plomo, el acetato de calcio, el 6xido
de plomo y el ricinoleato de litio, &cido sulfurico, acido clorhidrico, acido sulfénico,
hidréxido de sodio.

Los acetatos de plomo y calcio, al igual que el ricinoleato de litio permiten la obtencién de
una excelente glicerdlisis en el minimo tiempo (40 a 50 minutos) y temperaturas
relativamente moderadas (235 a 240°C) y lo que es mas importante, empleando
cantidades minimas de catalizador.

La ruta madre 3 de la presente invenciéon corresponde a la preparaciéon de un poliol de
aceite de palma modificado mediante la transesterificacion con pentaeritriol, lo que resulta
util cuando se requiera un considerable aumento en las propiedades tensiles, dureza y
resistencia al ataque quimico, esto se debe a un mayor grado de entrecruzamiento

ocasionado por el incremento en el contenido de grupos hidroxilo.

En la ruta madre 4 de la presente invencién se produce un poliol a partir de aceite de
palma por epoxidacion del doble enlace, en donde inicialmente se realiza un proceso de

metandlisis del aceite de palma para la obtencion de los ésteres metilicos de acidos



grasos (FAME), los cuales se someten a un proceso de epoxidacion con perdxido de
hidrégeno para generar el acido performico in situ.

En otro aspecto de la invencion se preparan poliuretanos a partir de los polioles obtenidos
mediante alguna de las cuatro rutas o mediante la combinacion de las mismas. En una
modalidad de la invencién los poliuretanos se producen mediante la reaccién de una
mezcla de un poliol obtenido mediante la presente invencién, un poliol comercial, un
tensoactivo, un catalizador y un isocianato. Los poliuretanos pueden ser espumas de
poliuretano rigido de alta densidad.

Las caracteristicas especificas, las ventajas y las caracteristicas novedosas de la
presente invencidn seran expuestas en la siguiente seccidon de la descripcion,
correspondiente a la descripcion detallada de la invencion.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La figura 1 muestra un esquema ejemplificando la produccion de un poliol a partir de
aceite de palma mediante la Ruta 1.

La figura 2 muestra un esquema ejemplificando la produccion de un poliol a partir de
aceite de palma mediante [a Ruta 2.

La figura 3 muestra un esquema ejemplificando la produccion de un poliol a partir de
aceite de palma mediante la Ruta 3.

La figura 4 muestra un esquema ejemplificando la producciéon de un poliol a partir de
aceite de palma mediante la Ruta 4.

La figura 5 muestra un esquema ejemplificando la produccion de un poliol a partir de
aceite de palma mediante la combinacion de la Ruta 4 y la Ruta 2.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La presente invencion se relaciona con un proceso para la produccion de un poliol a partir
de aceite de palma y con espumas de poliuretano rigido preparadas a partir del poliol
derivado de aceite de palma mezclado con un poliol comercial.

Los procesos para la produccién de los polioles basados en aceite de palma se

describiran haciendo referencia a las Figuras 1 a 5.



La figura 1 describe de manera general la ruta 1. De manera especifica, esta ruta
comprende dos métodos diferentes, el primero comprende la maleinizacion del aceite de
palma a partir del calentamiento de éste y la mezcla con anhidrido maléico. La mezcla es
posteriormente llevada a reaccion en presencia de condensador de reflujo y atmésfera
inerte, la reaccioén se da alli durante un periodo determinado, obteniéndose el poliol.

El segundo método corresponde a la maleinizacion de los acidos grasos, partiendo de una
mezcla de aceite de palma con hidréxido de sodio y una solucién etanol-agua. La mezcla
obtenida es calentada y agitada. Posteriormente se adiciona una pequefia cantidad de
acido sulfarico concentrado, evidenciandose la separaciéon de la fase organica y la fase
acuosa. Luego, se adiciona solucién saturada de cloruro de spdio. Después de la
completa separacion de las fases, se elimina la fase acuosa. Por medio del calentamiento
y la agitacién de la fase organica se pueden obtener los acidos grasos los cuales son
mezclados con glicerol previamente bloqueado mediante una reaccién con MEK (metil etil
cetona), llevada a cabo con acido toluen sulfénico como catalizador y tolueno como
solvente. Los grasos acidos reaccionan entonces con el glicerol bloqueado en presencia
de un catalizador, acido toluen sulfénico y calor. El producto de esta reaccién es
evaporado para obtener monoglicérido bloqueado, el cual posteriormente reacciona bajo
atmoésfera de nitrégeno con anhidrido maléico. Al producto de esta reaccién se le adiciona
acido sulfurico. La fase organica obtenida es lavada y sometida a evaporacion para
obtener finalmente el poliol.

Ahora bien, la figura 2 resume la ruta 2, la cual corresponde a la produccién de poliol a
partir de aceite de paima mediante glicerdlisis. Esta ruta comprende la reaccién entre el
aceite de palma con glicerol, terbutanol como solvente e hidréxido de sodio como
catalizador, en presencia de calor. El producto de esta reaccidén es neutralizado con acido
clorhidrico y sometido a evaporacion para la eliminacién del solvente. La fase obtenida es
separada mediante la adicién de n-hexano, permitiendo descartar la glicerina residual del
poliol finalmente obtenido.

La figura 3 resume la ruta 3, relacionada con la produccién de poliol a partir de aceite de
palma modificado mediante transesterificacion con pentaeritritol. Esta ruta comprende la
reaccion entre aceite de palma, pentaeritritol y 6xido de plomo, en presencia de calor, con
agitacién continua y en atmésfera inerte de nitrégeno. El producto de reaccién es tratado
con n-hexano, permitiendo la formacion de dos fases: se descarta entonces el precipitado
que contiene glicerol y la otra fase es sometida a evaporacién para obtener el poliol.

De otro lado, la ruta 4 es resumida en la figura 4 y constituye un proceso de epoxidacion
de los metilésteres de acidos grasos (FAME, por sus siglas en inglés), los cuales son



previamente obtenidos mediante metandlisis del aceite de palma. Dicha metandlisis
comprende la reaccion entre el aceite de palma y el metanol en presencia de hidréxido de
sodio. Posteriormente se descarta la fase glicerina y se lava la fase de interés con acido
fosférico, descartando los sélidos formados y neutralizando. El producto (FAME) se

somete a evaporacion para eliminar el metanol en exceso.

De esta manera, los FAME son llevados a reaccién con acido férmico en presencia de
peréxido de hidrégeno. La reaccion se evidencia con el cambio del color de naranja a
amarillo claro. Posteriormente, el producto es lavado con agua, bicarbonato de sodio y
cloruro de sodio, neutralizando la solucion, que es sometida a evaporacion para-eliminar
la humedad y permitiendo la obtencién del poliol.

La figura 5 describe otras modalidades de la invencién, las cuales corresponden a la

combinacién de las rutas 2 y 4 y se indican con mayor detalle a continuacién.

Una de estas modalidades permite la obtencién de poliol a partir de la fase oleina de
aceite de palma crudo, empleando éxido de plomo como catalizador. El método se da
entonces mediante la epoxidacion de la fase oleina del aceite de palma crudo con acido
férmico, en presencia de calor. Posteriormente de adiciona peréxido de hidréogeno y se
agita. La reaccion se evidencia con el cambio de color de naranja a amarillo claro. El
producto de reaccién es lavado con agua, bicarbonato de sodio y cloruro de sodio,
descartandose la fase acuosa y sometiendo [a fase organica a glicerdlisis (reaccién con
glicerina) empleando 6xido de plomo como catalizador, obteniéndose asi el poliol.

Otra modalidad de la invencién corresponde a la obtencion del poliol a partir de la fase
oleina de aceite de palma crudo, empleando NaOH como catalizador. Esta modalidad
comprende los mismos pasos mencionados para la modalidad anterior, con la diferencia
de que la glicerdlisis de la fase organica se da en presencia de hidréxido de sodio, con
una posterior neutralizaciéon del catalizador en exceso con acido fosférico. |

Aun otra modalidad de la invencién permite obtener poliol a partir de la fase oleina del
refinado blanqueado y desodorizado del aceite de palma (RBD). Para este proposito se
emplean los mismos pasos que para las modalidades anteriores, empleando la materia
prima mencionada e hidroxido de sodio como catalizador en la glicerdlisis.

La Gltima modalidad corresponde a Ia obtencion de poliol a partir de la fase oleina del
refinado blanqueado y desodorizado del aceite de palma (RBD) pero empleando oxido de
plomo como catalizador. De la misma manera, se emplean los pasos ya mencionados,
con la excepcién de que se emplea como materia prima el la fase oleina del RBD y éxido
de plomo como catalizador en la glicerdlisis.
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Las rutas y modalidades descritas, permiten entonces obtener las espumas de poliuretano
mediante la reaccidn de los polioles producidos con metilen difenil diisocianato (MDI).

Para dicho propésito se mezcla el poliol obtenido con un poliol de cadena corta
(dietilenglicol, 1,6 butanodiol), un catalizador (dibutyltin dilaurate, octoato de estafio,
catalizadores de aminas terciarias, agua, un surfactante (a base de silicona u
organosiloxanos ) y metilen difenil diisocianato (MDI). La reaccion da lugar a la formacién
de espuma de poliuretano rigida.

Dependiendo del numero de hidroxilo obtenido para el poliol pueden obtenerse espumas

de poliuretano flexibles, semirrigigas y rigidas, tal como se indica a continuacion:

No. Hidroxilo  50.
Tipo de espuma

Dentro de las aplicaciones que tienen estos tipos de espuma se pueden mencionar los

siguientes:
' Poliuretano. plicacion
Rigido Piezas moldeadadas, Zuelas para calzado
Aislamiento térmico, aislamiento acustico,
. impermeabilizante, espumas florales, sillas
Semirrigido . .
que se adaptan al usuario (principalmente
para personas discapacitadas)
Flexible ’ Espuma para brasier, colchones
EJEMPLOS

Los siguientes ejemplos se presentan con el animo de ilustrar la invencién y en ningun
momento constituyen una limitacién, como quiera que la persona medianamente versada

en la materia pueda reconocer las posibles variaciones.
EJEMPLO 1 — Obtencién de poliol empleando el primer método de la ruta 1
Se tomaron 300 gramos de aceite de palma y se llevaron al balén de reaccién de 250 ml.

De otro lado se pesaron 65,7 gramos de anhidrido maléico y se adicionaron al balén de
reaccion. Se calienta a 180°C. Posteriormente se adapté el condensador de reflujo y se



11

ubicé el baldén de reaccidon en una plancha de calentamiento con agitacién magnética a
1300 rpm, dejando que la reaccidn se diera durante 3 horas, bajo atmésfera de nitrégeno.
El producto de ésta reaccién es el aceite maleinizado que’ fue enfriado hasta los 100°C y
se adicion6 una cantidad de 30,85 g de glicerol. Se dejé reaccionar haciendo seguimiento
al indice de acidez cada 30 minutos hasta un valor de 90 mg KOH/g muestra,
obteniéndose asi el poliol.

EJEMPLO 2 - Obtencién de poliol empleando el segundo método de la ruta 1

En un vaso de precipitacion de 1000 ml se colocaron 150 gramos de aceite de palma.
Posteriormente se adicionaron 33,5 g de NaOH y 100 ml de una solucion de etanol-agua
1:1. La reaccidn se llevdé a cabo a una temperatura de 80°C durante 30 minutos. La
solucion se agitd manualmente de manera ligera. Luego, se adiciond gotas de acido
sulfdrico concentrado. Se evidencia entonces la separacién de la fase organica y la fase
acuosa. Para completar la solucién, se adicioné 100 ml de solucion saturada de cloruro de
sodio. Se dej6 en reposo mientras se separaron las fases. Posteriormente se descarté la
fase acuosa y se transfiri6 el resto a un embudo de separacion, lavando con agua
caliente. Se midi6 el pH del agua descartada del lavado, para verificar que era neutro. De
otro lado, se transfirié la fase organica a un erlenmeyer de desprendimiento lateral, se
incremento la temperatura a 80°C y se agitdé continuamente; este procedimiento se realizo
al vacio. Se obtuvo como producto los acidos grasos.

Aparte, se pesaron 70,83 gramos de glicerol, se colocaron en un bal6n de reaccion de
500 ml. Luego, se adicion6 62,90 gramos de MEK (metil etil cetona) junto con 1,8 gramos
de acido toluen sulfénico y 70 ml de tolueno. La reaccidn se lleva a cabo a 90°C durante 2
horas. De esta manera se obtiene glicerol bloqueado.

A 40 gramos de los acidos grasos obtenidos anteriormente se adicion6 19,5 gramos del
gicerol bloqueado en un reactor de 500 ml. Consecutivamente se adicion6 1,8 gramos de
acido toluen sulfénico y la solucién restante se sometié a calentamiento de 90°C con
agitacion magnética de 1200 rpm, dejando que la reaccion se diera durante tres horas y
media. Seguidamente se traslada el producto de reaccién a un embudo de separacion,
realizandose ademas lavados con agua caliente, midiendo el pH del agua saliente de
lavado hasta que se torna neutro. El producto de este lavado es consecutivamente
sometido a rotoevaporacion durante 3 horas a una temperatura de 90°C y condiciones de
vacio. De este modo de obtiene el monoglicérido bloqueado. Después se toman 25
gramos del monoglicérido blogueado y se colocan en un balén de reacciéon de 500 ml.
Posteriormente se adiciond 9,2 gramos de anhidrido maléico y se lievé a cabo la reaccion
a 200°C con agitacidbn magnética durante 3 horas, bajo atmodsfera de nitrégeno. El
producto se dejé enfriar hasta los 100°C sin detener la agitacién. Inmediatamente se
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adiciond lentamente 4 gotas de acido sulfurico concentrado disuelto en 3 ml de agua
destilada y se deja en reaccién 1 hora mas. Luego se realizé un lavado con agua caliente
y se dej6 decantando durante toda la noche.

Al siguiente dia se descartd la fase acuosa y la fase organica fue rotoevaporada a 80°C
durante una hora y media, obteniéndose el poliol.
EJEMPLO 3 - Obtencién de poliol empleando la ruta 2

En un balén de reaccién de 500 mi, acoplado con un condensador de reflujo, plancha de
calentamiento y agitacidon magnética se adicioné 64,5 gramos de aceite de palma, 40
gramos de glicerol, 20 ml de terbutanol y 4,5 gramos de hidroxido de sodio. Las
condiciones de operacion fueron, temperatura: 90°C, tiempo: 2 horas y agitacion: 1300
rpm.

Transcurrido el tiempo de reaccion se enfrié la mezcla a temperatura ambiente y se
neutralizé el catalizador con una solucién de HCI al 10%, verificando el pH con papel
indicador. Seguidamente, se eliminé la glicerina y el solvente residual y se rotoevapord el
producto de interés para asegurar la eliminacién completa del solvente en la solucién. La
temperatura de rotoevaporacién fue 90°C y se llevé a cabo durante 3 horas.

Finalmente se separaron las fases en un embudo de separacion, en donde de adicioné 60
ml de n-hexano, agitando vigorosamente y liberando la presion constantemente. Se dejé
en reposo Yy se descarto la fase del fondo, la cual contenia glicerina residual. Se obtuvo un
poliol con valor de niumero de hidroxilo de 523,23 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 4 - Obtencion de poliol empleando la ruta 3

En un balén de reaccién de 500 ml se pesaron 40,0 gramos de aceite de palma, 4,32
gramos de pentaeritritol y 0,02 gramos de 6xido de plomo. Posteriormente, se llevé el
balén a una plancha de calentamiento en donde la mezcla de mantuvo en reaccién a una
temperatura de 200°C, con agitacion continua, atmoésfera inerte de nitrogeno vy
condensador de reflujo de agua, durante 2 horas. Luego se dejé enfriar y se adicion6 40
ml de n-hexano en un embudo de separacion, agitando y liberando la presién. Se dejé
separar las fases para ulteriormente descartar el precipitado y el glicerol. La otra fase se
sometid a rotoevaporaciéon a 70°C con agitacién constante durante 3 horas, obteniéndose

el poliol, con un valor de nimero de hidroxilo de 11,86 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 5 - Obtencién de poliol empleando la ruta 4
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Inicialmente se realizé la metandlisis del aceite de paima, en un balén de reaccién de 500
ml, tomando 500 gramos de aceite de palma, junto con 160,8 g de metanol y 9 gramos de
hidréxido de sodio. La mezcla se llevé a una temperatura de 70°C con agitacién de 1000
rom durante 1 hora y media.

Tras el tiempo de reaccion, se llevé el producto a un embudo de separacién para
descartar la fase glicerina que estaba en el fondo. Consecutivamente se lavo la fase de
interés con 100 ml de acido fosférico 0,015N a 60°C, se descartaron los sélidos formados
y se repitieron los lavados con agua a 60°C hasta que el pH se neutralizé. La fase de
interés es sometida a rotoevaporacion durante 3 horas a una temperatura de 80°C, para
eliminar el metanol en exceso. El producto obtenido corresponde a los metilésteres de
acidos grasos (FAME por sus siglas en inglés).

Aparte, se adiciond en un balén de reaccion de 1000 ml, 190 gramos de FAME y 7,71
gramos de acido férmico. La mezcla se llevo a calentamiento de 40°C y agitacion de 800
rpm. Seguidamente se adiciond 20,85 gramos de perdéxido de hidrégeno, gota a gota
durante 1 hora. Después de la adicién del peréxido de hidrégeno, la reaccion continué
durante 11 horas a condiciones constantes de temperatura y agitaciéon. La evidencia de la
reaccion es el cambio de color naranja a amarillo claro. Inmediatamente se realizaron
lavados con agua caliente hasta que el pH aument6 a 5. Luego se realizé un lavado con
100 ml de solucién de bicarbonato de sodio al 5% y con cloruro de sodio al 5%. Se finaliz6

con lavados de agua caliente hasta neutralizar por completo.

La mezcla resultante fue rotoevaporada durante 4 horas a 90°C para eliminar la humedad.
Se obtuvo el poliol.

EJEMPLO 6 — Obtencion de poliol empleando las rutas 2 y 4 (epoxidacion y
glicerdlisis) a partir de la fase oleina de aceite de palma crudo y empleando éxido
de plomo como catalizador

Se tomd 200 gramos de la fase oleina del aceite de palma crudo y 9,97 gramos de acido
férmico en un balén de reaccién de 500 ml, acoplado con condensador de reflujo, plancha
de calentamiento para lograr una temperatura de 50°C y agitacion magnética a 800 rpm,
se inici6 la reaccion y se adiciond gota a gota, 22,11 gramos de peroxido de hidrégeno
con agitacién constante durante 90 minutos. Se dejé continuar la reaccion durante 2
horas mas. La reaccion de formacidn del aceite epoxidado se evidencia por un cambio de
color de naranja a amarillo claro.

Seguidamente, se realizaron lavados con agua caliente hasta un pH cercano a 5. Se lavd
con una solucién de bicarbonato de sodio al 5% y con una solucién de cloruro de sodio al

5%. Se descarté la fase acuosa mediante un embudo de separacion y se transfirié la fase
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organica a un erlenmeyer con desprendimiento lateral, secando al vacio durante 3 horas a
80°C. Consecutivamente se llevé a cabo la glicerdlisis con 100 gramos del aceite
epoxidado, 25,72 gramos de glicerina y 0,03 gramos de PbO en un balén de reaccion de
500 ml acoplado con condensador de reflujo, a temperatura de 215°C y agitacién de 1300
rom durante 45 minutos. Se caracterizé el poliol obtenido, obteniendo numeros de
hidroxilo entre 60 y 110 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 7 — Obtencién de poliol empleando las rutas 2 y 4 (epoxidacion y
glicerdlisis) a partir de la fase oleina de aceite de palma crudo y empleando
hidréxido de sodio como catalizador

Se tomd 200 gramos de la fase oleina del aceite de palma crudo y 9,97 gramos de acido
férmico en un balén de reaccién de 500 ml, acoplado con condensador de reflujo, plancha
de calentamiento para lograr una temperatura de 50°C y agitacion magnética a 800 rpm.
Se inici6 la reacciéon y se adicion6 gota a gota, 22,11 gramos de perdxido de hidrégeno
con agitacion constante durante 90 minutos. Se dej6 continuar la reaccién durante 2 horas
mas. La reaccién de formacion del aceite epoxidado se evidencia por un cambio de color
de naranja a amarillo claro.

Seguidamente, se realizaron lavados con agua caliente hasta un pH cercano a 5. Se lavé
con una solucién de bicarbonato de sodio al 5% y con una solucién de cloruro de sodio al
5%. Se descart6 la fase acuosa mediante un embudo de separacion y se transfirié la fase
organica a un erlenmeyer con desprendimiento lateral, secando al vacio durante 3 horas a
80°C. Consecutivamente se llevé a cabo la glicerdlisis con 100 gramos del aceite
epoxidado, 25,72 gramos de glicerina y 1 gramo de NaOH en un balén de reaccion de 500
ml acoplado con condensador de reflujo, a temperatura de 180°C y agitacion de 1300 rpm
durante 45 minutos.

El catalizador se neutralizd con gotas de acido fosférico, evitando asi la formacion de
jabones. Finalmente, se caracterizo el poliol obtenido. Se obtuvieron nliimeros de hidroxilo
entre 400 y 440 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 8 — Obtenciéon de poliol empleando las rutas 2 y 4 (epoxidaciéon y
glicerdlisis) a partir de la fase oleina del refinado blanqueado desodorizado de
aceite de palma crudo y empleando hidréxido de sodio como catalizador

Se tomé 200 gramos de la fase oleina del aceite de palma crudo y 9,97 gramos de acido
formico en un balén de reaccién de 500 ml, acoplado con condensador de reflujo, plancha
de calentamiento para lograr una temperatura de 50°C y agitacién magnética a 800 rpm,

se inicié la reaccién y se adicion6 gota a gota, 22,11 gramos de peroxido de hidrégeno

NG
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con agitacién constante durante 90 minutos. Se dejé continuar la reaccién durante 2 horas
mas. La reaccion de formacion del aceite epoxidado se evidencia por un cambio de color
de naranja a amarillo claro.

Seguidamente, se realizaron lavados con agua caliente hasta un pH cercano a 5. Se lavo
con una solucién de bicarbonato de sodio al 5% y con una solucién de cloruro de sodio al
5%. Se descarté la fase acuosa mediante un embudo de separacion y se transfirio la fase
organica a un erlenmeyer con desprendimiento lateral, secando al vacio durante 3 horas a
80°C. Consecutivamente se llevé a cabo la glicerdlisis con 100 gramos del aceite
epoxidado, 25,72 gramos de glicerina y 1 gramo de NaOH en un balén de reaccién de 500
ml acoplado con condensador de reflujo, a temperatura de 180°C y agitacion de 1300 rpm
durante 45 minutos.

El catalizador se neutralizé con gotas de acido fosférico, evitando asi la formacion de
jabones. Finalmente, se caracterizé el poliol obtenido. Se obtuvieron numeros de hidroxilo
entre 370 y 420 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 9 - Obtencion de poliol empleando las rutas 2 y 4 (epoxidacion y
glicerdlisis) a partir de la fase oleina del refinado blanqueado desodorizado de
aceite de palma crudo y empleando 6xido de plomo como catalizador

Se toméd 200 gramos de la fase oleina del aceite de palma crudo y 9,97 gramos de acido
féormico en un balén de reacciéon de 500 ml, acoplado con condensador de reflujo, plancha
de calentamiento para Iograr una temperatura de 50°C y agitacién magnética a 800 rpm,
se inicié la reaccién y se adicion6 gota a gota, 22,11 gramos de peroéxido de hidrégeno
con agitacién constante durante 90 minutos. Se dej6 continuar la reaccién durante 2 horas
mas. La reaccién de formacion del aceite epoxidado se evidencia por un cambio de color
de naranja a amarillo claro.

Seguidamente, se realizaron lavados con agua caliente hasta un pH cercano a 5. Se lavé
con una solucién de bicarbonato de sodio al 5% y con una solucién de cloruro de sodio al
5%. Se descarté la fase acuosa mediante un embudo de separacion y se transfiri¢ la fase
organica a un erlenmeyer con desprendimiento lateral, secando al vacio durante 3 horas a
80°C. Consecutivamente se llevé a cabo la glicerdlisis con 100 gramos del aceite
epoxidado, 25,72 gramos de glicerina y 0.03 gramos de PbO en un balén de reaccién de
500 ml acoplado con condensador de reflujo, a temperatura de 180°C y agitacién de 1300
rpm durante 45 minutos.

Finalmente, se caracteriz6 el poliol obtenido. Se obtuvieron nimeros de hidroxilo entre 80
y 90 mg KOH/g muestra.
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EJEMPLO 10 - Preparacion de un barniz de poliuretano a partir de poliol obtenido
con la ruta 1 por el primer método

Se procede a la formacién del pre-polimero tomando 30 g de poliol, 76,92 g de surfactante
y 20 ml de MEK (metil etil cetona) en un balén de reaccion de 250 ml a 50°C durante 30
minutos. Seguidamente, el pre-polimero se transfiere a un vaso de precipitado de 1000 ml
y se adicionan 14,88 gramos de TDI (Toluen diisocianato) y se agita mecanicamente
durante 3 horas manteniendo la temperatura a 70°C. Luego de completarse la reaccién se
enfria el pre-polimero hasta 50°C y se adicionan 4,96 gramos de MEKO (metil etil
ketoxima) para hacer el bloqueo de los grupos NCO libres. Esta reaccion tiene lugar
durante 2 horas. Finalmente se adicionan 2,88 gramos de TEA (trietilamina) durante 30
minutos con agitacién vigorosa manteniendo la temperatura a 50°C. Luego se adiciona
gota a goté una cantidad de 50% peso/peso de agua hasta formar una emuilsién.

EJEMPLO 11 - Preparacion de un barniz de poliuretano a partir de poliol obtenido
con la ruta 1 por el segundo método

Se procede a la formaciéon del pre-polimero adicionando 12 g de poliol, 50 g de
surfactante y 10 ml de MEK en un balén de reaccién de 250 ml, a una temperatura de
50°C durante un periodo de 30 minutos. Seguidamente, el pre-polimero se transfiere a un
vaso de precipitado de 1000 ml y se adicionan 12,52 gramos de TDI y se agita
mecanicamente durante 3 horas manteniendo la temperatura a 70°C. Luego de
completarse la reaccién se enfria el pre-polimero hasta 50°C y se adicionan 5 gramos de
MEKO (metil etil ketoxima) para hacer el bloqueo de los grupos NCO libres. Esta reaccion
tiene lugar durante 2 horas. Finalmente se adicionan 2,2 gramos de TEA durante 30
minutos con agitacién vigorosa manteniendo la temperatura a 50°C. Luego se adiciona
gota a gota una cantidad de 50% peso/peso de agua hasta formar una emulsién

EJEMPLO 12 -~ Preparacion de una espuma de poliuretano a partir de poliol
obtenido con la ruta 2

Se toman 13 g de poliol de palma y se realiza una mezcla 50:50 con dietilenglicol, se
coloca en una plancha de calentamiento con agitacién magnética a 800 rpm, luego se
adicionan 0,04 g de surfactante, 0,02 g de DBTL (dibutilin dilaurate) como catalizador y
0,2 g de agua. Finalmente se adiciona 3,8 g de TDI (toluen diisocianato) y se agita

rapidamente de forma manual. Esta reaccion es altamente exotérmica.

EJEMPLO 13 — Preparacion de una espuma de poliuretano a partir de poliol
obtenido con la ruta 3
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Se toman 10 g de poliol de palma y se realiza una mezcla 50:50 con dietilenglicol, se
coloca en una plancha de calentamiento con agitacion magnética a 800 rpm, luego se
adicionan 0,27 g de surfactante, 0,19 g de DBTL (dibutiltin dilaurate) como catalizador y
2,69 g de agua. Finalmente se adicionan 13,2 g de TDI (toluen diisocianato) y se agita
rapidamente de forma manual. Esta reaccién es altamente exotérmica.

EJEMPLO 14 - Preparacion de una espuma de poliuretano a partir de poliol
obtenido con la ruta 4

Se pesaron 10 g de poliol de palma y 10 g de DEG (dietilenglicol), luego se afiadieron
0,19 g de catalizador DBTL (dibutiltin dilaurate), seguidos por 2,69 g de agua y 0,27 g de
surfactante, esta premezcla se agitd a temperatura ambiente por unos minutos y luego se
adicionaron 13,24 g de MDI. Esta reaccion es altamente exotérmica.

EJEMPLO 15 - Preparacion de una espuma de poliuretano a partir de poliol
obtenido con el ejemplo 6

Se toman 9 gramos de poliol y 1 gramo de 1,6 butanodiol, se realiza una premezcla
sometida a calentamiento en caso de que el poliol se encuentre en estado sdélido. Luego
se adiciona 0,15 gramos de silicona 193C y 0,03 gramos de DBTL (dibutiltin dilaurate), se
mezcla para lograr homogeneidad y finalmente se adicionan 1,98 gramos de TDI (toluen

diisocianato) y se agita vigorosamente. La reaccion es altamente exotérmica.

EJEMPLO 16 — Preparacion de poliuretano rigido a partir de poliol obtenido con el
ejemplo 7

Se toman 9 gramos del poliol y 1 gramo de DEG (dietilenglicol). Se calienta la mezcla, la
cual se encuentra soélida. Se adicionan 0,15 gramos de silicona 193C y 0,03 gramos de
DBTL (dibutiltin dilaurate), se mezcla para lograr homogeneidad y finalmente se adicionan
10,5 gramos de MD! polimérico (metilen diisocianato) y se agita vigorosamente. La
reaccién es altamente exotérmica.

EJEMPLO 17 — Preparacion de poliuretano rigido a partir de poliol obtenido con el
ejemplo 8

Se toman 9 gramos del poliol y 1 gramo de DEG (dietilenglicol). Se calienta la mezcla, la
cual se encuentra sélida. Se adicionan 0,15 gramos de silicona 193C y 0,03 gramos de
DBTL (dibutiltin Dilaurate), se mezcla para lograr homogeneidad y finalmente se adicionan
10,5 gramos de MDI polimérico (metilen diisocianato) y se agita vigorosamente. La
reaccion es altamente exotérmica.
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EJEMPLO 18 - Preparacion de poliuretano flexible a partir de poliol obtenido con el

ejemplo 9

Se toman 8,5 gramos del poliol y 1,5 gramos de 1,6 butanodiol. Se calienta esta mezcla,
la cual se encuentra sdlida. Se adicionan 0,15 gramos de silicona 193C, 0,1 gramos de
agua y 0,03 gramos de DBTL (dibutiltin dilaurate), se mezcla para lograr homogeneidad y
finalmente se adicionan 4,28 gramos de TDI polimérico (toluen diisocianato) y se agita

vigorosamente. La reaccion es altamente exotérmica.

Una caracterizacién de los polioles y de los productos obtenidos a partir de éstos, en vista
de los anteriores ejemplos ha arrojado los siguientes rangos de propiedades:

Polioles con pesos moleculares entre 314 y 3366 y con un numero de hidroxilo entre 50 y
450 mgKOH/g muestra.

Las espumas rigidas resultantes se ensayaron respecto a la densidad (segun ASTM
C373-88) con resultados entre 0,284 y 0,658 g/cm®, médulo de Young (segun ASTM
D695-10) con resultados entre 8,94522 y 54,92330 MPa y esfuerzo maximo (segun ASTM
D695-10) con resultados entre 0,92037 y 8,29101 MPa.

Las espumas semirrigidas resultantes se ensayaron respecto a la densidad (segun ASTM
C373-88) con resultados entre 0,120 y 0,158 g/cm3, moédulo de Young (segun ASTM
D695-10) con resultados entre 0,78727 y 1,54311 MPa y esfuerzo maximo (segun ASTM
D695-10) con resultados entre 0,07012 y 0,09753 MPa.

EJEMPLO 19 — Corridas experimentales adicionales
inicialmente se parte de las 4 rutas madre (Ruta 1-4, teniendo en cuenta que la ruta 1

comprende Método | y ). A partir de estas rutas se derivan otras rutas en el orden que se
encuentra a continuacion:

 RutaMadre | Rut

2\
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2
6
10
14
18
22
26
3
7
11
15
19
23
27
4
8
12
16
20
iRt v 24
Re e 28

En la siguiente tabla se resumen las diferentes corridas experimentales definidas por los
siguientes parametros:

¢ Numero de ruta
e Preparacion del poliol: reactivos
condiciones de operacion
resultados de caracterizaciéon
o Preparacion del poliuretano: reactivos
condiciones de operaciéon
caracteristicas del producto
resultados de caracterizacién .

La abreviacion “N.A” indica que no se llevd a cabo el procedimiento sefialado, por cuanto
no resultd de interés para los inventores.
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Ruta

No.
Experimento

Preparacién de poliol

Preparacion de Poliuretano

Reactivos

Condiciones de operacion

Resultado de
caracterizacion

Reactivos

Condiciones de operacion

Caracteristicas del producto

Resultados de
caracterizacion

1 - Método 1

Aceite de palma

Anhidrido maleico.

Maleinizacién: T= 180 °C;
atmoésfera de Nitrégeno, t= 3h

0,23 mgKOH/g muestra

Prepolimero {poliol),
Meko, tea,Hdi.

Reaccion con isocianato: t=3 h,
T=70 ° C. Blogueo con MEKO:
T=50 °C, t=2 h. Neutralizacion
con TEA: T=50°C, t=30 min,
agitacion constante.

El barniz se separa en dos
fases. Se observa silicona en €l
intermedio del barniz, parece
que esta en exceso.
Color café oscuro inicialmente,
pero finalmente se torna de
color café claro.
Apariencia opaca.

Su apariencia es la de una
dispersién (se observan
burbujas).

1 - Método 2

Aceite de palma

Anhidrido maleico.

Glicerina (99,5% pureza)

Hidréxido de sodio.

Cloruro de Sodio

Acido sulfirico (99,5%
pureza)

Metil éstil cetona (MEK)

Acido toluen sulfénico.

Tolueno

Anhidrido maleico.

Toluen diisocianato (TDI)

Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5% pureza).

Etanol.

1. &cidos grasos: T= 80 °C, t=30
min. 2, Rotoevaporacion: T=80°C,
800rpm, condiciones de vacio. 3.
Blogueo con MEK: T=90 °c, t=
2h. 4. Monoglicérido Blogueado:
T=90 °C, t=3,5 h, 200 rpm. 5.
Rotoevaporacion: T=80°C,
800rpm, condiciones de vacio. 6.
Maleinizaion: T= 200 °C;
atmosfera de Nitrogeno, t= 3h.
Rotoevaporacion: T=80°C,
800rpm, condiciones de vacio, t=
1,5h.

Prepolimero (poliol)

HDI

MEKO

TEA

Reaccién con isocianato: t=3 h,
T=70 ° C. Bloqueo con MEKO:
T=50 °C, t=2 h. Neutralizacién
con TEA: T=50°C, t=30 min,
agitacion constante.

Color café claro, presenta
separacion de fases cuando se
deja en reposo.
Apariencia opaca.

<3
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Ruta

No.

Preparacion de poliol

Preparacién de Poliuretano

Resultado de

Resultados de

Experimento Reactivos Condiciones de operacion caracterizacion Reactivos Condiciones de operacién Caracteristicas del producto caracterizacién
Es una mezcla viscosa en la
cual se separa totalmente la
Aceite de palma Reaccis isocianato: t=3 h silicona.
(iacclon con isocianato: t= : Color café oscuro.
C on. , . T=70 ° C. Bloqueo con MEKO: - .
. Maleinizacién: T= 180 °C; Prepolimero (poliol), | +_pn o~ 4. o Contiene gran cantidad de
1 - Método 1 1 . " - T=50 °C, t=2 h. Neutralizacién ;
atmoésfera de Nitrdgeno, t= 3h Meko, tea, TDI con TEA: T=50°C. t=30 min granulos.
agitécién conétante ' Recién preparado es mucho
Anhidrido maleico. ' mas separado, con el tiempo
mejora la homogeneidad de la
mezcla.
. Aceite de palma Maleinizacion: T= 200 °C;
1 - Método 1 2 Anhidrido maleico. atmésfera de Nitrégeno, t= 3h 1,32 mgKOH/g muestra N.A N.A N.A N.A.
, Aceite de paima Maleinizacién: T= 200 °C;
1 - Método 1 3 Anhidrido maleico, atmésfera de Nitrégeno, t= 3h 1,43 mgKOH/g muestra N.A N.A N.A N.A.
Aceite de palma . .
Anhidrido maleico. Prepolimero (poliol)
Glicerina (99,5% pureza) TDI
Hidréxido de sodio. Meko,
Cloruro de Sodio TEA
Acido sulfarico (99,5% Reaccis isocianato: =3 h Barniz de consistencia
pureza) ?accion con isocianato: {= : homogénea.
1-Método2| 1 Metil éstil cetona (MEK) Maleinizacion: T=180°C, | 5 44 makOHIg muestra 150G, 3 Novtalneson Color Beige.
— — atmésfera de Nitrégeno, t= 3h ' g 9 N o 4 . Viscosidad media.
Acido toluen sulfénico. con TEA: T=50°C, t=30 min, Olor fuerte.

Tolueno

Anhidrido maleico.

Toluen diisocianato (TDI)

Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5% pureza).

Etanol.

agitacién constante.
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Ruta

No.
Experimento

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

Reactivos

Condiciones de operacion

Resultado de
caracterizacion

Reactivos

Condiciones de operacion

Caracteristicas del producto

Resultados de
caracterizacion

1 - Método 2

Aceite de palma

Anhidrido maleico.

Glicerina (99,5% pureza)

Hidréxido de sodio.

Cloruro de Sodio

Acido sulfarico (99,5%
pureza)

Metil éstil cetona (MEK)

Acido toluen sulfonico.

Tolueno

Anhidrido maleico.

Toluen diisocianato (TDI)

Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5% pureza).

Etanol.

Maleinizacién: T= 180 °C,;
atmosfera de Nitrogeno, t= 3h

27,13 mgKOH/g
muestra

NA.

N.A.

N.A.

1 - Método 2

Aceite de palma

Anhidrido maleico.

Glicerina (99,5% pureza)

Hidroxido de sodio..

Cloruro de Sodio

Acido sulfarico (99,5%
pureza)

Metil éstil cetona (MEK)

Acido toluen sulfénico.

Tolueno

Anhidrido maleico.

Toluen diisocianato (TDI)

Maleinizacién: T= 180 °C;
atmosfera de Nitrégeno, t= 3h

15,03 mgKOH/g
muestra

N.A.

N.A.

N.A.
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Preparacion de poliol Preparacion de Poliuretano
Ruta Expe':i?r;ento Reactivos Condiciones de operacion Resultado de Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto Resultados de
P caracterizacion P P caracterizacion

Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5% pureza).
Etanol.
Aceite de palma Dietilenglicol
Glicerol TDI Color amarillo.
Hidréxido de Sodio Glicerolisis: T=90 °C, t=2 h. Roto Surfactante. Aspecto sélido, se observa

6 1 evaporacion a baja temperatura, 19,33 mgKOH/g Dibutvitin Dilaurat T, P atmosféricos, agitacion grasoso.
Terbutanol. (20 ml) de acuerdo a la volatilidad del muestra DlBl!I')II)Lm laurale manual vigorosa. No se observa poroso, no formé
_ hexano. ( ) una espuma.
Acido Clorhidrico Agua
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma Polietilenglicol
Glicerol TD! Al reaccionar quedé de
Hidréxido de Sodio Glicerolisis: T=90 °C, t=2 h. Roto Surfactante. consistencia arenosa y al

6 2 evaporacion a baja temperatura, Dibutvitin Dilaurat T, P atmosféricos, agitacion | meterlo en el molde se tornaba
Terbutanol. (20 ml) de acuerdo a la volatilidad del DIBL'II')ISIin aurate manual vigorosa. blando al tocarlo, con los dias
— — hexano. ( ) se endurecio.
Acido Clorhidrico Agua Su color es amarillo claro.
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma. Poliol de paima
Metanol Dietilenglicol
Hidroxido de Sodio Surfactante Espuma porosa.
Acido fosforico (H3PO4) | Metandlisis: Temperatura: 70 ° C, catalizador Inicialmente su color fue blanco,
Peroxido de Hidrégeno t=1,5 h, Agitacion: 1000 rpm. aqua pero se oxidd y se tomo un
(H202) Rotoevaporacion: T=80° C, t=3 T P atmosféricos. aaitacia color amarillo claro.

o . ) , agitacion o -
20 1 Benceno h, condiciones de vacio. IPDI manual vigorosa, Es sdlida pero aparece liquido

Dietilenglicol (DEG).

Acido Formico

Cloruro de Sodio

Epoxidacién: T= 40 ° C, Agitacién:

800 rpm, t= 3h. Rotoevaporacion:
T=90°C,t=4h.

sobre la superficie, parece
exceso de un reactivo,

posiblemente es isocianato.

Al tocarse se siente rigida.
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No Preparacion de poliol Preparacion de Poliuretano
Ruta Experin.\ento Reactivos Condiciones de operacion Resultado de Reactivos Condiciones de operacién Caracteristicas del producto Resultados de
caracterizacion caracterizacion
Aceite de paima. Poliol de palma
Metanol Surfactante Es una espuma de color blanco
Hidroxido de Sodio Metanlisis: Temperatura: 70 ° C, catalizador se Iepobservan poros. ’
Acido fosférico (H3PO4) | =101 Ag't?}c'f)gﬂggg o agua
Peréxido de Hidrégeno otosvaporacion. 1= i T, P atmosféricos, agitacién Se observa mojada, un poco
20 2 (H202) h, condiciones de vacio. IPDI manual vidorosa 135050
e Epoxidacion: T= 40 ° C, Agitacién: gorosa. grasoso.
800 rpm, t= 3h. Rotoevaporacion: - .
Dietilenglicol (DEG). T=90°C, t=4h, Es un solido consistente.
Acido Férmico
Cloruro de Sodio
Aceite de palma. Dietilenglicol
GliceI’Ol. HD! Color Naranja.
Hidréxido de Sodio Surfactante. Homogéneo.
Glicerolisis: T=90 °C, t=2 h. Roto Dibutyltin Dilaurate Se toca mas rigido que los
9 1 Terbutanol. (20 mi) evaporacion a baja temperatura, (DBTDL) T, P atmosféricos, agitacion demas.
Acido Clorhidrico. de acuerdo a la volatilidad del Agua manual vigorosa. Inicialmente parece una masa
hexano. pastosa.
Tarda un poco de tiempo en
n-Hexano. (40 ml) volverse sdlido.
Aceite de palma. Polietilenglicol
Glicerol. HDI
Glicerolisis: T=90 °C, t=2 h. Roto La mezcla es arenosa
9 2 Hidréxido de Sodio evaporacion a baja temperatura, Surfactante. T, P atmosféricos, agitacion Color Amarillo 0scuro.

Terbutanol. (20 ml)

Acido Clorhidrico.

n-Hexano. (40 ml)

de acuerdo a la volatilidad del
hexano.

Dibutyltin Dilaurate
(DBTDL)

Agua

manual vigorosa.

No formé espuma.
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Preparacién de poliol Preparacion de Poliuretano
Ruta No. Resultado de Resultados de
Experimento Reactivos Condiciones de operacion caracterizacién Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto caracterizacion
Ac.elte de palma. Polietilenglicol Se elaboré con un indice de
Glicerol. o HDI 0,5.
Hidrtxido de Sodio S\l:erogs!§;1T=%(;'act’etr:§:r.aﬁﬁ;o Surtactante. T, P atmosféricos, agitacion Es un polimero color naranja de
poracién a baj , . . , cos, agitaci . N )
2 3 Terbutanol. (20 mi) de acuerdo a la volatilidad del Dibutyltin Dilaurate manual vigorosa. conmstenmafde% sde quiebra
’ hexano. (DBTDL) con facilidad.
Acido Clorhidrico. Agua Con e(; tlempbc? presento
n-Hexano. (40 ml) pedazos biancos.
Aceite de palma. Polietilenglicol
Glicerol. HDI Se elabord con un indice de
Hidroxido de Sodio Glicerdlisis: T=90 °C, t=2 h. Roto Surfactante. » e 08. _
2 4 evaporacion a baja temperatura, 23,13 mgKOH/g Dibutyltin Dilaurat T, P atmosféricos, agitacion | Es un producto color naranja un
Terbutanol. {20 ml) de acuerdo a la volatilidad del muestra DIBlEF)ISLm laurate manual vigorosa. poco mas duro que el de indice
_ . hexano. ( ) 0.5, sin embargo ain es muy
Acido Clorhidrico. Agua fragil.
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma. Polietilenglicol
G.hcejr(?l. - HDI Se elabor6 con un indice de 1.
Hidroxido de Sodio Glicerdlisis: T=90 °C, t=2 h. Roto Surfactante. Es un producto color naranja,
9 5 Terbutanol, (20 mi) evaporacion a baja temperatura, Dibutyltin Dilaurate T, P atmosféricos, agitacion un poco mas resistente que el
' de acuerdo a la volatilidad del (DBTDL) manual vigorosa. de indice 0.8, sin embargo ain
. hexano. es més fragil de lo que se
Acido Clorhidrico. Agua esperaba.
n-Hexano. (40 mi)
Aceite de palma. Polietilenglicol Se elabor6 con un indice de
Glicerol. HDI : 1.2
Hidroxido de Sodio Glicerélisig T=90 f’C, t=2 h. Roto Surfactante. - o Es un'prodqcto color naranja,
evaporacion a baja temperatura, : — T, P atmosféricos, agitacion un més resistente que los de
2 6 Dibutyltin Dilaurate

Terbutanol. (20 ml)

Acido Clorhidrico.

n-Hexano. (40 ml)

de acuerdo a la volatilidad del
hexano.

(DBTDL)

Agua

manual vigorosa.

indices menores, pues su
consistencia es mas duro sin
embargo es aln quebradizo y
no presenta la rigidez deseada.

A
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Preparacion de poliol Preparacion de Poliuretano
Ruta No. ' Resultado de Resultados de
Experimento Reactivos Condiciones de operacion caracterizacion Reactivos Condiciones de operacién | Caracteristicas del producto caracterizacién
Aceite de palma. Glicerolisis: T=90 °C, t=2 h. Roto
evaporacion a baja temperatura, 523,23 mgKOH/g
2 7 Glicerol. de acuerdo a la volatilidad del muestra NA N.A N.A N.A
hexano.
Aceite de palma.
Glicerol. 1= 215%C
- Glicerdlisis; T=215°C, t=1h.
bxido de plomo - o
2 8 Terbutanol, (20 m) Roto evaporamgn a60°C,t=5
Acido Clorhidrico.
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma. Poliol de palma
Metanol Dietilenglicol
Hidréxido de Sodio Metanolisis: Temperatura: 70 ° C, Surfactante Color blanco
; - t=2,5 h, Agitacion: 1000 rpm. : o )
Acido fosférico (H3PO4) Rot T 60 T=80° C. t= 3 catalizador Es un sdlido que presenta
Peréxido de Hidrogeno otoevaporacion. 1= 5V &, 1= T, P atmosféricos, agitacion buena homogeneidad.
4 1 h, condiciones de vacio. agua ’
(H202) e . manual vigorosa. Se observa un poco grasoso,
B Epoxidacion: T= 40 ° C, Agitacién: DI un poco de liauido en la
enceno 800 rpm, t= 3h. Rotoevaporacion: P rrq )
Dietilenglicol (DEG). T=90°C,t=4h, Superiicie.
Acido Formico
Cloruro de Sodio
Aceite de palma. Poliol de palma
Metanol Dietilenglicol
‘| Hidroxido de Sodio | Metandiisis: Temperatura: 70 ° C, Surfactante
Acido fosférico (H3PO4) t=1,5h, Agitacién: 1000 rpm. catalizador Color amarillo claro
- —— Rotoevaporacion: T=80 ° C, t=3 - o .
Perdxido de Hidrogeno s . T, P atmosféricos, agitacion La mezcla present6 una buena
4 2 h, condiciones de vacio. agua ; )
(H202) T o manual vigorosa. homogeneidad.
Epoxidacion: T= 40 ° C, Agitacion: o X
Benceno HDI Sélido consistente.

Dietilenglicot (DEG).

Acido Formico

Cloruro de Sodio

800 rpm, t= 3h. Rotoevaporacion:
T=90°C,t=4h.

Es cremoso al tacto.




27

Preparacion de poliol

Preparacién de Poliuretano

No
Ruta . . . i Resultado de . . " -y Resultados de
E t
Xperimento Reactivos Condiciones de operacion caracterizacion Reactivos Condiciones de operacion Caracteristicas del producto caracterizacion
Aceite de palma.
Metanol
Hidréxido de Sodio Metandlisis: Temperatura: 70 ° C,
Acido fosforico (H3PO4) R;f;fa*go/?ggzgogi 1&?9 o
— —— vaporacion: T= =
4 3 Perbxido de Hiarogeno h, condiciones de vacio. 2,21 mgKOH/g muestra N.A. N.A. N.A
(H202) . N
B Epoxidacion: T= 40 ° C, Agitacién:
enceno 800 rpm, t= 3h. Rotoevaporacion:
Dietilenglicol (DEG). T=90°C,t=4h.
Acido Formico
Cloruro de Sodio
Aceite de palma.
Metanol
Hidroxido de Sodio Metandlisis: Temperatura: 70 ° C,
Acido fosforico (H3PO4) | ;;15 h, Aglt_e}cw? 1 58)0 e
~ —— vaporacion: T= =
4 4 Perdxido de Hidrogeno h, condiciones de vacio. N.A. N.A. N.A.
{H202) e o
B Epoxidacion: T= 40 ° C, Agitacion:
enceno 800 rpm, t= 3h. Rotoevaporacion:
Dietilenglicol (DEG). T=90°C,t=4h.
Acido Férmico
Cloruro de Sodio
Aceite de paima. Poliol de palma
PbO _ Dietilenglicol Polimero de consistencia
3 1 Pentaeritritol Reaccion con pentaeritritol: T=200 Surfactante T, P atmosféricos, agitacion pastosa y quebradiza.
Terbutanol. (20 ml) °C, atmosfera inerte, t=2 h. catalizador manual vigorosa. Color crema.
Acido Clorhidrico. agua ' Permite vaciado molde
n-Hexano. (40 ml) MDI
Aceite de paima. Reaccién con pentaeritritol: T=200 11,86 mgKOH/
i aeritritol; T= ,86 mg o
3 2 PbO — °C, atmosfera inerte, t=2 h. muestra NA N.A NA
Pentaeritritol




28
No Preparacion de poliol Preparacion de Poliuretano
Ruta L . .. .. Resultado de . . . - Resuitados de
E
xperimento Reactivos Condiciones de operacion caracterizacion Reactivos Condiciones de operacion Caracteristicas del producto caracterizacion
Terbutanol. (20 ml) '
Acido Clorhidrico.
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma.
PbO
Pentaeritritol Reaccion con pentaeritritol: T=200
3 3 Terbutanol. (20 ml) °C, atmosfera inerte, t=2 h. NA NA - NA
Acido Clorhidrico. '
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de paima Prepolimero Reaccion con isocianato: t=3 h,
. o T=70 ° C. Bloqueo con MEKO: | Este producto no dio un barniz,
\ Maleinizacion: T= 180 °C; R o,
- ;i o y =50 °C, t=2 h. I .
- Metodo ' | Anhidrido maleico. atmosfera de Nitrogeno, t= 3h MeKO, HD, TEA | 100, 122 Teutratzacion pues se soldiico
agitacién constante
Aceite de palma ) .
Anhidrido maleico. Prepolimero (policl)
Glicerina (99,5% pureza) MDI
Hidroxido de sodio. Meko,
Cloruro de Sodio TEA
Acido s)ulfﬂrico (99,5% Reaccion con isocianato: t=3 h,
pureza e on. T=70 ° C. Bloqueo con MEKO: :
5-Método2| 1 |Meflésticetona (MEK) |  Maleinizacion: 1= 180°°C; T=50°C. t=2 h. Neutralizacion | C7 eSte bamiz se observa

Acido toluen sulfénico.

Tolueno

Anhidrido maleico.

Toluen diisocianato (TDI)

Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5% pureza).

Etanol.

atmadsfera de Nitrdgeno, t= 3h

con TEA: T=50°C, t=30 min,
agitacioén constante.

separacion de fases.

3
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Preparacion de poliol Preparacion de Poliuretano
Ruta N.o. Resultado de Resultados de
Experimento Reactivos Condiciones de operacién AR Reactivos Condiciones de operacion Caracteristicas del producto o
caracterizacion caracterizacion
Aceite de palma. Pgllgl de Palma Espuma con aspecto grasoso.
PbO Dietilenglicol Es muy pegajoso.
7 ’ Pentaeritritol Reaccion con pentaeritritol: T=200 Surfactante T, P atmosféricos, agitacion Color amarillo.
Terbutanol. (20 ml) °C, atmosfera inerte, t=2 h. catalizador manual vigorosa. Se le dificulta un secado
Acido Clorhidrico. agua completo.
n-Hexano. (40 ml) TDI
Aceite de paima. Paliol de palma Este producto es una
PbO Surfactante modificacion de la ruta
Pentaeritritol catalizador pIantgada _mumalmente, porque
el Poliol utilizado es solamente
"rer:utgnol. (20 mi) agua Poliol de aceite de palma.
Acido Clorhidrico. ! .
Reaccion con pentaeritritol: T=200 T, P atmosféricos, agitacion Su consistencia es una
7 2 °C, atmésfera inerte, t=2 h manual vigorosa espuma muy quebradiza.
’ ' ' g ' Color amarillo claro.
No se nota grasosa y secé mas
n-Hexano. (40 mi) TDI rapidamente que el producto de
esta ruta donde el Poliol se
combind con el DEG.
Aceite de palma. Poliol de palma
Metanol Dietilenglicol
Hidréxido de Sodio Mtit_e;ngllﬁls'& T?miper.a%rée\(:) 70°C, Surfactante Es una espuma de color blanco,
Acido fosférico (H3PO4) R t_ ~ N, AgL .a'CI'O_III_._ 80 ° gmt]- 3 catalizador se observa un poco porosa.
Peroxido de Hidrogeno otoevaporacion: 1= e T, P atmosféricos, agitacién Es consistente, pero se ve
8 ! (H202) h, condiciones de vacio. agua manual vigorosa quebradiza
Epoxidacién: T=40 ° C, Agitacion: VDI ) '
Benceno 800 rpm, t= 3h. Rotoevaporacion:
Dietilenglicol (DEG). T=90°C,t=4h.
Acido Férmico
Cloruro de Sodio
8 ) Aceite de palma. Metanolisis: Temperatura: 70 ° C, Poliol de palma T, P atmosféricos, agitacion | Es una espuma de color blanco.
Metanol t=1,5 h, Agitacion: 1000 rpm. Surfactante manual vigorosa. Su aspecto es similar al yeso.
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Ruta No. Resultado de Resultados de
xperimento Reactivos Condlcpnes de operacion caracterizacion Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto caracterizacion
Hidroxido de Sodio Rotoevaporacion: T=80° C, t=3 catalizador Es muy quebradiza.
Acido fosforico (H3PO4) e ':j CQ?d'QI[O”:g 9% VZC'_‘:- . agua
sxido de Hidré poxidacion: T= , Agitacion:
f:;cg;l()jo G FIdrogeno 1 gng rpm, t= 3h. Rotoevaporacion: TDI
T=90°C,t=4h.
Benceno
Dietilenglicol (DEG).
Acido Férmico
Cloruro de Sodio
Aceite de palma Barniz color café.
Se separa faciimente pues
Reaccién con isocianato: =3 h presenta baja estabilidad, al
T=70 ° C. Blogueo con MEKO', dejarse en reposo se observan
9 1 Maleinizacion: T= 180 °C; Prepolimero (poliol), T=50 °C ) t=2(t]1 Neutralizacién. dos fases y en el fondo una
Anhidrido maleico. atmasfera de Nitrégeno, t= 3h Meko, tea, TDI con TEA: T=50°C, =30 min. capa semisolida. |
agitacion constante. Se observa con poros en su
interior.
Aceite de paima ) )
Anhidrido maleico. Prepolimero (poliol
Glicerina (99,5% pureza) TDI
Hidréxido de sodio. Meko
Cloruro de Sodio TEA Reaccion con isocianato: t=3 h, . .
9.- Método 2 1 Acido sulfiirico (99,5% Maleinizacion: T= 180 °C; Eé% : g ‘ tEg)ﬂuEZﬁzgl?::gg\: e pr;)::sc tsoens(z)l(ijcli(i)ﬂlég.bamm
pureza) atmoésfera de Nitrogeno, t= 3h : :

Metil éstil cetona (MEK)

Acido toluen sulfénico.

Tolueno

Anhidrido maleico.

Toluen diisocianato (TDI)

con TEA: T=50°C, t=30 min,
agitacién constante.

Es una pasta sélida color café.
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Ruta No. Resultado de Resultados de
Experimento Reactivos Condiciones de operacién caracterizacién Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto caracterizacion
Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5% pureza).
Etanol.
Aceite de palma crudo - | Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa
Peroxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
f o e . Dibutyltin Dilaurate
Acido Férmico Tiempo = 4 horas Ani o
et hpieskistiolone
5 aceite de Bicarbonato de sodio Agitacién = 800 rpm # OH = 105,52 mg Silicona 193C instantén%amogente Espuma
I d KOH/ t iSoCi - )
uliiing Cloruro de sodio Glicerdlisis: g muesta Toluen isocianato rigida que no es grasosa al
usando PbO (TD) tacto.
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo Tiempo = 45 min.
Agitacién = 1300 rpm
Aceite de palma crudo Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peréxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
- _— . _ Dibutyltin Dilaurate
1. Poliol de Acido Formico Tiempo = 4 horas (DBT)I:()L). Reaccion con continuo burbujeo
acelte | Bicarbonato de sodio | Agitacion = 800 rpm #OH=20243mg | Siicona 193C y liberacion de calor, luego de
6 de palma KOHIg muestra Toluen isocianato media hora aun no ha
Cloruro de sodio Glicerdlisis: oclana solidificado el producto, se nota
crudo NaOH. (TDI) o
un exceso de isocianato.
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm
Aceite de palma RBD Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
1. Poliol de | Peréxido de hidrégeno | Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente Poliuret ricido. col
) _ . . oliuretano semirrigido, color
aceite f o e ) _ #0H=418,83mg Dibutyltin Dilaurate : e
7 de palma Acido Férmico Tiempo = 4 horas KOH/g muestra (DBTDL). amanllqsg y que solidifico
- - — répidamente.
RBD NaOH. | Bicarbonato de sodio Silicona 193C

Agitacién = 800 rpm

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Metilen diisocianato

e
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Ruta Experimento Reactivos Condiciones de operacién Resultaldo (.i’e Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto Resultagos 'd'e
: caracterizacion caracterizacion
(MDI)
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosférico Agitacion = 1300 rpm
Aceite de palma RBD Epoxidacién: Poliol de palma Agitaci6n vigorosa
Perdxido de hidrageno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
o s ' Dibutyltin Dilaurate
Acido Formico Tiempo = 4 horas
1. Poliol de P (DBTDL). El producto es de consistencia
8 aceite Bicarbonato de sodio Agitacién = 800 rpm # OH = 81,59 mg KOH/g | Silicona 193C pastosa y no hubo evidencia de
de palma ol de sod Glicerdlisis: muestra Toluen isocianato reaccioén como por ejemplo
RBD PpO. | vOoruro desodio ICErOlISIS: (TDI) liberacion de calor.
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo Tiempo = 45 min.
Agitacién = 1300 rpm
E:Is,n? aOIelna de aceite de Epoxidacién; Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peréxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente La mezcla comienza a subir
L _ Dibutyltin Dilaurate instantaneamente formando
Acido Formico Tiempo = 4 horas (DBT)ISL). una espuma de baja densidad,
- - . #OH =105,52 mg " se evidencia un tamafio de poro
1 Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm KOHig muestra ?ll:cong 19§C t muy grande y de baja
, Cloruro de sodio Glicerolisis: : ToDulen Isoclanato consistencia, Este producto no
Combinada (TD) permite el vaciado, ni el
2y4 Glicerina Temperatura = 215°C desmolde.
Oxido de plomo Tiempo = 45 min.
' Agitacion = 1300 rpm
Fase Oleina de aceite de | p.iqacion: Poliol de palma | Agitacion vigorosa No se evidencia la reaccion, se
palma 40H = 20243 m hace el vaciado al molde de un
2 ' 9 Dibutyltin Dilaurate liquido viscoso color amarillo. Al

Perdxido de hidrégeno

Temperatura = 50°C

Acido Formico

Tiempo = 4 horas

KOH/g muestra

(DBTDL).

Temperatura ambiente

Silicona 193C

cabo de 1 dia aun no ha
solidificado.
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Experimento Reactivos Condiciones de operacion caracterizacion Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto caracterizacion
Bicarbonato de sodio Agitacién = 800 rpm ?l/\]/%:(;n diisocianato
Cloruro de sodio Glicerolisis: Agua
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico Agitacién = 1300 rpm
Eglsn? aOIema de aceite de Epoxidacién: Policl de palma Agitacién vigorosa
Peréxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Agua Temperatura ambiente
Acido Férmico Tiempo = 4 horas (D[')%lf%g’ Dilaurate
- - — #OH=418,83 mg = ' Espuma quebradiza que crece
3 Bicarbonato de sodio Agitacién = 800 rpm KOHig muestra 3llﬁana d1 .93C. t rapidamente y cuyo interior es
Cloruro de sodio Glicerélisis: (l\/?DII?n isocianalo poco compacto.
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico Agitacion = 1300 rpm
gzlsn? aOIelna de aceite de Epoxidacién: Poliol de palma Agitacién vigorosa
Peroxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Agua Temperatura ambiente
f o e , Dibutyltin Dilaurate
Acido Férmico Tiempo = 4 horas (DBT)ISL). No se evidencia la reaccion, se
- : PRYI #OH = 105,52 mg = hace el vaciado al molde de un
4 Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm KOH/g muestra 3"??"3(}939 " liquido viscoso color amarillo
Cloruro de sodio Glicerdlisis: oy e cremoso.
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo Tiempo = 45 min.
Agitacion = 1300 rpm
5 Fase Oleina de aceite de Epoxidacion: # OH = 81,59 mg KOH/g Poliol de palma Agitacién vigorosa Se obtuvo un producto

palma

muestra

compacto pero es muy fragil al
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Ruta Experin;ento Reactivos Condiciones de operacion Resutado de Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto Resultados de
caracterizacion caracterizacion
Perdxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Agua Temperatura ambiente contacto.
POV . _ Dibutyltin Dilaurate
Acido Formico Tiempo = 4 horas (DBTDL).
Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm Silicona 193C
Cloruro de sodio Glicerolisis: ;I'%ul;en Isocianato
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo Tiempo = 45 min.
Agitacién = 1300 rpm
E:Isn? aOIema de acaite de Epoxidacién: Poliol de palma Agitacion vigorosa
— — e — -
Peréxido de hidrégeno Temperatura = 50°C D!etllen.ghcc?l Temperatura ambiente Material rigido al tacto,
Acido Férmico Tiempo = 4 horas DD'%%En Dilaurate de secado rapido, no es
#OH = 20243 mg ( )- grasoso, es de menor tamafio
6 Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm KOH/ mu,e stra Silicona 193C de poro que las espumas
cl de sodi Glicerdlisis: 9 Metilen diisocianato obtenidas anteriormente, es de
Oruro ge sodio ICerolisis: . (MDI) densidad media. Se observa un
Glicerina Temperatura = 215°C exceso de isocianato.
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico Agitacién = 1300 rpm
E:Isrr? aOIelna de aceite de Epoxidacién: Poliol de palma Agitacidn vigorosa
Peréxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
: I, Espuma rigida, de mayor
P ' Dil
Acido Férmico Tiempo = 4 horas 40H=41883m (DDI%UT%E? llaurate densidad y menor tamafio de
7 y 9 . poro que la anterior. El color es

Bicarbonato de sodio

Agitacién = 800 rpm

Cloruro de sodio

Glicerdlisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

Hidréxido de sodio

Tiempo = 45 min.

KOH/g muestra

Silicona 193C

Metilen diisocianato
(MD)

beige, con tendencia a amarillo
claro.
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Ruta EXPeri(r)r'lento Reactivos Condiciones de operacion Resultado de Reactivos Condiciones de operacion Caracteristicas del producto Resuitados de
caracterizacion caracterizacion
Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm
E:Isn? aOIema de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peréxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
Acido Férmico Tiempo = 4 horas Dibutyltin Dilaurate Espuma rigida, de mayor
#OH = 105,52 m (DBTDL). densidad y menor tamafio de
8 Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm KOH! mu’ osr ag Silicona 193C poro que la anterior. El color es
. s J Metilen diisocianato beige, con tendencia a amarillo
Cloruro de sodio Glicerdlisis: (MDI) claro.
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo Tiempo = 45 min.
Agitacién = 1300 rpm
S:Isrr? aOIema de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Pero6xido de hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
Acido Férmico Tiempo = 4 horas Dibutyltin Dilaurate Espuma rigida, de densidad
4 OH = 8159 ma KOH! (DBTOL). media y menor tamafio de poro
9 Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm mil e strag 9 Silicona 193C que la anterior. El color es
' C Metilen diisocianato beige, con tendencia a amarillo
Cloruro de sodio Glicerdlisis: (MDI) claro.
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo Tiempo = 45 min.
Agitacion = 1300 rpm
E:IS; aOIelna de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacidn vigorosa
i - R 1,6 Butanodiol . . -
10 Perdxido de hidrégeno Temperatura = 50°C #OH = 202,43 mg (BDO) Temperatura ambiente Poliuretano rigido arenoso, de

Acido Formico

Tiempo = 4 horas

Bicarbonato de sodio

Agitacién = 800 rpm

KOH/g muestra

Dibutyltin Dilaurate
(DBTDL).

Silicona 193C

buen aspecto.
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Cloruro de sodio Clicerdlisis: I(VI\I/?SII?“ disocianato
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidroxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosférico Agitacion = 1300 rpm
S:Isn? aOIema de acaite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Pero6xido de hidrégeno Temperatura = 50°C gé%gl;tamdm Temperatura ambiente
Acido Férmico Tiempo = 4 horas Dibutyltin Dilaurate Se obtuvo un poliuretano rigido
1 #0OH=418,83 mg (DBTDL). de color blanco, muy duro. No
Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm KOH/g muestra Silicona 193C permite la agitacion porque la
i iisoci ccibn es muy rapida.
Cloruro de sodio Glicerdlisis: Kl?lgll()an diisocianato reacct y rapl
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm
E:Isn? aOIema de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peroxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Zé%gl)'tamd'o' Temperatura ambiente
S ) Dibutyltin Dilaurate
Acido Férmico Tiempo = 4 horas
12 P #OH = 202,43 mg (DBTDL). Polimero color beige, que

Bicarbonato de sodio

Agitacion = 800 rpm

Cloruro de sodio Glicerdlisis:
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidroxido de sodio Tiempo = 45 min.

Acido Fosférico

Agitacion = 1300 rpm

KOH/g muestra

Silicona 193C

Metilen diisocianato
(MDI)

presentd buena consistencia

=9
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Ruta EXPerit:r;ento Reactivos Condiciones de operacion Resultado de Reactivos Condiciones de operacion Caracteristicas del producto Resultados de
caracterizacion caracterizacion
E:ﬁﬁ aOIema de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peroxido de hidrégeno Temperatura = 50°C zé%gl;tamd'o' Temperatura ambiente
Acido Férmico Tiempo = 4 horas DS%‘!PSE" Dilaurate Se obtuvo una espuma de color
13 #OH =418,83 mg ( ): blanco de densidad alta, con
Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm KOH/g muestra Silicona 193C poro en forma ovalada, de
ilen diisoci consistencia rigida.
Cloruro de sodio Glicerdlisis: '(\I/\I/?S:?n diisocianato g
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm
E:Isn? aOIelna de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa
Peroxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente Se agito manualmente, sin
Aida Férmi : - Dibutyltin Dilaurate embargo no se evidenciaron
Acido Formico Tiempo =4 horas (DBTDL). caracteristicas tipicas de la
. . e # OH = 32,84 mg KOH/g | Emulsion de reaccion (cambios en
14 Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm muestra silicona. temperatura, burbujeo y
. . Metilen diisocianato crecimiento de la espuma), por
Cloruro de sodio Glicerdlisis: (MDI) el contrario quedo de aspecto
Glicerina Temperatura = 215°C liquido.
Hidréxido de sodio Tiempo =45 min.
Acido Fosférico Agitacion = 1300 rpm
g:fn? aOlelna de aceite de Epoxidacién: Poliol de paima Agitacion vigorosa
15 Perdxido de hidrégeno Temperatura = 50°C # OH = 88,97 mg KOH/g | 1,6 Butanodiol Temperatura ambiente No se evidenci6 la formacion de

Acido Férmico

Tiempo = 4 horas

muestra

(BDO)

Dibutyltin Dilaurate
(DBTDL).

la espuma.
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Ruta N.°' Resultado de Resultados de
Experimento Reactivos Condiciones de operacion caracterizacion Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto caracterizacion
Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm Silicona 193C
Cloruro de sodio Glicerdlisis: Toluen isocianato
{TDI)
Glicerina Temperatura = 215°C Etilendiamina
Hidroxido de sodio Tiempo = 45 min. Agua
Acido Fosforico Agitacion = 1300 rpm
E:ISn? aOIema de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa
o - Mo 1,6 Butanodiol .
Peroxido de hidrégeno Temperatura = 50°C (BDO) Temperatura ambiente

Acido Formico

Tiempo = 4 horas

# OH = 88,97 mg KOH/g

Dibutyltin Dilaurate
(DBTDL).

Se observo burbujeo,
incremento de la temperatura y

16 . - " = un crecimiento en la espuma
Bicarbonato de sodio Agitacion = 800 rpm muestra _Sr.|I:con§ 193@ t que se notaba sin solidificar
Cloruro de sodio Glicerdlisis: ('F)Dul;m Isocianato totalmente
Glicerina Temperatura = 215°C Etilendiamina
Hidroxido de sodio Tiempo = 45 min. Agua
Acido Fosférico Agitacion = 1300 rpm
EZISn? aOIelna de aceite de Epoxidacién: Poliol de palma Agitacién vigorosa
Peréxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
Acido Férmico Tiempo = 3 horas (Dsglf%ﬁ? Dilaurate
— Poliuretano rigido de buena
. . o # OH = 401,4 mg KOH/g | Emulsion de ; . =
17 Bicarbonato de sodio Agitacion = 950 rpm muestra silicona. consistencia aunque el tamario

Cloruro de sodio

Glicerdlisis:.

Glicerina

Temperatura = 215°C

Hidroxido de sodio

Tiempo = 45 min.

Acido Fosférico

Agitacién = 1300 rpm

Metilen diisocianato
(MDI)

del poro es grande
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Ruta EXperic:r;ento Reactivos Condiciones de operaci6n Resultado de Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto Resultados de
P caracterizacion P P caracterizacion
E:fn? aOIelna de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peroxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
Acido Férmico Tiempo = 3 horas (D[')%lf%g Dilaurate
_ — Polimero con un tamaiio de
18 Bicarbonato de sodio Agitacién = 950 rpm #OH = ‘:r?l}’eitr;g KOHIg ::ir;l:)lrs]:)n de poro pequefio y buenas
— propiedades de rigidez.
. s Metilen diisocianato
Cloruro de sodio Glicerdlisis: (MDI)
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm
Eglsrﬁ aOIelna de acsite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Perdxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
Acido Férmico Tiempo = 3 horas Dibutylin Dilaurate Polimero con un tamafio de | 4 10 4o Young
(DBTDL). poro pequefio y buenas
: - T # OH = 437,66 mg = . - = 33,3293 Mpa
19 Bicarbonato de sodio Agitacion = 950 rpm KOHig muestra Silicona 193C propiedades de rigidez. Se EsfUerzo maximo
o de sodi Glicerolisis: Metilen diisocianato escoge para el rango de = 31673 Mpa
oruro de sodio ICETOlISIS. (MDI) caracterizacion de PU rigido. ’
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico Agitacion = 1300 rpm
E:Isn? aOIema de aceite de Epoxidacion: Policl de palma Agitacién vigorosa
Perdxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente Presenta homogeneidad. buen
#OH = 433.08 mg 9 '
20 . Dibutyltin Dilaurate tamafio de poro, presenta

Acido Férmico

Tiempo = 3 horas

Bicarbonato de sodio

Agitacion = 950 rpm

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

KOH/g muestra

(DBTDL).

Silicona 193C

Metilen diisocianato

buena rigidez.
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Ruta Experi?'n;ento Reactivos Condiciones de operacion Resultado de Reactivos Condiciones de operacion Caracteristicas del producto Resultados de
caracterizacion caracterizacion
{MDI)

Glicerina Temperatura = 180°C

Hidréxido de sodio Tiempo = 45 min.

Acido Fosférico Agitacion = 650 rpm

Eslsn? aOIema de aceite de Epoxidacion: Poliol de paima Agitacion vigorosa

Peroxido de hidrégeno | Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente

P e ) - Dibutyltin Dilaurate

Acido Formico Tiempo = 3 horas 4 OH=2634 m (DBTDL). Presenta homogeneidad, buen
21 ‘Bicarbonato de sodio Agitacion = 950 rpm KOH/g muéstrag Silicona 193C tamario de poro y en general

. o Metilen diisocianato buen aspecto fisico.

Cloruro de sodio Glicerdlisis: (MDJ)

Glicerina Temperatura = 180°C

Hidréxido de sodio Tiempo = 25 min.

Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm

E:Isn(: aOIelna de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa

Peroxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente

Acido Férmico Tiempo = 3 horas Dibutyltin Dilaurate Se encontrd que parte del poliol

(DBTDL). no reacciond y quedo en la
. . o #0H=79.97 mg |Emulsionde parte inferior, encontrandose
22 Bicarbonato ds sodio Agitacin = 950 rpm KOH/g muestra silicona. una espuma blanca en la parte
ilen diisoci jor. La velocidad de

Cloruro de sodio Glicerolisis: ?/;/?Sllin diisocianato Supreer;%rci()n ;Iu eolzlmaa

Glicerina Temperatura = 180°C

Hidroxido de sodio Tiempo = 20 min.

Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm

Fase Oleina de aceite de Epoxidacion: #0OH=2634 mg Poliol de palma Agitacién vigorosa Este poliuretanq pr esentg
23 paima buenas caracteristicas, sin

KOH/g muestra

Peroxido de hidrégeno

Temperatura = 50°C

1,6 Butanodiol

Temperatura ambiente

embargo comparado con el del
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N Preparacion de poliol Preparacion de Poliuretano ,
Ruta Experi‘r)r.\ento Reactivos Condiciones de operacién Resuitado de Reactivos Condiciones de operacion | Caracteristicas del producto Resultados de
caracterizacion caracterizacion
(BDO) mismo ndmero de hidroxilo,
. i in Di pero con DEG es menor su
Acido Formico Tiempo = 3 horas %%%t? Dilaurate rigidez.
Bicarbonato de sodio Agitacién = 950 rpm Silicona 193C
Cloruro de sodio Glicerdlisis: wg:;an diisocianato
Glicerina Temperatura = 180°C
Hidroxido de sodio Tiempo = 25 min.
Acido Fosforico Agitacion = 1300 rpm
E:ISH? aOIema de aceite de Epoxidacién: Poliot de palma Agitacion vigorosa
Perdxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
TR . _ Dibutyltin Dilaurate
Acido Férmico Tiempo = 3 horas J o234 m (DBTOL). Este poliuretano presenta
24 Bicarbonato de sodio Agitacion = 950 rpm KOH/g mué strag Silicona 193C buenas caracteristicas, es un
ilen diisoci roducto semirrigido.
Cloruro de sodio Glicerdlisis: I(\ﬁgll;m diisocianato P 9
Glicerina Temperatura = 180°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 25 min.
Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm
;F):Isn? aOlelna de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Perdxido de hidrogeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente -
- A ) _ Dibutyltin Dilaurate Presenta buena
95 Acido Formico Tiempo = 3 horas #0H=2634 mg |(DBTDL). reproducibilidad y se envia para | Densidad = 0,133
Bicarbonato de sodio Agitacion = 950 rpm KOH/g muestra Silicona 193C prueba de caracterizacion por glem3

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Glicerina

Temperatura = 180°C

Hidroxido de sodio

Tiempo = 25 min.

Metilen diisocianato
(MD))

densidad.
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Preparacion de poliol Preparacion de Poliuretano
Ruta Exper:i;ento Reactivos Condiciones de operacion Resultado de Reacti Condici d racion | Caracteristicas del producto Resultados de
deop caracterizacion vos ondiciones de operaci P caracterizacién
Acido Fosforico Agitacion = 1300 rpm
E:Isn? aOIema de aceite de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa
Perdxido de hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
T . Dibutyltin Ditaurate :
Acido Formico Tiempo = 3 horas (DBT)ISL). Presenta buena Madulo de Young
- - — #0H=2634 mg ” reproducibilidad y se envia para | =1,32276 Mpa
% Bicarbonato de sodio Agitacién = 950 rpm KOH/g muestra ,\SA'"f_‘l’”aJ_939 : prueba de caracterizacion por | Esfuerzo méximo
Cloruro de sodio Glicerdlisis: (lvleDll?n lisocianalo compresion =0,08760 Mpa
Glicerina Temperatura = 180°C
Hidréxido de sodio Tiempo = 25 min.
Acido Fosférico Agitacién = 1300 rpm
E:fn? aOIema de aceite de Epoxidacién: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peré6xido de hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
e . Dibutyltin Dilaurate Polimero con un tamaio de
Acido Formico Tiempo = 3 horas (DBT)ISL). poro pequefio y buenas
27 Bicarbonato de sodio Agitacion = 950 rpm # OH = 437,66 mg Silicona 193C propiedades de rigidez. Se | Densidad = 0,450

Cloruro de sodio

Glicerdlisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

Hidroxido de sodio

Tiempo = 45 min.

Acido Fosférico

Agitacion = 1300 rpm

KOH/g muestra

" | Metilen diisocianato

(MD)

escoge para el rango de
caracterizacion de PU rigido por
densidad.

g/cm3
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REIVINDICACIONES

Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir -de aceite de palma
CARACTERIZADO PORQUE consta de los siguientes pasos

a)

b)

c)
d)

9)

h)

)

0)
P)
q)
r

mezclar, calentar y agitar aceite de palma con hidréxido de sodio y una
solucién etanol-agua 1:1

adicionar acido sulfurico concentrado a la mezcla del paso a) hasta que se
observe la separacion de las fases

adicionar solucién saturada de cloruro de sodio a la mezcla del paso b)
descartar la fase acuosa obtenida en el paso c), después de la completa
separacion de las fases

lavar con agua a una temperatura entre 70°C y 80 °C la fase organica restante
del paso d)

calentar y agitar la fase organica del paso e) y someter a evaporacién al vacio
obteniéndose los acidos grasos

mezclar los acidos grasos obtenidos en el paso f) con glicerol previamente
bloqueado y un catalizador, calentar y agitar

lavar con agua a una temperatura entre 70°C y 80°C la mezcla del paso Q)
separar la fase acuosa obtenida en el paso h) y descartarla

tratar la fase organica restante en el paso i) mediante evaporacion al vacio
para obtener monoglicérido bloqueado

adicionar al monoglicérido bloqueado del paso j) anhidrido maléico, calentar y
agitar bajo atmésfera de nitrégeno

enfriar la mezcla del paso k) hasta 100°C

adicionar acido sulfurico al producto de la reaccion del paso |)

lavar con agua a una temperatura entre 70°C y 80°C y decantar el producto de
reaccién obtenido en el paso m)

separar la fase acuosa obtenida en el paso m) |

lavar la fase organica obtenida en el paso m)

evaporar |la fase organica del paso n) para obtener el poliol

Al poliol obtenido del paso q), se le adiciona surfactante y metil etil cetona y
hacer reaccionar la mezcla a una temperatura de 50°C durante un periodo de
treinta minutos

Adicionar toluen diisocianato con agitacibn mecanica a una temperatura de
70°C

Enfriar a 50°C

Adicionar metil etil cetéxima hasta bloquear los grupos NCO libres

Adicionar trietilamina en un reactor agitado

qb
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w) Adicionar agua, gota a gota, para formar una emulsién en una cantidad de 50%
en peso.

. Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE el poliol del paso g tiene un
peso molecular entre 374 y 3366 con un numero de hidroxilo entre 50 y 450
mgKOH/g muestra.

. Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE Ila temperatura de
calentamiento en el paso a) varia entre 75°C y 85°C y el tiempo de reaccién varia
entre 28 y 32 minutos.

. Proceso para la obtencién de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacién 1 CARACTERIZADO PORQUE el paso de lavado €) se
realiza hasta que el pH esté entre 6 y 8.

. Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE la fase organica del paso f)
se calienta a una temperatura entre 75°C y 85°C.

. Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE el glicerol previamente

bloqueado del paso g) se obtiene a partir de los siguientes pasos:

a. mezclar glicerol, MEK (metil etil cetona), acido toluen sulfénico como
catalizador y tolueno

b. calentar la mezcla del paso a) a una temperatura entre 85 y 95°C por un
tiempo entre 110 y 130 minutos para obtener glicerol bloqueado.

. Proceso para la obtencién de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacién 1 CARACTERIZADO PORQUE la mezcla del paso f) es
calentada a una temperatura entre 75°C y 85 °C, durante un tiempo entre 2 y 3
horas.

. Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE el paso de lavado h) se
realiza hasta que el pH esté entre 6 y 8.

. Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE la evaporacion del paso j) se
lleva a cabo a una temperatura entre 85°C y 95°C y durante un periodo entre 3 y 4
horas.

¢x
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Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE la temperatura de reaccion
en el paso k) varia entre 190°C y 210 °C y el tiempo de reaccidn varia entre 170 y
190 minutos.

Proceso para la obtencién de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE el enfriamiento del paso I) se
realiza hasta que la mezcla adquiere una temperatura de 100°C, con agitacion
permanente.

Proceso para la obtencién de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE en el paso n) el tiempo de
reaccion varia entre 50 y 70 minutos.

Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE Ia evaporacion del paso q)
se lleva a cabo a una temperatura entre 75°C y 85°C y durante un periodo entre 1
y 2 horas.

Proceso para la obtencidon de poliuretanos a partir de aceite de palma
CARACTERIZADO PORQUE el catalizador del paso g) puede ser acetato de
plomo, acetato de calcio, 6xido de plomo, ricinoleato de litio, acido sulfurico, acido
clorhidrico, acido sulfénico o hidréxido de sodio.

Poliuretano CARACTERIZADO PORQUE se obtiene por el proceso de la

reivindicacion 1.

Poliuretano de la reivindicacion 15 CARACTERIZADO PORQUE tiene una
densidad entre 0,284 g/cm®y 0,658 g/cm®, médulo de Young entre 8,94522 MPa y
54,92330 MPa y esfuerzo maximo entre 0,92037 MPa y 8,29101 MPa.

Poliuretano de la reivindicacion 15 CARACTERIZADO PORQUE tiene una
densidad entre 0,120 g/cm® y 0,158 g/cm®, médulo de Young entre 0,78727 MPa y
1,54311 MPa y esfuerzo maximo entre 0,07012 MPa y 0,09753 MPa.

40
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RESUMEN DE LA INVENCION

La presente invencion se relaciona con el proceso para la produccién de un poliol a partir
de aceite de palma y con espumas de poliuretano rigido preparadas a partir de dicho
poliol derivado de aceite de palma. De un lado, la presente invencién proporciona un
método para la obtencién de polioles monoméricos obtenidos a partir de aceite de palmay
que tienen nimero de hidroxilo entre 50 y 450 mgKOH/g muestra. Los polioles de la
presente solicitud pueden ser obtenidos por medio de un procedimiento basado en las
siguientes cuatro rutas madre: Ruta 1: maleinizacién de los acidos grasos del aceite de
palma; Ruta 2: glicerdlisis del aceite de palma; Ruta 3: transesterificacién del aceite de
- palma y Ruta 4: epoxidacién de los enlaces insaturados carbono-carbono del aceite de
palma. Adicionalmente, otras modalidades de la invencion permiten la obtencién de
polioles a partir de la combinacién de estas rutas madre. En otro aspecto de la invencién
se preparan poliuretanos a partir de los polioles obtenidos mediante alguna de las cuatro
rutas o mediante la combinacién de las mismas. En una modalidad de la invencién los
poliuretanos se producen mediante la reaccion de una mezcla de un poliol obtenido
mediante la presente invencion, un poliol comercial, un tensoactivo, un catalizador y un

isocianato. Los poliuretanos pueden ser espumas de poliuretano rigido de alta densidad

RBL\RBL\ID-259420\WPC 18331
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Método 1:

Aceite Palma
+

Anhidrido Maleico

Método 2:

Calentamiento

»

Aceite Palma
+

NaOH
+

Solucién Etanol-Agua

Calentamiento
Agitacion

Poliol

Descartar

v

+
Acido Sulflrico

Lavado

Fase Acuosa
Fase Organica

fase acuosa

Calentamiento

Fase

»
Lt

+
NaCl

Enfriamiento

Organica

Agitacion

Vacio

Calentamiento

Calentamiento
Agitacion

Evaporacion
al vacio

Fase con agua Agitacion Agitacion Monoglicérido
Organica | < <
Descartar + Atmosfera bloqueado
fase acuosa SAI?l'd'O controlada "
ulfarico oy
g de nitrogeno Anhidrido
Evaporacion Maleico
Poliol

A

Descartar fase -
acuosa

Acidos
Grasos

v

+

Glicerol Bloqueado

+

Catalizador

Fase Acuosa
Fase Organica

Lavado con agua

FIG. 1 — Ruta 1: Maleinizacion del aceite de palma y Maleinizacion de los acidos grasos



G/e

Aceite Palma
+

Glicerol

) Evaporar
Calentamiento para eliminar o
Agitacion R Producto de solvente Agitacion
. e Reaccion - >
+
TerbutanoL(SoIvente) Enfriamiento y N-hexano
. neutralizacion del Descartar
NaOH (Catalizador) producto con HCI glicerina
residual
v
Poliol

FIG. 2 — Ruta 2: Glicerdlisis de aceite de palma



G/e

Aceite Palma
+

Pentaeritritol
+

Oxido de Plomo

Calentamiento
Agitacién

Atmosfera de
Nitrégeno

v

Producto de
Reacciéon

Enfriamiento

Separacion de

Agitacion Fases R
+
N-h Descartar
-hexano glicerol

FIG. 3 — Ruta 3: Transesterificacion con pentaritritol

Producto de
Reaccion sin
Glicerol

Evaporar

v

Poliol
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_ Lavado con Lavado'con Evaporar
Calentamiento Acido agua hasta para eliminar
Agitacion Producto fosforico pH neutro metanol
Aceite Palma > de > >
-Metanolisis Reaccion Descartar los
+ solidos
MetanI formados
NaOH
Metilésteres
de acidos
grasos
(FAME)
Epoxidacion
Calentamiento + Acido formico
Lavado con agua Agitaciéon + Peroxido de
Lavado con bicarbonato de sodio Hidrogeno
Lavado con cloruro de sodio
Lavado con agua Producto
Poliol “ “ de “
Evaporacién Reaccion

FIG. 4 — Ruta 4: Epoxidacién del doble enlace
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Fase oleina de Aceite Palma crudo
o)
Fase oleina de Aceite Palma RBD

Calentamiento
Agitacion

v

Epoxidacon

+
Peroxido de Hidroégeno

Producto
de
Reaccion

Descartar
fase acuosa

»
>

LLavado con agua
Lavado con bicarbonato de sodio

Lavado con agua
Lavado con cloruro de sodio

Calentamiento

Agitacién

A

4

Secado al
‘vacio

Poliol <+

Glicerdlisis
+
Glicerina
+

Aceite
epoxidado

NaOH 6 PbO (Catalizador)

FIG. 5 - Ruta4 + Ruta 2
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SUPERINTENDENCTA

~ ESpaci0 rESenad0 Pars. el 6ONcENe deradicacion

DELEGATURA PARA LA PRDPIEDAD INDUSTRIAL
FORMULARIO PARA ‘OTORGAR PODER A ABOGADO'
EN LOS TRAMITES DE PROPIEDAD INDUSTRIAL

4.  Datos del otorgante
O3 Persona Natural B Persona Juridica

INDUSTRIAL AGRARIA LA PALMA LTDA. (ENDUPALMA)

}Nomhgerdel Representante: RUBEN DARIO LIZARRAL DE MONTOYA

Nombro.a dendminstiénRazon Sociss completalEn cizo oo quéhaya més de un seiicitante, relaciinese en noa BEjUR’

[Naconaidad/Pais 46 Consitucion Direceion del olorgante
Colombia Celle 67 No. 7-84 Piso 8, Bogots,
' Colombia
Direccion Electrenica ‘No. Fax Numero. Telgidnico
centes@caveliercom. 2118650 347311
-2, Datos del Apoderado:
* Pringlipal 35.456.344 23555
-Luz Clemencia Sudrez do Paez
Primer Supleats ] _ v
. Jorge:Chavamo Anstlzahal 16.208:330 40,119
Ségundd Suplante 3
‘QsgearCorrea Barbosa 76.524:634 74027
TercorSuplente S .
Edna Darmaly, Sarmiento Charmy: §2.006.265 £5.784
Apeilidos y Nombte Documente de identificaclén’ T:P.{sblo abogados Profeslonales}
NaconaligadiPeis e consuucion Bireccién det Apoderado
Colombiana [Camera4 No. 72-35, Bogota, Colombia-
Direccion Electrénica’ » No. Fax. Nimmera Teleféoico
cavelien@cavelier.com’ ’ 2178650 3473671
CAUTORZO expresamentea o Supenntendencla defndusiria y. Comorcio para quc erey 1a.s comunicaciones sear
lenviadas 2 través do ka-direccion o comeo electrdnizo.
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@ CAVELIER ABOGADOS

Medrante el presente documenta, t3 persona indicada en el punio 1 de este documento nombra 3 las personas
gue se identifican en el punto 2 come sus apoderados en los t&rminos del ariculo €5 del Cédigo de
Procedimiente Civil, para las actuaciones que se relacionan a conlinuacisn,

3. Actuaciones en cuestion:

Este poder concierne:

i
& Todas las solicitudes y/o registros actuales y futuros del oforgante.,
O La(s}siguiente(s)solicitud{es)y/o registro(s):

NOMBRE NUMERGQ DE SOLICITUD O REGISTRO

Nota: Si el espacio anterior no es suficiente, por favor relacione las actuaciones en hoja
anexa.

4, Alcance del poder:

Confiero expresamente al (los) apoderado(s) todas las facultades legales para gque

represente mi(s) interés{es} en la(s) actuacion(es) sefialada(s) en el punto 3 de este
documento, incluyendo:

Deslstir de la(s)solicitud(es) v de la demas actuacicnes
Renunciar 3 los derechos del registro de signos distintives o de nuevas creaciones
Transigir
B Recibir
| & Congciliar
| B4 Ratificar los actes de agentes oficiosos

.I'ﬂ
;..Fn-ma*- |
/ : ’7(’\\‘ e 2 (UG~ 2, SN UL >
Nombre del Fifmante LUZ CLEMENCIA DE PAEZ
RUBEN DARIO LIZARRAL DE MONTOYA ' Firma del Apoderado
CL. 14.873.062)
| TP No. 23.555
, 2013 | Tarjeta Profesional
Fecha (Date}
Colo 18331
ADF\c=n
ID-24T7569\WPCLRIZL

PLOGFOG »rl 2012-04-1%
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
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Industria y Comercio
SUPERINTENDENCIA Bogota D.C., Enero 27 de 2014 - 13:58:36
RECIBIDO DE : CAVELIER ABOGADOS N1 860.041.367
*** Soporte del Pago ***
TIPQ PAGO BANCQO CUENTA No PAGQ FECHA PAGO VR PAGQ
‘ CONSIGNACION BANCO DE BOGOTA 062754387 651470783 27/01/2014 17.581.000.00
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Web: www.sic.gov.co e-mai: info@sic.gov.co

Conmutador: (571) 5870000 Fax: (571) 5870284 Li

nea: 018000-910165 Call Center: (571) 6513240
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