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los geles de voliuretano han ganado imnortencia
: .
| continuamente en los Ultimos tiempos. Un importante campo

: . s .
. e wtilizacion 1o han encontrado como masas de impregna-

,cion y de recubrimiento. Para le impregnacidén o recubri-.

3
‘miento por ejemplo de telas tejidas o no tejidas, las ma-~

sas deben ser homogeneas y estar exentas de burbujas, pars

i
£
| . o .

ipoder formar una capa uniforme. Ias telas tejidas o las no
tejidas, que son impregnadas o recubiertas con geles mues-
+

!
| ;

ran una estructura no homogénea cusndo los geles de im- .
! N

ipregnacién o de recubrimiento contienen burbujas de aire - |

o de gas., Con estas inhomogeneidades se influye desfavora{

blemente sobre la calidad del material. -

!

No han Tfaltado intentos de desarrollar procedis~

|

!

imientos pare la fabricacién de geles de poliuretano exen—!
i '
i

H

itos de burbujas. Hasta ahora, la desgesificacidn se reali-

izaba de forma discontinua en un recipiente con agitador |

ipuesto bajo vacio. Aparte de gue solo vuede ser hecho funrg
;cionar de forma discontinua, este procedimiento tTiene otra;
\varias desventajas, Sobre todo hay que criticar los largoﬁ
itiempOs de desgasificacidn, gue pueden llegar hasta 12 y

més Horas. A causa de los largos tiempog de desgasificacié?
no se puede evitar cue también se evapore conjuntamente i
idisolvente. Se llega a fenbmenos de separacibén de la mezcl%
: !
gen sus componentes, y los geles obienidos ya no son homogé
neos. Frecuentemente se forma sobre la masa que ha de ser
desgasificada una piel cue conduce & dificultades en el

tratamiento. Con mayores viscosidades, y con mesas cue con;

tienen muchisimas burbujes, es dificil, por lo demds des-—

gasificar las masas en medide satisfactoria.

Cuando la masa de recubrimiento, mezclada con

29.12.67 -2 -
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‘pigmentos colorantes, es desgesificada en un reciviente
con agitador con los largos tiemnos de nermanencia segun
la forme de trabajo conocida, junto con lag desventajas

ya citadas anteriormente, aparece la dificultad de cue los
piguentos colorentes no se distribuyan o dispersan con su-
ficiente homogeneidad en la masa de recubrimiento. Se lle-—
ga con facilided a la formacidn de aglomerados, y entonces
incluso después de auxiliarse de molinos de abrasidn, no.
Ves posible distribuir o dispersar homogeneamente en la ma--
‘sa los pigmentos cue se presentan en forme de terrones més
10 menos grandes. |

i
También son conocidas centrifugas de desgasifi-

tcacidn, Sin embargo, con estas no se vuede realirar de for
‘ !
‘ma vréctica una irreprochable desgasificecidén de geles de '
'poliuretanc. Tampoco conduce al eéxito deseado una desgasi-
“ficacidn continua sobre chapas inclinadas que se encuentraﬁ
gbajo vacio, &n efecto, los geles de poliuretano no fluyen ;
.de forma continua sobre las chapas en forme de una capa
coherente y delgada, sino que la capa se rompe frecuente-
mente y resbala sin suficiente tiempo de vpermanencia sobrej
las chepas hacia el recipiente colector. Ademds, se desvla
za o denosita material desde los bordes hacia el centro,
con 10 gue desvués de un corto tiemmo la masa de gel se
mueve como en un canal, en luger de sobre una ancha super—
ficie, 10 cual perjudica fuertemente al efecto de desgasi—?
Ticacidn.

3e ha enconirado ahora oue se obltienen geles de
noliuretano completanente exeatos de burbujas, si se com- é
orime de forma continua al gel cergodos con burbujas de gaé

bajo una vresidn de 1 a 5 atmésieras manométricas, a través

-3-
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de una placa de toberas o de hileras con varios orificios

de hileras dentro de un pozo puesto bajo vacio, se acwmau-
i

‘la en su fondo, se retira mediente una bomba, y se extrae”

. bajo presibén. Una extracciln bajo presidn estd indicada

l
i
:
i
1

: poraue pueden resultar burbujas de ges
i

[l
'

: poracidén de disolvente. Por utilizacién de una presibn a- ..

POY una pequefla evi

i propiada, estas burbujes de gas son comprimidas, preferi-

blemente se extrae bajo una vresidn de 5 a 15 atmdésferas

: S
imanometricas.

3e ha mostrado cue 1o nresidn entes de la hila-

o no. debe pasar de 5 atndsferas manométrices, y» rue de

lo contrario no se tiene la sezuridsed de cue los geles de

1
!
)
|
E
ipoliuretano ceigan verticelmente en forma de chorros cohe-
i

l

‘rentes y finos 2 través del pozo dentro Gel colector, ¥

'no se desvien oeﬂnnes de la

i salida y sean centrifugsdos i
i
]

‘contra la pared del tubo de desgasificacidn. De esta mane-

!ra se reduce Iuertemente el efecto de desgasificacidn, y
:

existe el peligro de cue los geles resulten no homozéneos

por causa del tiempo de permenencia no uwniforme. P,r otra |

!

parte, la presidn gue actia sobre el gel de poliuretano

antes de la hilere debe ser al menos de 1 atmésfera manomé!

trica. Cuando se baja de esta presidn ya no se forma, en

efecto, ningun chorro fino en los orificios de las hileras

sino gue la masa cae en forma de terrones no coherentes y

no aparece una suficiente desgasificacidn. Segﬁn las leyes

hidrodindmicas conocidas, existe la siguiente relacildn:

Q proporcional a n Q,gé, Q = cantidad, n = mmero de ori-

ficios de las hileras, » = perdida de presibn, d = didme-

tro de las hileras.

De acuerdo con el invento, se escoge la pérdida
29.12. 67 -4
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“de presidn entre 1 a 5 atmésferas manométricas. EL didme-
-tro de los orifiicios de las hileras no debe pasar de de

1,1 mm,

Preferiblemente, los geles de poliuretano, an- -
tes de su paso o inyeccidn a través de las hileras, son
calentacdos hasta 15 a 50°C por debajo del correspondiente
‘punto de ebullicidén del disolvente o agente de precipita- -
‘cidn empleado, Se ha mostredo especialmente favorable que;
esta temveratura se encuentre 20 a 30% por debajo del ;
:correspondiente punto de ebullicidn del disolvente o agen#
%te de precivitacidn. Si esta temperatura se encuentra a ”%

‘menos de 15°C por debajo del punto de ebullicién del di-

b

!

‘

1

| i
‘solvente o agente de precivitacién a la presidn utilizada !
i

i

‘para la desgasificacidn, existe el peligro de ome el di-

!

i
‘solvente o el agente de precipitacidn se evapore en canti4
dades tales que aparerzcan fendmenos de descomposicidn de %
la mezcla en sus componentes, y con ello se disminuya la i
{calidad del gel de vpoliuretano. Evidentemente, eg posible ?
en muchos casos realizar la desgasificacidn tembién a temrz

peraturas més bajas. Sin embargo, a temperaturas mis ba jas;

puede ocurrir gque ya no se logre una desgasificacidn sufi—}

1

ciente. BEn el margen preferido de temperaturas se asegura

t

- o . i
no obstante una excelente o irreprochable desgas:i‘lcacnén,i

1

sin oque aparezcan al mismo tiempo acciones secundarias in—z
ﬁeseables. Son depisivos los puntos de ebullicidn de la i
hezcla de disolventes o de agentes de precipitacidn bajo :
la presidn utilizada en la desgasificacién. Si se escogen
las condiciones de nresidén y de temperatura de manera que
hierva el vroducto gque ha de ser desgasificado, reinan en-

tonces en efecto las condiciones Optimas para la dess.g,z—:tsifi--I
3.1.68 —5 -
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‘cacién, pero sin embargo, por evaporacidn incontrolable

del disolvente, aparece una indeseable concentracidn del
g:gel, gue conduce a la temida Fformacidén de aglomerados.

; Segin una forma de realizacidn especial del pro= -
1 . .
Ece&imiento de acuerdo con el invento, los geles de poliu~- -
;retano gue han de ser desgasificados son homogeneizados

i

1y son llevados hasta temperatura elevada simultaneamente

%en un mezclador rdpido antes del paso a través de las ki~

{leras.

! . . . »
} Después de la salida de los orificios de las
hileras, en el procedimiento segin el invento la mesa del

gel cae en forma de chorros rectilineos a través del pozo |

y se acumula en el cclector. Ia distancia entre la hilera

y la superficie del colector, del gue depende el tiempo

o n [
de permanencia del gel en el chorro descendente, puede ser

i

thecho variar dentro de limites comparativemente amplios.

Se logran buenos resultados con una longitud del pozo de

2 metros. Bl procedimiento de acuerdo con el invento se |

. . . . :
puede realizar también, sin mds, cuendo la separacidn entre
las hileras y la superficie del colector es de 1 metro o

de 3 metros.

Ia altura del colector es controlada mediante un

Fpropiado indicador de nivel y puede ser regulada eventual-
%nen'be utilizando disvwositivos usuales. El nivel por encime
'%¢ 1a bomba de engrana jes extractora no debe bajar en este
caso hasta un valor tan bajo cue la bomba pueda arrastrar
consigo aire fuera del es;;acio de desgasificacidn.,

El procedimiento segin el invento es apropiado

para la desgasificacidn de geles de poliuretano, tal como

se preparan utilizando los poliuretanos usuales y los di-
%.l. 63 -6 -
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‘golventes y agentes de precinitacién conocidos para ello, °

-Para la preparacidn del gel de poliuretano, el polimero

es disuelto vrimeramente en un disolvente o merclas de di-
solventes, tales como nor ejemplo dimetilformamida, tetra-—
higrofurano, dimetillacetamida, sulfdéxido de dimetilo,
ete. Immedictamente, se afiade un agente de precinitagién,
gue es totalmente, o al menos parcialmente, miscible con
el disolvente, hasta cue tiene luger una separacidn en uné

fase de gel y en una fase liquida. Como agente de preci-

pitacidn es epropiade por ejemplo el agua. Como muy buenos

“agentes de precipitacidén se han mostrado también las solu~
: ciones salinas, que fueron preparadas utilizando el mismo
' disolvente cue en la preparacidn de la solucidn de polin- |

“retano. Son especialmente apropiadas, por ejemplo, las so-

i

i
:
.
N
i
{
i
i
i

"luciones de nitrato de amonio. Con los geles de poliureta%

. la fase ligquida separada.

no, cue han sido preprados segun dicho procedimiento, se

simplifica la vosterior recuperacidn del disolvente desde

Bvidentemente, los geles de poliuretano nueden

i

. contener otros polimeros, tales como por ejemnlo moli(clo-

‘Turo de vinilo) y copolimeros. Ia adicidn de otros materia

tembién es vwosible. Sin mds, pueden estar presentes los

caditivos en cantidades hasta de 30%.

les, tales como agentes de esvesamiento o estabiliradores :

Para la realizacidn del procedimiento segin el
invento es apropiado el dispositivo representado en la
figura 1.

Segin el dibujo, los geles de poliuretano, oue

- contienen burbujas de aire y de gas, pasan a través de la

entrada 1 a un depdsito de reserva 2. Desde alli son lle- :

301-66 _'7—' }



10

15

20

25

madamente 75 kg/hora de éste y el gel que contenia burbu-

h. mzeis A

e i

are—a A A 8 500

vados por medio de una bomba de engransjes 3, a un mezcla:
%dor rdpido 4, en el que son homogeneizados y son agitados -

. hasta que se han calentado hasta la temperatura deseada. ~ -
iDesde el mezclador, la masa pasa por medio de una bomba
;dosificadora 5, a través de la placa de hileras 7, a 1la
%torre de desgasificacidén 8, que estd bajo vacio necesario.. .

%La masa desgasificada se acumula en un colector, cuya al- ..

t

%tura 0 nivel estd mostrado por el indicador de nivel 9 ..
%Mediante la bomba de engranajes 10, el producto desgasifi= .

cado es retirado por bombeo hacia el tratamiento ulterior.i:
i -

6 y 11 son mandmetros, 12 es una vdlvula de retencidn de "1

presidn,

El invento es explicado con mds detalle median-

;te los siguientes ejemplos.

|
i
|

Ejemplo 1 !

Se empled una solucidén al 20% en peso de poiiu— E
retano en un recipiente con agitador, y ésta fue precipita
da a la forma de un gel en un mezclador rédpido con una so-
lucidn al 30% en peso de nitrato de amonio en dimetil-for-

mamida. El agente de precipitacidn en exceso fue separado

subsiguientemente con una centrifuga. Se separaron aproxi-

jas de aire, con un contenido de sd6lidos de aproximedamen-
te 20/ en peso, fue bombeado dentro del dispositivo de des

basificacidn antes descrito., Primero, el producto pasd a

un mezelador répido (mimero de revoluciones o vueltas, apra

ximadamente 1000 r.pm.), en el que fue homogeneizado y si-
!

#ultaneamente fue calentado hasta 40°C. Se puede lograr
:301.68 -8 -
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une variacidén de la temperatura del producto por variacidn
:del nimero de vueltas del mezclador rdpido. A través de

una placa de hileras con 14 orificios de hileras y con un
didmetro de los orificios de 1,1 mm cada uno, el productc
fue bombeado a la torre de desgasificacidén. Ia presién an—}
tes de las hileras era de 2 atmbésferas manométricas. En

la torre de desgasificaciln reinaba un vacio de 40 torr.

Ia extraccidn del producto desgasificado se verificd median
te una bomba de engranajes, bajo una presién de 10 atmds~ i

ieras manométricas.

|
Bl producto asi obtenido era totalmente homogé-. !

: {
neo, estaba enteramente exento de burbujas, y podia ser i
%ien aplicado mediante una cuchilla o espdtula extendedora!
@& la forma de capas de recubrimiento irreprochables. {

Geles de poliuretano oue, por el contrario con- é
tenian burbujas y no habian sido desgasificadas segin el l
ﬁnvento, no pudieron ser transformados en capes de recubrii
@iento para telag tejidas y no tejidas.

|
.l |
| |
| |
|

Hjemplo 2

Se vrepard un gel en tetrahidrofurano con un con4
tenido de sdlidos de 204 en peso, de la forma antes descri—
ta. Como zgente de precipitecidn sirvid agua. 50 kg/hora de

|
g"el, gue contenia emulsionado gas o aire, fueron bombeados ;
en un mezclador rapido y fueron calentados hasta 30%%. Ibs-g
pués de pesar a través de una placa de hileras con 6 orifi-i
cios de hileras, cada uno de 1,1 mm, el producto llegd al
pozo de desgrsificacidn. Ie presiln antes de la hilera eran

’ N . o ) o .
de 3 atmdésferns manométricas, la presidn inferior a la at-
3.1.66 -9 -
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jmosférica o vacio en el pozo de desgasificacidén era de

e

{500 torr. El producto, extraido con una bomba de engrana-

“Jjes bajo 15 atmdésferas menomtrices, era totalmente homo-- -

.géneo y estaba enterrmente exento de burbujes.

)
3
L3
: #sta solicitud cue corrssvonde a la presentada

n la Republica Federal Alemana el 1 de Febrero Ge 1967

L]

gbajo el mimero G 49.150X/39% 1, se acoge a los beneiicios

tdel articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In- i
i&ustrial.

- NOT A -

Los puntos de invencidén propia y nueva oue se

presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten-~

te de Invencidn en Espefia, por VEINTE afios, son los siguie&
test

|

; 1.~ Procedimiento para la desgasificacidn de ze-

!
]
:i
4

bes de poliuretano, caracterirado porque los geles de poliy
Tetano oue contienen burbujes de gas son comprimidos de foﬁ
me continua bajo una presidn de 1 a 5 atmdsferas manométri-
! .

?as, a través de una placa de hileras con varios orificios
?e hileras, dentro de un pozo situado bajo vacio, ée acumu—
%an en su fondo, son retirados por medio de una bombe, y
extraidos bajo presién.

2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-

- 10 -
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racterizado porcue se extrae el producto desgasificado ba-
o presidn de 5 a 15 atmdésferas manométricas.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1
¥ 2, caracterirado morcue se calientan los geles de poliudl
retano, antes de su paso o inyeccidn a través de las hile-
‘ras, hasta 15 a 50°C por debajo del correspondiente punto

de ebullicidn del disolvente o agente de precipitaoién‘uti

lizado.

1

4.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 3, ca-
racterirzaco porcue se calientan los poliuretanos hasta ung

;temperatura cue estd 20 a 30°¢C por debajo del correspon—-_l
‘diente punto de ebullicidn del disolvente o agente de pre-

icipitacién utilirado a la presién utilizada para la desga-

i

'sificacidn.

|
|
5.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 3 |

¥y 4, caracterizado porcue los geles de poliuretano son how
mogeneizados y llevados a temperatura elevada simultaneamen
te en un merclador rdnido, antes del paso o inyececidn a

través de las hileras.

6.~ Procedimiento vara la desgasificacidn de ge-

|
les de poliuretano. 1
Tal y como se ka descrito en la Memoria que ante-

cede, representado en los dibujos que se acompaflan y con

los fines gue se han especificado.

301068 - ll -
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Esta liemoria consta de doce hojas escritas a mi-

guina por una sola cara,
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