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. PATENTR DE INVENCION
a favor det
FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister Lucius & Brining,
de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt (M) - Hoechst (Repfbli-
ca Federal Alemana) pors
"PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE FIASTICOS CELULARESY

Memoria descriptive

Es objeto del invento un procedimiento para la preparacién de plés-
ticos celulares & partir de dispersiones acuosas de plédsticos sintéticos
ain carga y con carga.

Se sabe ya espumar pldsticos sintéticos como resinas de urea-formal-
dehido, resinas de fenol-formaldehido, poliestireno, poliuretasnos y poli
(cloruro de vinilo) afiadiéndoles gases solubles o liquidos de bajo punto
de ebullicién y calentdndo. El gas expulsado o el liquido vaporizadoe de-
Yerminan entonces la espumacidne

Seglin otro procedimiento conmocido, un agente de espumacién es enri-
quecido por agitacidn con poros de aire y forma la estructura celular
para recibir el pldstico sintético. ’
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Se conocen ademfs procedimientos quimicos de expansién en los cuales
ung separacién de ges desde los componentes de la reaccidén provoce la es-
pumacién durante la formacién del pldstico.

Los procedimientos conocidos, sin embargo, no son apropiedos para es-
pumar de manera duradera sistemas acuosos secantes al aire como, especial-
mente, dispersionea acuosas de plisticos con carga o sin ellas

Se he descubierto ahora que pueden espumarse dispersiones acuosas de
plisticos sintéticos con o sin contenido de materiss de carge, si se les
afinden centidaedes equivalentes entre si de un compuesto con al menos dos
dtomos de hidrégeno CH gcidos y de un producto de reaccidén de una polisming
Yy CO2 ¥, & continuncidn, la mezcla se lleva & reaccidn con un aldshido &
le maners de una poliamino alcohilacidne

las cantidades de compuestos CH dcidos y de producto de reaccién de
poliamina y 002 & afiadir pueden variarse dentro de amplios lfmites. la
mezcla de estos compuestos y de la dispersién de pléstico sintético pue-
de contener 5 a 954 en peso de la dispersidn. Se prefieren mezclas con

T a 907 en peso de dispersidén de pldstico sintéticoe

Como compuestos CH £oidos son apropiados en particular los polioles,
poliaminas, asf como poliésteres y polidteres que en cada oaso contengan
al menos dos restos CH decidos ligados a través de oxigeno o de nitrdgenc.
Como restos CH dcidos son apropiados, por ejemplo, restos de beta-cetoacilo,
como el resto acetoacetilo y, ademds, el resto cianacetilo, el resto malonj
lo, el resto nitrofenilacetilo, en general restos acilo que contienen gru-
ros metileno aotivados por sgrupaciones vecinas que atraen elecirones.

Polioles apropiados mon, por ejemplo, etilenglicol, propilenglicol,
butanodiol, glicerina, hexanotriol, pentaeritrita, y compuestos de hidro-
xilo polifuncionales de elevado peso molecular.

Como poliamings son aproplades aminas polifuncionales, primarias o
secundarias, alifdticas, heterociclicas o aromiticas, por ejemplo, etilen-
diamina, propilendiamina} hexametilendiamina, piperazina, fenilendiamina
¥ bencidingz. '

Como pollésteres son apropiades los policondensados de {mdice de acidesz
bajo & los que se tiene acceso por procedimientos conocidos por la esteri.
ficacidn de alcoholes polifuncionales con dcidos polifuncionales. Un ejem—
plo de un poliédster sustituldo con dos restos CH deidos a emplear de acuerdo
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con el invento lo da la férmula miguiente:

9 )

? -0 =Rl - ?

5 CH,

? = 0 Ca0
CH3 éﬂ5

En ellas, R puede ser, por ejemplo, un resto polidster hecho a partir de
dcido adipico y etilenglicol con un peso molecular de 400 aproximadamente
a 4000 aproximadamente.

Polieteres apropiados son los homopolfmeros y los polfmeros en bloque
de, por ejemplo, Sxido de etileno, dxido de propileno, tetrahidrofurano,
los cuales pueden obtenerse con arreglo a procedimientos conocidos.

Los mencionados componentes de la reaccibén que contienen restos CH
doidos pueden sustituirse total o percialmente por copolimercs con compo-
nentes CH £cidos. Son apropiados, por ejemplo, copolimeros de cualesquiera
monémeros con esteres vinilicos o alflicos de 4cidos beta-cetocarboxflicos,
en especial del dcido acetacdtico, y ademds con compuestos de dicarbonilo
polimerigables y con compuestos polimerizables que contienen hidrégeno
activado ligado a carbono por grupos que atraen electrones, como los gru-
pos nitrilo o carbonilo y, ademds, dsteres del doido maldnico con alecoholes
insaturados, como malonsto de divinilo o de dialilo. Los productos de la
resceién de poliaminas y 002, tal como son empleados para el procedimiento
de acuerdo con el invento, son conocidos y estdn descritos en la biblio-
grafia (véase "The Chemical Structure of. Some Diamine Carbamates". J. Am.
Soos, 73, 1829 (1951)). Se trata de carbamatos que se obtienen por reacoién
con 002 de aminas primarias o secundarias al menos bifuncionales.

Conto aldehido para la realizacidn del procedimiento segln el invento
sirve de modo excelente el formaldehido. le reaccidn, sin embargo, también

es posible con aldehidos superiores, por ejemplo, acetaldehido o crotonal-
dehidos

Segin el procedimiento de acuerdo con el invento, pueden espumarse
disperaiones de pldsticos sintéticos sin carga o con carga. Son apropiadas
para ello dispersiones de pléaticos sintéticos que han sido homo- 0 copo~
limerizadas a partir de compuestos insaturados, como por ejemplo, esteres
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vinilicos, oloruro de vinilo, ésteres del dcido maleico, ésteres del dcido
fumdrico, dsteres del dcido acrilico y ésteres del 4cido metacrilico,
acrilonitrilo, estireno, butadieno, etileno, segln procedimientos conoci-
dos. Como materiales de carga son apropiados, segin la finalidad de empleo,
por ejemplo, creta, telco, espato pesado, sulfato de calcio, litopones,
mica, harina de cuarzo, arena, polvo de amianto, harine de madera, harina
de corcho, fibras cortadas de material sintético, fibras de vidrio, gri-
nulos de piedra pémez, fibras de amianto, etc.

Los pldsticos celulares obltenidos de acuerdo con el procedimiento del
invento pueden emplearse en especial para aislamiento de edificios conira

el sonido y el calor. Gracias al empleo de dispersiones acuosas de pléa—~

ticos sintéticos que se emplean ya desde hace tiempo en pinturas y pega-
mentos como adhesivos, queda garaniizada una buena adherencia del pldstico
celular sobre los subsiratos usuales, como piedra, revoco, madera, stce
Ia espumacidn se realiza adecuadamente en mfquinas que trabajen segin el
sistema de varios componentes. Segin el procedimiento de mcuerdo con el
invento, pueden hacerse, en trabajo continuo o discontinuo, blogues, ban-
das o placas ¥y, en general, cusrpos con forma. Ademds, pueden esponjarse
estructuras con ﬁuecos ¥y en emparedado, debiendo cuidarse de que pueda
escapar ol agua. Una ventajs especial del procedimiento de acuerde con el
invento consiste en que permite, por medio de una pistola de proyeccién
de varios componentes, proyectar revestimientos espumosos directamente
sobre btechos, paredes y sueldos.

Hs resulfedo ser adecuado el siguiente modo de trabajo: El compueato
que lleva grupos CH deidos y el producto de reaccién de poliamina y CO2
ge incorporan por agitacidén en la dispersidén acuoss de pldstico sintético,
que puede haber sido cargeda con materiales inorgdnicos u orgénicos y esta
mezcla se incorpora ripidamente con el aldehido. La carga forma rdpidamen—
te uns espuma y estd prdcticamente smolidificada tan pronto'comq he alcan-
gado la altura méxima. Se emplean cantidades equivalentes del compuesto
portador de grupos CH dcidos, del producto de la reaccidén de poliamina
¥ 002 asi como de aldehidos Especimlmente cuando se realiza la espuma-—
oién en miquinas, la velocidad de la reaccidn puede regularse muy bien
por medio de la dosificacién del aldehidos
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115 Poco despuds de la incorporacidn del aldehido se produce un desarro-
1llo de gas que corresponde exactamente a la velocidad de la condensacién
en cada caso, como puede Verse por el siguiente esquems aceptado para la

reaccidng
0 0
120 2 R-CH %-R'-N-c + 2 Bn_c/-——-——>
! \o e Nr
Rt
| I |
ReCuwlewN—eR N~ | C - -l-CO2 +23é0
| Lo
125 Ta velocidad con la cual transcurre la. reaccién de condensacién no es

critica dentro de ciertos limites, ya que una condensacidn lenta y ocon
ells el que se haga lentamente viscosa la carga va paralela con un despren
dimiento uwniformemente lento dé gas. En el caso de una condensacién que se
realice rdpidamente, sin embargo, también el desarrollo de gas transcurre
130 con rapidez correspondiente y también en este caso queda garantizada una
éapumacién uniforme por la conjugacién de la condensacidén y la puesta en
libertad del porégeno.
En general, nd se necesita adicién alguna de més pordgenc. Tampoco,
por lo general, se necesita aportacién alguna de calor exterior ya que
135 la reaceidn trancurre con suficiente rapidez a la temperatura ambiente.
Eventualmente, sin embargo, puede ser ventajoso emplear conjuntamente
disolventes de bajo punto de ebullicién, por ejemplo, alcanosA liouados
con sustitucién halogenada, o hidrocarburos de bajo punto de ebullicidn
o también sus mezclas, en calidad de porégenos. '

Bjemplo 1.
35 partes en peso de una dispersidén acuosa de pldstico sintético co-
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polimero consistente en
Acetato de vinilo y maleato de dibutbilo

con un contenido en materia sélida de 53%
145 ' 8ProXs ,
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17 partes en peso de  diéxido de bitanio

17 partes en peso de carbonato cdloico-magnésico

17 partes en peso de sulfato de bario

15 partes en peso de litopdn

2 partes en peso de  talco

25 partes en peso de agua,

ge mezclan bien y en esta mezcla se incorporan entonoes por agitacién

15 partes en peso de triacetioacetato de un trimetilolpropanoe propoxi-

lado (peso molscular 300 aprox.) ¥y

5,7 pertes en peso de ocarbamato de piperazing.

En el agitador répido se incorporan entonces,

6,6 partes en peso de solucidn acuosa de formaldehido al 407%.

Ia mezola homogénea comienza a espumar casi instantdneamente. La es-
pumacidn estd terminada al cabo de pocos segundos. Se obliene pldstice
celular de poros finos que, al cabo de breve ‘tiempo, puede extraerse del
molde. Estd seco por completo a 802 ¢ al cabo de 1-2 dfas y tiene enton-
ces su resistencia definitiva. Su densidad asciende a 0,2 - 0,3 g/c.c.
aproximadamente.

Ejemglo'Q.

36 parfes en peso de una dispersidn acuoss de plistico sintético homopo=-
1fmerc do acetato de vinilo con un contenido de s6-
lidos de 54% afiroximedamente, se mezclan bien con

29 paries en peso de mica hinchada ¥y

36 partes en pesc de sgua, y en esta mezcla se incorporan entonces poxr
agitacidn,

. 15 partes en peso de triacetoacetato de um trimetilolpropano proxilado

(peso molecular 300 aprox.) y
547 partes en peso de terbamato de piperazinae.

En el mezclador rdpido se incorporan entonces,

6,6 partes en peso de uns solucién acuosa de formaldehido al 407,

La mezcls homogénea comienza a espumar oasi instantdnesmente. Lo ea-
pumacién estd terminada al cabo de pocos segundos. Se obtiene un pldstico
celular de poros finos que, al cabo de breve tiempo, puede desmoldearse.
Estd completamente seco a 802 C al ocabo de 1-2 dias y tiene entonces su



180

185

190

195

200

205

210

resigtencia definitiva. Su densidad asciende & 0,25 g/c.c. aproxinada-

mentes.
E,‘Iemglo }o

40 partes en peso de una dispersién acuosa de plédstico sintético copo-
1fmero de acetato de vinilo y éster butilico de dci-
do acrflico con un contenido de sélidos de 54% aprox.

7 partesen peso de didxido de titanio,

8 partes en peso de sulfato de bario,

5 partes en peso de oarbonato cdlcico-magnésico,

28 partes en peso de arena de cuarzo (tamafio de grano 0,l-lmm)

12 partes en peso de harina de cuarzo, se mezclah bien y en esta mezcla
se incorporan entonces por agitacién

15 partes en peso de tetraacetomcetato de una pentaeritrita propoxilada
(peso molecular aproximedo 400) ¥

597 partes en peso de ocarbamato de plperazina.

En el agitador rdpidc se incorporan entonces
6,6 partes en peso de uma solucién acuoss de formaldehido al 40%.

la mezcla homogénea comienza a espumar casi instantédneamente. La es-
pumacién estd terminada al cabo de unos pocos segundos.Se obtiene un plds—
tico celular de poros finos que puede desmoldearse al cabo de un breve
tiempo. A 802 se ha secado por completo en 1-2 dfas y ha adquirido enton-
ces su resisiencia definitiva.

Su densidad asciende a unos 0,3 g/c.c.

Ejemplo 4.

43 partes en peso de una dispersién acuosa de pléstico sintético copoli-
mero de acetato de vinilo y maleato de butilo con
un contenido de sélidos de 51% aproximadamente,

15 partes en peso de harina de madere,

42 partes en peso de agua, se mezclan bien y en esta mezola se incorporan
entonces por agitacidén

15 partes en peso de tetraacetoacetato de una pentaeritrita propoxilads
(peso molecular aproximado 400), ¥

547 partes en peso de carbamato de piperazina.

En el mezclador rdpido se incorporan entonces
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6,6 partes en peso de uns solucidén acuosa de formaldehido al 40iv.
Ia mezcla homogénea comienza a espumar casi instanidneamente.

La espumacidn estd teminada al cabo de pocos segundos. Se obhiene un

pldstico celular de tamafio de poros medio, que puede desmoldearse al ca-

bo de poco tiempos A 802 C se ha secado por completo después de 1-2 dfas

y ha adquirido entonces su resistencia definitva. Su densided asciende

8 unos 0,2 - 0,3 g/cec.

Ejemplo 5. (Hspumacién en méquina)

100 partes en peso de una dispersidén acuosa de pldstico sintético homo-
polimero de acetato de vinilo con un contenido de 86
lidosde 54% aproximadamente, se mezclan bien con

100 partes en pezo de mica hinchada y en esta mezcls 3e¢ incorporan en-
tonces por agitacidn

30 perbtes en peso de tetrascetoacebato de una ventaeritrita propoxilada
(peso molecular aproximado 400) y

11,4 partes en peso de oarbamato de piperazina.

Con la mezcla de reamccién asi obtenida (componeute I) se carga wn
recipiente de reserve de una instalacién usual de proyeccién de dos com-
ponentes. El otro recipiente de reserva de la instalacién contiene for-
melina como componente II. La dosificacién de la instalacidén de proyecciﬁn
s8¢ regula de modo que las cantidades expulsadas de componente I: componen-
to II eatén en la relacién 10:l. Se obtiene una espuma de poros finoa
con estructura de poros uniforme. La duracién de espumacién es tan corta
que al proyectar contra una pared vertical, ésta puede proveerse de un
recubrimiento uniforme de espuma, sin que la masa proyectada escurra.

La densidad de la espuma asciende en seguida después de berminar la reac-

oién & 0,1-0,2 g/cec. aproximadamentes

Ejemplo 6,

100 partes en peso do una dispersién acuosa de pldstico sintético COpO~
1fmero de estireno y butadieno con un contenido de
sélidos de 507 aproximadamente,

15 partes en peso de tetraacetoacetato de una pentaeritrita propoxilada
(peso molecular aproximado 400) y

5,7 partes en peso de carbamato de piperazina, se mezclan bien y luego,

en ol agitador rdpido se incorporan
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6,6 partes en peso de una solucién acuosa de Pormaldehido al 40%.

Ia mezcle comienza en seguida a espumar fuertemente. La espumecidn
estd temminada al cabo de unos pocos segundos, momento en que la mass
ha alcanzado su mixima altura.

La espuma, despuds de un almacenaje a 502 C, estd completamente meca
al cabo de 1-2 dfas. Su densidad asciende a 0,1 g/c.c. aproximadamente.

Este solicitud corresponde & la presentads en Alemania el dfa 30 de
Julio de 1965, bajo el nfmero F 46 760 IVe/39b, se acoge a los beneficios
del articulo 51 del vigente Estatulo sobre Propieded Industrial y del ar-
tfoulo 42 del Convenio de la Unién.

REIVINDICACIONES

BERSETSNEASSEERTRIEEONSRENT HRERETN
1)« Procedimiento pars la preparacién de pldsticos celulares, caracteri-
zado porque se aladen a dispersiones souosas de pldstico sintético, con
o 5in contenido de cargas, cantidades equivalentes entre si de un com-
puesto con al menos dos dtomos de hidrdgeno CH 4cidos y de un producto
de reaccién de mma poliamina y CO2 ¥ a conbtinvacién la mezcla se lleva
8 reaccién con un aldehido a la maenera de una poliaminoslechilacién »
2)e Procedimiento segln la reivindicacidén 1, caracterizado porque Se es-
puman mezclas con un contenido de 5-95% en peso de una dispersién acuosa
de pléstico sintético y 95~5% en peso de un compuesto CH 4cido y de pro-
ducto de reeccién de poliamina y 002.
3)+ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque
como compuestos CH dcidos mse emplean alcoholes polifuﬁcionales 0 aminas
polifuncionales o polidsteres o polidteres que, en cada caso contienen
al menos dos restos acflicos CH dcidos particularmente restos acetosce-
tilicos unidos & modo de ester o de amida.
4). Procedimiento segin las reivindicaciones 1 Y 2, caracterizado por-
que como compuestos CH deidos se emplean copolimeros con componentes
CH dcidos.
5). Procedimiento segin la reivindicacién 4, caracterizado porque los
copolfmeros contienen esteres alflicos o vinflicos del dcido acetoacé—
tico o del dcido malénico.
6). Procedimiento segfn las reivindicaciones 1 - 5, caracterizado porque
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se emplea formaldehido en calidad de aldehido.
7). WPROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE PLASTICOS CELULARES®
Bata Memoria consta de diez hojas foliadas y mecanografiasdas por un

Madrid, 26 de Julio de 1.966
P

solo lado de sus caras.
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