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Esta invencidn se refiere a nuevos productos
celvlares y a procedimientos para fabricarlos. Los -
productos celulares son fabricados por medio de la eg-
pmacién de wna mezcla de un litex de un polimero reag
tivo y uwn reactivo polifuncional. Més particularmente,
los productos celulares que tienen un grado excepcic--
nalmente elevado de elasticidad son preparados a par--—
tir de un material inicial que comprende copoln'mex-os -
vin{licos o acrflicos que contienen intrfnsecanente;-—
ciertos grupos reactivos en el polfmero. ‘

La elasticidad es una caracteristica altamen
te deseable en un producto celular, especialmente cuan
do la espuma se utiliza para materiales de amortigua-
miento o almohadillado, soporte para alfoubras, a cual
guier otra aplicacic;n en. las que son esenciales lag —-
propiedades de conservacion de una foma. Hasta ahora,
los productos celulares:formados a partir de polim eros
que comprenden una proporcidn sustancial de compuestas
acrflicos no han poseldo esta caracterfstica deseada —
de la elasticidad.

En la técnica anterior se describen de hecho
procedimientos para preparar productos celulares a par
tir de un material de partida de un ldtex de polimero
reactivo. Sin embargo, ninguno de los productos de esg
tos procedimientos poseen el alto grado de elasticidad
de los productos poliacr{licos celulares de esta inven
cion. En la Patente U.S. nf 3.215.647 se expone, por
ejenplo la produccién de vna espuna a partir de una —-
dispersidn acuosa de polfmero que contiene mondmeros -

funcionales reactivos mezclados con un material de re~
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ticulacidn co-reactivo. Mds particulamente, se des—-
cribe la transfommacidn en espuna de una mezela de wml
’ s . ,
latex que comprende un copolimero de estireno v/0 Hone

meros acr{licos y un material co-reactivo, tal como ~-

una resina de melanina~fomaldehido. No obstante, wn:

létex de polimero que comprende un polimero que tiene
una estructura central o "esqueleto" predominantenente
acr{lico, por ejenplo més del 80 % en peso de acrilato
de etilo, copolimerizado con aproximadanente 4 % eun pe
go de una mezela 1:1 en moles de acrilanida y metilol
acrilemida, no posee ninguna caract er{stica de elaghi-
cidad especial cuando eg espunado segﬁn el procedimien
to de la Patente U.S. n® 3.215.647. Esto serd discuti
do més adelante de wn modo més campleto.

En la Patente espafiola n® 309.816, se descri
ben polfmeros acrilicos que contiemnen grupos reactivos,
con o sin agente de reticulacion exterior. No obstan=—
te, los productos celulares descritos en la misng mues
tran el misno grado de elagticidad que normalmente se
egspera de las espumas de tipo acrilico.

Es un objeto de esta invencion proporcionar
un producto celular vinflico o acrflico que tiene umna -
elasticidad excepcional y una recuperacio'n répida deg-
pués de una deformacidn. Otro objeto de esta invencidn
es proporcionar un producto celular gue comprende una
magsa polimérica en un estado reticulado duradero o re-
sistente, que es resistente al lavado y a los disolven
tes orga'.nicos utilizados en la limpieza en seco y en -
varias aplicaciones industriales. Otro objeto més de -

o Iy ’ »
esta invencion es proporcionar productos celulares qus
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no se decoloran, no se . aplastan ni se deshacen incluso
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después de repetidos lavados. Otro objeto mas de esla
invencion es proporcionar productos celulares que tie-
nen mejores propledades de consevacidn de su forme
Segln esta invencidn, los objetos anteriores
se alcanzan espumando un latex polimérico formado a ——
partir de una mezcla monomérica que comprende 2-( ame-
ga~alquenil)-guananinas que tienen un grupo temingl y-
GI—I2¢C'<, que estd en relacidn no conjugada con respec—
to a la insaturacidn del anillo de triazing, mezclado
con un reactivo polifuncional. El reactivo polifuncip
nal reacciona con parte de los grupos reactivos del po
l:fmero, o con todos ellos, introducidos por las 2-(ome
ge~alquenil)-guansminas. La falta de conjugacidn del -

doble enlace teminal del grupo alguenilo pemite que~

las guananings se transformen en una parte integral =

del polimero, mientras que los sustituyentes situados
sobre el anillo de triazina que tienen su insaturacidn
terminal en relacion conjugada con la insaturacidn de
la triagina no pueden copolimerizarse con otros moném_q
ros monoetilénicamente no saturados, a causa de la coa
gulacidn de la mezcla monomérica inicial durante la po
limerizacion.

As{ pues, segin la invencidn, se proporeciona
wn método pars febricar wn producto celular, caracteri

. 4 P ¢
zado dicho metodo por espumtar uns composicion que caome

. L3 L3 [4 2
prende un material polimerico, que a su vez comprende

14 - -
un copolimero de moléculas monoetilénicament e no satu=

radas, que constan de 0,5 a 8 % en peso de un compues—
q P

to0 de la formula

e . At it e b AP O
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en la que R es un grupo alquelino gue tiene de 3 a © -~
atomos de carbono, y wa grupo terminal de la fomula -
==

R® es H, CH,OH G CH,OR", donde R" es el radical de hi-

: Qrocarburo de un alcohol saturado R"OH que tiene de 1

’
a 8 atomos de carbono,

" R' es H, CH,OH, ¢ CH,OR",

. R2 es H, CH

e

,O0H, "6 CH,OR", y

2

R3 es H, CH,OH, ¢ CH,OR" -

Los grupos reactivos del polﬁnero pueden reac

~ cionar con el reactivo polifuncional, haciendo curar o

| . s L [ .2 !
. gelificando la masa polimerica despues de la espumacion, ;

o pueden reaccionar entre si para causar wna reticula--

i
‘

I N . e .
cion interior preliminsr, antes de reaccionar com el ——

reactivo polifuncional. Un ejenplo del ultimo caso es

1
’

|
i

la sustitucidn en la que el hidrdgeno reactivo unido a
los &tomos de nitrégeno colgantes o que no forman parte

del anillo de triazina es sustitufdo, de modo parcial -

% o total, por grupos de metilol.

|

.
i

i
‘
i
§
i
i
I
i

I

Inesperadamente, se ha descubierto que 1los -~
productos celulares de esta invencidn, formados espumnan
do una mezcla de latex polimérico reactivo que tiene --
ciertos grupos reactivos con un material co-reactivo, -
posee mas elasticidad gue los productos celulares obte-

nidos por los métodos de la técnica anteriore

o
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No se sabe exactanente porque los productos
celulares de esta invencidn poseen su noteble caract &

ristica de elasticidad. Se cree que un factor que -—

. , L] ' . L]
contribuye a e€llo es la situacion de los punbtos reacti

vos sobre los &tomos de ni'brégeno gue no forman parte
del. anillo de triazina, con respecto a su distancisg —-
hasta la insaturacidn teminal no conjugeda del susti-
tuyente de alquenilo conectado al anillo de triazing .~
Naturalmente, esta invencidn no se limita a ninguna --
teoria ni modo de trabajoe

Ta masa polimérica de esta invencidn estd —-
formada de un poll'mero de adicidn de compuestos etilé-
nicamente no saturados, que comprenden grupos reacti-—
vos por medio de log cuales se reticual el pol:'mero —
parcielmente termoplésticm Los grupos reactivos pue-
den ser de un sdlo tipo que se reticula consigo mismo,
0 bien pueden enplearse dos o mas grupos diferentes, =
pero co-reactivos, o que reaccionsn entre si. Ademds,
la masa polimérica puede ger el producto de reaccidn
de los grupos reactivos de un pol:fmero de adicion de -
cardacter inicialmente temoplastico, con un reaccionan
te polifuncional inclufdo en la oomposicién que se = =
transforma en la masa espunada. Independientemente de
la manera particular de fomarse la estructura reticu~
lar o entrecruzada en las masas espumadas de la presen
te invencién, son esencialmente de naturaleza intew—
grale.

Los compuestos que contienen grupos monomér_j:
cos reactlvos de la presente invencién, son, no s6lo -

r'd s
mas estables, especlalmente con respecto a los maberisa

o o o1 gz 62
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les basicos, sino que ademas no sufren la reaccidn de
Michael con los alcoholes y aminas monoméricoa; ad eads
lag mezclas, cono las de acrilabto de etilo, que contri_g
nen mds de un mol por ciento de las gusnaminas u‘cili'zg_

das para fabricar los productos de la presente invenw-

. 7 . N = 7 .
; cion, pueden ser copolimerizadas eh enulsion sin pro-—-

blenag de coagulacién- Por lo tanto, los compuestng -
de la presente invencidn son capaces de producir una -
variedad mas auplia de copol:fmeros para ser utilizados
con reactivos polifuncionales, para dar productos celu
lares con mayor versatilided en cuanto a sus propieda-
deg fisicas y quimicas.

Lios compuestos que contienen grupos reacti-—-

. vos monomeéricos wtilizados para fabricar los productos

. . o ’
de esta invencion, incluyen los de la fomuls

en la gque R es un grupo alquenilo que tiene de 3 a 9 -

' dtomos de carbomo y un grupo teminal H,0=C< . In - -

2
| otras palabras, el grupo R es un grupo alquenilo de la

|
|
i; fémula ~CpHy, 4, e la que n tiene wn valor de 3 a 9,

grupo alquenilo gue tiene un grupo terminal H20=C<
; La preparacién de los corpuestos que contie-
nen grupos reactivos monom éricos de la present e inven—.
cion se describe en la Patente espgfiola nWnero =~ - =

326.641.

e Y
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Adends de los compuestos de la fomula T gue
contienen dos grupos NH, no sustitufdos, la presente -
invencidn comprende el empleo de productos de metildlg
cidn, que pueden ser obtenidos a partir de los primeros
por reaceidn, a un pH de 1 a 11, y preferiblenente de -
6 a 9, con formaldehido o cualquier fuente del mismo, -

tal como el paraformaldehido, trioximetileno y parale.-

dehido. TLa metilolacicn puede introducir de uno & oua- :

tro grupos de metilol en vno o en ambos de estos grupos
am{nicos de los compuestos de la fémula I. Como algu—
nas de las moléculas de esta producto de metilolacion -
pueden tener un grado diferente de sustitucidn del fraqhl
po metilo que otras, el grado de sustitucion puede con—

s g
giderarse, en la mayoria de los casos, cono un "valor -

- medio" de aproximadamente 1 a 4. Tapbién estén inclui-

dog los productos de Mecohilolacion similares, obteni-—
dos por una reaccion similar de un compuesto (I) con —-
otros gldehidos, tales como el acetaldehido, bubtiral- -

dehido y benzaldehido, pero se prefieren los productos

" metilolados.

La presente invencion comprende tembién el ——
enpleo de los productos de N-alcoxi-metilo obbtenidos ==

por alcohilacién, parcial o completa, de los grupos de

N-metilol de los productos de metilolacion que se aca——

ban de describir, obtenidos por reaccidn del aldehido, -
egpecialmente fomaldehido, con el campuesto de f£émula

I, en un medio acido que contiene un aleohol saturado -

: que tiene de 1 a 8 dtomos de carbono, y preferiblanen-

~ ducto de alcohilolacion, especialmente el producto de - :

N . (] [é s
- metilolacion, es hecho reaccionar con un alcohol de 1 a

—8 -—

" 4e de 1 a 4 dtomos de carbonos Alternativemente, 6l pro



o ——

L d . .
8 atanos de carbono, en un medio gue tiene un pH de ——

1 a 6,5.

bt .

La metilolacidn ( o la metilolacidn y alcohi- :

lolaoién) de cualqulera de losg compuestos de la £6

5 - la I, puede ser llevada & cabo esencialmente de la mis-
' na foms que la metilolacion (o la metilolacidn y ~ - —i
alcohilacidn) de la melauina ha sido hecha hasta ahora. -
En la Patente de los Estados Unidos N® 2.197.357 se deg .
criben procedimientos tfpicos que pueden ser utilizu- ‘

10 dos.

Ha de entenderse gque para llevar a cabo la -
metilolacidn o la metilolacidn y alcohilolacidn, de ~=
los campuestos de la fomula I o de sus polimeros, pue—i
de utilizarse cualquier otro procedimiento conocido —- .

15 hagta ahora.

La fomula II siguiente es una fomula gene—— :
ral de los compuestos mas importantes que contiene gru-
pos reactivos monom éricos anpleados paré fabricar log -~

. . !
productos espunados de la presente invencion:

20
A
N
I\R'
C
7\
: N N R2
25 : oy S
: R-CH, - C C-N
2 Q\ \
N "R3
en la que R es tal como se ha definido anteriomente, - %
RO egts seleccionado del grupo que conste de H, CHQOH y i
30 ; GHQOR", donde R'' es el radical hidrocarbonado de un = |
7-3-68 i -9~
{
|
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alcohol saturado R'OH que tienec de 1 a 8 dtomos de ——
carbono, '

R!' esta seleccionado del grupo gue conste de
H, CHZOH ¥y CH20R“, ¥

R2 egtd seleccionado del grupo que conste de
H, CHy0H y OHORY ¥y

R3 Esta seleccionado del grupo que consta de -
H, CH,0H y CHpOR'.

Los comondmeros preferidos para fabricar 103
copolfmeros de la presente invencién, que congtituyen -
el material iniciel a partir del cuall se prepara la mg -
sa espunada, incluyen el 4cido acr{lico, Acido metacri-
lico, sus nitrilos, sus ésteres con un alcohol alifdbi-
co saturado que tiene de 1 a 18 gtomos de carbono, la -
acrilamida, metacrilamida, los derivados de N-metilol - 3
de estas amidas, el acifo itaednico, acetato de vinilo,
cloruro de vinilo, cloruro de vinilideno, y los hidro--
carburos vinilarométicos, especialmente el estireno y -
el o-, m— y p~viniltolueno.

Los copolimeros pueden contener desde aproxi-
madeuente 0'5 hasta aproximadanente 8 % en peso de al -
menos un compuesto de la fomula II, siendo el resto al
menos otro comondanero etilénicemente no saturado copoli
merizable; se prefiere un intervalo de 3'5 a 5'0 % en
peso de al menos wn compuesto de la formula II. Gene-
ralmente, los copolﬁneros preferidos son de tipo lineal,
en los que los mondmeros de los que estan constitufdos
consten esencialmente de mondmeros monoetilénicamente —
no saturados que tienen un grupo teminal HoC = C‘f:\o

. . , r
Sin embargo, para algunos usos pueden emplearse conono- |

- 10 =



meros polietilénicamente no saturados en proporciones -

de desde aproximadamente 0'1 % a 20 % o mis en pesc, va

sado en el peso total de mondneros. Pequelas cantidem-
des, camo por ejemplo O'1 a 0'8 % & 1 % , de estos como
5 ndmeros, sirven para aumentar el peso molecular sin.gue
tenga luger demasiada reticulacidn y gelificacions
Algunos otros mondm eros copolimerizables con
las 2-(anega-alquenil)-gusnaminas pueden ser wio o mas
de los giguientes monodn eros s etileno, propileno, .is¢-
10 butileno, compuestos vinilaromgticos, tales como el es—
tireno, viniltolueno, ésteres vinflicos de acidos alif_é.
ticos saturados que tienen de 1 a 18 dtomos de carbono,.
i tales como el acetato de vinilo, laurato de vinilo, es-
tearato de vinilo, ésteres de dcido aerilico y ésteres -
15 de aecido metacrilico de un alcohol alifatico saturado -
que tiene de 1 a 18 dtomos de carbono, acrilonitrilo, -
metacrilonitrilo, fluoruro de vinilo, cloruro de vinili
deno, fluoruro de vinilideno y clorofluoiuro de vinili~
deno.
50 ' Los copol:fmeros preferidos son los de al mew~—
nos un acrilato de alcohilo de 1 a 4 gtomog de carbono
- y 0'5 a2 8 % enmoles de una 2-(onega~alquenil)~guanani
na.

M&s particulamente, las conposiciones prefe~

25 . ridas de los latex de polj'meros reactivos, que constitu

. yen el material inicial a partir del cual se prepara la.

.

k3 . K] > 4
' masa espunada, se derivan de la polimerizacion de al me

; o .
i nos un compuesto etilenicamente no saturado gque tiene -
1

!
un grupo HoC=C<_ y 0'5 a 8 moles por ciento de 4-pen’se-?

30 | noguanemina o su anélogo metiloladoe |
§
- 11 -

i
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Como se ha explicado spteriormente, un reac=—

cionante polifuncional exterior es mezclado con el lé-
Y ’ . ' - ] '

tex polimerico reactivo pars proporcionar la aceion de

reticulacion adicional necesaria para estabilizar o cu- |

3 . ’ >
5 rar la camposicion espunadea hasta v estado resistente

al calor y a los disolventes. ILos ejeauplos de estos —-
reacclionantes incluyen los polioles, los decidos carboxi :
licos polivalentes, las amidasg de deidos cerbox{licos -
polivalentes, las poliamirias, aldehidos, incluyendo los
10 monoaldehidos, que en la reacelion actian como agentés -
polifuncionales, tales como el formeldehido y el acetal i
dehido, y los dialdehidos, tales como el glioxal, y tam
bién los poli(vie-epoxidos) fomadores de resinasy y == '
los productos de condensacion de un aldehido con fenol,f
15 urea, isoftalemida, tiourea, N,N'-etilenourea, una ani=-
notriazina, tal como la melamina, benzoguanamina, N,N-
dimetilmelamina, o una triazona de la formula en la que
R estd seleccionado del grupo que consta de grupos alco
hilo que tienen de 1 a 4 gtomos de carbono ¥y grupos hi-
20 droxialcohilo gque tienen de 1 a 4 atomos de carbonoe
Entre 1 os varios reaccionantes polifunciona=
les, ge prefieren generalmente los que tienen al menos
dos grupos reactivoss
Los ejemplos de dioles incluyen el glicol, ==~
25 glicol de dietilenoc, y butileno glicol. Otros polioles
que pueden emplearse incluyen el trietanol propamo y el
; pentaeritritol. Los ejenplos de los doidos polivalentes
- 0 polibésicos incluyen los dcidos ofta',lioo, teref‘bélico, :
. isoftdlico, adfpico, sebdcico, maleico y succfnicos -~

30 - Los ejeuplos de poliamidas incluyen la sdipamida, succi

7-3-68 - 42 -
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naminada y sebacamida. Los ejenplos de poliaminas ipm
cluyen lag etileno diaminaz, propileno diamina,hexsmeti
leno diamina, y las polialcohilenopoliaminas, tales co
mo la dietilenotriamnina y la trietilenotetramina.

Lag reacciones entre los reaccionantes alde-
nfdicos y un litex polimérico polimerizado a partir de
una mezcla mononérica gue comprende una gvuananina nc -
saturada, pueden ser llevadas a cabo en las condiciome
nes explicadas en la Patente espafiola nunero 326.641-

En general, el grupo o grupos reactivos del
polﬁmero se seleccionan de modo que se asegure la gelg
tinizacidn incipiente del polﬁmero en el sigbema, bajo
las condiciones en las que se induce la fomacion de -
espuna, de modo que la interrupcién 0 falta de una con
dicidn esencial, por ejemplo el calentamiento o la agi
tacidn, o la introduccidn de gas de expansion por otro
medio, no cause el hundimiento de la espuna. La gela-
tinizacion incipiente sirve para mantener le masa espu
meda en estado espunado, al mismo tienpo que el secado
y reticulacion se completan en un estado esencialmente
de reposo. En otras palabras, la reaccion del gIrupo -

reactivo consigo mismo ( en el caso del grupo funcio--

~nal reactivo N-metilolado ), con otros grupos reacti--

. voa del polﬁnero, 0 con un reaccionante polifunciona 1

i
t
i
\

; exterior, tal como ha gido descrito anteriomente, ha

de ser suficientement e rapide para proporcionar la ge-

i PO SIS PO . 29
latinigacion incipiente necesaria para estabilizar la

H .’
-maga espumada durante el progreso de esta accion de se-

" cado.

.30

7-3-68 |

Eligiendo adecuadanente el monoméro en la fa-

- 13 -
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bricacidn del material polim¥rico, el producto celular

puede tener cualquier propiedad dentro de un amplio in
tervalo, desde la de un producto blando y flexible has
ta la de un producto duro y rigido. Fn general, la =-
blandura y flexibilidad amentan g medida gue awnenﬁa
el contenido de acrilato de alcohilo en el gue el gru-
po alcohilo tiene de 2 a 18 atomos de carbono, o de Mg
tacrilato de alcohilo en el que el grupo alcohilo tie=
ne de 5 a 18 datomos de carbono. Por el contrario, la
dureza y rigidez son mayores al amentar la proporcién
de metacrilato inferior, tal cano el metacrilato de me
tilo, y de otros monoméros, tales como el cloruro de -
vinilo, acetato de vinilo, acrilonitrilo, estireno y -
viniltolueno. También puede causarse un autento de du
reza y/o rigidez ammentando la proporcién de unidades
reticuladas en el producto final.

Puecde emplearse cuvalquiera de los sistenas -
convencionales de producir materiales celulares a par-
tir de estos materiales poliméricos, ya sea con estruc
tura celular ablerta o con estructura celular cerrada.
Por ejenplo, el polfﬁero vinilico o acrilico polimerim-
zado & partir de una mezcla monomérica que comprende -
de 0'5 & 8 moles por ciento de una 2-(omega-alquenil)-
guananing con un reaccionante polifuncionzl, con o sin
catalizador para efectuar la reticulacién, con o sin -~
plastificante, puede ser introducida en una cémara en

la que puede ser sometido a la aceidn de un gas bajo -~

: presién, y calentado para hacer fumdir o coalescer el

" material polimérico formador de pel{culao Por liberaw

cidn repentina del gas, la masa se solidifica o estabi

- 14 -
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liza formsndo un producto de celula abierta, similar a
unea esponjae

Otro procedimiento comprende mezclar una sug
tancla gque foma gases y el material polﬁmérico, v des

’ 4 .
pues someter la mezcla, que puede contener tembien, si

se desea, un plastificante para el material polimérico,f

a condiciones que dejan el gas en libertad, tales como
el calor, el cambio de pH bien a la regidn dcida o a —
la alcalina, ebtce Los ejemplos de sustancias que for-
man gases incluyen los bicarbonatos de sodio, potasio,
calcio, bismuto y otros metales, los oxalatos y log ~-
formiatos metalicos, tales como el oxalato de calcio y
el formiato de sodio, y los compuestos diazoicos, tam-
les como el emino-diazobencencs Otros agentes de ex—~
pansién tiles son los compuestos de amonio, tales co-
mo el carbonato de amonioy bicarbonsto de amonio, benw
zoato de amonio, nitrato de aronio y sulfito de amonio,
las sales de los scidos nitrico ¥ nitrosb, tales como
el nitrato de calcio y el nitrito de bario, y varios -
carbamatos metalicos. Otros de estos agentes son la -
difenil~2,2'-¢i(eulfonil azida), y ciertos nitritos de
amonio y terc-azlconilo irisrior, tales como los nitri-
tos de terc-butil-, terc- octil-, terc-anil- y terc-no
nil-amonios

Otro procedimiento es meaclar el material po
lﬁmérico, con o sin reaccionante polifuncional, con o
gin catalizador para efectuar la reticulacién, con o ~
sin plastificante para el material polimérico, y un sé
lido en particulas o grénuloa que es goluble en un di-

. P F'd
solvente que no ataca al material polimerico. Lo mas
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ventajoso es utilizar sdlidos solubles en egua, tales
como la sal comun, azdcar o sulfato de sodio, que son
facilmente golubles en agua. La mezcla contiene una -
proporcion suficientenente grande del sdlido soluble =

para dar celulas que se comunican entre sf, al disole~

verse el sdlido después de la coalescencia y gelifica-

. 2 : 0s o . . o 2 4 .
cion o solidificacidn del material polimérico, por ejem

plLo, por calor .

Un procedimiento preferido comprende la espu
nacidn del meterial polimérico por medio de agentegleg
punantes o hunectantes adecuados, con agitacién de 1la
masa egpunada, y gelificacién 0 solidificacidn de la -
mezcle espumada en estado espumado, al mismo tiempo —-
que es expuesta a la atmosfera. Los agentes espunan—-
tes o formasdores de celulas adecuados incluyen los - -
dialecohil sulfosuccinatos de matales alcalinos en los
gque cada grupo alcohilo tiene egtre cuatro y veinticua
tro atomos de carbono. Los sulfosuccinatos de dibutil,
dihexil y dioectil sodio y el sulfosuccinamato de octa-
decil disodio son adecuados para su enpleo en la pro--
duceidn de espunas de baja densidad. Otro grupo satis
factorio de agentes que aunentan la formacion Ge espu-
ma gon los alcohil aril sulfatos y sulfonatos de meta~
les alcalinos en log que hay presente un grupo alcohi-—
lo que tiene de cuatro a treinta gbomos de carbono. —-
Son ejemplos de este grupo el sulfonato de dodecilben-
ceno y sodio, sulfonato de octil naftaleno y sodioy ==
sulfonato de dodecil benceno etanolamina, monosulfona-
to de monobutilfenil fenolsodlo, sulfonato de MoONODLUm~
$il bifenil sodio, y la sal de sodio del éster del dci

do octoico sulfatado de naftol. pPyeden ser anpleados -
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los alcoholes de poliéteres alcohilar{licos vy los sul-
fonatos de poliéteres alcohilar{licos en los que el ~—
gfupo alcohilo tiene de ocho a venticuatro atanos de -
carbono. Son ejenplos de este grupo el producto de ——
condensacion de octadecil fenol ¥y oxido de etileno y -
el polﬁmero de este producto, la sal de sodio del oxi~
do de dodecil fenol etileno, y la sal de sodio del sul
fato del dxido de decil fenol etileno. La fabricacion
de los mienbros de este grupo de coapuestos se descri-
be con detalle en las Patentes de log Estados Unidos'é
UL Eros 2e454.541, 2.454.542, 20454.543 y 2.454.5448 < -
Para preparar la composicién pueden utilizarse los ja-
bones de metales alcalinos o de aninas de acidos Sram—
808 que tienen de doce a venticuatro atomos de carbono.
Son ejenplos de estos jabones el estearato de sodio, =~
oleato de potagio, palnitsto de trietanolamina, oleato
de eminoetanolamina y laurato de amonio. Los ésteres

de sorbitan ( monoanhidrosorbitol ) de los &cidos que

tienen de doce a venbticuabro atomos de carbono son — =

agentes tensioactivos adecuados. Son ejemplos de los

" migmos el monolaurato de sorbitan y el trioleato de —-

t

"sorbitan. Otro grupo de agentes que hacen aumentar la

formacion de espuma couprende los ésteres de polioxime
alcoileno y sorbitan de los dcidos que contienen de do
ce a venticuatro &tomos de carbono. Los gjemplos de =

estos compuestos gon el monolaurato de polioxietileno

; ¥y sorbitan, triestearato de polioxietileno y sorbitan,

! monolaurato de polioxietileno sorbitol y el pentaolea—

i

© t0 de polioxietileno sorbitol. Para su aipleo en la =

|
|
|
|

composicién gon adecuvados los compuestos de halogenu~-—
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: ros de amonio cuaternario de alcohilo y zlcarilo en —-

los que al menos un grupo alcohilo de los primeros tie
ne de ocho a venticuatro atomos de carbono, y al menos
un grupo alcarilo de los Wltimos tiene un total de = -
ocho & venticustro Stomos de carbono.. Son ejemplos de
estos canpuestos de amonio cuaternario el cloruro Ce ~
cetil dimetil bencil amonio, cloruro de octadecil dime
t1il bencil amonio, branurc de octadecanol=Owdimetil ww
etil amonio y cloruro de diiso-butilfenoxi-etoxi esil

dimetil beneil smonio. Otro grupo excelente de ageﬁn—
tes fornadores de espuma comprenden los sulfatos y los
sulfonatos de alcohilo en los guye los grupos alcohilo

tienen de ocho a treinta atomos de carbono. Son ejem—
plos de ellos el sulfato de lauril sodio, sulfato de -
octadecanol sodio, el sulfato de alcohol octflico y po
tasio, el sulfonato de lauril metanol y el sulfonato -
de petroleo y sodio. Han sido empleadas con exito las
glcohil aminas y amidas sulfatadas y sulfonadas en las
que hay al menos un grupo alcohilo que tiene de ocho -
a veinte atomos de carbono. Son gjemplos de este gru~
po el gulfato de¢ oleato de trietanolgmina, la sal de -
butilamine del dcido dodecilbencenosulfonico, y le sal
de sodio de producto de reaceion sulfonado del eloruro
de oleilo y la metil tauvrina, que tieme la férmula

Cl7H33GON(CH3)~CH20H2$O3Na

En una realizacion gemeral del procedimiento
preferido que se acaba de explicar, el material polﬁqé
rico estd en forms de una dispersién acuosa ( eg deeir,

de 18tex ), que puede obtenerse por polimerizacion —-

- 18 =
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en enulsion, y tiene uvna cpncentracién de sdlidos de =
aproximadamente 35 a aproximedeamente 60f, y preferible
mente de 45 a 55%, on la fase de la formacidn de espu-
ma. 8i la dispersié'n ge prepara enpleando anulsicnan~
tes que tiene buena capacidad de espumacién o formg~ -~
cidn de espuma bajo agitacién, puede que no haya nece-
gidad alguna de aliadir agentes espumantes adicionalese
9in embargo, con frecuencia es deseable afiadir un - «
agente de espunacidn o fomacion de células, como por
ejemplo cualquiera de los citados anteriormente. La -
cantidad total de agente espumante en la composicﬁn
puede ser desde aproxiuadanente 0'5 hasta 10% en peso,
con respecto al peso del polfmero de adicidn de la cam
posicién, si bien, para la mayorfs de los fines, el in
tervalo preferido esta generalunente entre gproximada——
mente 1 y 3%.

En lugar de introducir aire para la espuna——
cion o expansion, pueden utilizarse otros gases iner—-
tes, tales como el didxido de carbono, nitrogeno, Oxi-
dog de nitrogeno, helio, o similares.

La composicic;n que ha de ser egspunada de la
foria preferida puede incluir tambi én un espesante, -
que es un coloide polimérico hidréfilo, en una pPropor—
cion de hasta aproxinadanente 6% en peso, con respecto
al peso de la parte liquida de la composicion. EL pro
pio material polimérico puede contener grupos hidrofi-
los, tales como grupos carboxilicos o hidrxflicos, en
cantidad suficient e para modificar la reolog:fa del 1lé-
tex de modo que puede ser innecesaria la adicion de wn

agente espesante independiente. No obstante, el caso

- 19 -
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general es que la duracion o estabilided del estaéo -
egpunado al cesar la agitacidn, es mejorada por adi~—
cidn de m espesante ind enpendiente en proporcién de

aproximadamente 0'05 a 2% en peso, con respecto al de
la parte scuosa de la composicion. Ademds, ¢l reac--
cionante polifuncional puede tener propisdades gue -
sireven para espesar la composicidn y estabilizar sl
estado espumado al cesar la agi‘sacién. Esto es parti
cularmente clerto en los condensados con formaldenido,
como los de 4~pentoguenamina, urea o melamina, Qe ==
han sido parcialment e condensados hasta un estado prd
ximo al 1fmite de solubilidad en agua, Pero que no ==
llega o alcanzarlo. También, en muchos casos, el an-
pleo de varios agentes espunantes es un método efecti
vo de awmentar la estabilidad o duracion de la espuma
al cesar la agitacién. Se ha comprobado que, frecuen
tenente, el enpleo de un agente de fomacion de espu~
ma que tiene una capacidad sélo moderads de formacidn
de espumna, en conjuncién con otro agente formador de

espune altamente efectivo, en proporciones relativas

apropiadas, sirve para aumentar la estabilidad de la
espuma sin disminuir apreciablenerte la capacidad de

esputacidn del egente mas eficiente de la mezcla. Eg
tas mezclas pueden constar de dos o mas agentes dife-
rentes del mismo cargcter idnico, es decir anionico,-
ca‘ciénico, 0o uo iénico; 0 pueden constar de dos © nés
agentes diferentes de distinta naturaleza iénica, por
¢jemplo una mezcla de gl menos un agente fornador de

espuna que tiene naturaleza no idnica con al menos =-

> ’ .
otro que tiene naturaleza anionica o con otro de natu
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raleza catiénica, 0, en algunos casos, con un agente -
de naturaleza anidnica y otro de naturaleza catidnica.
Fn el procedimiento preferido, la dispersion
acuosa del pol:'.mero y el agente o sgentes formadores -
de espuna, con o sin plastificante, con o sin un reac-
tivo polifuncional separado, con o gin un espesante, =
y con una concentracion de sélidos de aproximadanens e
35 a 60 % en peso, es colocada en un recipiente adecua
do que dispone de un espacio convenient e para que sea
producida la espuma en condiciones que favorecen la =-
reaccion de reticulacidn del pol:fmerm Las condicic-—
nes comprenden uns temperatura baja, por ejemplo la —-
tenperatura ambiente, o incluso inferior. La masa pue
de ger calentada para facilitar la reticulacidn con —-
ciertos agentes de retictlaocion exteriores, o para con
gseguir una eficiencia con ciertos estabilizantes de la
espuna. EL grado de calentamiento ha de ser inferior
al que causa la degradacién del pol:'.mero'- La compogi-
cidn es agltada vigorogsamente para desarrollar el esta
do egpumado. Ia tenperatura puede ser determinada pre
viament e antes del comienzo de la a.gitacio'n, despu‘és -
del mismo, o 8l mismo tiempo. Si el material poljmér_:i_.
co, o su mezcla con el reactivo polifuncional, reaccig
na simplemente por calentamiento fomando reticulacio-
nes y estabilizando el material, la sgitacion ha de en
pezarse en el procedimienso con la ant elacion suficien
te para asegurar el pleno desarrollo del estado espuma
do deseado, antes de que el calentamiento estabilice -

o reticule al material, poniéndolo en un estado no ma-

nejable. ILa a,gitacién es interrumpida cuvando se alcan
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: za el grado predetemminado de espumacién, y el calenta

: miento es continuado para estabilizar el material en -

? . .
el estado espumado asi conseguido. Si se desea, un po
. : . N, 2 s
co antes de interrumpir la agitacion puede afiadirse, -

con agitacién, a la masa espumada, un catalizador pa-

: ’ . . .
- ra la reaccion del pol:'mero y/o el reaccionante pvoli-

funeionel. Una vez interrunpide la agitacion, el nate
rial espumado puede dejarse estabilizar en el recipien
te en que se foma, habiéndose retirado el dispogitivo

de agitacién, o puede ser vertido sobre un sustrate —=

que ha de ser recubierto con el material espumado, con

pletandose la estabilizacidn después dd. vertido, por
ejemplo por medio de calor en el interior del sustrato,
0 aplicado al mismo, o por almacenamiento prolongado -
en la atmdsfera ambiente. Fl sustrato al que se apli-
ca de egste modo la espuna puede gervir como soporte ——
permanent e, por ejemplo en la fomacion de articulos -
estratificados en los que al menos una capa es la espu
g, 0 bien el sustrato puede servir simplenente como -
soporte temporal en la Ffabricacidn de ldminas o blogues
auto-soportantes del material espurado, que son separg
dos del sustrato una vez estabilizados o reticulados -
adecuadamente.

El producto puede ser del tipo de célula ce-

- rrada o del tipo de célula abierta o tipo de células -
- que se comunican entre si', segu'un el método empleado pa
" ra fabricar el producto. Naturalmente, en los produc-
_ tos del tipo de células cerradas puede haber presente

' un nimero apreciable de células abiertas, y también ~-—

. ocurre lo conbtrario en el caso del producto del tipo -
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de células abiertas. Anbos tipos son ﬁ'tiles, aunque -

. ’
ara algunos fines uno de los tipos puede ser mag ade-
£ P P

cuado que el otro. El tipo de célula cerrada, por ejel .

plo, es preferible gencralment e para aplicaclones como
aiglantes, y, i es flexible, para amor’ciguacién 0 al-
mohadillado. Por el contrario, €l tipo de células - -
eblertas es preferible pars ser utilizado cuando s¢ =-
pretende absorber un l:fquido o0 absorber vn gas. KL -
producto del tipo flexible, de células que se comunican
entre s{, por ejemplo, es muy whil para fines de lilgm-—
pleza y purificacién, y para forros aislantes de pren
das de vestirs

Independient enenté del método que se siga pg
ra fonrar el producto espumado o celular, puede haber
presente un plastificente pgra el material polimérico,
particularmente si el polfmero es incapaz de fomar =
una pelicula continua a la mds alta tenperatura emplea
da en la operacic;n de la formacion de es.pumao Enteste
caso, en la composicidn se incluye plastificante sufi-
cient e para asegurar la adecuada coalescencia o fusion
del material polimérico durante la operacio'n- In mue—
chos casos no se necegita o no se desea plastificante
alguno, pero cvando es empleado puede estar presente -
en una proporcién de kasts eproxinadamente 60 % en pe-
so del material polimérico. Pueden utilizarse los — -
plastificantes convencionzles para el tipo particular
de material pol:imérico, y pueden ser del tipo mis o~

’ o . s
mun de bajo peso molecular o pueden ser de tipo polimé

rico, tal como las resimag slguidicase

.o 2 . a
En la composicion de material polimerico pue
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den incluirse, antes de la operacion de formacion de -
egpuma, colorantes, pigmentos, materigles de carga ~ -
. P . . s .
inertes, perfunes, cosmeticos, medicamentos, antisepti
cog, bactericidas, debtergent es, particulas de resinag
cambiadoras de iones, y otros materiales. Alternativa
mente, estos materiales pueden ser incorporados a la -

P S 4 . ¥ .
camposicion durant e la operacion de formacion de espu-

ma, o después de la misma. Estos materiales auxilia—-

res o aditivos pueden ser introducidos con varios fines,

tales como incorporar un agente funcional adiclonal 7--;_
a la masa de material celular, o para modificar sus -—-.
propiedades de absorvidn. Por ejemplo, los materiales
hidrofilos tales como lasg fibras o filamentos de al.go-
don alfa~celulosa derivada de pasta de madera, y el ra
yon, bien derivado de la viscosa o de la cupramonio -
celulose, pueden ser introducidos para aymentar la - -
blandura y la capacidad de absorcién, 0 para aumentar
la registencia a la traccion de la estructura basicas
Los materiales cambiadores de lones pueden servir como
agente de reposicién de gvstancias nutricias para las
plantase.

Los productos pueden fabricarse directamente
con la forma deseada finalwente; albernativeamente, pue
den ger transfornados en magas mayores o ser cortados
después segun el temafio y la forma deseados. La forma
cidn puede ser efectuada en moldes estacionarios, o de
modo continuo, por ejenplo por ex'brusién, para fomar
tuberia, varilla o perfil redondo macizo, o0 placas. —-
Puedén ser colocados sobre varios sustratos, para for-

mar productos estratificados o productos revestidos. -
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Los productos celulares de la presente invencidn PUG=—
den tener una amplia variedad de densidades, desde una
densidad tan baja como 16 gratos por litre. Son éx&r_g
madanent e deseables los productos de baja densidad,fé-
gque pesgan de 16 a 240 gramos por litro, preferiblenen-
te de 32 a 64 gramos por litro. En otras palabras, el
intervalo de densidad puede ser expreszdo en téminos
del espacio vacio dentro de la masa. Asi pués, log —-
productos pueden comprender desde 5 % a 98 % de e pam-
cio o volumen vacio, v preferiblenent e tienen al menos
un 50 % de espacio vacioe

Los productos celulares pueden ser enpleadoé
como articulos expandibles o desechables, gue son dese
chados después de heber sido whiilizados una vez. ILos
productos celulares de la preseaite invencidn son Utiles
cano vendajes o apositos quirurgicos, compresas mens—-
truales, compresas higiénioas, tapones antihenorrégi—--—
cose Sirven también como compresas deso.dorantes, pro=-
tectores de ropa, y similares. Para ‘todos estos usos
que pueden ser denominados genérioamente Yusos sanitam
rios o higiénicos", pueden ser fsbricados inicialmente
en la forma apropiada, o pueden ser cortados en la for
ma deseada a partir de masas mayores de los mismos. —-
En estos casos que implican capacidad de gbsorcion, es
preferible generalment ¢ que la masa polim érica este —-
formade de un meterisl al menos parcialmente hidrdfilo.
El enpleo de cargag de fibras de celulosa es tanbieén -
acons gjable pars aunentar la blandura y la cpacidad de
absorcion. EL producto puede ser utilizado como forro

., P4 .
en vendajes o apositos quirurgicos, cawpresas menstrug
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les , o similares wusos, en los que puede estar.colﬁcg
do dentro de una funda de gasa u otro material protec-
tor. Los productos celulares de esta invencidn pueden
ger utilizados también en sujetadores, como almohadilla
do bajo material textil de tapicerfa, camo material de
forro en cortinajes y en capas en subsuelos. Los piro-
ductos celulares de la presente invencion pueden ger-=-
transformados en laminas delgadas, que pueden adaptar-
se a la forma adecuada para hacer de forros para ropa,
particulamente con €l fin de proteger el cuerpo dei =
uwsuario contra la emosicio’n a2 gases 0 vapores 'tc;xiées,
gue pueden eshar presentes en €l aire en situaciones -
de erergencia, como las que muchas veceg tienen lugar
en fabricas de productos quimicos, incendios, o en la
guerra qu{rnica.

Para ayudar a los expertos en la técnica a -
poner en practica la presente invencion, se sugieren -
los siguientes sistemas de trabajo como ilustracion, -
siendos las partes y tantos por ciento en peso y las -
tenperaturas en £C, i no se indica especificamente ==
otra cosae

14) .= Una megcla de 215 g+ de 10-undecenoni-
trilo, 110 g. de diciandiamida, 30 g- de colina al 50%
en metanol y 500 g de metil Cellosolve, es calentada
a reflujo durante 22 horas aproximademente. La mezcla
de reaccion es enfriada hasta aproximadsmente la teupe .
ratura ambiente, y filtrada. El filtrado es evaporado,
¥y el residuo obtenido es recristalizado a partir de —-
una megcla de agua y metanol, dando aproximadamente 66

gramos de lO-undecenoguanamina, uwn solido cristalino -
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blanco que tiene un intervalo de fusion de 100~1298C.

1B) TUna mezcla de aproximadsmente 13 g. de
1l0-undecenoguananina, preparada cono en el proced:'unierrl;oIi
1A anterior, aproximadamente 207 g. de acrilato de ebi-
1o, aproximadamente 26 g. de fommaldehido ( disolucion
al 37 % ), aproximadamente 15 g. de éter de isoootilfe- .
noxipolietilenoglicol ( gque tiene 40 unidades de etile-
noglicol ), aproximadamente 0'5 g. de acetato de sodic,
y aproximadanente 566 g+ de agua desionizada, es rocia-
da con nitrdgeno, o se hace burbujear nitrégeno en la - |
misma. Iig polimerizacién de la mezcla es iniciada a -~
aproximadamente 158C por adicion de sproximadamente 15
g. de scido isoascdrbico ( disolucion al 3133 % ), apro
ximadamente 1'5 ml. de sulfato ferroso ( disolucion al
0'18 % ) y asproximadamente 0'12 g. de hidroperdxido de
terc-butilo ( disolucicn al 70 % ). A la mezcla de - =
reaccio'n, mantenida a aproximadamente 54£C, se afiade ——
una mezcla de sproximadamente 498 g. de acrilato de eti
lo, 32 g« de l0-undecenoguanamina, 64 g« de aproximada-
mente formaldehido ( disolucidn sl 37 % ), eproximada~-
mente 38 g. de éter isooctilfenoxipolietilenoglicol ~ -
( que tiene 40 unidades de etilenoglicol ), aproximada-
mente 2 g. de lauril sulfato de sodio ( disolucion al -
27 % ), aproximadamente 1 g. de acetato de sodio, apro-
ximedemente 1 g. de dcido isoascorbico, 267 g aproxima
dement e de agua desionizada, y 1 g. aproxinadamente de
hidroperdxido de terc-butilo ( disolucidn al 70 % )e =
La polimerizacién es continuadae hesta que finaliza, y -
el latex es enfriado hasta la telperatura ambiente apro

ximadamente. EL latex tiene un pH de sproximadanente -
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PRI
N,
A

5'4 y un contenido de solidos de mproximadamente 44

% o

1¢) A 100 partes en peso del latex preparado
en el anterior procedimiento 1B, se afiaden 7 par'tésf en
peso de trimetoximetil melamina ( disolucion al 70 % ~
en agua ), aproximadamente O'3 partes de metil celulo-
sa, 7 partes en peso de t-octil-fenoxietoxi sulfonaléd
( disolucion al 30 % en agua ), y aproximadamente 35
partes en peso de terc~octil fenoxi polietanol ( 1€ -
unidades de oxido de etileno ). La mezcla es colocada
en un receptéculo abierto, y es batida mecanicamente -
con un agitador de aelta velocidad, hasta ponerse en un
estado espunado o celular. Durante la agitacion a al-
ta velocidad, se afladen lentemente a la mezcla espuma-
ble 2'8 partes en pesc aproximademente de geido clorhi
drico acuoso al 18 %. La agitecidn es continuada has-
ta que fingliza la espumacién, dando una egpuna blenca,
moderadamente blanda, y desusadsmente elastica. Da es
puma eg vertida sobre papel desprendible recubierto de
gilicona, hasta formar una caepa de un espesor de apro-
ximadamente 3'18 mm. La banda de espura de 3718 mm. -
es wnida por compresion a uvn material textil de algom-
dén, y el estratificado es secado y curado durante - -
aproximgdemente 10 minutos a 1408C aproximadement e ~
El material estratificado muestra una duracidn poco co
rriente incluso después de varios lavados con "mide,
un detergente domestico corriente, siendo cada uno de
los ciclos de wn periodo de aproximadamente 20 minutés

e aproximadamente 602C.

2A) A aproximadamente 19 g. de una mezcla de

- 28 -
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colina en metanol ( 50 % ) se afiaden aproximadamente -
134 g+ de Qiciandiamida y aproximadamente 104 g. de -
n-butanol, y la mezcla es calentada dursnte aproximaca
mente 8 horas a aproximadainente 90¢C. Ia mezcla es en
friada hasta aproximadament e la tenperatura ambiente,-
¥y centrifugada, para dar aproximadamente 220 g. de 4=
pentenoguananina cristalina blanca, que tiene un in*i: er
valo de fusion de 192-1958C.

2B) A una mezcla de aproximadamente 42 g. —
de 4-pentenoguanamina y gproximadamente 46 g. de for--
maldehido ( 37 % ) se afiade wna cantidad de hidroxido
acuoso al 20 % suficient e para hacer gue el pH de la -
mezcla sea de aproximadarente 8'5. La mezcla de reac~
cion es calentada a TO8C durante 15 minutos aproximada
mente. El producto de reaccidn es después enfrigdo --
hasta aproximadamente la tenperatura ambiente, y eg ==
concentrado,utilizando una tecnica convencional de eva
poracidn. El aceite concentrado es afindido después a
aproximadatente 250 ml. de metanol, y enfriado hasta -~
la tenperatura anbient e aproximadament e para hacer - -
cristalizar el producto. Ia recristalizacidn a partir
de metanol proporciona aproximadanente 90 g. de N,N'-
dimetilol-4d~pentenoguangnina, con un punto de fusidn -
de aproximadanente 78-808C,

20) TUna mezcla de aproximadamente 90 g« de
N,N'-dimetilol-4~pentenoguananina, 50 ml. de alcohol -
put{lico, y aproximadanente 2'5 ml. de acido clorhi'o‘r_j:
co concentrado, es calentads a aproximademente 808C -
durente aproximadsanente 4 horas. El producto de reac—

.’ ’r o, .
cion es concentrado, eupleando tecnicas convencionales
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de evaporaoién, vy el residuvo es recristalizado en apro
ximadanente 250 ml. de metanol, para dar N,N'-dibutoxi
metil;4—pentenoguanamina, que tiene un punto de fusién
de aproximadamente 78-802C. A una mezcla de aproxima=
damente 48 g. de N,N'~dibutoximetil-4-pentenoguanamina,
aproximadamente 277 g. de acrilato de butilo y aproxi-
madament e 277 g. de metacrilato de metilo, es aﬁadi’c';a
una mezcla de aproximadamente 70 go de sulfonato de ==
isooctilfenoxipolietileno-glicol ( que tiene 3 unida~-
des de etilenoglicol ) y aproximadamente 600 g« de -ﬂ-
ague desionizada. La mezela es rociada com nitrogenc,
y se afiaden a la mezcla de reaceion aproximadamente —-
1'5 g. de persulfato de potasio y 4'5 g. de trimetila~
mina ( disolucidn al 25 % ), y el contenido del reci--
pliente de reaceidn es coleaitsdo hasts alcanzar un esta
do de reflujo, para iniciar la polimerizacién- El re-
flujo es continuvado durante dos horas aproximadsmente,
y la mezcla de reaccion es enfriada hasta aproxminati——
merte EFEC besta que la polimerizaci5n finaliza, para
dor un létex que tiene un contenido de solidos Ge =pro
ximadamente 41 %o

2D) Una meszcla de 100 partes en peso del 18
tex prevarado en €l procedimiento 2C anterior, 6 par--
tes de lauril sulfato de sodio ( 27 % ), 6 partes de =
permetoximetil melamina, 1'5 partes de una mezcla.equl
molar de alcoholes mirist{lico y laur{lico, 1'5 partes
de éter de isooctilfenoxipolietilenoglicol ( que con-—
tiene sproximadanente 70 unidades de glicol ), 2 par——
tes de butanol, 0'15 partes de metil celulosa y 10 - -

paftes de part:fculas de algoddn triturado, es colocada
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4 N

en un recipiente ebierto, y batida mecanicamuente, has—
ta alcanzar wn estado espunado, con un agitszdor de al-
ta veldcidad; después se siaden aproximadamente 1'6 g.
de doido oxflico molido a la mezcla espuiable y se con
tinua la agitacién durante aproximadanent e 2-4 minutos,
para dar uns espung elastica relativanent e blanda.

La espuna obtenida es colocada sobre rapel =
degprendible de silicona, en una cepa de un espesor de
aproximadomente 3'18 an. Da banda de espuna de 3118 -
mn. es intercalada entre vn material de soporte o fo-
rro de tejido de algoddn y un genero de punto ligero -
de acetato, rara formar un wateriel estratificado. El
estratificado es secado y curado a una tenperatura de
aproxinedanente 165¢C durante 11 minutos aproximademen
tes Il estratificado muestra una resisfencia muy bhie~
na a lavados repetidos empleando agentes de limpieza =~
domesticos coaunes.

3) TUna mezcla de 100 partes en peso del la-
tex preparado segun el procedimiento 2C anterior, 6 —-
partes de lauril sulfato de sodio ( 27 % ), 6 partes -
de permetoximetil melamina, 1'5 partes de unas mezcla -
141 de alcohol mirist{lico y alcohol laurilico, 1'5 —m
partes de éter de isooctilfenoxipolietilenoglicol = -
( que tiene 70 unidades de glicol de etileno ), 2 par—
tes de butanol 0'15 partes de metil celulosa y 10 par-
tes de didxido de titenio, es colocada en un recipien-
te ablierto y batidae mecénicanente hasta llegar a un es
tado espumado, con un agitador de alta velocidad, y en
friada hasta aproximadanente 15¢C; después se aiiaden -

a la mezcla espunable 1'6 g. de acido oxalico molido y
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la agita,oién es continuada durante aproximadsmente 2-4
minutos, para dar una espuma eléstica relativanent e —-
blandsa. .

4A) A Una mezcla de aproximadamente 80 g ‘de
formalina y 188 g. de agua desionizada, se afladen apro
ximadamente 32 g. de 4-pentenoguanamina. La mezcla. es
calentada a sproximadament e 702C durante aproximaaazi en
te 15 minutos hasta que se obtiene una mezcla transpae
rente, para dar una disolucidn de N,N'-dimetilol~4~pen
tenogugnaming «

4B) A una mezcla de aproximadamente 300 ge
del producto preparado segﬁn el procedimiento 4A an'ﬁe-
rior, eproximadanente 688 g. de acrilato de etilo, - -
aproximadanente 80 g. de acrilonitrilo, aproximadamen-
te 2 g. de acetato de sodio y aproximadamente 500 go ~
de agua desionizada, se aflladen aproximadamente 50 ml.
de persulfato de sodio ( disolucion al 8 % ), aproxima
danente 4 g. de lauril sulfato de sodio, y aproximada-
mente 60 g. de isooctilfenoxipolietilenoglicol ( que -
tiene 70 unidades de glicol de etileno ), y la mezcla
regultante es calentada a aproximadament e 80fc durante
aproxiutadement ¢ 2 horas, hasta que finaliza la polime-
rizacion. El latex es enfriado despues lasta aproxima
damente la terperatura ambiente, dando un contenido de
s0lidos de aproximadamnente 48 % y uvn pH de aproximada—
mente 5'5.

4C) A aproximadamente 6'7 g. de una mezcla
que consta de aproximadamente 1L'7 g. de alcohol miris-
t:’flico, aproximadarente 1'7 g. de Cellosolve, y aproxi

madamente 3 g. de una disolucion al 70 % de éter de —-
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glicol de igooctilfenoxipolietileno (que tiene aproxi-
madamente 40 unidades de glicol de etileno), se afiaden
aproximadanente 100 g. del latex preparado segun el —
procedimiemto 4B anterior, aproximadsmente 6 g. de Lan
ril sulfato de sodio (27 %) y sproximademente 2 g. de
gcido oxdlico. A esta mezcla se afiaden aproximadanente
0'1 g. de hidroxietilcelulosa y aproximadamente 7 g« de
metiloltrimetoximetil meleanina, y la mezcla resultante
es colocada en un recipiente abierto, y batida mecani-
comente hasta alcanzar un estado espunado, con un agl»-
tador de alta velocidad. La espuns resultante es mod_g
radanente blanda, desusadamente eléstica, y tiene una
densidad de aproximadamente 160gramos/litro y wn pH de
aproximademente 3. La espuna resultante puede ser co-
lada en forma de estrias sobre el forro o goporte de -
wna alfombra flocada. Puede emplearse tanbién como ma
terial de soporte amortiguador, como por ejemplo para
egterillas de baflo o mantelillos de comedor. Se foma
un estratificado de la misma forma explicada en el pro
cedimiento 3 anterior. El egtratificado tiene las mig
mas caracteristicas de duracidn al ser sometido a lava
dos repetidos utilizando agentes de limpieza don égticos
convencionales. Cano los productos egpumados o celula
reg son registentes a los lavados repetidos, son adecua
dos para su empleo en articulos de vestir, tales como
hombreras y almohadillag, y tanbién para usos de enbe-
llecimiento del cuerpo, como por ejemplo para sujetado
res y gimilares.

4D) Se prepara una espuna de la misma forma

que en el procedimiento 4C anterior, excepto en que la
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4=pentenoguananina es sustituida por une mezela equimo-

lar de acrilamida y metilol acrilemida. La esputa re--—
sultante no es ten elastica como la espuma obtenida en
el procedimiento 4C. Da espuma permanecia hundida, cvan
do se compr:imia con los dedos, durante perfodos de has-
ta un minuto, mientras que la espuma preparada segin el
procedimiento 4C mostraba una recuperacion immediata —-
después de comprimirla.

5A) 4 una mezcla de aproximadamente 77 g. de
acrilo-nitrilo, aproximademente 690 gramos de acrilato
de etilo, y eproximadamente 300 go de N,N'-dimetilol—~4-
pentenoguananing, se afiaden gproximademente 1,6 ge de -
acetato de sodic, sproximedamente 57 g. de éter de = =
isooctilfenoxipolietil enoglicol (con aproximademente 40
unidades de glicol de etileno), aproximadamente 3 g. de
lauril sulfeto de sodio y aproximadamente 626 g« de ==
agua desionizeda. La mezcla es colocada en un recipien
te de reaceidn y rociada con nitrégeno, ¥y la polimeriza
cidn es iniciada con eproximadsmente 4 g. de dciszo iso-
aseorbico (disolucidn al 10 %), 8 g+ e sulfato ferroso
heptahidratado (disolucidn al 0,18 %) y aproximadamente
0,12 g. de hidroperoxido de terc-butilo (disolucidn &l

70 %), a vna temperatura de sproximadamente 152C. TLa -

. ’ .
i temperatura de reaccion es mantenida a aproximadamente

55¢C, y la reaccidn es catalizada de nuevo a intervalos
sucesivos de 30 minutos, con adiciones de aproximademen
te 18 g. de hidroperdxido de terc-butilo, hasta que fina
liza la polimerizacidn. Fl latex final tiene un conte=
nido total de sdlidos de aproximedemente 44 % y un pH ~

de aproximadamente 5,7,
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5B) Una mezcla de gsproximademente 50 g. del
1t ex preparado segc'm el procedimiento 5A anterior, =———

aproximadanente 1 g« de Ster de isooctilfenoxipolieti~

lenoglicol (que tiene 40 unidades de glicol de etilend{), i

aproximadamente 5 g. de una mezcla que consta de aproxi

. madamente 0'7 g. de éter de isooctilfenoxipolietileno-

glicol, aproximadamente 3 g. de alcohol miristilico, —-
aproximadanente 0'8 g. de Cellosolve y aproximadamenfé
3 g. de lauril sulfato de sodio, aproximadamente 3'4 g+
de metiloltrimetoximetil melanina y aproximadamente 2¢-
de geido oxélico, se coloca en recipiente abierto, y se
bate macanicemente hasta alcanzar un estado espunado, -
con un agitador de alta velocidad, y se calienta hasta
gproximadamente 40£C. DLa espuma resultante tiene una -
densidad de sproximadamente 146 gramos/litro y un pH de
aproximadamente 2'8. Un estratificado formado de la —~

misma manera explicada en el procedimiento 2 anterior -~

Y 3 [ . ! ’
; muestra las mismas caract er{gticas de duracicon después

de sometido a lavados repetidos.

50) Se prepara un latex de la misma forma —-
que en el procedimiento 5A anterior, excepto en que la
4-pentenoguenaming es sustitufda por una mezcla equimo-
lar de acrilemida y metilol acrilemidas EL latex asi -
preparado se emplea para formar una espuma de la misma
maners explicada en el procedimiento 5B anterior. ILa eg
puma resultante que contiene el componente de acrilani-
de~metilolacrilamida muestra un mayor grado de solidez,
es menos eldstica y también muestra una recuperacion —-
muy lenta después de unsa penetracio'n. Ia deformacion -

por compresién de la espuma preparada segﬁn el procedi-
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miento 5B anterior, después de un calentamiento a-70%C

¥

i

durante gproximademente 22 horas, es de aproximadsmente
4 %, mientras que la deformecidn por compresidn de la =
espuma preparada segin el procedimiento 5C en lag mis—-
mag condiciones es de aproximadamente 27 %. |
64) Se prepara un latex de la misma menera «
que en el procedimiento 5A anterior, excepto en que. el

acrilonitrilo es sustitufdo por una cantidad equjmolé.r

de egtireno.

6B) Se prepara una espuma de la misma foxma-
que en el procedimiento 5B anterior, excepto en gque 1gs.

3'4 g demetilol trimetoximetil melamina son sustitid-

dos por eproximedemente 1'5 g. de trimetoximetilol me-
lamima (un condensado de melamina~formaldehido) s
7) Se prepara wne espuma de la misma manera

que en el procedimiento 5B anterior, excepto en que la

. N,N'~dimetilol-4~-pentenoguanamina es sustituida por una

mezcla equimolar de acrilgnids y metilolacrilamidas
La esputs preparada segun el procedimiento 7
4 R ’
es menos elagstica que la espuma preparada segun el pro=

cedimiento 5B. La primera necesita golamente una carga

de 4 g+/am?2 para ser comprimida el 50 %, mientras que =

_ la Ultima necesita hasta 11'4 g./cn? para ser conprimi-
~ da el 50 %o

84) Se preparan tres grupos de seis latex de

la misma forma gue el létex del procedimiento 5A ante--

. ’ 3 .
riors Dos monomeros introducidos en cada grupo son los

- giguientes:

Grupo 1

El latex 1 tiene una carga de mondnero de me

- 36 -

-
JUE ZOR AN



10

15

20

25

30

T-3-68

L] ’ .
. sidad de espuna en estado humedo de aproximadanente - - |

cas de elasticidad. EL ensayo consiste simplenente en -
- oprimir con el dedo una tira de espuna de 3'18 mm. de eg

pesor. La elagticided se mide por g per{odo de tienpo

ruro de vinilideno y 4 % en peso de 4-pentenoguananina.

i

El létex 2 tiene una carga de mondmneros de =

76 % en peso de acrilato de etilo, 20 % en peso de;cl:vq-
ruro de vinilideno y 4 % en peso de una mezcla equimiéiffarf
de acrilamida y metilolacrilamida. . i

Grupo 2 | :

El 1dtex 3 tiene uma carga de 76 % en peso de
acrilato de etilo, 20 % en peso de acetato de vinilo y-
4 % en peso de 4-pentenoguanemina. EL latex 4 tiene =
una carga de 76 % en peso de acrilato de etilo, 20 % en
peso de acetato de vinilo y 4 % en peso de wna megzels —
equimolar de acrilemids y metilolacrilanidas

Grupo 3

ElL latex 5 tiene una carga de mondneros de ~-
76 % en peso de acrilato de etilo, 20 % en peso de esti
reno y 4 % en peso de 4-pentenoguanamina. EL latex 6 -
tiene una carga de mondneros de 76 % en peso de acrila-
to de etilo, 20 % en peso de estireno y 4 % en peso de
wna mezcla equimolar de acrilamida y mebilolscrilamidae

8B) Cada uno de los latex 1 a 6 es espumado
segtn la técnica explicada en el procedimiento 5B ante- |

rior. Cada una de las espunas obbtenidas tiene una den-

0'164 y un pH de aproximadeamente 3'2. Todas las espunas !

. . I .
gon sometidas a ensayo para deteminar sus caracteristi-

requerido para que la espuma adquiera de nuevo gus dimen
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siones originales. Las espunas preparadas a partir de
los 1ldtex 1, 3 ¥ 5 se recuperan inmedimteamente después
del ensayo de compresion con el dedo, mientras que las
espunas prepmradas a partir de los latex 2, 4 y 6 mues-
tran wna recuperacion incompleta después del ensayo de

compresion con el dedo. Todas las espunas son transfor

: madas en un estratificado como se ha explicado en el ~-

procedimiento 2 anterior. Los estratificados son seca-
dos y curados después durante aproximadamente 9 minutos
en vna estufa a 150¢C gproximadamente. Los estratifica
dos son después sanetidos a ensayo para determinar sus
caracteristicas de duracidn. Los ensayos de duracion ~
consisten en lavados repetidos empleando un agente de -
lavado doméstico convencional, como se explica en el —-
procedimiento 1 anterior. Los estratificados fomados
a partir de las espumas 1, 3 y 5 resisten respectivamen
te 40, 40 y 12 ciclos de lavado, mientras que los estra
tificados formados a partir de las espumas 2, 4 y 6 se
deshacen por complebo, aunque no se separan las capas -~
del estratificados

9A) Se prepara un latex cono en el procedi--

> - > - ’
miento 5A anterior, a partir de una carga de mongneros

de 60 % en peso de acrilato de etilo, 36 % en peso de

 mebacrilato de metilo y 4 % en peso de N,N'-dimetilol-

4~pent enogunanaming.
9B) TUna mezcla de 100 partes en peso de una
dispersidn acvosa, de 50 % de sdlidos, de wn copolimero

de emulsion formado en el procedimiento 9A anterior, ==

1'5 partes de alcohol lsurilico, 2 partes de isopropa——

nol, 1'5 partes de éter de isooctilfenoxipolietileno-

glicol ) (que tiene 70 uwnidades de glicol de etileno),
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3 partes de acido tartdrico, 5 partes de lauril sulfa-
to de godio y 7 partes de dimetilol isoftalanida, es cQ !
loceda en un recipiente abierto y batida mecanicemente
hasta alcanzar un estado espunoso con un ggitador de al
ta velocidad. La espuma obtenida tiene una densidad en
estado medo de aproximadsmente 0'147. Los estratifi-
cados preparados a partir de la espuna como en €l proce
dimiento 2 muestran una resistencia excepcional a log -
lavados repetidos efectuados segin el método 1 anter— -
riore

104) Se prepera un latex de la migma forma -
que en el procedimiento 54 anterior, a partir de ung =-
carga de mondneros de 75 % en peso de acrilato de etilo,
24'2 % en peso de metacrilato de metiloy 0'3 % en peso
de acido acr{lico y 0'5 % en peso de N,N'~dimetilol~pen
t enoguangning.

10B) Una mezcla de 100 partes en peso de una
dispersién acuosa, de 50 % de sc;lidos, del copoll’mero -
de emulsion obtenido en el procedimiento 10A anterior,
5'5 partes de lauril sulfato de sodio, 1'5 partes de Ce
llosolve, 1 parte de dcido oxalico, 1'5 partes de al- -
cohol mirist{lico, y 1'5 partes de eter de isooctilfeno
xipolietilenoglicol ( que tiene aproximadamente 40 uni-
dades de etilenoglicol), es colocada en un recipiente -
abierto y batida mecanicamente hasta alcanzar un estado
espunado, con un ggitador de alta velocidad. La espuma
es transformada por colads en tiras de 3'18 mm., y se -
forma un estratificado como en el procedimiento 2 ante-
rior. El estratificado es resistente a mas de 40 ciclos

de lavado, tal como han sido descritos en el procedi- -

—39-
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' miento 1 anterior. También es resistente a mds ae 30 ci

~clos de limpieza en seco, cada uno de ellos de 20 minu=--

tos de duracidn aproximadamente, utilizando percloro~ -

etileno como disolvente.

10¢) Se prepara una espuma de la misma forma

: que en el procedimiento 10B anterior, excepto en que afig

; den a la mezcla espumable 10 partes de floca o borra de

: nylon. Da espuma resultante no es tan blanda como la ng

es bastante flexible y muy eldstica. MNuestra una recupg
Y 4 L 4 P 4
racion rapida despues de una compresion. Las espumas de

estd naturaleza son especialmente Utiles para formar es- :

. tratificados de materiales textiles ligeros.

; en Estados Unidos de América, el 13 de enero de 1.967, - :
_bajo el nlmero 608.963, se acoge a los beneficios del =

_artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-- :

Esta solicitud que corresponde a la presentada

- trial.

- REIVINDICACIONES =

Los puntos de invencidn, propia y nueva que se

- 40 ~

* puma obtenide en el procedimiento 10Bj sin embargo, ain ;
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! presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patqg

'? te de Invencidn, en Espafla, por VEINTE afios, son los si--}

i guientes:

l.- Un método para fabricar un producto celu~'

- lar, caracterizado por formar una composicidn polimera de

. 14tex, someter dicha composicién a una condicidn de pro——

duceidn de espuma y efectuar el curado de dicha compoSi-=-

{ cién polimera, en que dicha composicidn polimera de 1étex

| compuesto de la férmula

contiene al menos un copolimero de moléeulas monoetiléni-:

camente ingaturadas que comprenden 0,5 a 8% en peso de un,

RO !
e :
N ‘z
> '
C
7
R-CH —C ﬂ-

\\/ \R3

;en la que R es un grupo alquenilo que tiene de 3 a 9 ato~

§mos de carbono y un grupo terminal de la Férmula H2

‘RO es H, CH

0=0

20H é CHZOR", donde RY es el resgiduo hldrocar-

'bonado de un alcohol saturado R"OH que tiene de 1 a 8 4to]

‘mos de carbono, R' es H, CH,OH 6 CH,,OR" , R2 es H, CH
'CH,OR, y R3 es H, CH

I 4
2OH o]

O: é CH,OR" .

2.~ Un método segin la reivindicacién 1, ca—--

racterlzado por el hecho de que dichas condiciones de pro*
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| quceidn de espuma comprenden incorporar un nmaterial forma

: dor de gas que desprende gas para expendir la composi- -
. 2
cion.
Jem Un método segln la reivindicacidn 1, ca—
racterizado por el hecho de que dichas condiciones de pro
duccidn de espuma comprenden agitacidn para incorporar == :

i
i

“#as en la composicidn.
: 4.~ TUn método seglin la reivindicacidn 1, ca—-%
%racterizado por el hecho de que dichas condiciones de prg’
?duccién de espuma comprenden incorporar un material solu- °

gble que se retira después del curado para dejar poros en

ila masa curada.

!

e s ——"

5.~ Un método segin una cualquiera delas rei-
ivindicaéiones 1l a 4, caracterizado por el hecho de que se
;emplea para formar la composicidn polimera un material po

i
1f{mero que contiene 4-pentanoguanamina.

— s e e

6o~ Un método segin la reivindicacidn 5, ca~= |
racterizado por el hecho de que se emplea uwna 4-pentano——
guanamina que tiene un promedio de aproximadamente uno a

i

puatro grupos metilol que sustituyen al hidrdgeno en su -
nitrdgeno aminico.

: 7.~ Un método segin la reivindicacidn 5, carac
terizado por el hecho de que se emplea una 4-pentanoguang 7

mina que tiene un promedio de aproximsdasmente UNo a cug~-—

“tro grupos metoxi-metilo que sustituyen al hidrdgeno en -

su nitrdgeno amfnico.
8.~ Un método segiin una cualquiera de las —-
reivindicaciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de que

ge emplea para formar dicha composicidén polimera metilole

4=-pentanoguananing.

i
!
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Qs= Un método segin una cuglquiera de las

. reivindicaciones 1 a 4, caracterizado por el hecho de qué
. se emplea en la formacidn de dicha composicidn polimera -~

Coun coPOlimero que contiene un grupo reactivo que reaccio-

na consigo mismo durante el curado para reticular la masa
hasta un estado resistente a los disolventes. :

10.~- TUn método segin una cualquiera de las ==
reivindicaciones 1 a 4 con 9, caracterizado por el hecho.

de que como dicha composicién de létex se emplea wn létex

i
de a) wun copolimero de (1) 0,5 a 8 % en peso de moléow

: s Lok !
 las monoetilénicamente no saturadas que comprenden un com:

3 puesto de la férmula

RO

N/// ;
A
A

N N
, ’/,,32

I
R~CH2—QQ§bN///9_N‘“‘~R3

~en la que R es un grupo alquenilo que tiene de 3 a 9 dto-.

i
]
i
f
|
|
1
|
]
|
{

i
i
}
!

mos de carbono y wn grupo terminal de la férmula H20= Sy
RO es H, CHQOH 8 CHZORE, donde R" eg el residuo hidrocar—.

bonado de un alcohol saturado R"OH que tiene de 1 a 8 ato.

I'4

mos do carbono, R' es H, CH,OH § CH,OR", R? es H, CHyOH é

2
CH,OR", y R3 es H, CH,0H § CH,0R"; y (2) de 92 a 99,5%:

en peso de gl menos otro mondmero de cardcter neuiro, y -

‘D) un reaccionante polifuncional que tiene una plurali——%

{
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fdad de grupos que son reactivos con un grupo reactivo del

' copolimero, siendo reticulado en el curado el copolimero

i
t
h
1
1
i

v
i
4

; hagta un estado resistente a los disolventes, en virtud =

. de la reaccidn de al menos uno de los grupos reactivos ==’

 antedichosdel copolimero con grupos reactivos del reaccio

nante polifuncional.

1le= Un método segin la reivindicacidn 10, ==

: caracterizado por el hecho de que se emplea como reaccio=:

%nante polifuncional un producto de condensacién de formal
%dehido con un compuesto que consta de fenol, urea, N,N
;etileno—urea, tiourea, aminotriazina, trianitrilotripro--
i plonamida, acetoguanamina o isoftalamidga.

§ f 12.- Un método segln la reivindicacidn 10, —-
%caractérizado por el hecho de que se emplea como reaccio=-
énante polifuncional un condensado de melamina~formaldehi-
Edo.

5 13.~ Un método para fabricar un producto celu

: lare.

Tgl y como se ha descrito en la Memoria que an-

tecede y para los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de cuarenta y cuatro hojas

-escritas a mdquina por una sola cara.

Madrid,
P.A.
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