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Este invento se refiere a nuevas composiciones
Y espumas de poliuretano flexible que son retardantes de
la combustidn, intumescentes ¥ no combustibles y a un pro-
cedimiento para la produccidn de las mismas. Més especial
mente, este invento se refiere a espumas de poliuretano
flexible derivadaz de composiciones de poliuretano que com
rrenden como ingrediente modificante, contenido en su se-
no, una mezcla de a) un compuesto que contiene nitrégeno
Yy fésforo, como un polifosfato aménico y b) una sustancia
nitrogenada constituida por un poliol nitrogenado, tal co-
o una polialquilenpoliamina sustituida con N-alquilol.
Hagta la fecha, no existe ninguna espuma de poliuretano
flexible, no combustible comercialmente aceptable.

Los poliuretanos son polimeros- que contienen 1i
gandos repetidos de ::NC(O)OR-uretano. Estos polimeros se
prepars:. por reaccidén de un poli-isocianasto con un compues
to con una pluralidad de hidrégenos activos. Por compuesto
con hidrégeno activo se entiende un compuesto que da un en
8ayo positivo de Zerewitinoff. Las resinas de poliuretanoc
pueden transformarse en eéspumas con excelentes resisten-~
cia, duracién, baja densidad, color claro, tamafic unifor-
me de celdilla y buenas propiedades de aislamiento térmico
Y pueden ser utilizadas para muchos fines diversos, tales
como forros de alfombras y forros de prendas de vestir.

Desgraciadamente, las espumas de poliuretano ar-~
den répidamente cuando son encendidas, es decir, mantienen
la combustidén siendo por lo tanto inadecuadas para ciertos
usos en los que el fuego constituye un peligro. Por consi
guiente, es deseable fabricar espumas de resina de poliu-

retano que no sean combustibles o que por lo menos sean
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auto-extinguibles y, si es posible, intumescegtes, con ob-
Jeto de eliminar o reducir al minimo el riesgo de incendio
Por "no combustible" se entiende que no existe evidencia
de ignicién, tal como llama o rescoldo progresivo después
de haber separado una llama directa. Por "auto-extinguible!
se entiende que el material es imapaz de arder o mantener
una llama durante mis de un corto tiempo después de haber-
lo separado de una llama directa en la que ha sido calen-
tado y encendido. Por "intumescente" se entiende que el mat
terial se hincha y se carboniza expuesto a la llama y for-
ma una barrera aislante retardante de la combustidén entre
la llama y las porciones no expuestas de la espuma.

En general, los métodos de la técnica anterior
para la produccién de una espuma de poliuretano retardan-
te de la combustién han tenido més éxito en los sistemas
de espumas rigidas que en los sistemas de espumas flexi-
bles. Los métodos de la técnica anterior pueden ser clasi-
ficados generalmente en tres categorias, a saber, 1) incort
poracién de aditivos no reactivos en los reactantes espu-
mables, 2) revestimiento de la espuma con materiales retar
dantes de la combustidén y 3) incorporacién de compuestos
retardentes de la combustién que contienen grupos funcio-
nales que se unen quimicamente a la cadena polimérica.

No puede predecirse ningin modelo general de pro
piedades de combustién para una composicién de poliuretano
espumable que contenga una mezcla de agentes retardantes
de la combustidn y/o productores de intumescencia. Normal-
mente es imposible predecir si una mezcla de dos o més agen
tes retardentes de la combustidén, auto-extinguibles y/o

productores de intumescendia, producirédn una combinacidn
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de propiedades retardantes de 1a combustidén y/o actividad

intumescente, basindose en Sus caracteristicas individua-
les. Es posible que cuando se combinan compuestos inhibi-
dores de lg combustidn, la mezcla resultante sea incluso
enos efectiva que cuando se utilizan separadamente los
componentes individuales porque un compuesto puede ejer-
cer un efecto antagonistico sobre el otro compuesto que
reduce su actividag inhibidora de 1la combustién. En gene-
ral, en el mejor de losg casos la actividad de 1a mezcla es
solamente aditiva. Serigs inesperado que la mezcla resultan
te, ademés de controlar 1a inflamabilidad de la espuma de
poliuretano, proporcionara una masg carbonizada 1ntumescen
te resistente a 1a llama que controle 1la combustidn mejor
que el control aditivo de los componentes activos indivi-
duales en las composiciones.

De acuerdo con el invento, se proporciona una -
composicién formadora de poliuretano espumable que compren
de los 1ngred1entes formadores de poliuretano y como ingre
diente 1mpart1dor de incombustibilidag una mezcla de a)
un compuesto conteniendo nitrégeno y fésforo ¥ b) una sus-
tancia nitrogenada constituida por un poliol nitrogenado.

Los componentes a) y b) seréan definidos con mas
detalle a continuacién.

Las espumas de poliuretano flexibles no combus-
tibles se obtienen en la préactica de este invento a la mez
cla de reaccidn de poliuretano espumsable por lo menos 10
partes por ciento (ppc) de la mezcla total de a) y b), ba-
sado sobre 100 partes en peso de poliéster-poliol. La rela
cién de a) a b) es de 1:1 como minimo; la relacién prefe~

rida es de 3:1 a 6:1 aproximadamente. La relacién & a} a b)
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variard con la composicidn particular de la mezcla de reac

cién espumable.

La mezcla de componentes a)y b) representa una
combinacién sinérgica de forma gue cuando una cantidad to-
tal deda de la mezcla es dispersada uniformemente en el se
no de la mezcla de reaccidén espumable, comunica mayores
propiedades retardantes de la combustién, intumescentes y
no combustibles a los polimeros de uretano espumado que lg
misma cantidad de cualquiera de los componentes 8) o b) -
utilizados por si solos. En situaciones en las que una can|
tidad de a) o b) utilizados solos producen cierto efecto
retardante de la combustién en los polimeros de uretano,
una cantided menor de la combinacién sinérgica de a) y b)
producira un grado por lo menos igual o superior de propie
dades retardantes de la combustién.

Cuando el componente a) es utilizado solo como
aditivo en la misma mezcla de reaccién espumable, el tiem-
po de requemado sumenta ligeramente pero la espuma todavia
continia ardiendo y mantiene una llama incluso despues de
haber sido separada de la llama directa. Cuando el compo-
nente b) es utilizado solo como aditivo en una mezcla de
reaccidén de poliuretanc espumable, la espuma resultante
no se comporta de forma distinta a la espuma no tratada
en los ensayos de requemado. Por ejemplb, una muestra de
ensayo de espuma de poliurecano de 2 pulgadas (5 cm) de
espesor es requemada en menos de medio minuto cuando se
pone en contacto con una Ilama directa a alta presidén, a un
15002F (8152C). Por lo tanto, resulté sorprendente encon-
trar que una mezcla de a) y b) como ingrediente modifica-

dor en una mezcla de reaccidén espumable producia una espu-
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ma no combustible e intumescente que requeria alrededor de
6 minutos de contacto directo con una llama directa a alta
presidén antes de que la muestra de ensayo de 2 pulgadas

(5 cm) fuera requemada, sin produccién de llamas o gotitas
de masa fundida. El rhetodo de ensayo particular es descri-
to més adelante.

Una ventaja significativa en las espumas produ-
cidas en el presente invento es que reducirén la pérdida
de vidas y propiedades en constante aumento a causa de los
incendios, debido a que se hinchan o intumecen y carboni-
zan cuando son expuestas a la llama Yy forman una barrera
aislante retardante de la combustién entre la 1llama ¥y las
porciones no expuestas de la espuma. La masa carbonizada
© costra formada sobre la espuma después de su exposicién
al calor proporciona una gran resistencia al flujo de ca-
lor entre la fuente calorifica y la estructura. Una masa
carbonizada tiene una conductividad térmica baja yina gran
resistencia a la oxidacién de forma que no solamente pro-
porciona proteccién en virtud de su baja conductividad -
térmica sino que su superficie alcanza una alta temperatursg
de esta forma irradia de nuevo una gran fraccién.de la car
ga térmica incidente. Las nuevas espumas de poliuretano de
este iuvento se caracterizan por una multiplicidad de meca
nismos protectores, tales como propiedades de auto-extin-
cibén, propiedades intumescentes y propiedades de carboniza
cién que responden bpara proporcionar proteccién en la ex-
posicién a un fuego. Ademés, una nueva espuma de este in-
vento inhibe la formacién de gotitas calientes o flameartes
que pueden producir defios excesivos incluso aunque la lla-

ma haya sido extinguida o inhibida. Fue inesperado el des-
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cubrimiento de las nuevas propiedades exhibidas por las es
pumas flexibles de este invento porque las ensefianzas de
la técnica anterior, tales como la patente estadounidense
3.418.267, indiceban que cuando se combinan con las pdiami+
das los retardantes de la combustién conocidos, como los
fosfatos, no pueden reducir la inflamsbilidad de dichas PO
liamidas sino que ejercen el efecto opuesto de catalizar
la pirélisis de la poliamida y reducir su temperatura de
igniciédn.,

Son representativos del componente a) de este in-
vento los fosfatos nitrogenados, como fosfato monoamdnico,
fosfato dieménico, polifosfatos aménicos, fosfato de mela-
mina, fosfato de guanilurea y fosfato de urea. Entre los
polifosfatos aménicos representados por el componente a)
adecuados para uso en la combinacidn sinergética de este
invento, se encuentran los compuestos de férmula general:

H(n - m)+2(NH4)mPn03n+l

donde n es un entero con un valor medio superior a 10 y
m/n esta comprendido eproximadamente entre 0,7 y 1,1 y el
vlor maximo de m es igual a n+2. Los polifosfatos amdnicos
pueden ser preparados condensando térmicamente un material
fosfatado, como ortofosfato monoaménico, ortofosfato dia-
ménico, écido fosférico condensado, Acido ortofosférico y
similares con un agente de amoniacién y condensacién como
urea, carbonato aménico, biuret, sulfemida, &cido sulfémi-
co, sulfamato amdnico, guasnilurea, 1,3-diaminourea, biurea
Yy similares. En particular, por eJemplo, pueden condensar-
se térmicamente el ortofosfato monoaménico y la-urea para
preparar polifosfatos ambénicos sustancialmente insolubles

en agua, por tratamiento térmico de una masa fundida formad
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a partir de cantidades practicamente equimoleculares, a

una temperatura de 250RC aproximadamente durante un perio

do de unas 3 horas.

El componente b), el poliol nitrogenado, puede

ser de férmuls

. _R-oH
/ “NR - 0H
HO - R = K
. R - OH
R-N"
“~R -~ OH

donde R es un grupo alquileno seleccionado entre etileno,
propileno, isopropileno y similares. El poliol nitrogenado
preferido es una polialquilenpoliamina sustitufda con N-
alquilol de férmuleae
CH3
Gy, —CH - OH
QirCl, - B

(312 - (II{ - CH

ay
i
HO - CH - GIQ ——N
= \
i
|
al, - Cf - OH
CHZCHQ - X
el - g~ o

Clly
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En el presente invento, la nucva combinacibn sinor
gética de ) y b) se combina con un poiiol, un poli~-isociang
to orgdnico, un catalizador adecuado, un agente espumante
¥y si se degem, wn agente tensoactivo, para producir las os
pumas de poliuretano no combustibles e intumescentes de ca—
te invento. Pueden incorporarse otros diversos aditivos al
polimero junto con log agentea sinergdticos actualmentoe desd
eritos, tales como cargas, pismentos, colorentes, plagtifi-
cantes y estabilizantes,

la combinacidn siner; £tica de a) y b) puede ser nco-
clade con uno cualquiera o uds de los diversos componsntes
de la composicién de reactantes implicada en la fabricacibu
del material de poliuretaio. ifodos loé componentes, inclul-
da la combinaciébn sinérgética, pueden ser mezclados y poli-
nerizados los componentes reaccionantes o bien la combinacid
sinergética puede ser mezclada con uno o nds de ellos, es dg
cir con el poliol, antes de mezclar con los restantes comuo
nentes. Ia combinagién sinergétioa puede ger combinada con
el poliol y/o el poli-igocianato o con los reactantes cata-
1{ticos por diversos métodu.. 1l poliol, el poli~igocianato,
el catalizador y los materiales sinergéticos nueden ser ue-
didos y bombeados y/o carzados cn una vasija mezcladora co-
min y después la mezclae resultante puede ser trasladada Fé—
cilmente al punto de polimcrizacién para uso en moldes, ma—
terial en planchas, etc. la combinac;én sinérgética ‘tanbién
puede ser mezclada con el reactante poliol antes de ser com
binado con el reactante poli-isocianato. Teubién pertenece
al campo del invento el mezclar la combinacidén sinergética
con el poli-isocianato antes de combinar esla mezcla con &l

reactante poliol. Sin cubargo, si se mezcla un caializadoy,

-t




10

15

20

25

30

droxilo desde alrededor de 50 hasta 500 o incluso T00. Eg-

~10 -

384500

/
tal como una amina terciaria, y la combinacidn sinerzética

¥ se dejen en rcposo a la teuwperatura ambiente durante peri|

i A4

dos sustanciales de tiempo, pueden producirse reaccionss.
Por lo tanto, se prefiere mezclar sinulténeamente el poliol
el poli-~isocianato y/o el catalizador y los componentes si-
nergéticos o mezclar primero el poliol y/o el poli~isociana+
to con la combinacién sinergétice y despuds combinar cste
mezcla con el catalizador. Por ejomplo, algunes veces es
ventajoso preparar une mezcla de poliol y combinacién sinég
gética antes de combinar todos los ingredientes en la fabri
cacifn de los nuevos productos de egpuna de poliuretano de
este invento.

In la préctice de c¢ste invento puede emplearse un
poliol orgdnico, tales como dioles y poliéter, poliéster y
poliéster-amida~polioles con dtomos de hidrégeno que son
reactivos con los isocianatos. Sin eubargo, se prefiere el
uso de poliéster-polioles. Generalmente los polioles tienen
pesos moleculares comprendidos entre 62 y 5000 aproximadg~
ménte y contienen'de 2 a 8 0 10 o mds grupos hidroxilo por
molécula y de 0,5 a 25 % en peso aproximadamente de conte-
nido en hidroxilo.Alguws presentan contenidos en hidroxilo

incluso mayores. Generalmente presentan unos fndices de hi-

tos materiales ison denominados convenientemente reactante
"poliol"”.

Ias moléeulas hidroxiladas que han sido preparadas
por reacclones del tipo de esterificacién a partir de dci-
dos o anhfdridos polifuncionales v alcoholes polifuncionales
pueden ser utilizadas como compuestos con hidrégeno activo

en la preparacién de los sistemes de poliuretano. Con fre-—
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cuencia c¢stos compuestos son denominedos poliéster—polioles

Tos dcidos tipicos utilizados para la preparacién de estos
polidster-poliocles son log dcidos adipico, maleico, f£téli-
co, succinico, fumdrico, tetrahidroftdlico, cloréndico y
tetracloroftdlico. Log polioles %tipicos son ctilen:licol,
propilenglicol, butilenglicol, dietilenglicol y dipropilen—
glicol, polietilenglicoles, polipropilenglicoles, ¢liceri-
na, trimstilolpropano, hexanotriol, penteeritritol, sorbi-
tol y sginmilareg. Los dcidos wmencionados pucden utilizars
en forma de anhidrido, si agl se degea, cuando existan en
eagta forma.

En la preparacién de log nolidster—nolioles, se hace
reaccionar cualquierae de lou diversos &cidos o anhidridos po
lifuncionales o mezclas de los mismos con cualouiera de los
glicoles o polioles o mezclas de los mismos, utilizando un
exceso cgtequionét—ico de log grupos hidroxilo de forma aue
el producto polidlico final contenga predominentemente gru-
pos hidroxilo terminsles. Bl gredo de funcionalidad hidroxi-
lica y el porcentaje de hidroxilo os i :riado fdcilmenie para
proporcioner los polioles deseados mediante la tecnologia ¥y
lag t8cnicas conocidas por los expertos. Algunos polioles
Gtiles que contienen nLidrédgecuno activo incluyen la gran fa-

e adiciona

2]

milia de compucstos aductos que resultan cuando
bxido de etileno, 6xido de propileno, 6xido de 1,2- y 2,3-
butileno u otros éxidos de a’nuileno a compuestos con hidrd-
geno activo como los glicoles y polioles representados por
etilenglicol, propilenglicol, glicerina, metilglucosido, wo-
carose, sorbitol, hexanoiriol, triuetilolpropano, pentacri-

tritol v las diversas alcullaminas y aljuilendieminas y

polialquilenpolieminas y siuilares. Pueden adliclonrrse diver|

3

_PUOR
QUALITY
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bién acuf la cartidad de éxido de alcuileno agregada dcuii—

gag cantidades de estos Sxidos de alaunileno a las moldculas
de poliol o amina de base citadas, lo cue depende del uso
a que ge destine el poliuretano. Por cjemplo, cuando se de-
sea un poliuretano final que sea flexible, debe utilizarse
mds éxido de alquileno que para un poliuretanc rigido.

Por ejemplo, un poliol para uso en la fabricacidn de
egpumas flexibles puede cstar blen rerresentado por la gli-
cerina a la gue se agrega Oxido de propileno suficisnte pa-
ra dor un contenido final en hidroxilo del 1,7 % aproxime—
damente. Este material tendria un peso moleculer de alrede-
dor de 3000 y una relacién molar de glicerina a bxido de
propileno de un mol ds slicerina por 50 moles de Sxido de
propileno ajroximwadamente. Esta técuica de controlar la ri-
gldez o flexibilidad mediante la seleceibn de la molécula
de poliol y de la cantidad subsiguiente de 6xido de alaui-
leno afindido es muy conocida por los expertos. Ademds de 1oy
gllcoles y similares que puedexn servir como moldcula de po-
liol de base para la adicién de los éxidos de alquilecno y
dar asl la molécula de "poliol" para la reaccibn con el po-
li-isocienato, se pusde utilizer una molécula de partida
que contenga grupos amina, primarios y/o secunderios con

hidrégeno reactivo frente a los 6xidos de alquileno. Tam—

de del w:.o a que se destinen los productos de poliuretano
finaleg. De nucvo, para proiuctos flexibles debe emplearse
nés éxido de alounileno para producir polioles con un conte-
nido en hidroxilo menor, eg decir alrededor de 0,1 % a 5,
o 10 ¥, que para los poliuretaros mds rfsidos en los que
con frceuencia se cuplsan polioles con un porcenteje en pe-

so de hidroxilo comprendido alrcdedor de 10 % a 15 ¥ o 20 %,
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tipicanente de 10 © a 12 ¢. Tas aminag representativas cue

pueden servir como molécules que contienen hidrégeno activo
para la reaccibn con losg epéxidos mon las que contienen de
1 e 6 o mds nitrépenos amfnicos, de las que son ejeuplos
la etilanina, etilendiamina, dietilentrisuina, trictilente-
tramina, tetrapropilenpentamina y otras alauilenaminag ali-
fdticas saturadas lineales, siendo el requisito fundauental
le presencia de dos centros de hidrdgeno activo como minimo
¥y preferiblemsnte mds, por ejemplo de 3 a § o 10, a los que
pueda adicionarse el &xido de alauileno.

Los péli—isocianatos orgdnicos se hacen reaccionar
con los polioles antes descritos para preparar poliuretancs.
Bn términos amplios el término "poli-isoclanato" en el sern-
tido utilizado aqui significa cualquiera de los poli-isocin
natos de la técnica anterior que han gido o podian ser uti-
lizados perae preparar poliurete og. El téramino incluye los
isocianatos mononéricos, di-isccianatos y poli-isocianatos
y_prepoliuuros de polioles y poli-isocianatos en los que log
grupos isocianatos se encuentran en exceso, de forma aue
existan grupos isocianato libres disponibles para reaccio-
nar con el poliol adicional. Ios poli-izocianatos orgdnicos
dtiles para la produccién de los poliuretanos son el di-izo-
clanato de etileno, di-isocianato de ctilideno, 1,2~di-iso-
cianato de propileno, 1,3-di-isocianato de butileno, 1,6-di-
isccianato de hexileno, 1,2-di-isocianato de ciclohexilero
¥y los poli-isocisnatos arondticos que contienen de doz a trcT
grupos isocianato por molécula y de 2 a 3 anillos de fenile-
no como Unicos siztemas de anillo cfclico aromético, como
di-isocianato de m~feunileno, di-igocianato de 2,4-tolueno,

di-isocianato de 2,6-tolueno, 3,3'-dimetil- asf{ como otros

.
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diversos poli-isocianatos como di-isocianato de 4,4'-bife-
nileno, di-isocianato de 3,3'—dimetoxi—4,4'—b?fenileno,
di-isocianato de 3,3'-difenil-4,4'=bifenileno, di~isocciza-
nato de 4;4'-bifenileno, di-isocianato de 3,3'-dicloro-
4y4'=bifenileno, uri-isocianato de trifenilmetano, di-iso-
cianato de 1,5-naftaleno y siuilares.

El catalizador dtil, o material iniciador, cue puede
ser utilizado como componente "catalizador" comprende las
aminas terciarias, individualmente o en mezcla, como l-al-
quilmorfolinas, tal como k-etilmorfolinae y lyH-dialquilciclc
hexilaninas donde los grupos alquilo son metilo, etilo,
propilo, butilo, etc. y también trietilamina, tripropilami-
ne, tributilamine, triemilemina, piridina, quinolefna, dime
tilpiperidina, dimetilhexahidroanilina, dietilhexahidroani
lina, los productos de reaccibn de N,H!'=dietilamincetanocl
e igocianato de fenilo, esterimidas, 1-metil-4-(dimetilaii
noetil)piperazina, l-etiletilenimina, W,k,H!,k'—tetranctil-
1,3—butan9diamina, trietilamina, 2,4,6-tri(dimetilauninomne—
til)fenol, tetrametilguanidina, 2-metilpirazina, dimetil-
anilina y nicotina; y compuestos metédlicos como los de bis-
muto, plomo, esta.o, titanio, hierro, antimonio, uranio,
cadmio, cobalto, torio, aluminio, mercurio, cinec, niquel,
cerio, molibdeno, venadio, cobre, marganeso, circonio, ete,
de los que son ejemplos el nitrato de bismuto, 2-etilhexoa—
to de plomo, benzoato de plomo, oleato de plomo, tricloro-
fenato sbdico, propionato sédico, acetato de litio, oleato
potdsico, tetrabutilestado, triclorato de butilestaiio, clo-
ruro estdnnico, l-nonilfenato de tributilestaiio, octoato
estannoso, oleato estamnoso, di(2-etilhexoato) de dibutil-

estaio, 6xido de di(2-etilhexil)esta.io, Letracloruro de ti-
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tanio, titenato de tetrabutilo, cloruro iérrico, triclo-
ruro de antimonio, dietilditiofosfato de cadmio, nitrato
de torio, trifenilaluminio, niqueloceno, etcs El componen—
te catalizador, como compuesto siuple o en forma de mezcla,
puede ser utilizado cn cantidadesg conveucionaleg que habi-
tuelmente oscilan entre 0,05 y 4 partes de catalivador por
100 partes de reactantes poliol-isocianato, en peso.

m la téenica y tecnologia de produccibn de poliure-
tanos, también es conocido el empleo de lag llemadag técni~
cas de prepolfmeroc. Se trata de une técnica en la que se
realiza parte de la reaccidén iwmpliceda en la fabricacidén
de wn poliuretano, daundo un prepoli.ero de meyor peso mole-
cular y con grupos terminales resultantes de hidroxilo o
isocianato, segin le estequiocmetria utilizada en la obten-—
cibn de este prepolimero. A continuacibdn este prepolimero
se utiliza para preperar el producto de poliuretano final
deseado, haciéndolo reaccilonar con un poli-isocianato o
con uno de los polioles deseados, dependiendo, como ya se
ha mencionado, de éi los grupos teruinales de prepolimero
gon hidroxilo o isocianato, respectivamente. La combinacidn
sinergética de este invento puede ser utilizada también en
la técnica de prepolimero de produccién de poliuretanos.

Los poliuretancs se utilizan en forma sin espumar
y en la forma llamada "espuma". bn general, se forme un
poliuretano espumado cuando son generados en el interior
de los reactantes formadores de poliuretanc o incorporados
a los mismos liquidos de bajo punto de ebullicién o agentes|
egpumantes d hinchantes normalmente gaseosos. Con frecucn—
cia el calor de reaccibn hace que estos liquidos de bajo

punto de ebullicibn o agentes espumantes gaseosos se vola-
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de silicona y mezclas de aceite de silicona, V.g. copolime
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38450n

tilicen, espumando asi la composicibn. En algunos casos el

punto de ebullicién del egente espumante se elige de formsa
que esté muy por debajo de la temperatura ambiente y la
composicién puede egpumar incluso antes de que se haya pro
ducido alguna reaccién sustancial entre 8l poliol y el po-
li-igsocianato reaccionantes o antes de que se haya despren
dido calor. Egta técnice es llamsda algunas veces "frothin
Los agentes espumantes dtiles, es decir los agentes induc~
tores de espuma, pueden ser agregedos cuando se degea fa-
bricar espumas, son agua, sola o mezclada con otros compo-
nentes, vegs como solucibn acuosa de una amina terciaria ca
talitica y los alcanos clorados y fluorados de 1 a 2 &tomos
de cerbono aproximadamente, como los clorofldormetancs g

cloroflioretenos, que se encuentran en el mercado bajo di-
Versag marcas registradas, como el “"Freon" de E.I. Du Pont

de Nemours and Company.

Cuando se incorporan agentes espumantes a la compo-
sicidn de-reactantes, tewbién pusden incorporarse en la
megcla diversos estabilizantes convencionales de le espuma
para controler la cantidad y calidad del poliuretano espu-
mado obtenido. Para este fin se utilizan diversos agentes

tensoactivos entre los que se encuentran verios compuestos

ros de bloque de siloxano-oxialyuileno vendidos bajo diver—
sas marces, tales como la "Silicone I~-520" (marce registra-
da) de la Union Carbide Corporation. Pars espumar polimeros
de poliuretano pueden utilizarse alrededor de 5 & 50 partes
en peso'de agente egspumante y alrededor de 0,1 a 3 partes
del agente estabilizador de la espuma por cada 100 partes

en peso de los reactantes poliol vy poli-iscciensto,
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Tes peliuretancs espumedos flexibles clienidos de
acuerdo ccn este invento pueden sexr u'iliscdos pore Ziltros
de aire, célulag de combustible y atenuadores de sonidos
para automéviles, aviacibn, equipo de oficinas e industriel
entretelas para prendas de vestir, aplicadores de qosméti—
cos, jabones y lociones, productos de cocina, almohadillz-—
dos para debajo de los manteles, almohadillados de muehles,
forros de alfombras, productos dentalcs, articulos de wn
s0lo uso, productos de primeros awxilicg productos ortopédicos
¥ quirdrgicos, productos decorativos y productos poromé-
ricog.

EJ 111,05

Pera ayudar a los expertos en la técnica a poner cn
préctica el presente invento, se uescriben los siguientes
procedimicntos a titulo ilusirativo, ddndose las partes y
porcentajes en peso salvo indicacién en conbrario.

Con objeto de ilustrar wds conveuientemente las for-
mulaciones formadoras de poliurebtano espumable utilizadas
para poner en prdctice el presente inveuto, los reactantes
gon identificados por sus marcas registradas o mediasnte un
simbolo representativo. las marcas registradas son lag de—

finidag a continuacibén. "Fourez 50" es un polidster del +ti-

po de adipato de glicol. la expresién "VSD" representa

"Versamid 140" que es una mezcla de productos de condensa—
cién de poliaminas alif‘ticas y 4cidos grasos ihsaturados
polimerizados., I~532 es un agente tensoactivo de organosi-
licona. "Dzbeco 33IV" ez un catalizador de trietilendiamina.
La expresién "IE" represente Li~etilmorfolina. Ia expresibn
"ALPP" represcnta un polifousfato ambnico vendido bajo la

marce registrada de "Phoscheck P30". La expresibn "LAIDP" re
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ot
presenta fosfato monoaménico. Ia expresiéd: "IDI" represen-~

ta una mezela 80:20 de los isémeros 2,4 y 2,6 del di-iso-
cianato de tolueno. La expresién "IRW" representa N,N, N, -
N“,N"-pentaquis—Q—hidroxipropil—dietilentriamina, que es
un eminopoliol que responde a la Péruula VI dada anterior—
mente. la expregibn "Indice" es un término mdmitido en la
técnica que indica la relacién entre la cantidad real de
poli-isocianaeto en la mezcla de reaccibn v la cantidad
teérica de poli-isocianato necesaria para reaccionar con 50
dos los compuestos con hidrégeno activo pregentes en la
mezcla de reaccidn, multiplicado por 100.

Ias formulaciones dadas en las Tablas Iy II son es-
pumadas en una maquina continua comercisl a alta presién,
marce Hennecke, que opera con una presidn en la cabega nez
cladora de 15 psi (1,05 kg/m®) a una velocidad del mezcla~
dor de 3000 rpm, utilizando una cabeza mezcladora de tres
niveles provista de un mezclador del tipo de perno. El prind
cipal componente Qe la resina y el ingrediente comuniceador
de incombustibilidad se cargan en la cabezs mezcladora en
el nivel superior. El poli-isocienato y una porcibn del
sistema catalf{tico se cargan en la cabeza mezcladora en ol

nivel central. El resto del sistema catalitico, el sistema

86 cargan en' la cabeza mezcladora a través del nivel infe—
rior. las caracteristicas de espumado son un tipo crema

(cuando el gas espumante sale de la mezela de reacoidn pro—
duce una consistencia opaca cremosa) de alrededor de 3 se-
gundos y un tiempo de subida de unos 50 segundos. las com-
posiciones de las mezclas de reaccibn se encuentran en las

Teblas I y II en partes por 100, calculadas sobre 100 par-
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tes en peso de regina polibdlics.

Las espumas descritas en las Peblas I y II son cve-
luadas parus determinar sus propiedades incombustibles, in-
tumegcentes y retardantes de la combustidn, mediante wn
ensayo de requenado en llama directa a alta presién. E£n el
ensayo, unas muestras de 6" x 6" x 2" (15 x 15 x 5 au) se
pone directamenie en contacto con una llame directa a alita
pregién de un mechero comercial Hational Blast con punta
de tipo HeZ., que opera a una presién suficiente para produ
cir aproximademente 5 pulgadas (12,6 cm) de llama azul. la
llama a alta presidn se wantienc a 2 pulgades (5 cm) de la
superficie de la espuma mds préxima a la fuente de la lla-
me hasta que dicha llama a alte presién requema el lado
opuesto de la muestra de cnsayo de espuma. En el ensayo,
la cabeza del mechero produce una llama a unos 1800°F
(982°C) y se colocan verticalmente 2 pulgadas (5 cm) por en
cima de la muestra de ensayo de forma que la llama quena
hacia abajo la dimensién de 2 pulgadas (5 om) de la mues-
tra de espume. Se mide el ‘tiempo en minutos desde el contacH
to inicial de la llema a alta presidn con la nueatra de o
pume hssta el requemado completo. Los tieupos de requemado
medios (valor medio basado en 4 muestras), en minutos, se

encuentran en lag sigulentes Tablas I y II.
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TABLA I
1. URSERAS
Ingredicntes _ trel A A1 B Bl B, o 61 _gp p M
2 — -2
Fomrez 50 100 100 100 100 100 100 100 100 100 160 100 100 1
indice 108 108 108 108 108 108 108 108 108 105 108 108 1
HEM 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
1532 1 1 1 1 11 1T 1 1 1
Agug 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
vsD - -2,0 -1,020 - 1 2 =~
ALPP - 7,5558,517,56,5 9 8 7 10
Minutos para reque- ' -
medo 0,5 0,6 0,5 0,7 2,2 2,0 0,8 2,2 2,2 C,6 2,4 1,7 ¢
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LABIA T
LUBSURAS

61 Gz 3

iy

T
.

) oE ,'" erg

A

L

384 5% n

£ By E2 Ey 7 P FoF3 ® Fs

F6

1060 100 160 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 100

108 108 106
3 3 3
1 1 1
3 3 3
1 2 =
8 7 10

242 2,2 0,6 2,4 1,7 0,5 7,3 9,9 9,1 0,6 C,6 6,7 10,7 9,6 8,3 7,1

108 108
3 3
11
33
3 5
7 5

108 105 108 108 103 108 108 108 108 108

3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
T 1 1 1 1 11111
33 3 3 3 3 3 3 3 3
- 3 4 5 - 20 2 3 5 7
15 12 11 10 20 =~ 18 17 15 13

108
3

1

3
10
10
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ITUESTRAS
Con-

Ingredientes  trol A Aq Ao Ay B c C1
Fomrez 50 100 100 100 100 100 100 100 1CO 100
DI 38,7 38,7 39,9 40,9 41,5 38,7 40,9 38,7 39,9
Indice 100 100 100 100 100 100 100 100 100
LR 1,0 1,8 1,5 1,0 1,0 2,2 1,2 3,5 2,0
L1532 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Agua 30 3,0 30 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0
TRE - - 1,0 2,0 2,5 - 2,0 - 1,0
ALPP - 50 4,0 30 2,510,0 8,0 15,0 14,0
inutos para : -

requemado 65 0,5 05 0,5 0,6 0,7 1,2 0,8 1,4

13,¢



5 O \Q TABIA II

I UZSTRAS
SR AP T

B By ¢ ¢

100 100 1c0 100
38,7 40,9 38,7 39,9
100 100 100 100
2,2 1,2 3,5 2,0
1,0 1,0 1,0 1,0
3,0 3,0 3,0 3,0
- 2,0 - 1,0
10,0 8,0 15,0 14,0

0,7 1,2 0,8 1,4

——— e——

100

40,9

1C0
1,5
1,0
3,0
2,0

13,0

1,6

85«
100 100
42,0 43,1
100 100
1,0 1,0
1,0 1,0
3,0 3,0
3,0 4,0
12,0 11,0

1,7 3,7

%5 D

100 100
44,1 38,7
100 100
0,4 3,0
1,0 1,0
3,0 3,0
5,0 - -
10,0 20,0

1,9 0,7

B1 D2 Dy Dy
100 100 100 100
6C,3 42,0 43,1 44,1
100 100 100 100
1,0 2,0 1,5 1,5
1,0 1,0 1,0 1,0
3,0 3,0 3,0 3,0
20,0 3,0 4,0 5,0
- 17,0 15,0 15,0
0,4 1,6 5,9 3,1
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Debe entenderse que pueden introducirse cambios ¥y
variaciones sin'apartarse del espiritu y alcance de este
invento definido por 1a§ reivindicaciones del apéndice.

En resumen, la Pgtehte dé Invencidn que se solici-
ta deberd recaer sobre'ias siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Mejoras introducidas en un método para la pro-
duccién de una composicign fprﬁadora de poliuretano espu~-
mable, caracterizadas por mezclar con los ingredientes for
madores de poliuretaho,rcomo ingrediente comunicador de in
combustibilidad, una. mezcla de a) un compuesto conteniendo
nitrégeno y fésforo y b) una sustancia nitrogenada cons-
tituida por un poliol nitrogenado.

2. Mejorés segin la reivindicacién 1, caracteriza-
das porque el componente poliol de dichos ingredientes for
madores de poliuretano es un ppliéster-poliol y el ingre-
diente comunicador de:iﬁcqmbﬁétibilidad se encuentra pre-
sente en la cantidad-de.;o partes coﬁb minimo por ciento,
calculado sobre 100 parteé en peso de poliéster-poliol.

3. Mejoras seghn la reivindicacién 2, caracteriza-

das porque la relacién de a) a b) es @& 1:1 como minimo y

preferiblemente de 3:1 a 6:1. _
4, Mejoras segin cualquiera de las reivindicaciones
1 a 3, caracterizadas porque el componente a) es fosfonato
monoaménico, un fogfato diaménico o un polifosfato amdnico,
5. Mejoras segin la reivindicacién 4, caracteriza-
das porque el componente'a) es un polifosfato amdnico de

férmula:

H(n'- m)+2(NH4>mPn05n+l
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donde n es un nfimero entero Ssuperior a 10, m es igual a

n+2 y m/n esté comprendido entre 0,7 y 1,1 aproximada—~

mente.

6. Mejoras segin cualquiera de las reivindicaciones
1 a 5, caracterizadas ﬁorque el 6bmponente'b) es una poli-
alquilenpoliamida sustitufida con N-alquilol, preferible-

mente de férmula:

R - OH
R Niif
HO - R - N_ R - OH

.7.\\\ . : N///R - OH
e - on

donde R es alquileno, preferiblemente propileno.
7. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn Que se solicita:

"MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN METODO PARA LA PRODUCCION DE

'UNA COMPOSICION DE POLIURETANO ESPUMABLE".

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la

; presente Memoria descriptiva, que consta de velntitres ph-

ginas mecanografiadas.

Madrid, 14 de octubre de 1970

BERNARDY UNGRTA
P




	Bibliographic data
	Description
	Claims



