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I. RECURSO ViA GUBERNATIVA

Yo, Luz Clemencia DE PAEZ, en mi condicién de apoderada de la sociedad
INDUSTRIAL AGRARIA LA PALMA LTDA. (INDUPALMA) solicitante de la patente de la
referencia, por el presente escrito atentamente manifiesto a usted que debidamente
notificada de la Resoluciéon No. 39030 del 30 de julio de 2015, interpongo en su contra el
recurso de REPOSICION, para que sea revocada y en consecuencia se conceda el
privilegio de patente de invencién para “PROCESO DE OBTENCION DE
POLIURETANOS A PARTIR DE ACEITE DE PALMA Y POLIURETANOS OBTENIDOS”
a favor de INDUSTRIAL AGRARIA LA PALMA LTDA. (INDUPALMA).

Il. OPORTUNIDAD DE LA IMPUGNACION

La Resolucion No. 39030 del 30 de julio de 2015, con fecha de publicacion listado
del 4 de agosto de 2015, fecha de vencimiento del 4 de septiembre de 2015, y fecha del
término legal 18 de septiembre de 2015.

lll. LA DECISION RECURRIDA

3.1 Mediante la Resolucion objeto de la presente impugnacién, el Superintendente de
Industria y Comercio decidié:

“EXCELENCIA LEGAL EN UN MUNDO SIN FRONTERAS”
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Denegar la patente de invencion a la creacién titulada: “PROCESO DE
OBTENCION DE POLIURETANOS A PARTIR DE ACEITE DE PALMA Y
POLIURETANOS OBTENIDOS”

En la parte motiva de la providencia, se mencionaron los siguientes fundamentos:

Las caracteristicas esenciales de la invencién de la reivindicacion 1 habian sido
derivadas de manera evidente previamente en los documentos D1 (Preparation
and characterization of polyurethane foams using a palm oil-based polyol) y D2
(High yield epoxidation of fatty acid methyl esters with performic acid generated
in situ).

Su Despacho ha determinado que el documento D1 no menciona la obtencién
de epoxidos a partir de epoxidacion de metil esteres de acidos grasos, una
temperatura entre 75°C y 85°C para evaporar el metanol y lavar los productos
intermedios con agua a una temperatura entre 50°C y 60°C.

Mas aun, el Sefior Examinador menciona que el documento D2 no menciona el
aceite de palma como materia prima para la obtencion del poliol ni las etapas de
sintesis del poliuretano, una temperatura entre 75°C y 85°C para evaporar el
metanol y lavar los productos intermedios con agua a una temperatura entre
50°C y 60°C.

Adicionalmente se ha determinado que no se evidencia un efecto técnico
inesperado con el hecho de obtener poliuretano a partir de polioles obtenidos por
oxidacion de FAME, ademas de evaporar el metanol y lavar los productos
intermedios con agua a una temperatura entre 50°C y 60°C, ya que D1 ya habia
solucionado el problema técnico, al obtener espumas de poliuretano a partir de
aceite de palma y con caracteristicas deseables muy similares a las de los
poliuretanos de la presente invencion.

El Problema Técnico Objetivo que la solicitud pretende resolver se formula
como: “¢,como modificar el proceso conocido en D1 para producir un poliuretano
a partir de polioles producidos de forma alternativa a la revelada en el
documento D1?”
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La obtencion de polioles por epoxidacién de FAME, ya esta divulgado en el
documento D2 que se refiere a un método para obtener y epoxidar metil esteres
de acidos grasos (FAME).

Una persona normalmente versada en la materia incluiria el método de
obtenciéon de epdxidos a partir de FAME de D2 en el proceso para la obtencion
de poliuretano de la anterioridad D1, esperando con certeza lograr el proceso,
como el de la reivindicacion 1 de la solicitud, lo cual es considerado obvio.

La invencion no muestra un efecto técnico sorprendente en relaciéon al estado de
la técnica, una persona versada en la materia con el saber general de |a técnica
y la evaporacion de sustancias volatiles a determinadas temperaturas para
purificar el poliol sin modifica su estructura, y con una serie de conocimientos
especificos de la invencion, estaria motivada a aumentar la temperatura entre
75°C y 85°C para eliminar mas rapido el etanol en exceso y lavar los productos
intermedios con agua a una temperatura entre 50°C y 60°C para eliminar acidez
en el proceso que se da a conocer en D1, para obtener un poliol libre de
impurezas para obtener posteriormente un poliuretano, tal como se encuentra
reclamado en la reivindicacion 1 de la solicitud.

La invencion no presenta un efecto sorprendente con relacion al estado de la
técnica, ya que una persona versada en la materia estaria motivada a incluir
polioles obtenidos por epoxidaciéon de FAME como una materia prima alternativa
para la obtencién de poliuretanos.

Las reivindicaciones 11 y 12 no se ajustan a los parametros establecidos en el
articulo 30 de la Decisién 486 de la Comision de la Comunidad Andina, porque
incluyen resultados a obtener mediante la menciéon de densidad, médulo de
Young y esfuerzo maximo del poliol obtenido, lo cual no es permitido porque las
reivindicaciones incluirian no solo la soluciéon propuesta por el solicitante, sino
todas las alternativas presentes o futuras que lleguen a ese resultado.

Los resultados reportados presentan discrepancia con el capitulo reivindicatorio,
ya que para la presente solicitud divisional, en la tabla resumen de
composiciones y procedimientos se encuentra que (ruta 8) se obtienen polioles
intermedios y poliuretanos diferentes a los caracterizados por densidad, modulo
de Young y esfuerzo maximos (rutas combinadas 2 y 4); por lo que la presente
solicitud carece de suficiencia para que una persona versada en la materia
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técnica, pueda ejecutar los métodos reclamados esperando una espuma rigida
tal como la reclama la solicitante.

3212 En la ruta 8 se tiene benceno y dietilenglicol para la produccion de poliol,
compuestos que no estan mencionados en el procedimiento reclamado.

IV. OBJETO DEL RECURSO

De acuerdo con los argumentos que expongo a continuacion, solicito atentamente
a su Despacho lo siguiente:

1. Revocar la Resolucion No. 39030 del 4 de febrero de 2014.

2. Conceder el privilegio de patente de invencién para para “PROCESO DE
OBTENCION DE POLIURETANOS A PARTIR DE ACEITE DE PALMA Y
POLIURETANOS OBTENIDOS” a favor de INDUSTRIAL AGRARIA LA PALMA LTDA.
(INDUPALMA).

V. MODIFICACION DE UNA SOLICITUD EN TRAMITE

De acuerdo con el articulo 34 de la Decision 486 de la Comision de la
Comunidad Andina, donde se establece que la modificacion de una solicitud es posible en
cualquier momento del tramite mientras no implique una ampliaciéon de la solicitud inicial,
me permito presentar un nuevo pliego reivindicatorio conformado por 11 reivindicaciones.
Adicionalmente, se presenta un nuevo capitulo descriptivo, en donde se ha modificado la
tabla de resumen de experimentos al final del texto y se han incluido las caracteristicas
estructurales de la silicona 193C.

Por lo tanto, los argumentos esgrimidos a continuacion con respecto a la
patentabilidad de la invencion, en los términos del capitulo reivindicatorio modificado,
resultan plenamente predicables del capitulo reivindicatorio sobre el cual la patente fue
negada. En efecto, la no ampliacion de la materia en el nuevo pliego es evidencia
suficiente de que el presente recurso controvierte el analisis de patentabilidad efectuado
por su Despacho, de tal manera que el presente recurso cumple con los requisitos de ley
para su aceptacion y tramite.
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VI. FUNDAMENTOS DEL RECURSO
Respetuosamente me permito disentir de lo expuesto por ese Despacho en la
Resolucion objeto del presente recurso, toda vez que la presente solicitud si cumple con

los requerimientos de claridad, novedad y nivel inventivo exigidos en la Decision 486,
como se demostrara a continuacion:

Fundamentos de la peticion principal

6.1 La presente solicitud si es clara

Teniendo en cuenta el nuevo pliego reivindicatorio que se presenta junto con
este recurso, se desean resaltar las siguientes modificaciones:

Adicionalmente, se ha eliminado la antigua reivindicacion 12, dejando
unicamente la reivindicacion 11 para caracterizar el poliuretano obtenido mediante el
proceso reclamado. El poliuretano que se caracteriza en dicha reivindicacion encuentra
soporte en todos los ejemplos de la solicitud referentes a la ruta 4, contrario a lo que
afirma el Sefior Examinador, quien hace énfasis equivocadamente en que el proceso
reivindicado corresponde a la ruta 8.

Vale la pena resaltar que las propiedades divulgadas en la reivindicacion 11
(densidad, modulo de Young y esfuerzo maximo) son ampliamente utilizadas en la
caracterizacion de poliuretanos. Existen normas técnicas que establecen que estos
parametros son apropiados para la caracterizacion de poliuretanos y que brindan los
meétodos estandarizados para la medicion de dichas propiedades, entre las cuales se
encuentran la ASTM D1622: Standard Test Method for Apparent Density of Rigid Cellular
Plastics yla ASTM D 695-10: Standard Test Method for Compressive Properties of Rigid
Plastics. Por consiguiente dichas propiedades no son, en ninguna medida, resultados a
alcanzar. Son, por el contrario, pardmetros adecuados para la caracterizacion de un
poliuretano.

Adicionalmente, vale la pena resaltar nuevamente que la presente solicitud se
encuentra dirigida a la ruta 4 de sintesis, no a la ruta 8 como asegura el Sefior
Examinado. Los ejemplos 5 y 14, coinciden con las reivindicaciones y dan evidencia de
que se forman los productos reivindicados. Adicionalmente, se ha modificado la tabla al
final del capitulo descriptivo, para dar soporte apropiado a estas rutas.
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Asi pues, es claro que la proteccidon no se extiende a otras posibles variaciones o
modificaciones y por consiguiente la objecion relacionada con la claridad del pliego
reivindicatorio debe darse por superada. Lo anterior, teniendo en cuenta que el nuevo
pliego reivindicatorio cumple los requerimientos establecidos en el articulo 30 de la
Decision 486.

6.2 La presente solicitud si tiene nivel inventivo

A pesar de lo anterior y con el fin de demostrar que la presente solicitud cumple no
sblo con el requerimiento de novedad sino también con el requerimiento de nivel
inventivo, se pone de presente lo siguiente:

El articulo 18 de la Decision 486 sefiala lo siguiente;

“Articulo 18.- Se considerara que una invencion tiene nivel inventivo, si para una
persona del oficio normalmente versada en la materia técnica correspondiente, esa
invencion no hubiese resultado obvia ni se hubiese derivado de manera evidente del

estado de la técnica. ™

Consecuentemente, una invencién se considerara inventiva si la misma no hubiese
resultado obvia a partir del arte previo, para una persona del oficio normalmente versada
en la materia. Esto a su vez implica que el Examinador a cargo de esta evaluacién debe
colocarse en el momento exacto en el que el inventor buscaba resolver el problema
técnico contemplado en la solicitud y para el cual poseia la literatura y el conocimiento
disponibles en dicho momento.

Siguiendo entonces los lineamientos de la Jurisprudencia aplicable al analisis del
nivel inventivo de una solicitud de patente, se considera que una anterioridad o una
combinacién de dos anterioridades puede afectar dicho requerimiento de patentabilidad, si
una persona medianamente versada en la materia encuentra ensefanzas o sugerencias
claras que, a partir de un conocimiento medio en dicho campo, le permitan llegar de
manera obvia a la invencién reivindicada. Adicionalmente se considera que una mejora
sustancial, un efecto inesperado o una ventaja con respecto al arte previo es un indicio de
nivel inventivo, por cuanto aporta un salto tecnologico en la regla técnica.
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Respecto a lo anterior, el Tribunal de Justicia de la Comunidad Andina ha
expuesto en la Interpretacion Prejudicial del proceso 13-IP-2010:

‘En este orden de ideas, se puede concluir que una invencion goza de nivel
inventivo cuando a los ojos de un experto medio en el asunto de que se trate, se
necesita algo mas que la simple aplicacion de los conocimientos técnicos en la
materia para llegar a ella, es decir, que de conformidad con el estado de la técnica
el invento no es consecuencia clara y directa de dicho estado”.

[sefalado fuera del texto]

Por lo anterior, se entiende que para que una persona medianamente versada en
la materia pudiera derivar de manera obvia una invencion, requeriria simplemente aplicar
sus conocimientos técnicos. En contraste, todo aquello que va mas allad de la simple
aplicacion de los conocimientos técnicos y que no ha sido revelado en el estado de la
técnica, debe ser considerado inventivo.

A este respecto, respetuosamente manifestamos nuestro desacuerdo con el
analisis llevado a cabo por el Examinador y con las conclusiones del mismo y solicitamos
atentamente la reconsideracion de las razones por las cuales se decidié negar la patente,
con base en la siguiente informacion:

En primer lugar, con respecto a la afirmacion del Sefior Examinador mediante la
cual establece que no se evidencia un efecto técnico inesperado con el hecho de obtener
poliuretano a partir de polioles obtenidos por oxidacion de FAME, se desea aclarar que la
oxidacion de FAME proporciona poliuretanos con caracteristicas diferentes a las
obtenidas mediante otros métodos, puesto que mediante este procedimiento los acidos
grasos son separados de la estructura de triglicérido dejando las cadenas libres. Esto
influye en las caracteristicas de formacion del poliuretano. Las diferencias en la estructura
quimica en un poliol conllevan a un cambio en la rigidez, entrecruzamiento del poliuretano
obtenido y hacen que este pueda ser mas flexible que otro. De manera que la utilizacion
de FAME provee la ventaja de obtener poliuretanos con caracteristicas mejoradas.

Con respecto al efecto de evaporar el metanol y lavar los productos intermedios
con agua a una temperatura entre 50°C y 60°C, el solicitante desea aclarar que la etapa
de lavado y separaciéon de metanol en exceso es indispensable dentro del proceso,
puesto que hacen que el producto de interés en esta parte del proceso (los FAME) tengan
mayor pureza y los elementos indeseados sean eliminados evitando que interfieran en las
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etapas posteriores del proceso. Este paso se encuentra fundamental a la temperatura
especificada, puesto que a temperaturas menores no se obtienen buenos resultados en
esta etapa y no se da una buena separacion del producto deseado de sus impurezas. Se
debe reconocer que el rango de temperaturas de 75°C hasta 85°C para evaporar metanol
y el de 50°C a 60°C para el agua de lavado, no resultan de una escogencia al azar de la
persona versada en la materia. La seleccién de estos rangos posee altura inventiva, ya
que conllevan a un efecto mejorado de separacion de productos intermedios.

Con respecto a lo anterior, se resalta que la GUIA PARA EXAMEN DE
SOLICITUDES DE PATENTE DE INVENCION Y MODELO DE UTILIDAD menciona que
si el solicitante demuestra que su invencion ofrece un efecto mejorado frente a lo ya
conocido, el Examinador debera analizar si dicha informacion manifiesta un aporte al
estado de la técnica y de esta manera llegar a la conclusion que la invencion tiene nivel
inventivo. De acuerdo con lo anterior, al quedar claro que los rangos de temperaturas
divulgados son clave para lograr poliuretanos mas puros, es evidente que se debe
reconocer la altura inventiva del proceso reivindicado.

Adicionalmente, vale la pena resaltar que el documento D1 no divulga la gran
mayoria de pasos del proceso actualmente reivindicado y que el documento D2 no
menciona como materia prima el aceite de palma. Por consiguiente, la persona versada
en la materia no encontraria motivacion alguna para pensar que el método del documento
D2 seria eficiente al utilizar como materia prima el aceite de palma. Ademas, el Sefior
Examinador reconoce que el documento D2 ni siquiera menciona la etapa de sintesis de
poliuretano. Es asi como la persona versada en la materia no tendria motivacién alguna
para, en primera instancia, pensar que el aceite de palma pueda ser utilizado como
materia prima en el proceso del documento D2 y mucho menos que se puedan obtener
polioles para después producir poliuretanos con caracteristicas mejoradas mediante el
proceso del documento D1. Simplemente, la persona versada en la materia tendria que
realizar una gran cantidad de modificaciones que no resultan obvias en vista de las
ensefanzas de los documentos citados.

Adicionalmente, se desea enfatizar en que un cambio de materia prima no resulta
obvio para la persona media versada en la materia. La persona versada nunca considera
que cualquier aceite equivalga a un aceite de palma y que sea factible su intercambio
directamente en cualquier proceso. Para sustentar ain mas esto, por favor tengan en

cuenta el siguiente cuadro extraido de Bueno Ferrer (BUENO FERRER, Carmen. “Bio-
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compuestos termoplasticos basados en aceites vegetales”. El documento se encuentra en
http://rua.ua.es/dspace/bitstream/10045/26479/1/Tesis_Bueno%20Ferrer.pdf).

Este documento ilustra las caracteristicas totalmente diferentes del aceite de

palma en relacion a otro tipo de aceites:

Tabla 2.1. Contenido en dcidos grasos presentes en distintos aceltes vegetales (expresado en g dddo grasofioo g aceite].

Acido graso CGDE'  Algeddn  Colza  Glrasal Linaza Maiz Oiiva  Palma Ricing Soja
Miristico 140 0.7 o, 0,0 0,0 0,1 0,0 1,0 o0 o,
Miristaleico 1451 0,0 0,0 o,c 0o 0,0 0,0 0.0 0,0 0,0
160 6 4.1 B,1 55 10,9 13.7 444 %5 o
6 ob 0,3 0,0 0,0 g2 12 [+ 5] 0,0 .1
i 18:0 2,6 1.8 .9 3.5 20 5 4,1 0.5 4,0
Clefco 1B 18,E Bo.g 42,6 19,1 294 ha 49,3 5,0 3.4
Linoleico 182 54.4 710 46,4 15,3 59,6 10.0 10,0 40 53,2
Linolénica 18:3 a7 8,8 1,0 56,6 1,2 o6 O 05 7.8
Ricinoleico 18 o0 0.0 0,0 0.0 0.0 o0 0.0 87.5 0.0
Araguidico 20:0 0,3 a,7 a,0 a,0 04 0,9 0,3 0,0 0,3
Cadoleico 1o | 0,0 1,0 0.0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
Eicasadiencico 0.2 0,0 0,0 0,0 0,0 0.0 0,0 0,0 0.0 0.0
Behénico 23 o2 a,3 0.0 0,0 o, o, a,1 0,0 o
Erdcica b i by 0,0 0.7 0.0 0,0 0,0 0,0 0.0 o,0 0.0
Lignocerico 40 0,0 0,2 0,0 oo 0,0 0,0 o,0 o0 0,0
DE ftriglicérido 19 3.9 4,7 6,6 4.5 28 1,8 2.7 4,6
Indice de yoda (1) 104117 91108 -.11}-143__163:&14 w710 8386 I}-se T B2BE 1:;4:;

a Nemencdlatura de los dodos grasos: €, numera de dtomos de carbono; DE, mimero de dobles enlaces C=C

Los componentes fundamentales de los aceites son totalmente diferentes y los
procesos fisicoquimicos llevado a cabo con ellos dan como resultado productos con
propiedades totalmente diferentes. Por ejemplo, el acido ricinoleico del aceite de ricino
representa el 87,5% de su composicion mientras que no existe en el aceite de palma.
Esto por citar solo una caracteristica en un ejemplo puntal. Por este motivo una persona
versada en la materia no se veria motivada a elegir aceite de palma como reemplazo de
cualquier aceite de origen vegetal, ya que los componentes de estos aceites pueden ser
bastante diferentes, al provenir de diferentes materias vegetales

En consecuencia de lo anterior, la invencion de la presente solicitud de patente
tiene nivel inventivo en vista de los documentos D1 y D2 del estado de la técnica citados
por el Examinador.

Conclusion
El documento D1, el documento D2, o su combinacion no resultan anterioridades

validas capaces de afectar la novedad y el nivel inventivo de la invencién de la presente
solicitud.
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VII. PETICION
Por todo lo anterior, solicito a ese Despacho lo siguiente:
Peticién principal:

7.1 Que al considerar las razones precedentes se revoque la decisién contenida en la
Resolucion No. 38030 del 30 de julio de 2015, en cuanto resuelve negar el privilegio de
patente de invencion.

7.2. Que se acepte el nuevo pliego reivindicatorio presentado con este escrito,
conformado por 11 reivindicaciones.

7.3. Que se otorgue el privilegio de patente de invencién para “PROCESO DE
OBTENCION DE POLIURETANOS A PARTIR DE ACEITE DE PALMA Y
POLIURETANOS OBTENIDOS” a favor de INDUSTRIAL AGRARIA LA PALMA LTDA.
(INDUPALMA).

VIll. NOMBRE Y DIRECCION

El nombre y la direccion del solicitante recurrente son los siguientes:

INDUSTRIAL AGRARIA LA PALMA LTDA. (INDUPALMA).
Calle 67 No. 7-94,

Bogota,

Colombia

IX. ANEXOS

* Formulario de modificaciones en solicitud pendiente

* Recibo por concepto de presentacion de modificaciones a las reivindicaciones por
valor de $ 132.000

¢ Nuevo pliego reivindicatorio conformado por 11 reivindicaciones
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¢ Nuevo capitulo descriptivo
X. NOTIFICACIONES

Atentamente manifiesto a usted que recibiré notificaciones en la Secretaria de su
Despacho o en mi oficina de abogada situada en la Carrera 42. No. 72-35, piso 4°, de esta
ciudad de Bogota, D.C.

Sefior Superintendente,

o Pk e\ 6 fé\c;:;
LUZ CLEMENCIA DE PAEZ

C.C. 35.456.344 de Usaquén
T.P.A. No. 23.555

COLO-18331-0801-0005-9
GCH\GCH\ID-282990\WPC 18331
No. M-2015-282990\GCH
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Espacio “eservadc para el adhesivo de radicacin

Industria y Comercio |
SUPERINTENDENCIA \

DIRECCION DE NUEVAS CREACIONES
MODIFICACIONES Y/O CORRECCIONES
1. Identificacién del Tramite

D Error material E Mcdificacion a una Solicitud en tramite
Patente de Invencion
D Patente de Modelo de Utilidad

D Registro de Disefio Industrial

D Esquema de Trazado de Circuitos Integrados

2 Datos del solicitante

Persona Natural D Persona Juridica IZI

INDUSTRIAL AGRARIA LA PALMA LTDA. (INDUPALMA)

Nombre o denominacion / Nombre o razén social completa

Nombre representante legal

Tipo de empresa Micro D Pequefia D Mediana EI Ora D
Documento de identificacion: DC.C. D C.E D NIT D Otro Numero
Nacionalidad/Pais de constitucién Direccién y domicilio del titular Ciudad
Colombia Calle 67 No. 7-94, Bogota, Colombia Bogota
Direccion electrénica No. Fax Nimero tele*érico
clientes@cavelier.com 2118650 34736 11

D Autorizo expresamente a la Superintendencia de Industria ¥ Comercio para que todas las comunicaciones sean enviadzs a
través de la direccion de correo electrénico

3: Datos del apoderado: _ o ‘
Apellidos y Nombre Documento de identificacién Tar,eta profesional
De PZez Luz Clemencia C.C. 35.456.344 ~.P.A. 23.555
| Direccién y domicilio — [ Ciudad
Carrera 4* No. 72 —35 o - 'Bogota ]
Direccion electrénica [ No. Fax | Namero telefénico i

1 S My
En caso de haber presentado poder general para asuntos que se adelanten ante la Delegatura de Propiedad Industrizl, sirvase
indicar el nimero de su radicacién o protocolo de poder general

= e o= o)

. I
\ i
~ cavelier@cavelier.com 2118650 ‘ 3473611 \
| l
| |
| |

PI02-F17 vl (2012-04-19)
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4. Datos del tramite

Correccion:

Expediente No 14.023.102

Aparece

Debe ser

Modificacion:

E Modificacion al capitulo reivindicatorio.
Presento nuevo capitulo reivindicatorio compuesto por 11 reivindicaciones y pido respeiuosamente
que el examen de patentabilidad sea realizado sobre estas nuevas reivindicaciones presentadas.
Respetuosamente manifiesto que a pesar de eliminar materia del pliego reivindicatorio originalmente
presentado, mi representada no renuncia a la proteccion que pueda obtener sobre dicha materia y
ademas se reserva el derecho de presentar una solicitud divisional que la contenga durante el tramit=
de la presente solicitud, beneficiandose de la fecha de prioridad inicialmente reivindicada.

5. Anexos

E Comprobante de pago de |a tasa para la presentacion de la correccion y/o madificacion por $132.000.

E Documento que contiene las modificaciones o correcciones.

D Comprobante de pago por reivindicaciones adicionales despues de la decima reivindicacion por.

6. Firma

Nombre y apellidos

LUZ CLEMENCIA DE PAEZ

Firma

Vo Olmena>lbldies

C.C. 35.456.344 DE Usaquén

Tarjeta Profesional 23,555
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REIVINDICACIONES MODIFICADAS

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

a. producir metilésteres de acidos grasos (FAME) a partir de los siguientes

pasos:

i. mezclar aceite de palma, metanol e hidroxido de sodio, a una
temperatura entre 65 °C y 75 °C y agitacion, durante un periodo

entre 1y 2 horas

ii. descartar la fase glicerina que se encuentra en el fondo después de

la reaccion anterior

ii. lavar la fase de interés obtenida en el primer paso con acido

fosforico 0,015N a una temperatura entre 55°C y 65°C
iv. descartar los solidos formados

v. lavar el producto obtenido en el paso anterior con agua a una

temperatura entre 55°C y 65°C hasta que el pH esté entre 6 y 8

vi. evaporar el producto del paso anterior (FAME) para eliminar el
metanol en exceso, a una temperatura entre 75°C y 85°C y durante
un periodo entre 2 y 3 horas.

b. mezclar los FAME obtenidos en el paso a) con acido formico en presencia de

perdxido de hidrogeno

c. lavar el producto obtenido en el paso b) con agua a una temperatura entre
50°C y 60°C

d. lavar el producto obtenido en el paso c) con bicarbonato de sodio al 5%
e. lavar el producto obtenido en el paso d) con cloruro de sodio al 5%

f. lavar el producto obtenido en el paso e) con agua a una temperatura entre
50°C y 60°C

g. evaporar la solucion obtenida en el paso c) para eliminar la humedad

permitiendo la obtencién del poliol

h. Tomar el poliol abtenido y mezclarlo con dietilenglicol con agitacion.
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i. Adicionar surfactante, DBTL y agua en agitacion permanente
j. Adicionar MDI manteniendo la agitacion
k. Obtener el poliuretano.

Proceso para la obtencion de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE la fuente de aceite de palma

en el paso a) es la fase oleina del aceite de palma crudo

Proceso para la obtencidon de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE |a fuente de aceite de palma
en el paso a) es la fase oleina del refinado blanqueado y desodorizado de aceite

de palma

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 b) varia entre 40°C y 50 °C y el tiempo de reaccion varia entre 10 y 11

horas, despues de la adicion del peroxido de hidrogeno.

Proceso para la obtencién de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE el lavado del paso c) se

realiza hasta que el pH de la solucion es 5.

Proceso para la obtencidn de poliuretanos a partir de aceite de palma de acuerdo
con la reivindicacion 1 CARACTERIZADO PORQUE el lavado del paso f) 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 g) se
lleva a cabo a una temperatura entre 70°C y 90°C y durante un periodo entre 3 y 4

horas.

Poliuretano CARACTERIZADO PORQUE se obtiene por el proceso de la

reivindicacion 1.

Poliuretano CARACTERIZADO PORQUE se obtiene por el proceso de la

reivindicacion 2.

Poliuretano CARACTERIZADO PORQUE se obtiene por el proceso de la

reivindicacion 3.



11. Poliuretano de la reivindicacion 9 CARACTERIZADO PORQUE tiene una densidad
entre 0,284 g/cm®y 0,658 g/cm?®, mddulo de Young entre 8,94522 MPa y 54,92330
MPa y esfuerzo maximo entre 0,92037 MPa y 8,29101 MPa.
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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 multiples aplicaciones mas.

Los polioles utilizados en la produccion 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 elastémeros flexibles. Los policles son sustancias reactivas, usualmente 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 accion 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 produccion de polioles basados en dichos
aceites.

La produccion 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
produccion de un monomero 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 elaboracion 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
oligomeérico a hase de aceite vegetal modificado, donde el poliol oligomérico a base de

aceite vegetal modificado comprende al menos un 20% de oligomeros 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 obtencién de un poliol poliéster a partir de aceites naturales.
Dicho método comprende la etapa de hacer reaccionar los 4acidos grasos
monohidroxilados con un iniciador multifuncional reactivo a los esteres para formar el
poliol poliester. 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 metodo para la
produccion de polioles basados en aceites naturales mediante el uso de un proceso de
dos etapas consecutivas que involucra epoxidacion 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 invenciéon corresponde al uso de aceite de
soya.

La publicacion WO/2009/058368 revela métodos para la obtencion 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 "Obtencion y caracterizacion de
un polimero biodegradable a partir de almidon 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
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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 preparacion 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. “Urethane modified boron filled polyesteramide: a novel
anti-microbial polymer from a sustainable resource” European Polymer Journal, 2004
describe un procedimiento para la obtencion 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 evaluo la
actividad antimicrobiana y anti fungica, comprobando que las diferentes composiciones
cumplen con la inhibicion del crecimiento microbiano.

Otro 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 produccién 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 empled aceite de girasol como fuente renovable
para producir los monogliceridos.

El aceite de palma 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 palma, es semisodlido a
temperatura ambiente por la combinacion de triglicéridos de alto y bajo punto de fusién y

de un color rojo - naranja debido a la alta cantidad de carotenos. Estad 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 produccion 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 produccién 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 oligomerico, en donde
el poliol oligomérico a base de aceite de palma modificado comprende al menos un 40%
en peso de oligémeros, tiene un nimero hidroxilo de alrededor de 65 mg KOH/g muestra
0 menos, un numero promedio de funcionalidad hidroxilo de 2,5 o menos y una viscosidad

a 25°C menor a aproximadamente 4 Pa-s.

Si bien el arte previo ha buscado soluciones al problema técnico, el cual es proveer
métodos para la obtenciéon de polioles “verdes”, es decir, a partir de aceites vegetales
entre los cuales se encuentra el aceite de palma, asi como la obtencion 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 obtencion de polioles derivados de
aceite de palma usados para la preparacion de poliuretano, en donde se combinan dos
métodos de preparacion 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.

Aungue en otras invenciones se han obtenido polioles a partir de aceites vegetales, los
productos preparados a partir de dichos polioles resultan quebradizos debide a la

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



Adicionalmente y en relacion a las condiciones de operacion del método de glicerdlisis, en
la presente invencion se logro disminuir la temperatura de reaccion para la obtencién del

poliol con resultados favorables respecto a la disminucion 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 sitda 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 invencion 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®, médulo de Young (segin ASTM
D695-10) con resultados entre 8,94522 y 54,92330 MPa y esfuerzo maximo (segin ASTM
D695-10) con resultados entre 0,92037 y 8,28101 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 (segin ASTM
D695-10) con resultados entre 0,07012 y 0,09753 MPa.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencion se relaciona con el proceso para la produccion 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 obtencion de polioles
monomeéricos obtenidos a partir de aceite de palma y que tienen numero 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

e Ruta 3. transesterificacion del aceite de palma
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e Ruta 4: epoxidacion de los enlaces insaturados carbono-carbono del aceite de
palma

Adicionalmente, otras modalidades de la invencion permiten la obtencion de polioles a
partir de la combinacién 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 maleinizacién 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 palma.

En la ruta madre 2 de la presente invencién se preparan los monoglicéridos del aceite de
palma pero a diferencia de la ruta 1, no se realiza la maleinizacién, sino que se obtiene un
poliol a partir de aceite de palma por medio del proceso de glicerolisis. La glicerdlisis tiene
lugar a temperaturas entre 170 y 280°C, obteniéndose velocidades de reaccion 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 atmaosfera inerte (nitrégeno, argon
6 CO,). El proceso de glicerolisis se realiza usualmente en presencia de un solvente y un

catalizador. La seleccion de un buen catalizador permite emplear temperaturas mas bajas.

La reaccion de glicerolisis se ha de llevar a cabo bajo la accidén de un catalizador que
puede ser homogeneo (acido ¢ basico), o heterogéneo. Ejemplos de los catalizadores
para obtener mono v di glicéridos incluyen acetato de plomo, el acetato de calcio, el dxido
de plomo y el ricinoleato de litio, acido sulfdrico, acido clorhidrico, acido sulfénico,

hidroxido de sodio.

Los acetatos de plomo y calcio, al igual que el ricinoleato de litio permiten la obtencion 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 invencién corresponde a la preparacion 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 invencion 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 peroxido de

hidrogeno 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 invencion 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 invencion seran expuestas en la siguiente seccion de la descripcion,

correspondiente a la descripcion detallada de la invencion.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La figura 1 muestra un esquema ejemplificando la producciéon 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 la 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 produccion 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 produccion de los polioles basados en aceite de palma se

describiran haciendo referencia a las Figuras 1 a 5.
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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 atmdsfera

inerte, la reaccion se da alli durante un periodo determinado, obteniéndose el poliol.

El segundo metodo corresponde a la maleinizacion de los acidos grasos, partiendo de una
mezcla de aceite de palma con hidroxido de sodio y una solucion etanol-agua. La mezcla
obtenida es calentada y agitada. Posteriormente se adiciona una pequefia cantidad de
acido sulfurico concentrado, evidenciandose la separacion de la fase organica y la fase
acuosa. Luego, se adiciona solucion saturada de cloruro de sodio. Después de la
completa separacion de las fases, se elimina la fase acuosa. Por medio del calentamiento
y la agitacion de la fase organica se pueden obtener los acidos grasos los cuales son
mezclados con glicerol previamente bloqueado mediante una reaccion 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 sulfonico y calor. El producto de esta reaccion es
evaporado para obtener monoglicérido blogqueado, el cual posteriormente reacciona bajo
atmosfera de nitrogeno con anhidrido maléico. Al producto de esta reaccion 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 palma mediante glicerdlisis. Esta ruta comprende la reaccion entre el
aceite de palma con glicerol, terbutanol como sclvente e hidroxido de sodio como
catalizador, en presencia de calor. El producto de esta reaccion es neutralizado con acido
clorhidrico y sometido a evaporacion para la eliminacion del solvente. La fase obtenida es
separada mediante la adicion de n-hexano, permitiendo descartar la glicerina residual del
poliol finalmente obtenido.

La figura 3 resume la ruta 3, relacionada con la produccion de poliol a partir de aceite de
palma modificado mediante transesterificacién con pentaeritritol. Esta ruta comprende la
reaccion entre aceite de palma, pentaeritritol v dxido de plomo, en presencia de calor, con
agitacion continua y en atmosfera inerte de nitrogeno. 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 evaporacion 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 hidroxido 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 reaccion con acido férmico en presencia de
peroxido de hidrogeno. La reaccién 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 obtencion del poliol.

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

combinacion de las rutas 2 y 4 y se indican con mayor detalle a continuacion.

Una de estas modalidades permite la obtencion de poliol a partir de la fase oleina de
aceite de palma crudo, empleando 6éxido de plomo como catalizador. El método se da
entonces mediante la epoxidacién de |la fase oleina del aceite de palma crudo con acido
formico, en presencia de calor. Posteriormente de adiciona peroxido de hidrogeno 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 la fase organica a glicerdlisis (reacciéon con

glicerina) empleando 6xido de plomo como catalizador, obteniéndose asi el poliol.

Otra modalidad de la invencion corresponde a la obtencién 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 hidroxido de sodio, con

una posterior neutralizacion del catalizador en exceso con acido fosférico.

AUn otra modalidad de la invencion permite obtener poliol a partir de la fase oleina del
refinado blanqueado y desodorizado del aceite de palma (RBD). Para este propdsito se
emplean los mismos pasos que para las modalidades anteriores, empleando la materia

prima mencionada e hidréxido de sodio como catalizador en la glicerdlisis.

La ultima modalidad corresponde a la 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 excepcion de que se emplea como materia prima el la fase oleina del RBD y 6xido

de plomo como catalizador en la glicerolisis.
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Las rutas y modalidades descritas, permiten entonces obtener las espumas de poliuretano

mediante la reaccién de los polioles producidos con metilen difenil diisocianato (MDI).

Para dicho proposito se mezcla el poliol obtenido con un policl de cadena corta
(dietilenglicol, 1,6 butanodiol), un catalizador (dibutyltin dilaurate, octoato de estario,
catalizadores de aminas terciarias, agua, un surfactante (a base de silicona u
organosiloxanos ) y metilen difenil diisocianato (MDI). La reaccién da lugar a la formacion
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 | 100 | 150 | 200 | 250 | 300 | 350/ 200 |
Tipo de espuma Flexibles Semirrigidas Rigidas

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

siguientes:
‘ Poliuretano Aplicacién |
‘ Rigido Piezas moldeadadas, Zuelas para calzado
| . - . - .
Aislamiento térmico, aislamiento acustico,
‘ L impermeabilizante, espumas florales, sillas
Semirrigido ) .
que se adaptan al usuario (principalmente
‘ para personas discapacitadas)
| Flexible Espuma para brasier, colchones
| E—
EJEMPLOS

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

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

De otro lado se pesaron 65,7 gramos de anhidrido maléico y se adicionaron al balon de

reaccion. Se calienta a 180°C. Posteriormente se adapto el condensador de reflujo y se

?/D
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ubico el baldn de reaccion en una plancha de calentamiento con agitacién magnética a
1300 rpm, dejando que la reaccion se diera durante 3 horas, bajo atmésfera de nitrégeno.
El producto de ésta reaccion es el aceite maleinizado que fue enfriado hasta los 100°C y
se adiciono 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 - Obtencion 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 solucién de etanol-agua
1:1. La reaccion se llevo a cabo a una temperatura de 80°C durante 30 minutos. La
solucion se agitd manualmente de manera ligera. Luego, se adicioné gotas de acido
sulfurico concentrado. Se evidencia entonces la separacion de la fase organica y la fase
acuosa. Para completar la solucidn, se adiciond 100 ml de solucion saturada de cloruro de
sodio. Se dejo en reposo mientras se separaron las fases. Posteriormente se descarté la
fase acuosa y se transfirio el resto a un embudo de separacién, lavando con agua
caliente. Se midié el pH del agua descartada del lavado, para verificar que era neutro. De
otro lado, se transfirio la fase organica a un erlenmeyer de desprendimiento lateral, se
incremento la temperatura a 80°C y se agité continuamente; este procedimiento se realizd

al vacio. Se obtuvo como producto los acidos grasos.

Aparte, se pesaron 70,83 gramos de glicerol, se colocaron en un balén de reaccion de
500 ml. Luego, se adicion6é 62,90 gramos de MEK (metil etil cetona) junto con 1,8 gramos
de acido toluen sulfénico y 70 ml de tolueno. La reaccién 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 adicioné 19,5 gramos del
gicerol bloqueado en un reactor de 500 ml. Consecutivamente se adicioné 1,8 gramos de
acido toluen sulfénico vy 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 bloqueado y se colocan en un balén de reaccion de 500 ml.
Posteriormente se adiciond 9,2 gramos de anhidrido maléico y se llevo a cabo la reaccion
a 200°C con agitacion magnetica durante 3 horas, bajo atmosfera de nitrogeno. El

producto se dejo enfriar hasta los 100°C sin detener la agitacion. Inmediatamente se

1
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adicion6 lentamente 4 gotas de acido sulfurico concentrado disuelto en 3 ml de agua
destilada y se deja en reaccion 1 hora mas. Luego se realizé un lavado con agua caliente
y se dej6 decantando durante toda la noche.

Al siguiente dia se descarto la fase acuosa y la fase organica fue rotoevaporada a 80°C
durante una hora y media, obteniéndose el poliol.

EJEMPLO 3 - Obtencion de poliol empleando la ruta 2

En un baldn de reaccién de 500 ml, acoplado con un condensador de reflujo, plancha de
calentamiento y agitacion 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 enfri6 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 elimino la glicerina y el solvente residual y se rotoevaporé el
producto de interés para asegurar la eliminacion completa del solvente en la solucién. La

temperatura de rotoevaporacion fue 90°C y se llevo a cabo durante 3 horas.

Finalmente se separaron las fases en un embudo de separacion, en donde de adicion6 60
ml de n-hexano, agitando vigorosamente y liberando la presion constantemente. Se dejé
en reposo y se descarto la fase del fondo, la cual contenia glicerina residual. Se obtuvo un
poliol con valor de numero de hidroxilo de 523,23 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 4 - Obtencion de poliol empleando la ruta 3

En un baldén de reaccion 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, atmosfera inerte de nitrégeno vy
condensador de reflujo de agua, durante 2 horas. Luego se dejo enfriar y se adiciono 40
ml de n-hexano en un embudo de separacién, agitando y liberando la presiéon. Se dejo
separar las fases para ulteriormente descartar el precipitado y el glicerol. La otra fase se
sometid a rotoevaporacion a 70°C con agitacion constante durante 3 horas, obteniéndose
el poliol, con un valor de numero de hidroxilo de 11,86 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 5 — Obtencion de poliol empleando la ruta 4
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Inicialmente se realizé la metandlisis del aceite de palma, en un balon de reaccién de 500
ml, tomando 500 gramos de aceite de palma, junto con 160.8 g de metanol y 9 gramos de

hidroxido de sodio. La mezcla se llevo a una temperatura de 70°C con agitacion de 1000
rpm durante 1 hora y media.

Tras el tiempo de reaccién, se llevd el producto a un embudo de separacion para
descartar la fase glicerina que estaba en el fondo. Consecutivamente se lavé 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 adicion6 en un balén de reaccién de 1000 ml, 190 gramos de FAME y 7,71
gramos de acido férmico. La mezcla se llevo a calentamiento de 40°C y agitacidon de 800
rpm. Seguidamente se adicioné 20,85 gramos de perdxido de hidrogeno, gota a gota
durante 1 hora. Después de la adicion del perdxido de hidrogeno, la reaccién continué
durante 11 horas a condiciones constantes de temperatura y agitacion. 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 aumenté 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 finalizo

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 (epoxidacién y

glicerolisis) a partir de la fase oleina de aceite de paima crudo y empleando 6xido
de plomo como catalizador

Se tomé 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 inicio la reaccion y se adicion6 gota a gota, 22,11 gramos de peréxido de hidrogeno
con agitacion constante durante 90 minutos. Se dej6 continuar la reaccion 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 solucion de bicarbonato de sodio al 5% y con una solucion de cloruro de sodio al

5%. Se descarto la fase acuosa mediante un embudo de separacion y se transfirié la fase

A



organica a un erlenmeyer con desprendimiento lateral, secando al vacio durante 3 horas a
80°C. Consecutivamente se llevd a cabo la glicerdlisis con 100 gramos del aceite
epoxidado, 25,72 gramos de glicerina y 0,03 gramos de PbO en un baldn de reaccion de
500 ml acoplado con condensador de reflujo, a temperatura de 215°C y agitacion de 1300
rpm durante 45 minutos. Se caracterizo el poliol obtenido, obteniendo numeros de
hidroxilo entre 60 y 110 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 7 - Obtencion de poliol empleando las rutas 2 y 4 (epoxidacién y

glicerdlisis) a partir de la fase oleina de aceite de palma crudo y empleando
hidréxido de sodio como catalizador

Se tomo 200 gramos de la fase oleina del aceite de palma crudo y 9,97 gramos de acido
formico en un balén de reaccion 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 inici¢ la reaccion y se adicioné gota a gota, 22,11 gramos de peroxido de hidrégeno
con agitacion constante durante 90 minutos. Se dejé continuar la reaccion 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 lavd
con una solucién de bicarbonato de sodio al 5% y con una solucién de cloruro de sodio al
5%. Se descartd la fase acuosa mediante un embudo de separacion vy se transfirié la fase
organica a un erlenmeyer con desprendimiento lateral, secando al vacio durante 3 horas a
80°C. Consecutivamente se llevo a cabo la glicerdlisis con 100 gramos del aceite
epoxidado, 25,72 gramos de glicerina y 1 gramo de NaOH en un balon 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 fosforico, evitando asi la formacion de

jabones. Finalmente, se caracterizo el poliol obtenido. Se obtuvieron nimeros de hidroxilo
entre 400 y 440 mg KOH/g muestra.

EJEMPLO 8 — Obtencion de poliol empleando las rutas 2 y 4 (epoxidacion y
glicerolisis) a partir de la fase oleina del refinado blanqueado desodorizado 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
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 agitacion magnética a 800 rpm,

se inicio la reaccion y se adiciond gota a gota, 22,11 gramos de perdxido de hidrégeno



con agitacion 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 solucion de bicarbonato de sodio al 5% y con una solucién de cloruro de sodio al
5%. Se descarto 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 glicerolisis 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 neutralizé con gotas de acido fosforico, evitando asi la formacion de
jabones. Finalmente, se caracterizo el poliol obtenido. Se obtuvieron nimeros 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 oxido 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 balon de reaccion de 500 ml, acoplado con condensador de reflujo, plancha
de calentamiento para lograr una temperatura de 50°C y agitacion magneética a 800 rpm,
se inicié la reacciéon y se adicioné gota a gota, 22,11 gramos de perodxido de hidrégeno
con agitacion constante durante 90 minutos. Se dejo continuar la reaccion durante 2 horas
mas. La reaccidn de formacién 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 solucion 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
organica a un erlenmeyer con desprendimiento lateral, secando al vacio durante 3 horas a
80°C. Consecutivamente se llevd a cabo la glicerdlisis con 100 gramos del aceite
epoxidado, 25,72 gramos de glicerina y 0.03 gramos de PbO en un balon de reaccion de
500 ml acoplado con condensador de reflujo, a temperatura de 180°C y agitacién de 1300
rpm durante 45 minutos.

Finalmente, se caracterizo el poliol obtenido. Se obtuvieron numeros de hidroxilo entre 80
y 90 mg KOH/g muestra.

'1;'\
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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 formacion 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 agitacion vigorosa manteniendo la temperatura a 50°C. Luego se adiciona

gota a gota una cantidad de 50% peso/peso de agua hasta formar una emulsion.

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 formacién del pre-polimero adicionando 12 g de poliol, 50 g de
surfactante y 10 ml de MEK en un balén de reaccion 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 reaccion 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 agitacion vigorosa manteniendo la temperatura a 50°C. Luego se adiciona

gota a gota una cantidad de 50% peso/peso de agua hasta formar una emulsion

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



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 - Preparaciéon 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 agité 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 solido. 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 solida. 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.

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 solida. 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.

.5“7
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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 sélida. 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 caracterizacion 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 glem®, 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, mddulo de Young (segun ASTM
D695-10) con resultados entre 0,78727 y 1,54311 MPa y esfuerzo maximo (segun ASTM
DB695-10) 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 II). A partir de estas rutas se derivan otras rutas en el orden que se

encuentra a continuacion:

Ruta Madre Ruta Derivada

17
21
25
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2
6
10 |
2 14
18
22
26
3
7
11
3 15
19
23
27
4
8
12
4 16

' 20
24
| 28

L

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

e Numero de ruta
¢ Preparacion del poliol: reactivos
condiciones de operacion
resultados de caracterizacion
e Preparacion del poliuretano: reactivos
condiciones de operacion
caracteristicas del producto

resultados de caracterizacion

La abreviacion “N.A" indica que no se llevé a cabo el procedimiento sefialado, por cuanto

no resulté de interés para los inventores.

La silicona 193C utilizada como surfactante en la presente solicitud, corresponde a un
copolimero tipo polieter, que tiene un HLB de 12.
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RESUMEN DE LA INVENCION

La presente invencion se relaciona con el proceso para la produccion 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 invencion proporciona un
método para la obtencion 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: maleinizacion de los acidos grasos del aceite de
palma; Ruta 2: glicerélisis del aceite de palma; Ruta 3: transesterificacion del aceite de
palma y Ruta 4: epoxidacion de los enlaces insaturados carbono-carbono del aceite de
palma. Adicionalmente, otras modalidades de la invencion permiten la obtencion de
polioles a partir de la combinacion de estas rutas madre. En otro aspecto de la invencion
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 invencion los
poliuretanos se producen mediante la reaccién 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

GCH\GCH\ID-417821\WPC18331



Ruta

No.
Experimento

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

Reactivos

Condiciones de
operacién

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;
atmosfera de Nitrégeno, t=
3h

0,23 mgKOH/g muestra

Prepolimero (poliol),
Meko, tea,Hdi.

Reaccién con isocianato;
t=3 h, T=70 ° C. Bloqueo

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 el intermedio
del barniz, parece que
esta en exceso.
Color café oscuro
inicialmente, pero
finalmente se torna de
color cafe claro.
Apariencia opaca.
Su apariencia es la de
una dispersion (se
observan burbujas).

1 - Método 2

Aceite de palma

| Anhidrido mareic;

| Glicerina (99,5% |
pureza)

Hidroxido de
sodio.

Cloruro de Sodio

' Acido sulfarico
(99,5% pureza)

Metil éstil cetona

1. acidos 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 Bloqueado:
T=90 °C, 1=3,5 h, 200 rpm.
5. Rotoevaporacian:
T=80°C, 800rpm,
condiciones de vacio. 6.
Maleinizaion: T= 200 °C;

atmosfera de Nitrégeno, t=

3h. Rotoevaporacion:
T=80°C, 800rpm,

HDI

Prepolimero (poliol)

MEKO

TEA

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.

Color café claro,
presenta separacion de
fases cuando se deja en

reposo.

Apariencia opaca.

3



Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

Rut No. Resultados
— Experimento : Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos . = Reactivos . de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
(MEK) condiciones de vacio, t=
_ 1,5h.
Acido toluen
sulfénico.
Tolueno
Anhidrido maleico.
Toluen
diisocianato (TDI)
Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5%
pureza).
Etanol.
Es una mezcla viscosa
‘ en la cual se separa
Aceite de palma 7 o totalmente |a silicona,
Reaccion con isocianato: CHlGr EAIS B5EUTE
Maleinizacion: T= 180 °C; > ; kel E!quueo Contiene gran cantidad
i - . . Prepolimero (poliol), | con MEKQ: T=50 °C, t=2 h. )
1- Metodo 1 1 atmosfera de Nitrégeno, t= T de granulos.
3h Meko, tea, TDI Neutralizacion con TEA: Rigith branaradies
T=50°C, t=30 min, IRIE SR
s . g i ) mucho mas separado,
Anhidrido maleico. agitacion constante. . 4
con el tiempo mejora la
homogeneidad de la
mezcla.
1 - Métado 1 2 Aceite de palma Maleinizacién: T= 200 °C: 1,32 mgKOH/g muestra N.A N.A N.A N.A.
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Rula Experimento . Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos i L Reactivos i de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
At ileis, atmosfera de Nitrégeno, t=
3h
Aceite de palma Maleinizacién: T= 200 °C;
1 - Método 1 3 atmosfera de Nitrogeno, t= | 1,43 mgKOH/g muestra N.A N.A N.A N.A.
Anhidrido maleico. 3h
Aceite de palma
Prepolimero (poliol)
Anhidrido maleico.
Glicerina (29,59
icerina (99,5% .~

pureza)
Hidroxido d

: e Meko,
sodio. - o

: y i%ar?c????? éso;}anato. Barniz de consistencia
Cloruro de Sodio |y iinizacin: T= 180 °C: TEA 00:1 MIIEKE)' 4 "Coqtlizoh homogénea.
1 - Método 2 1 ———————— atmé itrc = s i Color Beige.
0 Toido sulitineo atmosfera de Nitrogeno, t= | 2,41 mgKOH/g muestra Nl i O TERY . 0 : dElg _

(99,5% pureza) 3h T=50°C. 1=30 min Viscosidad media.

: ' : Olor fuerte.

Metil éstil cetona
(MEK)

[ Acido toluen

sulfonico.

Tolueno

Anhidrido maleico.

agitacion constante.




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

Toluen
diisocianato (TDI)

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

Etanol.

1 - Método 2

Aceite de palma

Anhidrido maleico.

Glicerina (99,5%
pureza)
| Hidraxido de
sodio.

Cloruro de Sodio

Acido sulfiirico
(99,5% pureza)

Metil &stil cetona
(MEK)

Acido toluen
sulfonico.

Tolueno

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

27,13 mgKOH/g muestra

N.A.

N.A.

N.A.




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

Anhidrido maleico.

Toluen
diisocianato (TDI)

Metil etil Ketoxima
(MEKO, 89,5%
pureza).

| Etanol.

1 - Método 2

Aceite de palma

| Anhidrido maleico.

[ Glicerina (99,5% |

pureza)

Hidroxido de
sodio.

Metil éstil cetona

Cloruro de Sodio

| Acido sulfurico
(99,5% pureza)

(MEK)

Acido toluen
sulfénico.

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

15,03 mgKOH/g muestra

N.A.

N.A.

N.A.

&7



Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Ruta Experimento ; Condiciones de Resultado de : Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos .. ey Reactivos .. de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Tolueno
Anhidrido maleico.
Toluen
diisocianato (TDI)
| Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5%
purezay).
Etanol.
Aceite de palma Dietilenglicol
Glicerol TDI
Hidroxido de PP Color amarillo.
Sodio GI:C?m"SIS' Tﬁg% . tb-2 " Surfactants, T P atmosféricos Aspecto solido, se
r 1
6 1 e e e";p‘”zc' " 3 e |19.33 mgKOHig muestra | e T | Cbservagrasoso.
Terbutanol. (20 emperg ) i Dibutyltin Dilaurate agitacion manual Vigorosa. | - v, s observa poroso,
mi) la volatilidad del hexano. (DBTDL). no formo una espuma.
Acido Clorhidrico Agua
n-Hexano. (40 ml) | -
; ; Aceite de palma | Gjicerglisis: T=90 °C, t=2 h. Polisthenglicol T, P atmosféricos, | Al reaccionar quedo de
— Roto evaporacion a baja I — —1 agitacion manual vigorosa. consistencia arenosa y

Glicerol

temperatura, de acuerdo a

al meterlo en el molde se
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Rt Experimento ; Condiciones de Resultado de 2 Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos B 3 Reactivos : de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Hidroxido de la volatilidad del hexano. tornaba blando al
. Surfactante. ,
Sodio tocarlo, con los dias se
- | ] endurecio.
Terbutanol. (20 Dibutyltin Dilaurate Su color es amarillo
mi) (DBTDL). claro.
(e ] =
Acido Clorhidrico Agua
"n-Hexano. (40 ml) |
Aceite de palma. Poliol de palma
Meanol Dietiengical |
Espuma porosa.
"Hidroxido de | Inicialmente su color fue
Sodio Metanalisis; Temperatura: Surfactante blanco, pero se oxido y
70 ° C, t=1,5 h, Agitacion: se tomo un color amarillo
Acido fosforico 1000 rpm. talizad claro.
(H3PO4) Rotoevaporacion: T= 80 ° DRighacel T PalEsIHEos Es sdlida pero aparece
20 1 - C, t= 3 h, condiciones de TS itaclién manual vi olr05'1 liquido sobre la
Peroxido de vacio, Epoxidacion: T=40 ° agua g el superficie, parece
Hidrégeno (H202) | C, Agitacion: 800 rpm, t= exceso de un reactivo,
- 3h. Rotoevaporacién: T= I posiblemente es
Eincanp 90 °C, t=4h, IPDI isocianato.
- S Al tocarse se siente
Dietilenglicol bt
rigida.
(DEG).

Acido Férmico




Preparacion de poliol

Preparacién de Poliuretano

N Resultados
0.
Ruta cl g s
Experimento : Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del d
S . e
Reactivos operacién caracterizacion Reactivg operacion producto
caracterizacioén
Cloruro de Sodio
Aceite de palma. Poliol de palma
| Metanol Surfactante
| Hidréxido de -
: catalizador
Sadio
Metandlisis: Tempr—lzraty'ra: B Es una espuma de color
Acido fosforico 70 ° C, t=1,5 h, Agitacion: blanco, se le observan
1000 agua
(H3PO4) rpm. poros.
= Rotoevaporaac?n‘: =80 T, P atmosféricos,
20 - Percido e C.t=3h, condiciones den IPDI agitacion manual vigorosa. | Se observa mojada, un
Hidrégeno (H202) | vacio. Epoxidacién: T= 40 POCO grasoso.
| G, Agitacion: 800 rpm, t=
Benceno 3h. Rotoevaporacion: T= Es un solido consistente.
= = 90°C,t=4h.
Dietilenglicol
(DEG).
Acido Férmico | T
Cloruro de Sodio |
Aceite de palma. Dietilenglicol Color Naranja.
| 1 Glicerdlisis: T=80 °C, t=2 h. | . Homogéneo_
5 ’ Glicerol. Roto evaporacion a baja HD! ‘ T’. F’ atmosfer@os, Se toca mas rigido que
| | temperatura, de acuerdo a - agitacion manual vigorosa. los demas.
HERRe la volatilidad del hexano. Surfactante. Inicialmente parece una
Sodio masa pastosa,
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Ruta Experimento . Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos s . Reactivos 5 de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Terbutanel. (20 Dibutyltin Dilaurate Tarda un poco de tiempo
ml) (DBTDL) en volverse sélido.
Acido Clorhidrico. | Agua
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma. Polietilenglical
Gliceraol. HDI
Hidroxido de Gligsralista: T=80"C, F=2h, St » La mezcla es arenosa.
Sodi Roto evaporacion a baja urfactante. T, P atmosféricos, A
2 2 000 e , Color Amarillo oscuro.
temperatura, de acuerdo a agitacion manual vigorosa. ;
” — No formd espuma.
Terbutanol, (20 la volatilidad del hexano. Dibutyltin Dilaurate
ml) (DBTDL)
Acido Clorhidrico. | Agua
n-Hexano. (40 ml) ]
Aceite de palma. Polietilenglicol Se elaboré con un indice
Glicerdlisis: T=90 °C, t=2 h. - de 05
9 3 Glicerol. Roto evaporacion a baja HDI ' T,_ P almosferpos, Es un polimero color
T— tempera_tgra, de acuerdo a agitacion manual vigorosa. naranja de consistencia
g la volatilidad del hexano. Surfactante. débil, se quiebra con
Sodio i
facilidad,

s
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

Resultados

No.
Ruke Experimento . Condiciones de Resultado de , Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos o . Reactivos de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Terbutanol. (20 Dibutyltin Dilaurate Con el tiempo presento
mil) (DBTDL) pedazos blancos.
Acido Clorhidrico. | Agua -
n-Hexano. (40 ml) T
Aceite de palma. Polietilenglicol
Glicerol, HD!
Se elabord con un indice
Hidraxido de e T de 0,8.
Sodio Glcelolsie T—B.q G t_? n Surfaclante: . Es un producto color
Roto evaporacién a baja T, P atmosféricos, ) .
2 4 - g 23,13 mgKOH/g muestra acié o o naranja un poco mas
Terbutanol. (20 t]emp lrj‘#draéi de Ia;:uer od Dibutyltin Dilaurate sgiasenTRENualYIgoM0se: | durg que el de indice
mil) a-voratiicag, del nexano, (DBTDL) 0.5, sin embargo aun es
T —— ] muy fragil.
Acido Clorhidrico. Agua
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma. Polietilenglicol Se elabord con un indice
Glicerol. | | e
Ieeip: Glicerolisis: T=90 °C, t=2 h. RE Es un producto color
9 5 Ridibxidode | Roto evaporacion a baja | T'. P atmosfer@s, narqnja, un poco mas
Sodio temperatura, de acuerdo a Surfactante. agitacion manual vigorosa. resistente que el de

Terbutanol. (20
ml)

la volatilidad del hexano.

(DBTDL)

indice 0.8, sin embargo
aun es mas fragil de lo
que se esperaba.

s



Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Rula Experimento . Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos : o Reactivos de
operacion caracterizacién operacion producto
caracterizacion
Acido Clorhidrico. Agua
| n-Hexano. (40 m) =1
Aceite de palma. Polietilenglicol
P Rt Se elabord con un indice
Glicerol, HDI 3 de 1.2.
. B Es un producto color
Hidroxidode | Gjcergiisis: T=90 °C, t=2 h. Surfactante. i iy
Sodio ” ) ; resistente que los de
Roto evaporacion a baja T, P atmosféricos, .
2 6 " e 4 itacié i indices menores, pues
Terbutanol, (20 Tmpﬁr?';'jdra(lj de Iatc:uer oa Dibutyltin Dilaurate agitacion manual vigorosa. | o encia es mas
ml) glatiiad ce; Nexano. (DBTDL) duro sin embargo es ain
- ; = quebradizo y no
ACldO CIthEdnCO. Agua presen[a la rigidez
— deseada.
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma. | Glicerolisis: T=90 °C, t=2 h.
9 7 | B lRoto eutapore;cron a bda]a 523,23 mgtKOH!g NA NA NA NA.
Glicerol. empera %Jra= e acuerdo a muestra
la volatilidad del hexano.
Aceite de palma.
Sheetol, Glicerolisis: T= 215°C, t= 1
2 8 — h. Roto evaporacion a 60 ° i P e |

aic}o?plomo
Terbutanol. (2—0 1
mi)

C,t=5h.




Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Bl Experimento . Condiciones de Resultado de ; Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos . = Reactivos i de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Acido Clorhidrico.
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma. Poliol de palma
Metanal Dietilenglicol B
Hidroxido de i ]
l th3 8 Surfactante
Sodio
Metanolisis: Temperatura:
Acido fosforico 70 ° C, t=2,5 h, Agitacion: T Color blanco. I
(H3PO4) 1000 rpm. catalizador Es un solido que
Rotoevaporacion: T= 80 ° o ;s ; presenta buena
4 1 Peroxido de C, t= 3 h, condiciones de - ., ilazi ;lﬁ:izrzo;;osa homogeneidad.
Hidrogeno (H202) | vacio. Epoxidacion: T= 40 © gua g gorosa. | gg ghserva un poco
C, Agitacion: 800 rpm, t= grasoso, un pocode |
Benceno 3h. Rotoevaporacion: T= HDI liquido en la superficie.
] 90°C,t=4h.
Dietilenglicol
(DEG).
Acido Férmico o
Cloruro de Sodio | i B 1
Aceite de palma. | Metantlisis: Temperatura: Poliol de palma
4 2 Met B 70°C, t=1,5 h, Agitacion: P — T, P atmosfeéricos, Color amarillo claro  ——
el 1000 rpm. Dietilenglicol agitacion manual vigorosa. La mezcla presenté una
— Rotoevaporacion: T=80 ° e — buena homogeneidad.
Hidroxido de C, t= 3 h, condiciones de Salido consistente.

78



Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
uta Experimento . Condiciones de Resultado de Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos X .. Reactivos .. de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Sodio vacio. Epoxidacion: T=40 ° Es cremoso al tacto.
C, Agitacion: 800 rpm, t= g o
Acido fosforico 3h. Rotoevaporacion: T= :
: : catalizador
(H3PO4) 90 °C, t=4h.
Peroxido de N
Hidrogeno (H202) agua
Benceno | 'HDI
Dietilenglicol
(DEG).
Acido Férmico —
Cloruro de Sodio o
Aceite de palma.
Metanol Metandlisis: Temperatura:
70 ° C, t=1,5 h, Agitacidn: - —]
T 70 t=1,5 h, Agitacion
Sod 1000 rpm.
R Rotoevaporacion: T= 80 °
4 3 C, t= 3 h, condiciones de | 2,21 mgKOH/g muestra N.A. N.A. N.A. e

Acido fosforico
(H3PO4)

Peroxido de i
Hidrogeno (H202)

Benceno

vacio. Epoxidacion: T=40°
C, Agitacion: 800 rpm, t=
3h. Rotoevaporacién: T=
90°C,t=4h.




Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

q Resultados
0.
Ruta G iy _—
Experimento ; Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del d
eactivos : €
Regetivas operacion caracterizacion y operacion producto
caracterizacion
Dietilenglicol
(DEG).
Acido Férmico
Cloruro de Sodio |
Aceite de palma.
Metanol
Hidroxido de B
Sodio
Metanolisis: Temperatura: o
| Acido fosforico 70 ° C, t=1,5 h, Agitacion:
(H3PO4) 1000 rpm.
_ | Rotoevaporacion: T= 80 °
4 4 Peraxido de C, {= 3 h, condiciones de N.A. N.A. N.A.
Hidrogeno (H202) | vacio. Epoxidacion: T=40 °
L C, Agitacion: 800 rpm, t=
Benceno 3h. Rotoevaporacion: T=
90 °C, t=4 h. I
Dietilenglicol
(DEG).
Acido Férmico
Cloruro de Sodio
3 1 Aceite de palma. Poliol de palma T, P atmosféricos, Polimero de consistencia

Reaccion con pentaeritritol:
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Preparacién de poliol

Preparacion de Poliuretano

No Resultados
Ruta Experimento ; Condiciones de Resultado de ; Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos . - Reactivos . de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
PbO T=200 °C, atmésfera Dietilenglical agitacion manual vigorosa. | pastosa y quebradiza.
inerte, t=2 h, Color crema.
Pentaeritritol Surfactante Permite vaciado molde
i I
i catalizador

mil)
 Acido Clorhidrico. agua B

n-Hexano. (40 ml) MDI

Aceite de palma.

PbO i

Rentaenil Reaccion con pentaeritritol:

3 2 Terbutanol. (20 T=2FJO °C, atmasfera 11,86 mgKOH/g muestra N.A N.A N.A. F———

mi) inerte, t=2 h.

Acido Clorhidrico. T

n-Hexano. (40 ml) i o
Aceite de palma.

Fh Reaccién con pentaeritritol:

3 3 yrm—E—— T=200 °C, atmosfera N.A N.A N.A. = —

Terbutanol. (20
ml)

inerte, t=2 h.

e
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Preparacion de poliol

Preparacién de Poliuretano

No. Resultados
Ruta Experimento : Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos 22 o Reactivos = de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Acido Clorhidrico.
n-Hexano. (40 ml)
Aceite de palma Prepolimero Reaccion con isocianato.
B = T t=3 h, T=70 ° C. Blogueo
, Malz.almzaclon. T— 180 °C; con MEKO; T=50 °C, t=2 h. | Este producto no dio un
5 - Método 1 1 atmosfera de Nitrogeno, t= Neutralizacion con TEA: | barniz, pues se solidifico
Anhidrido maleico. 3h MeKO, HDI, TEA BUTTRNERGSN Con g |
T=50°C, t=30 min,
agitacion constante
Aceite de palma
Prepolimero (poliol)
Anhidrido maleico.
G]. . —— u =
icerina (99,5% DI
pureza)
Hidréxido de _M " Reaccion con isocianato:
4 eko, - 70 °
—— Maleinizacion: T= 180 °C; (=, T=70" GoBiagten En este barniz se
5- Método 2 1 ———————— atmosfera de Nitrégeno, t= | conMEKG T=907C, Peh, observa separacion de
Cloruro de Sodio ; TEA Neutralizacion con TEA:

Acido sulfarico
(99,5% pureza)

[ Metil éstil cetona 3
(MEK)

Acido toluen
sulfonico.

3h

T=50°C, t=30 min,
agitacion constante.

fases.
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
R Experimento : Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos . .. Reactivos 2 de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Tolueno
Anhidrido maleico. B
Toluen
diisocianato (TDI)
| Metil etil Ketoxima -
(MEKO, 88,5%
pureza).
Etanol.
Aceite de palma. Poliol de palma
PbO Dietilenglicol
Espuma con aspecto
Pentaeritritol iy I Surfactante grasoso.
; 1 Rea;;ﬁc;:g Egﬂ plent'a?ntntol_ T, P atmosfeéricos, Es muy pegajoso. -
Terbutanal. (20 e a_mos S catalizador agitacién manual vigorosa. Color amarillo.
mil) inerte, =2 ' Se le dificulta un secado
‘ o completo. - |
Acido Clorhidrico. agua
. :
n-Hexano. (40 ml) TDI
Aceite de palma. Poliol de palma Este producto es una
Reaccidn con pentaeritritol: . : s
T, P atmosféricos modificacion de laruta }——— ————
7 2 = © : ! L
Fie P 290 C, a_tmdsfera Ll agitacion manual vigorosa. | planteada inicialmente,
= ] inerte, =2 h. e porque el Poliol utilizado | —
Pentaeritritol catalizador y
es solamente Poliol de




Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Rk Experimento : Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos Reactivos : de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Terbutanol. (20 S aceite de palma.
ml) g Su consistencia es una
L espuma muy (S
Acido Clorhidrico, quebradiza.
Color amarillo claro,
No se nota grasosa y
secH mas rapidamente
n-Hexano. (40 ml) TDI que el producto de esta
ruta donde el Poliol se
combino con el DEG.
Aceite de palma. Poliol de palma
Metanol Dietilenglicol
Hidréxido de B |
Sodio Metanolisis: Temperatura: Surfactante
P 70° C, t=1,5 h, Agitacion: Es una espuma de color |
Acido fosférico 1000 r’pm.. o catalizader blanco, se observa un
(H3PO4) Rotoevaporacion: T= 80 :
8 1 C, t= 3 h, condiciones de T, Pieimestices, po@ T
T vaclio Ep(;xidaciOn' agp— agitacion manual vigorosa. | Es consistente, pero se
Hidrogeno (H202) | ¢, Agitacion: 800 rpm, t= i BRI,
3h. Rotoevaporacion: T= - Ry e
Benceno 90 °C, t=4 h. MDI
Dietilenglicol - =
(DEG).

Acido Férmico




Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No Resultados
i Experimento ; Condiciones de Resultado de ; Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos . L Reactivos .. de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion

Cloruro de Sodio

Aceite de palma. Poliol de palma

Metanol Surfactante N
Hidroxido de | .

. catalizador
Sodio
Metandlisis: Temperatura: )

Acido fosforico 70° C, t=1,5h, Agitacion: - Es una espuma de color

(H3PO4) 1000 rpm. blanco.

. Rotoevaporacion: T= 80 T, P atmosféricos, Su aspecto es similar al —~

8 2 Perdxido de C, t= 3 h, condiciones de 01 agitacion manual vigorosa yeso.

Hidrogeno (H202) | vacio. Epoxidacién: T=40 ° Es muy quebradiza.
£ C, Agitacion: 800 rpm, t=

Benceno 3h. Rotoevaporacion: T=
—— 90 °C, t=4 h.

Dietilenglicol

(DEG).

Acido Férmico I

Cloruro de Sodio | | -

Aceite de palma B o _ Barniz color café,

¥ iza:cl?f?%‘)? ::sogianalo. Se separa faciimente -
Maleinizacién: T= 180 °C; : : R T oqﬁeo pues presenta baja
; g Prepolimero (poliol), | con MEKO: T=50 °C, t=2 h. bilidad. al dei
9 1 atmosfera de Nitrogeno, t= . TEA estabilidad, al dejarse en
Meko, tea, TDI eutralizacion con " | reposo se observan dos

Anhidrido maleico.

3h

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

fases y en el fondo una
capa semisolida.

ey
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. - N Resultados
A Experimento . Condiciones de Resultado de ; Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos : =S Reactivos : de
operacién caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Se observa con poros en
su interior.
Aceite de palma
Prepolimero (poliol)
Anhidrido maleico.
Glicerina (99,5% 101
pureza)
Hldfﬁ)(ldo de Meko
sodio.
Cloruro de Sodio TEA Reaccion con isocianato: .
i d - =3 h T=70 ° C. Bloqueo Este producto no dio un B
Acido sulfirico Maleinizacion; T= 180 °C, s ai— q“ barniz, pues se solidificd.
: . : con MEKO: T=50 °C, {=2 h.
9 - Metodo 2 1 (99,5% pureza) atmosfera de Nitrogeno, t= Neutralizacién con TEA:

Metil éstil cetona
(MEK)

Acido toluen
sulfonico.

‘Tolueno

‘Anhidrido maleico.

| Toluen
diisocianato (TDI)

3h

T=50°C, t=30 min,
agitacion constante.

Es una pasta sélida color
café.

S€



$x

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Rula Experimento . Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos % . Reactivos . de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Metil etil Ketoxima
(MEKO, 99,5%
pureza).
Etanol.
Aceite de pal T
Relle.de:paima Epoxidacion: Poliol de palma Agitacidn vigorosa
crudo
Peroxido d
3 O.Xi o5 Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrogeno
; : ; Dibutyltin Dil
Acido Farmico Tiempo = 4 horas ok i
1. Poliol de (DBTDL). Rapido crecimiento de
aceite de - _ | — la espuma que solifico
5 palma crudo Bi?rbonalo g4 Agitacion = 800 rpm #SCI;H_I 121?1':52{:? Silicona 193C instantaneamonente.
usando s0ao g Espuma rigida que no es
o ; Al i Toluen isocianato grasosa al tacto.
Cloruro de sodio | Glicerdlisis:
(TDI)
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo | Tiempo = 45 min. ]
Agitacion = 1300 pm
- : Aceite de palma ; 3
1. Poliol de p Ecoxidacion: : R Reaccion con continuo
poxidacion: ” Poliol de paima Agitacion vigorosa
& aceite | Crudo #OH =202,43mg burbujeo y liberacion de
de palma KOH/g muestra : calor, luego de media
Temperatura ambiente

crudo

Peroxido de

Temperatura = 50°C

Dietilenglicol

hora aln no ha

57
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Rt Experimento . Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos o o Reactivos . de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
NaOH. | hidrogeno solidificado el producto,
e N ] o se nota un exceso de
. i " leutynlﬂ Dilaurate isocianato
F = '
Acido Formico Tiempo = 4 horas (DBTDL).
Bicarbonato d )
icarbonalo de | » i.cion = 800 rpm Silicona 193C
sodio
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: Toluen isocianalo -
' (TDI)
| Glicerina Temperatura = 215°C B
Hidréxido de sodio | Tiempo = 45 min,
Acido Fosférico | Agitacion = 1300 rpm
ite d
g;etl)e Apaln Epoxidacién: Poliol de palma Agitacién vigorosa
Peroxido de - e T, "
hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperalura ambiente
1. Poliolde | o L Poliuretano semirrigido,
aceite G ; ' #0OH = 418,83 mg Dibutyltin Dilaurate color
7 = :
de palma relde Femice Tempa=hiors KOH/g muestra (DBTDL). amarilloso y que
RBD NaOH. o B o solidificé rapidamente.

Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 800 rpm

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Silicona 193C

Metilen diisocianato
(MDI)
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No Resultados
L Experimento . Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos .. o Reactivos ; de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min. o
Acido Fosférico | Agitacion = 1300 rpm
Aceit i
R;% e de palma Epoxidacion: Poliol de paima Agitacion vigorosa
Peroxid :
.ar ‘m o de Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrogeno
.- . _ Dibutyltin Dilaurate o
Acido Formico Tiempo = 4 horas (DBTE)L). El producto es de
1. Poliol de consistencia
aceite | Bicarbonato de T | #0H =81,59 mg KOH/g pastosa y no hubo
8 + " = age
de palma | sodio Agitacién = 800 rpm muestra Silicona 193C evidencia de reaccion
RED PbO. como por ejemplo
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: Toluen isocianaio liberacion de calor.
(TDI)
Glicerina Temperatura = 215°C | o
'Oxido de plomo | Tiempo = 45 min.
Agitacion = 1300 rpm
Fase Oleina de < :
- ) Epoxidacion: _ Poliol de palma Agitacion vigorosa La mezcla comienza a
Contbingda 1 aceite de palma # OH = 105,52 mg subir instantaneamente
. =y RN e Dietienalicol - 0 bent formando una espuma
Temperatura = 50°C Dietilenglicol emperatura ambiente de baja densidad, se

Peroxido de




Ruta

Preparacién de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. o Resultados
Experimento . Condiciones de Resultado de , Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos ; o Reactivos i de
operacion caracterizacion operacién producto
caracterizacion
hidrégeno evidencia un tamafio de
poro muy grande y de
ibutyltin Dil t i i i
Acido Férmico Tiempo =4 horas —— i uae cons&stencua‘lEste
(DBTDL). producto no permite el
= = - vaciado, ni el desmolde.
1ca.1rbonato de Agitacion = 800 rpm Silicona 193C
sodio
?oruro de sodi ' Glicerdlisis: N Toluen isocianato -
odio icerolisis: (TD)
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo | Tiempo = 45 min. -
| Agitacion = 1300 rpm R
Fasg oleina de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
aceite de palma
| Peroxido de ' Dibutyltin Dilaurate | o b e AR
e Temperatura = 50°C Termperatura ambiente
hidrogeno P (DBTDL). reaccion, se hace el
o — ; = — - vaciado al molde de un
2 Acido Formico Tiempo = 4 horas #0H=20243mg | Silicona 193C liquido viscoso color

| Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 800 rpm

Cloruro de sodio

Glicerdlisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

KOH/g muestra

Metilen diisocianato
(MDI)

Agua

amarillo. Al cabo de 1
diaaun no ha
solidificado.
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento ; Condiciones de Resultado de ’ Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos . s Reactivos - de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 rpm a |
Fase Oleina d
asIe cinade Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
aceite de palma
Peraxid e -
.e @(l b Temperatura = 50°C Agua Temperatura ambiente
hidrégeno
e Nl S Dibutyltin Dilaurate S =
do F =
Acido Férmico Tiempo = 4 horas (DBTDL).
= - — - - — — Espuma quebradiza que
Bicarbonato d #0H=418,83m o
3 carbonaio €& | agitacion = 800 rpm 9 | siicona 193¢ crece rapidamente y
sodio KOH/g muestra s
cuyo interior es poco
T A T compacto.
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: Eﬁg{;n dsaciangte
‘—.,__'_"____'_"_'_—n L*__ T
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidréxido de sodio | Tiempo = 45 min. - |
| Acido Fosforico _-'}rgit'acién = 1300 rpm - -
Fase Oleina de T ; s
aceite de palma Epoxidacion: ) Poliol de palma Agitacién vigorosa No se evidencia la
4 IS | #OH = 105,52 mg }7_ e | reaccién, se hace el
Peroxido de KOH/g muestra i vaciado al molde de un
Temperatura = 50°C Agua Temperatura ambiente

hidrégeno

liquido viscoso color
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Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento . Condiciones de Resultado de : Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos i N Reactivos : de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacién
. ik ) Dibutyltin Dilaurate amarillo cremoso.
Acid -
cido Formico Tiempo = 4 horas (DBTDL).
Bicarbonato d T L
icarbonalo @& | »ditacion = 800 rpm Silicona 193C
sodio
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: Iﬁ;i?n s
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo | Tiempo = 45 min. B
Agitacion = 1300 rpm
Fase Oleina de Cial . EE
sl de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peroxido de ;
W Temperatura = 50°C Agua Temperatura ambiente
hidrogeno
b o : ) =1 Dibutyltin Dilaurate
Acido Férmico Tiempo =4 horas _ Se obtuvo un producto
5 #0H = 81,59 mg KOHg | (DBTOL). compacto pero es muy

Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 800 rpm

Cloruro de sodio

Glicerdlisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

muestra

Silicona 193C

Toluen isocianato
(TDI)

fragil al contacto.

e
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Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento , Condiciones de Resultado de i Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos ; " Reactivos . de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Oxido de plomo | Tiempo = 45 min.
Agitacion = 1300 rpm
Fase Olei
as.e sifdde Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
aceite de palma
Pgrgmdo 8 Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrogeno
o Material rigido al tacto,
; ' in Dilaurat P
Acido Férmico Tiempo = 4 horas Dloutytir Cilausgte de secado rapido, no es
(DBTDL). grasoso, es de menor
tamafio de poro que las
Bicarbonat #0H=20243m :
6 ":‘fr onatode | » tacion = 800 rpm b mues"ag Silicona 193C espumas obtenidas
TR 9 anteriormente, es de
, - Metilen diisocianato eSS SR
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: (MDI) observa un exceso de
isocianato.
Glicerina TemperaturaTm 5°C
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min, o i
mcido Fosforico Agitacién = 1300 rpm =
Fase Oleina de i . IR, S Espuma rigida, de mayor
: Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa Sp gida, de may
. aceite de paima #0H = 418,83 mg densidad y menor
= tamafo de poro que la

Peroxido de
hidrogeno

Temperatura = 50°C

KOH/g muestra

Dietilenglicol

Temperatura ambiente

anterior. El color es
beige, con tendencia a




Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento ' Condiciones de Resultado de ; Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos = T Reactivos = de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
. i in Di ill :
Acido Férmico Tiempo = 4 horas (D[l}téu_:y[';in; Dikrate o
Bicarbonato d .
i ® | Agitacion = 800 rpm Silicona 193C
sodio
o disoc
Cloruro de sodio | Gliceralisis: ?;T[t)'!?n SRRSO
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico | Agitacién = 1300 rpm
Fase Oleina de S ; R
aceile de paima Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peroxido d i
Ier‘ e Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrégeno
Espuma rigida, de mayor
i . " | Dibutyltin Dilaurate densidad y menor
8 Acido Formico Tiemgo:=:4 Hores #OH = 105,562 mg (DBTDL). tamafio de poro que la

Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 800 rpm

Cloruro de sodio

Glicerdlisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

KOH/g muestra

Silicona 193C

Metilen diisocianato
(MDI)

anterior. El color es
beige, con tendencia a
amarillo claro.
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Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento . Condiciones de Resultado de Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos . i Reactivos : de
operacion caracterizacion operacién producto
caracterizacién
xido de plomo | Tiempo = 45 min.
Agitacion = 1300 pm | R N
Fase Oleina de I : o
aceite de palma Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa
Perdxido d ]
; ?Xl a Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrogeno
e . : Dibutyltin Dilaurate N
Acido Férmico Tiempo = 4 horas (DBTDL). Espuma rigida, de
| densidad media y menor
Bicarbonatode | _ # OH = 81,59 mg KOH/g | _ . tamafio de poro que la
9 i An = ili
— Agitacion = 800 rpm i Silicona 193C ahteror £l caltr s
|- ] N beige, con tendencia a
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: Metilen diisocianato amarillo claro.
(MDY
= - = —
Glicerina Temperatura = 215°C
Oxido de plomo | Tiempo = 45 min.
Agitacién = 1300 pm | I |
Fase Oleina de ———— ; T
aceite de palma Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa Poliuretano rigido
# OH = 202,43 mg
10 arenoso, de buen

Peroxido de
hidrogeno

Temperatura = 50°C

KOH/g muestra

1,6 Butanodiol (BDO)

Temperatura ambiente

aspecto.

& B
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Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento ; Condiciones de Resultado de ! Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos A e Reactivos . de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion

g i . Dibutyltin Dilaurate
Acido F =

cido Férmico Tiempo = 4 horas (DBTOL).
Bicarbonato d

oB maoee Agitacion = 800 rpm Silicona 193C
sodio
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: ?lf;ll‘;n shiseRianale
Glicerina Temperatura = 215°C
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min. o
Acido Fosférico | Agitacion = 1300 rpm o
Fase Oleina d

as.e e Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
aceite de palma
Peroxido d T B =

Ierc?:ﬂ oo Temperatura = 50°C 1,6 Butanodiol (BDO) | Temperatura ambiente
hidrogeno

s & Sibutviin Difaurat — Se obtuvo un poliuretano
Acido Férmico Tiempo = 4 horas # OH = 418,83 m [;BUTELH - rigido de color blanco,
" 92 Mg ( ) muy duro. No permite la

| Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 800 rpm

Cloruro de sodio

Clicerolisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

KOH/g muestra

Silicona 193C

agitacion porque la
reaccion es muy rapida.

Metilen diisocianato
(MDI)
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Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento . Condiciones de Resultado de ; Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos .. = Reactivos . de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Hidroxido de sodio | Tiempo =45 min.
Acido Fosférico | Agitacion = 1300 rpm = [ :
Fase Oleina de S ; N
aceite de palma Epoxidacion: Paliol de palma Agitacion vigorosa
Peroxido d :
lerc?xsdo ) Temperatura = 50°C 1,6 Butanodiol (BDO) | Temperatura ambiente
hidrogeno
- : - Dibutyltin Dilaurate
Al =
cido Férmico Tiempo = 4 horas (DBTOL).
Polimero color beige,
Bicarbonato de # OH = 202,43 mg )
12 itacion = ili r to bue
sedis Agitacion = 800 rpm KOH/g muestra Silicona 193C quep BS.BT‘ ; na
consistencia
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: Vel diotineke
(MDI)
Glicerina Temperatura =715 |
Hidréxido de sodio "I'_iernpo = 45 min. ) _
"Acido Fosferico | Agitacion = 1300 rpm i :
Fase Oleina de o : N
aceite de palma Epoxidacion: i Poliol de palma Agitacion vigorosa Se obtuvo una espuma
13 # OH = 418,83 mg de color blanco de

Peroxido de
hidrogeno

Temperatura = 50°C

KOH/g muestra

1,6 Butanodiol (BDO)

Temperatura ambiente

| densidad alta, con poro

en forma ovalada, de
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Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. T Resultados
Experimento . Condiciones de Resultado de , Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos - .. Reactivos - de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
I i Dibutyltin Dilaurate consistencia rigida.
Acid =
cido Férmico Tiempo = 4 horas (DBTDL).
Bicarbonato de - B -
e Agitacion = 800 rpm Silicona 193C
sodio
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: l(\:de[t:lll;en disapianale
Glicerina Temperatura = 215°C
= o : — —
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 rpm
Fase Oleina de e . o g
acsite de paima Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa
Peroxido de R _ Se agitd manualmente,
hidr é:;lego Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente sin embargo no se
evidenciaron
Acido Formi Ti ol ﬁ:ﬁtﬂDiiaural& caracteristicas tipicas de
» AR lempo = 4 horas # OH = 32,84 mg KOHlg | (DBTDL). la reaccion (cambios en
temperatura, burbujeo y

Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 800 rpm

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

muestra

Emulsion de silicona.

Metilen diisocianato
(MDI)

crecimiento de la
espuma), por el contrario
quedo de aspecto
liquido.




Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento ; Condiciones de Resultado de ' Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos 5z R Reactivos = de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Hidréxido de sodio | Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 rpm :
Fas.e Clginecoe Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
aceite de palma
P‘er{?xldo i Temperatura = 50°C 1,6 Butanodiol (BDO} | Temperatura ambiente
hidregeno
% o o O Dibutyltin Dilaurate -
Acido Férmico Tiempo = 4 horas (DBTDL).
Bicarbonato de N——r #0OH=8897mgKOH/g | No se evidencio la
B sodio AR =GR muestra Siticona 1930 formacion de la espuma.
Cloruro de suc:io_ Glicerolisis: Toluerr ispanaln
‘ ‘ (TDI)
Glicerina Temperatura = 215°C Etilendiamina
Hidroxido de sodia | Tiempo = 45 min. : Agua :
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 (pm | - )
Fase Oleina de - ; TN S Se abservo burbujeo
) Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa enva §E8,)
aceite de paima # OH = 88,97 mg KOH/g incremento de la
16 — — muestra temperatura y un
Peroxido de 2 : . o |
hidrégena Temperatura = 50°C 1,6 Butanodiol (BDO) | Temperatura ambiente crecimiento en la
g espuma que se notaba

|




Ruta

Preparacién de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. _ Resultados
Experimento ' Condiciones de Resultado de ’ Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos i S Reactivos . de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
N . Dibutyltin Dilaurate sin salidificar totalmente

3 =

cido Férmico Tiempo = 4 horas (DBTOL),
Bicarb .

|c§r i Agitacion = 800 rpm Silicona 193C
sodio

; . Toluen isocianato
Cloruro de sodio | Glicerolisis:
(TDI)

Glicerina Temperatura = 215°C Etilendiamina
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min. Agua
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 rpm
Fase Oleina de g s : e
aceite da palma Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Poroxi

‘erc‘:lmdo - Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrogeno
Acido Eérmi Ti -3h N Dibutyltin Dilaurate Poliuretano rigido de

- cido Formico iempo = 3 horas # OH = 401,4 mg KOH/g | (DBTDL). buena consistencia

Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 950 rpm

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

muesira

Emulsion de silicona.

Metilen diisocianato
(MDI)

aunque el tamano del
poro es grande
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Ruta

Preparacion de poliol

Preparacién de Poliuretano

No. Resultados
Experimento . Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos i o Reactivos e de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min.
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 rpm
Fase Oleina de — : .
aceite de palma Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peroxido d - s ] '
o uEe Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrégeno
e = ; ; _ | Dibutyltin Dilaurate
Acido Férmico Tiempo = 3 horas (DBTDL).
Polimero con un tamafio
Bicarbonato de ) # OH = 401,4 mg KOH/g ) de poro pequefio y
1 i = i6 i ’
8 sodio Agitacion = 950 rpm igata Emulsion de silicona. buenas propiedades de
rigidez.
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: Meileniisesanato
(MDI)
Glicerina Temperatura = 215°C :
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min. | :
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 rpm R
Fase Oleina de _— ; e i Poli taman ;
ey Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa olimero con un tamafo | Médulo de Young
- celle de paima # OH = 437,66 mg de poro pequefioy | =33,3293 Mpa
Peroxido de - KOH/g muestra - buenas propiedades de | Esfuerzo maximo
Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente rigidez. Se escoge para | = 3,1673 Mpa

hidrogeno

el rango de

77



Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No Resultados
Experimento . Condiciones de Resultado de ; Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos P i Reactivos i de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
- . . B Dibutyltin Dilaurate caracterizacion de PU
Acido Férmico Tiempo = 3 horas (DBTOL). rigido.
Bicarbonalo de 1 5 Jtacién = 950 rpm Silicona 193C
sodio
== Metilen diisocianat =1
etilen diisocianato
c ) T
loruro de sodio | Glicerdlisis: (MDI)
Glicerina Temperatura = 215°C = Bl
Hidroxido de sodio | Tiempo = 45 min, e
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 rpm
Fasg Oléina de Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa
aceite de palma
Plert?)udo - Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrogeno
: - Dibutyltin Dilaurate o ,
Acido Formico Tiempo = 3 horas # OH = 433.08 m [;%UT%L" — Presenta homogeneidad,
20 ' g ( ) buen tamafio de poro,

Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 950 rpm

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Glicerina

Temperatura = 180°C

KOH/g muestra

Silicona 193C

Metilen diisocianato
(MDI)

presenta buena rigidez.

72
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Preparacién de poliol

Preparacion de Poliuretano

No Resultados
Experimento ' Condiciones de Resultado de . Condiciones de Caracteristicas del
R vos s de
RedvEe operacion caracterizacion e operacion producto
caracterizacion
Hidréxido de sodio | Tiempo = 45 min.
Acido Fosférico Agitacion = 650 rpm |
Fas'e e Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
aceite de palma
P,e rixidade Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrégeno
iy ; _ Dibutyltin Dilaurate
Acido Férmico Tiempo = 3 horas (DBTDL). '
Presenta homogeneidad,
Bicarbonato de . #0OH=2634 mgKOH/g | buen tamaiio de poro y
o sodio Aailasicer=gall o muestra vllicona 163G en general buen aspecto
fisico.
: o Metilen diisocianato
Cloruro de sodio | Glicerdlisis: (MDI)
Glicerina Temperatura = 180°C
Hidroxido de sodio | Tiempo = 25 min. -
Acido Fosférico | Agitacion = 1300 rpm
R i Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa Se encontro que parte
aceite de palma #0H=79.97 mg del poliol no reacciono y
= - KOHIg muestra quedo en la parte
Perdxido de _— . . Ce
- Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente inferior, encontrandose
hidrogeno una espuma blanca en la

73
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Ruta

Preparacion de poliol

Preparacién de Poliuretano

No Resultados
Experimento ; Condiciones de Resultado de ! Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos : de
Reactivos operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Es . . B Dibutyltin Dilaurate parte superior. La
RBED FOpIeD Tiempo =3 hares (DBTDL). velocidad de reaccion
fue lenta.
Brcgrbonato " Agitacion = 950 rpm Emulsién de silicona.
sodio
: e Metilen diisocianato

Cloruro de sodio | Glicerdlisis: (MDI)
Glicerina Temperatura = 180°C
Hidroxido de sodio | Tiempo = 20 min.
Acido Fosforico | Agitacion = 1300 rpm
Fas.e Seina de Epoxidacion: Paliol de palma Agitacion vigorosa
aceite de palma
P.ern‘?mdo . Temperatura = 50°C 1,8 Butanodiol (BDO) | Temperatura ambiente
hidrégeno Este poliuretano

- o Dibutvitin Dilaurat = — presenta buenas
- _ . ibutyltin Dilaurate e ’
Acido Farmico Tiempo = 3 horas ~ caracteristicas, sin

23 #0OH =2634 mgKOH/g | (DBTDL). embargo comparado con

Bicarbonato de
sodio

Agitacion = 950 rpm

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Glicerina

Temperatura = 180°C

muestra

Silicona 193C

Metilen diisocianato
(MDI)

el del mismo numero de
hidroxilo, pero con DEG
es menor su rigidez.




Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. 'Resultados
Experimento : Condiciones de Resultado de ; Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos ; Y Reactivos = de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Hidréxido de sodio | Tiempo = 25 min.
Acido Fosférico | ﬁ_gitacién = 1300 rpm N N o |
Fase Oleina de o e : oodm
soelte desalina Epoxidacién: Poliol de palma Agitacion vigorosa
Peroxido d = I e N
st X Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrogeno
= Dibutyltin Dilaurate -
Acida Formico Tiempo = 3 horas (DBTOL).
| Este poliuretano
Bicarbonato de | . “|#0OH=2634 mgKOH/g| presenta buenas
2 - 1 = s
4 <odic Agitacion = 950 rpm S Silicona 193C x| dene cxun
—H o N producto semirrigido.
Metilen diisocianato
Cl i icerolisis:
oruro de sodio | Glicerolisis (MDI)
Glicerina Tempera_lﬁra‘= 180°C B o o -
m— — eSS
Hidréxido de sodio | Tiempo = 25 min.
‘Acido Fosforico Agitacic"ﬁ =1300 rpm - . - |
Fase Oleina de L ] o
- Epoxidacion: ) Poliol de palma Agitacion vigorosa Presenta buena .
25 | o ) # OH =263.4 mg KOH/g B - - reproducibilidad y se ensidad = 0,
Perdxido de mugstea " ) envia para prueba de glemd
Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente

hidrogeno

caracterizacion por

)5




Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento . Condiciones de Resultado de , Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos < i Reactivos .. de
operacion caracterizacion operacién producto
caracterizacion
bl ) Dibutyltin Dilaurate densidad.
F =
Acido Férmico Tiempo = 3 horas (DBTOL).
Bicarbonato
rbonalo e | 4 siacion = 950 rpm Silicona 193C

sodio

Cloruro de sodio | Glicerélisis: ?:fgi?n dipsipnai
 Glicerina Temperatura = 180°C N o

Hidroxido de sodio | Tiempo = 26 min. T -
| Acido Fosférico | Agitacion = 1300 rpm

Fase Oleina de

s. ) Epoxidacion: Poliol de palma Agitacién vigorosa

aceite de palma

Peroxido de . P - .

hidrégeno Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente

Presenta buena .
s ! Dibutyltin Dilaurate o Modulo de Young
" b
Acido Formico Tiempo = 3 horas # OH = 263.4 mg KOH/g | (DBTDL) reprodum lidadyse | _ 4 39976 Mpa
26 envia para prueba de s

| | muestra terizacic Esfuerzo maximo
Bicarbonato de RRIEGIETERORA o =(,08760 Mpa

sodio

Agitacion = 950 rpm

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Glicerina

Temperatura = 180°C

Silicona 193C

Melilen diisocianato
(MDI)

compresion




Ruta

Preparacion de poliol

Preparacion de Poliuretano

No. Resultados
Experimento , Condiciones de Resultado de Condiciones de Caracteristicas del
Reactivos =z - Reactivos c de
operacion caracterizacion operacion producto
caracterizacion
Hidroxido de sodio | Tiempa = 25 min.
Acido Fosférico | Agitacien = 1300 rpm E
Fase Oleinad
) nade Epoxidacion: Poliol de palma Agitacion vigorosa
aceite de palma
Peroxido d ) N =
. rgx1 o Temperatura = 50°C Dietilenglicol Temperatura ambiente
hidrogeno
Acido Formico | Tiempo = 3 horas BlbutrlinClladeste Polimero con un tamario
(DBTDL). de poro pequefio y
iedad ;
Bicarbonato de e #OH=437,66mg | buenas propiedades de | . (i = 0,450
27 Agitacion = 950 rpm Silicona 193C rigidez. Se escoge para o

sodio

Cloruro de sodio

Glicerolisis:

Glicerina

Temperatura = 215°C

| Hidroxido de sodio

Tiempo = 45 min.

Acido Fosforico

Agitacion = 1300 rpm

KOH/g muestra

Metilen diisocianato
(MDI)

el rango de
caracterizacion de PU
rigido por densidad.
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