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Esta invencién proporciona un método
msjorado para le preparacién de espumas a partir de
resinasg fenblicas. Este método proporciona espumas
de resinas femblicas gque tienen pequellas celdillas
cerradas, que poseen una incrementada resistencia al
calor y que son adscuades para aplicaciones de ais-
lamiento y estructurales.

El método de este invencidn proporcio=
na espumas aislantes de resinas fenéiicas que tienen
densidades de 32 a 320 g/1, y espumas fenbélicas es-
tructurales que tienen densidedses de 320 a 800 g/1.

De acuerdo con ssta invencibn, estos
resultados se logran en un método pare la preparacidn
de composiciones de espumes resélicas, resinosas, -
gintéticas, termoendurecibles, que comprende el pro-
porcionar en una mezcle intims () una resina resfé-
lioca, y (b) un catalizador que comprende un dcido -
fuerte, indrgdnico v orgdnico, caracterizado por in-
cluir (o) ﬁné plurelidad de microesfsrae expandibles,
ﬂermoplésticés, reginosas, sintéticas, comprendiondo,
lag microesferas, una envoltura termopldstica, resi-
nopa, sintétioa, que tiene encapsulade en ella un
agente espumsnte liquido, voldtil, y por confinar la

mezele dentro de un molde de configuracidn deseada y

ourar la mezole hasta que la mezcla se haya sndureci-~

-2



Ul

10

15

20

8.1.73

do formande una masa autosostenibvle que contionc una

pluralidad de celdillas cerradas, llenas de gas.
También estd comprendida dentro del aloanceo

de la presente invencidén una espums resblica wejo-

rada, comprendiendo la espuma resdlica un cuerpo G

une resina resélics curada, continua, carscteriza-

da por contener unma pluralidad de microesferas resi-

nesas, sintétioas, termopldsticas, expandidas, llenas

de gas,

Lag resinas fenblicas adecuadas )2vs la préc-
tice de lu presente invencién son productos de coun-
densacidn fenol-aldehidica catalizads por materiales
alcalinos, denominados comunmente resinas de una eta-
pa o "resoles®, meﬁcionados a nenudo como etapa "A" de
la resinificacidn, siendo la etupa "C" la etapa de re-
gina termoendurecible totalmente curada, Los resoles son
goncralmente liquidos y solubles en agua; ordinacismen—
te conitienen o constan de, aproximadamente, 3 @ 25 por
ciento en peso de agua y tienen viscosidades de unos -
200.000 a 200 centipoises, respectivamente, a 252 C.
Se prefiere que el contenido en agus sea mantenido -

inferior al 20 por ciento en ?eso del resol, Se¢ ob-

-tienen ventajas empleando mezclas de dos o mds de ~
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las resinas resdlicas, por ejemplo, a fin de contro=
lar la viscosidad inicial y la densidad dltima de la
espuma, De manera similer, puede emplearse para el
mismo efecto una mezcla de un resol liyuido y un re
50l sbélido. Cualquier resina resélica, see inicial=
mente liguida, sea hecha fliida por la adicibn de
cualguier ugente 0 por cuaslquiser técnica, puede ser
empleada en la presente invencién. Se prefieren las
resines resbélicas ¢ las mezclas que tienen una visco=
sided de, aproximadadamente, 300 a 100,000 centipoises
a 25¢ C, |
Ias resinas resélicas empleadas en es-
ta invencién son los productos de reaccién de un fe-
nol y un aldshido. Ordinarismente se emplean apro=
ximadements de 1,1 & 3 moles del aldehido por mol
de fenol (preferentemente de 1,5 a 2,5 moles de al-
dehido por mol del fenol) en producir resinas resé-
licas apropisdas. Ejemplos tipicos de los fenoles que
gon Utiles para producir resinas resélicas apropla-

das son aquellos representados por la férmnla:

OH
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en donde por lo menos dos de los grupos representa-
dos por R’ son dtomos de hidrdgeno, y los grupos re-
presentados por R y cualquier grupo restante repre-
sentado por R son dtomos de hidrégeno o grupos que
no implden la condensacién del fenol con un aldehi-
do (por ejemplo, un sustituyente tal como un dtomo
de halégenoc o un grupo hidroxi, alcohilo o arilo).
Ejemplos ilustrativos de fenoles adecuados son el
fenol, los cresoles (particularmente el m-cresol),
los xilenoles (particularmente el 3,5-xilenol) y los
dihidroxibencenos (particularmente la resorcina).
Ejemplos tipicos de los aldehidos que son Utiles pa
ra producir resinas resblicas son el formaldehido
(inoluyendo los oligémeros y los polimeros dél for~
maldehido, tal como el trioxanc), el furfural, los .
azliceres y los hidrolizados de celulosa. Tales al-
dehidos pueden emplearse sin dilucién o disueltos
en digolventes aprobiados, que ineluyen alcoholes
souosos (por ejemplo, metanol, n-propanol, isobuta-
nol o n=butanol acuosos). La reacoidn del fenol y
del aldehido se efectia en presencia de un catall-
zador bédsico tal como amonfaco, hidréxido sbédico,
hidréxido potdsico o hidréxido bdrico, en una can-
tidad de 0,1 a 0,001 moles de catalizador (o, pre-

ferentemente, de 0,05 a 0,002 moles de catalizador)

-5 -
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por moldel fenol. La resina resbélica es generalmenw~

te un liquido.

Los dcidos empleados como catalizadores
son log 4cidos inorgdnicos fuertes, tales como el
deido sulfdrico, el deido clorhidrico, el decido fog
férico, el dcido nitrico; es decir, los dcidos mine-
rales fuertes, o disoluciones acuosas de tales dci-
dos; por ejemplo, una disolucidn acwosa concentrade
de decido clorhidrico; o dcides orgédnicos fuertes,
tales como el dcido bencenosulfénico, el dcido to-
luensulfénico, ol deido fenolsulfénico, el decido xi-
lensulfénico, el deido /ELnaftalensulfénico y el
deido Ole.naftalensulfénico. También pueden usarse
mezclas de dos o més de cualesquiera de los dcidos.

Frecuentemente, a fin de acelerar la
mezola, se emples un agente tensioactivo, y, benefi-
ciosamente, un agente de tensioactivo no idnico tal
como el producto de reaccién o de condensacidén de un
6xido de walcohileno, que tiene de 2 a 4 dtomos de
carbono en la molécule, con un compussto tal como
los alochilfenoles superiores que tienen de 8 a 12
dtomos de oagrbono en el grupo aleohilo, los dcidos
grasos que tienen de 12 a 22 dtomos de carbono, y -
los eloohilsilanos y las siliconas. Intre los agen—
tes tensloactivos apropiados se encuentran: (a) los

-6 -
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éteres polioxietilénicos de alcohilfenoles que tie-

nen la férmula general

= 0 = (02H40)me

en donde R es un grupo alcohilo que tiene de 8 a 12
dtomos de carbono y m es un mimero entero de, apro-
ximadamente; 8 & 20; (b) el aceite de ricino etoxi-
lado y el acelts de ricino hidrogenado y stoxilado;
es deoir, el producto de condensacién ds dichos acel
tes de ricinc y de 8 a 20 moles de 6xido de etileno
por mol de dicho aceite de ricino; y (c), los copo-
1imeros de 6xido de etileno y 6éxido de propilenc que
contienen de 8 a 20 restos de ocada uno de dichos éxi
dos de alcoohileno, y los copolimeros de bloques de
polioxialcohileno y alcohilsilano.

: De menere beneficiosa, el agente tensioac
tivo @8 el producto de condensacidén de 6xido de eti-
leno y de nonilfenol que tiene un peso molecular de
880 aproximadamente, o un copolimero de bloyues de -

6xido de aloohileno y alcohilgilano, de férmula
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CH,
02H5 w 81 = O ?1—0 (Cng2n0)3o C4H9
CH3 6 3

en donde C H, O es un blogue mixto de oxietileno/oxi-
propileno, de unas 17 unidades de oxietileno y unas 13
unidades de oxipropileno.

S1i se desea, se¢ emplean con beneficio -
meterlales de carga adeocuados. Los materiales de car-
ga pueden contribuir al aumento de volumen ¢© al refuer-
%0. Los materiales de carga adecuados son_aquellos que
no son reactivos o substancialmente reactivos con el
oatalizador o con la resina resdlica bajo las condicio-
nes de polimerizacién. Los materiales de carga se eﬁa-
lden fdoilmente por las mezclas preparadas de catali~
gador y resina, en ausencia de las nicroesferas. Si la
mezola se oura, el material de carga es apropiado; si
no se cura, o0 se obtlene un curado pobrs, el matsrial
de carga es inadecuado. Entre los materiales de carga
usables estén inoluidos, por ejemplo, el serrin, el
negro¢ de humo, las fibras de vidrio, las fibras de
polidster, las fibras de poliacrilonitrilo, las mi-

.
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croesferas fendlicas huecas, las microesferas de car-
bén, la escoria fibrosa, la perlita expandida, las =
microesferas inorgdnicas hueces y las microesferas

de arcilla transformada en espuma. Tembién se emplean
con beneficio las arcillas, incluyendo la bentonita,
el caolin, la attapulgita; la vermiculita expandie

da ¥y la vermiculite no expandida, las particulas de
espuma cerémiga, las escorias de horno de solera abier
ta y de alto horno, la arena y el materiul inorgini-
co no celular,

Las microesferas expandibles que son dti-
les en la presente invencidén son ayuellas microesfe-
ras expandibles yue gon generalmente insolubles en la
resine resblica, Un método rdpido pars determinar la
adecuscién de cualquier microesfera expandible en
la composicidn de resina resbélica se determina féeil-
mente mezclando 2 partes en peso de microesferas ex-
pandibles termopldstiocas con 98 partes en peso de una
regina resélice, y en ausenclu de un catalizador de
curado paru la resina resbélica, calentando la mezcle
de resine y microesferas & una temperatura suficien-
te pars dar luger a la formacibn de espuma, y obser=-
vando el comportemiento de las mioroesferas a través
de un mioroscopio Sptico. Si las microesferas ge di-~
puelven y plerden su precisa identidad esférica antes

-0 -
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de la formacidén de espuma o de la expansidn, pueden
ser insatisfactorias para la resina resbélica parti-
cular,

Un procedimiento alternativo para deter
minar la idoneidad de las microesferas sin la ayuda
de wn microscopio es mezclar 2 partes en pseso de las
microesferas termopldsticas con 98 por ciento de la
resina resblica, y calentar la mezcla con une agita-
cidén adecusda para mantener una temperatura general-
mente uniforme hasta que las microesferas se expan=

den, Este punto se observa fdcilmente, ya que la mez

cle tisne un marcado incremento menifiesto en volu-
men, La temperatura de la mezels en al incremento

de volumen se toma como la temperatura de expansibn.
El tiempo de ourado de un resol a la temperatura de
expansidn, en que se emplea un catalizador deido de=
seado, se determina mezclando el resol y el catali-
zador, calentando luego la mezcle a la temperatura
de expanslén y dejando caer periodicsmente un coji-
nete de bolas de acero, de 2,54 cm, desde una altu~
ra. de unos 2,54 cm dentro de la mezcla. El tiempo

en que el cojinete ds bolas no penetra en le super—
ficie se tomae como el tiempo de curado, Se prepara
una tercers mezela de resol y de microesferas emplean
do 2 por ciento en peso de microesferas y se calien-

- 10 =
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ta a la temperatura de expansibn durante el tiempo
de curado. Si las microesferas permanecen intactas,
la combinacidén de resol y microesferas es sumamen-
to satisfactoris pare la prdctica de la presente
invencidn, La supervivencia de lags microesferas
puede determinarse ya sea microscdpicaemente, ya sea
observando el volumen de la mezcla resdlica. Cuul-
yuier disminuecidn grende en volumen o un obvio des—
prendimiento de gas indican destruccitn ds las mi-
croesferas. S1 las microesferas retienen su identi-
dad durante una longitud de ftiempo suficiente para
espandirse, son satisfactorias para el uso con esa

resing resblioca particular o con una yue tiene me-

nos poder disolvente. En general, el poder disol-

vente o la fendencia del resol a disolver las mim
oroesferas sumentw con la temperatura y disminuye

wd incrementarse el peso molecular del rescl; tal
solubilidud es dependiente del tiempo y de la tem-
peratura., Pueds hucerse yue las mioroesferas "solu-
bles", segin se determind por el ensayo anterior,
uotien satisrfactoriamente en la pféctica de la pre-
gente invencidn slevando el pesc molegular de la re=-
sina remélica, o0, alternativumente, iniciundo la
polimeriz.cidn antes de mezelar la resina y las mi-
croesferas, Ia adicidn de agua o de un diluyente gi-

e 1] =
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milar, tal como el alcohol etilico, a la resina re-

gblica reduce también la accién disolvente manifies—
ta de la resina sobre las microesferas. En genseral,
las microesferas termoplésticas expandibles qus,
geguin se ha encontrado, son eminentemente satisfac-
torias para el uso con todas las resinas resblicas
son agquellas preparadaes & partir de polimeros que
ge sabe que son relativamente insolubles. De la ma-
nere mis conveniente, los polimeros que contienen
porciones mayores dé cloruro de vinilideno son sa-
tisfactorios, asi como las microesferas de polime-
ros que contienen porciones relativamente elevadas
de acrilonitrilo, La composicién de la microesfera
expandivle no es eritica. Si las microesferas pasan
los ensayos de solubilidad descritos anteriormente,
ge obtiens une espums matisfactoria de resina resé-
lice. Las microesferas particularmente deseables
pars sl uso oon las resines resdlicas son aquellas
gque tlenen envolturas externas de las siguientes
composiciones, en donde las unidades son porcentajes
8l pesos

T5 De cloruro de vinilideno, 25 de acri
lonitrilo.

90/10 De oloruro de vinilideno, 10/90
de acxilonitrilo,



90 De acrilonitrilo, 10 de metacrila-
to de metilo.
70 De clorurc de vinilideno, 5 de clo-
ruro de vinilo, 25 de acrilonitriloe.
5 75 De cloruro de vinilideno, 24 de acri
lonitrilo, 1 de dcido acrilico.
75 De c¢loruro de vinilideno, 24 de -
gerilonitrilo, 1 de dcido metacrilico.
80 De cloruro de vinilideno, 15 de acri-
10 lonitrile, 5 de metacrilato de metilo.
- T5 De cloruro de vinilideno, 5 de clo-

ruro de vinilo, 5 de acetato de vinilo, 15 de acri-

Llonitrilo.
90 De acrilonitrilo, 10 de monocloroes~ -
s Hireno.
90 De acrilonitriloe, 10 de diecloroes-
tirenc, ”
100 De metacrileto de metilo.
Los agentes de soplado tales como, por
'wéé ajemplo, n-penteno, iscpentano, butano e isobutano

gon eminentements saiisfactorios.

La cantidad de catalizador deido puede
variar ampliamente, dependiendo de la cantidad de
édoldo utilizade para iniclar la reaccidén del resol.

25 En genoral, la ocantidad de doido pusde variar desds

21,11,72 -13 -
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0,5 hasta 30 partes por 100 partes de la resina re-
gbélica, dependiendo la centidad de la fuerza del
dcido. Por ejemplo, se obtienen buenos resultados
con una cantidad de 1 a 5 partes de deido clorhi-
drico del 37 por ciento, o de dcido sulfirico del
50 por ciento, de dcido fosfébrico o de dcido nitri-
¢o., Asimismo, se obtienen buenos resultados con

3 a 10 partes de dcido bencenosulfénico, de decide
toluensulfénico, de deido xilensulfdnice o de dei-
do naftelensulfénico,

Las resinas resdlicas seglin menciong-
das previamente pueden tener beneficiosaments vna
viscosided comprendida ontre 200 y 200.000 centipoi
ges o 252¢. Sin embargo, las resinas resbflicag se
gmpleen o 86 mezclan ventajosamente con el cataliw
zodor y les miorossferas a temperaturas tales que
86 obtienen viscosidades de le resina que no exce-
den de unos 20.000 centipoises, preferentemente de
500 & 15,000 centipoises. las resinas resblicas de
elevade viscosidad gse calientan preferentemente a
una temperatura inferior a la temperatura de expan-
si6n de las microesferas, tal como para reducir la
viscosidad al margen preferido, y se mezclan después
con el catalizador y les microesferas, o viceversa,
y s¢ dejan que formen espuma.
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lag egpumas de acuerdo con la presente

invencidn se preparen fdcilmente mezclando simulta-
neamente los componentes; esto es, la resina resé-
lica, lus microesferas expandibles, el catalizador
¥, opcionalmente, el material de carga. Ventajosamen
te, las microesferas puedsn emplearse bien en esta-
do seco, como una torta de filtro hiumeda, bien como
una suspensidn acuosa viscosa. Generalmente, a fin
de mantener las descadas caracteristicas de viscosi-
dad y de llevar al minimo 1as.bolsas de vapor debi-
des al vepor de agua, las microesferas ge aliadon se-
cas 0 como ung torta de filtro humeda que contiense
hagta o1l 50 por ciento en peso de agua. Generalmen=
ta og deseable incorporar dentro de la mézcla reséd-
lice curable do 1 a 50 por clento en pesoc de las mi-
crooaferas expandibles, y proferentemsnte de 3 & 10
por clento en peso, Cuande se emplea un material de
onrga, 68 generalmente benaficioso emplear de 5 a
50 partes, y preferentemente de 10 s 30 paries, en
peso del material de carga inorgénico, que benefi~
olosonente as un msterisl de carga inorgdnico, celu=-
lar, tal como la perlita expandida. las partes son
partes en peso por cien partes en peso de la resina
regdlioca. La densidad final de la espuma resélica
ourada que contione microesferas dependerd en parte

- 15 =
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de la concentracibén de las microesferas, de la tem=
peratura de reaccidn alcanzadae durante el curado

de la composiclén espumable, de la restricecidn me-
cdnica impuesta a la resina durante el curado y del
volumen do la composicidn espumable colocads den—
tro del molde en relacién con el volumen del mole

de. Para densidades mds bujas, se emplean propor=
ciones mis grundes de microesferas; en tanto yue para
densidades mds elevadas, se empleun proporcicnes

nds pequeiias.

L invencidn se ilustra wudielonulmente

mediunie los sigulentes ejemplos.
EJEMPLO 1

Una resina resélica de fenol/formalde~
hido se prepara de la sigulente maneras

(A) Be coloca en unw vusija de reaceifn,
de vidrio, eyuipada oon un refrigerante de reflujo
y un ugitador, una cargs de 188 grumos (2 moles) de
fenol, 243 gramos de disolucién acuosu de formeldehi
46 al 37 por cilento en peso (3 moles) y 1,88 gramos
de hidréxido sédiéo en escamas como catalizador,
Liw mezcla Be agita y se calienta a 65 ¢ durante 6
horus, y luego g6 meutraliza g pH alrédedor de 7,0

w 16 e
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con deido oxdlico. Ya mezcle neutralizada se agita
¥y se calienta bajo presién reducida; es decir, a
presidén subatmosférica, en tanto que se eliminan
los ingredientes voldtiles, incluyendo el agua, pa—
fa dejaur un residuo o producto que consta de, apro-
ximadamente, 80 por ciento en peso de resina resd-
lica y de, apreximadameﬁte, 20 por ciento de agua.
El producto tiene une viscosidad de 6.000 centipoi-
ses a 252 ¢,

(B) Se emplean microesferas resinosas
sintéticas, expandibles. Las microesferas tienen
una cubierta externa polimera, de un polimero de 75
por ciento en peso deo cloruro de vinilideno ¥y 25
por clento en peso de acrilonitrilo, y contienen,
gimdtricamente encapsulado en ellas como una fase
dlgtinta y separada, alrededor de 20 por cientc en
veso de lsobutano.

(G) Se prepara una mezcla catalizadora
que 8s una mezcla de Ll:1 en volumen de dcido clorhi~
drico concentrade y de etilenglicol., Se prepara una
composiclén espumable, endurecible, mezclando rdpi-
danente 450 partes en peso de la resina de fenol/for
maldehido descrita anteriormente; 45 partes en peso
de catallizador y 5,4 partes en peso del copolimero
de blogues de &xido de alcchileno y alcohilsilano deg

v -“7 L]
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cerito anteriormente, disponible comercialmente bajo
el nombre registrado "DC 193". Los componentes se
mezclan @ mano, agitando a2 mano segun el orden de
resina resbélica, copolimero sildnico, microesferas

y catalizador. Después de la mezcla suave & mano,
los ingredientes se mezclan durante unos 30 segun—
dos con un agitador mecdnico del tipo de hélice, de
elevada velocidad, Inmediatamente se transfiere al
molde la mezcla de espuma, se cierra el molde y se
odioca en wna estufa de aire que tiene una tempera~
tura de 702 C, y s¢ permite que se cure durante un
periodo de une hora, Al sacar el molde, y la espu~ --
me de 61, la espuma resultante tiene una densidad

de 681,6 g/l; el exemen microscédpico de una seccidn
de le espuma indica que las celdillas son esféricas
¥ 100 por cien cerradas, teniendo didmetros que va-
rian desde unas 40 a 50 mioras. Ia evaluacidén mecd-
nica de¢ la espuma indica unae resistencia & la com-
presién de 197,75 kg/omz, y un médulo de compresidn
do 3.241 kg/cmz° Ia espuma resultante tieno una tex~
tura y un aspecto fisico general muy similares a los
de la madera, pero sin las caracteristicas direccio-

nales impartides por las células alargadas de la ma-

dera.

- 18



10

20

21,11.72

EJEMPLO 2

Se repite el procedimiento del Ejemplo

1 con las excepciones de que se alteran las cantida-

des del resol de fenol/formaldehido y de microesfe-

radg,

1.

1
2

3
4
5
6

7

40
a0
180

180

240

360
450

Los resultados se exponen en la Tabla

TABLA T

FORMULACIONES DE ESPUMAS

Microesferas
Muestra Resol expandibles DC 193 Catalizador en peso de

Nimero gramos gramos

gramos ce (1)

Porcenta je

microesferas (2 -

27
60
36
30
30
30

30

0,48
1,08
2,16
2,16
2,88
4,3

5,4

1,6
3,6
5,6
8,4
11,2
16,8

21,0

67,5
66,5
20
16,7
12,5
8,35

6)7

(1) Catalizador de ClH descrito en el Ejemplo 1.

(2) Basado en resol.

-19 =



Las propiedadss fisicas de las espumas

se exponen en la Tabla II, & continuacién.

5 TABLA IT
PROPIEDADES FISICAS DE LAS ESPUMAS REGISTRADAS EN LA TABIA I

Compresgién Flexidn

Reslstencin Resistencia

ala M6 ala MO Porcentaje
Muestra Densidad dulo dg dulo dg Dureza (1) de celdillas

Némero D z/1 kg/om _kg/cm kg abiertas
10 1 86,4 352112 = w- —_ 30,8
2 161,6 12,6 47748 «= — - 0
3 198,4 17,5 1290 =~ = — 0
4 270,4 30,8 1015 34 2009 7,7 . 0
5 364,8 59,15 1697,5 50 2751 25,9 0
15 6 564,8 121,11 2,625 83 5145 69,9 0
7 660,8 190 3185 133 7000 117,5 0
(1) 10 % do penstraocién de la bola.
Lo muestra 1 tiene 30 por clento de celdillas
20 ablertas, y cerradas y esféricas las restantes celdillas,
Las muestres 2-7 tienon celdillas que estdn compietamen—
te ocorradas, son esférioces y tienen alredsdor de 40 a 50
mioras de didmetro., Cade muestra tiene une superficle ex-
torior que muestra wne reproduccién excelente de la super-
25 fiole del molde on dotalle,

2l.11.72 - 20 -
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EJEMPLO 3

4 efectos comparativos, se preparan dos
espumas de resina resblica de fenol/formaldehido,
une con microesferas y otra sin ﬁicroesferas, en la
que @s emplea un agente de soplado convencional. Se
seleccionan las siguientes formulaciones pars propor—
cionar espumas de aproximadamente igual densidad.

La Muestre A contiene microesferas; la Muestra B con-
tiens un agente de soplado convencional. Las compo-
plciones espumantes y 1os materiales empleados son
idénticos érlos del Ejemplo 1, con la excepcién de
que en la Muestra B las microesferas son roemplazé—
des por triclorotrifluoroeteno, La formulacién de la
Muestra A es de 300 gramos de resina resélicé; 3,6
gramos de copolimero de blogues de aleohilsilano;

30 gramos délmicroesferas de cloruro de vinilidsno

¥y de aoriiénifrilo; y 12 eentimet{os §ﬁbiéos de ca-
talizador. La Muestra B es de 320 gramos &e resine
resélica; 3;84 gramos de copolimerc de bloques de
alcohileilano; 10 centimetros clbicos de triclorotri
fluorbotano, y 12,9 centimetros clbicos de cataliza-
dor. Puesto que la pérdida de peso en el curado de
la Muestra B es subgstancialmente mayor que en el de
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la Muestra A, se emplea una cantidad mayor de resi-
na resélica. Después del moldeo, se elimins ia.sur
perficie de todas las caras de las muestras rectan-
gulares de espuma. Cada muestra se somete a un cu~
rado posterior en una estufa de aire en cireulacidﬁ,
a 702 C, durente 128 horas. Ia Muestra A indica wa
pérdida del 9 por ciento del peso original; la Mues
tra B indica una perdida del 19 por ciento del pe-‘
go original, y la densidad resultente de ambas es-
punes despuds del curado en aire caliente es de 432
g/l. La Muestra A, que contiene micfoesferas éxpanp
dibles, tiens una resistencia a la flexidn de fl,é.
kg/em?, ¥y une dureze, para una penetracién de 1#
bola del 16 por ciento, de 73,5 kg; en tanto que la
espuna sin microesferas ‘tiene una resistencia a la
flexién de 5610 50,4 kg/cmg, y ung dureza, bara una,
penetracidn de la bola del 10 por cientg, de 37,6
kg. La espuma que contiene microesferas tiene cel-
dilles ocompletamente cerradas, de unas 40 a 50 mi-
cras de didmetro, y estd exenta.de mecrohuecos ma-
yores. La Muestra B tiene 14,8 por ciento de celdi- ,
lles abiertes, con un nimero substancial de macrohue
¢08., Al ssccionar las dos espumas oon wne cuchillae
delgade y afilede, las virutas procedentes de la
Muestra A permanecen intactas y se usemejan a viru-
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tus de madera, mientras yue la lMuestra B tiende-a
fracturarse en fragmentos quebradizos, como de pol~
vo. Bl examen microscépico de las muestras indicé
que la Muestra A tiens celdillas esféricas, de su~-
perficies rugosas, de 40 a 50 micras de didmetro,
aparentemente empotrades en una mutriz fendlica ri-
gida. Ia Muestra B tiene celdillas grendes, que po-
seen muchas paredes perforadas, y de configuracidn

rugosa e irregular.
EJEMPLO 4

‘ Se repite el procedimiento general del
Ejemplo 1 con la s;guiente formulecibn j con la sug-
tituodén del cétalizador de deido clérhidrieo ¥y gli~
col por una-disolueiég acuosa de écido fosfbrico al
85 por cienfd; 300 gramos de resina resélica; 3;6
gramos de cOpoiimero de bloques de aleohilsileno; 90
gramos de microesferas oxpandibles; ¥y 24 céntimetros
olblcos de doido fosférico del 85 por cienfo en peso
(15 por ciento de agua). Ia mezcls espumable se trans-—
fiere luego al molde, éue estd calentado previemente
& 802 C, y se-cura en una estufa de aire circul;nte
e 808 ¢, durante 2,5 horas. la espuma resultante tie-
ne une densidsd de 565 g/l; las celdillas son de‘for-
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na esférica y ftienen un didmetro de unas 46 a SO mi-
cras. Alrededor dsl 0,5 por ciento de las celéillas,
estdn abiertas. La evaluacién de las propiedaﬁes ii-
sicas de la espume es como sigue: resisteﬁcié a'lﬁ
compresidn, 101,5 kg/cm?; médulo de compresién; 2.716
kg/cm?; resistencia a la flexién, 100,8 kg/cm?; mGe
dulo de flexidn, 5.635 kg/cm?; la dureza, pars una
penetracién de la bolae del 10 por ciento és de 79;8

kg
BJEMPLO 5

Se repite el procedimiento del Ejemplo
4, con la excepcién de que se afiaden 36 gremos de
serrin de madera. El serrin pasa a través de un ‘ta-
niz de 100 micras de abertura. La espuma resultante
indice el 1 por ciento de celdillas abiertas; tie-
ne ung densidad de 593,6 g/l; una resistencia a la.
compresién de 106,8 kg/om?; un médulo qe compresidn
de 2,548 kg/om?; uns, resistencia a la flexién de 88
kg/bm?; un médulo de flexidén de 6.084 kg/cmz; ¥ we
dureza, para una penetraciém de la bola del 10 por

clento, de 83 kg.
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EIEMPLO 6

Empleando el procedimiento general del
Ejemplo 1 y una temperatura de curado de fSQ C, se
nezcla la siguiente formulacibén de espuma en el or-
den mostrado: 300 gramos de resine resblica de fe—
nol/formaldehido; 3,6 gramos de copolimero de blo-
ques de alcohilsilano; 90 gramos de microesferas
expandibles; 14 mililitros de una mezcla 1l:1 de dci-
do clorhidrico acuoso y de etilenglicol; y 30 gra-
mos de fibras de vidrio cortadas, que tienkn una
longitud de 0,635 cm. Le mezcla espuﬁante se cura
oen una estufa de aire circulante a 75¢ C, durante
una hora. La espuma resultante tiene 3 por ciento
de oaldilléé abiertas; wa densidad de 597~g/1; ﬁna
resistencia = la compresibn de 123 kg/bm?; un médu-
lo de compresién de 2.786 kg/cm?; una resistencia
& la flexidn de 140,7 kg/bm?; un médulo de flexién
de 8.799 kg/em?; y wne dureza, peara una penetracioén

de le bole del 10 por ciento, de 80 kg;

EJEMPTL

Empleando el procedimiento general del
Ejemplo 1, se prepars une espuma en la que se utili=~

—25-5
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za la siguiente formulacibén, mezcldéndose los compo-

Eig; ;
?4ﬁ$%?

1
WO\ weizens |
- 2 L

nentes en el orden mostrado: 427,5 gramos de resi-
na de fenol/formeldehido; 22,5 gramos de microes-
feras expandibles; 5,12 gramos de copolimero de blg
ques de alcohilsilano; 20 centimetros cdbicos de une
mezcla 1:1 en volumen de deido clorhidrico concen-
trado acuoso y de etilenglicol. La mezcla se colo-
ca en el molde, que estd calentado previamente a 802
C, ¥y se cura en una estufa de aire circuianté e SOQT
¢, durante un periocdo de 2 horas. Ias propiedades '
fisicas de l2 espuma resultante son como siguen:

4,2 por ciento de celdillas abiertas; densidad, 650
g/l; resistencia a la compresién, 27 kg/cm?; nédulo
de compresidén 3.290 kg/om?; resistencia & la fle-
xi6n, 104 ke/om’, médulo de flexién, 9.086 kg/om’;
dureza, para une penetracién de la bola del 10 por

oiento, 100 kg.

EJEMPLO T-A

Enmpleando sl procedimiento general del
Ejemplo 1, se prepars una espume en que ge utiliza
la siguiente formulacidn: 30 gremos de resina fésé~-
lica, fenélica, que btiene una viscosidad de 100.000
centipoises y que contiene 10 por ciento en peso da
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agus; 0,36 gramos del copolimero de bloques de alcohil
silano; 0,1 centimetro cubico de una mezcla 1l:1 en
volumen de #eido clorhidrico y etilenglicol; y 3 gra
mos de microesferas resinosas, sintéticas, expandi-
bles, que tienen una cubisrita polimera externa de
poli-metacrilato de metilo y que contienen neopenta—
no como agente de soplado. La resina resélica y el
copolimero de bloques sildnico se mezclan entre si

Y se calientan & 502 C. La mezcla de dcido clorhidri
co y de etilenglicol, y las microegsferas, se mezclan
en ese orden & mano, y la mezcla se coloca en una es
tufe de aire, a 802 C, durante un perfodo de 3Q minu-
tog. Al sacarlo de la estufa, se rompe la pieza mol-
deada de espuma, y la superficie rota se examina al
microscopio, la superficie resulta ser mayormente una
pluralidad de microesferas expandidas, encapsuladas
dentro de la matriz de resine fenélica. La espuna tie

ne une densidad de 320 g/l1.
EJEMPLO 8

Se repite el procedimiento del ﬁjemplo
7 oon la excepcién de que se emplean 20,25 gramos de
nleroesferas expandibles y 2,25 graﬁos de micfoesfa—
ras expandides. La espume resultante $iene 3 por cien
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to de celdillas abiertas; una densidaed de 677 g/1;

resistencia a la compresibn, 24,5 kg/cmz; médvd.o de
compresibn, 3.346 kg/cmz; resistencia a la flexidn,
116 kg/cm2; nédulo de flexibn, 9.674 kg/cmz; durezea,

para una penetracién de la bola del 10 por ciento,

140 kg,
BJEMPTO 9

Se prepara un ndcleo de espuma pars un
panel mezclando 150 gramos ds le resina resblica del
Ejemplo.l con 30 gramos de las microesferas expandi-
hles del Ejemplo 1 y 7 centimetros clbicos de una.
mezeola 1l:1l on volumen de deido clorhfdrico concenw
trado con otilenglicol. Los ingredientes se mezolan -~
moediante un agitador mecdnico del tipo de hélice du-
rante 30 segundos, y seo colocan en un molde; el mol-
de cerrado se coloca en una estufa de zire a 802 C;
durente 2 horas, para permitlir que la composicidén de
ospuma se cure y se endurezca. La densidad de la espu
ma oo de 264 g/l, Se corte la espums en una pluralidad
de secclones de 2,54 cm de espesor. Se coloeca gobre
la superficie de la espuma fendélica una esterilla de
flora de vidrio, asequible comercialmente, impregna-
de de poliéster sin curar, que pesa alrededor de 21
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gramos, y se cura a btemperatura ambiente empleando
wn catalizador de perdxido., El material compuesto

de egpuma resultante tiene una densidad de 384 g/1.
EJEMPLO 10

Se recubre une porcibén de la espuma -
preparada en el Ejemplo 9 con una esterilla de fibra
de vidrio impregnada de resol de fenol/formaldehido,
Qplicada a cade une de las superficies principales
e la muestra de 2,54 cm de espesor, y ss cura a temp'A
peratura ambiente empleando como catalizador una mez—
cla 1l:1 de doido clorhidrico concentrado y de etilen
glicol, Ia densidad dsl material compuesto de espuma

es de 448 g/1.
EJEMPLO 11

S¢ cubre une placa de madera tallada con
une goma de sllicona }asequible comercialmente, que se
vulcaniza a temperatura ambiente. Se dsjs que la goma
se vulcanlce bejo lag condiciones ambientes durante
24 horas. Se arranca de la placa de pagera la goma de
siliconae vuloenizada pare proporcionar un molde de
le superficie tallade. Se prapara una composicidn de
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espuma empleando 60 partes en peso de la resina re-
gélice utilizada en el Ejemplo 1; o;fa partes en pe
g0 del copolimero de bloques de silicona empleado
previamente; 6 partes en peso de las microssferas
expandibles empleadas en el Ejemplo 1; ¥y 2;8 partes
en peso de una mezcla de 1 parte de dcido clorhidri-
co concentrado y 1 parte Qe etilenglicol. Los ingrew-
dientes se mezclan & mano, en sl orden indiecado, du=
rante unos 30 segundos, con un agitador mecédnico de
elevada velocidad. La mezcla se coloca en el mol@e
de goma de silicone, que ha sido calentado previae~
mente & 702 C, Ia porcibén abierta del molde, corres-
pondiente a la parte posterior de la placa, se cubre
con una ldmina de polipropileno y se lastra para for
mar un molde cerrado. El molde y el contenido se men
tienen durente una hora a 702 ¢; subsiguientemente
ge enfrian y se arrence la goma de silicona de la pig
zg moldeeda de espuma, La pleza moldeadé de espuma
tiene celdillas finas, uniformes, y una superficie
que muestra una buens reproduccién del detalle del
molde. La espuma tiene una densidad de 400 g/l -
eproximademente. Cuando se repite el procedimiento
anterior, con la excepcibén de que la resina se ca~
lienta a 502 C antes de la mezcle con los restantes
componentes de la formulacién, la espume se cura en
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un periodo de 10 a 15 minutos aproximedamente.

EJEMPLO 12

Una puerta de maderas de roble blanco
americano, que tiene una estructure de granos grus
sos, se roola con un agente de separacidén de moldes
de sillicona, disponible comercialmente, y se recu=
bre con une formulacidén de goma de silicons que ae
vuloaniza @ temperaturs ambiente. La formulacidn de

goma Be vulcaniza & temperatura ambiente duwrante

-unes 48 horas, y subsigulentemente se separa de la

puerta, Se mezcls la siguiente Fformulacién en el oOr=-
den mostrado, empleando un mezolador mecdnico de ele-
vada velocided: 1.800 gramos de una resina resélios
disponible comercialmente, que tlene una vigeosidad
de unos 4,000 centipoises y que e3 asequible con la
designacién comerolal de Dynemit Nobel 6725; 21,6
gramos de un copolimero de blogues de silioona, age-
quible comeroislmente con el nombre registrado D0 193;
54 gramog de miocroesferas expandibles de cloruro de
vinilideno, como las empleadas en el Ejemplo 1l: ¥y

84 oentimetros cibicos de una diéoluoibn catalizado=
T8 gque constu de vollmenes iguales de doido 6lorhi—
drico concentrado y de estilenglicol. El molde de go

n31¢o
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ma de silicona se calienta a 70¢ ¢, y rapidemente

se afiade la formulacifn que forme la espume. EL mol
de es soportado por una c&ja de madera para evitaer
la distorsidén. Ls plezea moldeads se cura durante

una hora & 709 C. Al enfriarse a lg temperatura ;mp
biente, la pieza moldeada de espuma tiene un aspec-
to notablemente semejante a medera y muestra una ex-
celente reproduccidn detallada del grano de la made~
ra. La densidad es de 608 g/l aproximademente, ¥y la
pisza moldeada es dimensionalments estable. Después
de permanecer durante 50 dfas & temperatura ambiente,
la puertas muestra wne péridida de peso de 1,6 por -
ciento, la cual ge cree que es debida enteramente &
la pérdida de agum. No se obsserve alabeo o distorsién
importentes. Cuando se repite el procedimiento prece-
dente con la excepcidén de que la pisza moldeada se
sack inmedliatamente del molde, se pesa y se coloce
en una estufa de aire a 802 ¢, durante periodos de
24, 72 y 168 horas, y se determine le pérdida de peso
en 6s0s tiempos y, nuevamente, después de 50 dfas a
temperaturs ambiente, se obtiehen los datos expues-

tos en la Table III.
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TABIA IIT

Dengidad y pérdida de peso de puertas de armario, de
espuma, después del envejecimiento & 80¢ C y a 1la

‘temperatura ambiente

Densidad
inicial Tiempo Tiempo Porcentaje de
ds la de curado del curado pérdida de peso
espuma en el molde posterior dédspués del curado
Muestra No &/1 a 702 G a 802 C posterior de 50 dfas =

7400-28-1 592 1 nr. 1,6

~20w5 624 1 br, 24 hr. 3,5 4,55

10 -29=3 608 1 hr. 72 hr, 5 5,6
-30-1 624 1l hr. 168 hr, 8,3 8,6

& El porcenteje total de pérdida de peso después de 50 dias in-

cluye la pérdide de peso durante el curado posterior.

15

Bu aingin cago0 se observe cambio dimensional o alabeo. Cusndo
3e repiten los énteriores experimentos empleando uﬁ meterial de
onrga Pinamente dividido, gue incluye fibras de vidrio de 0,635
Ju de largo, serrin, fibras de poliésber, fibras de acriloni—
20 trilo, negro de humo finamente molido, etec., hasta alrededor
del 20 por ciento del peso total de la formulacidn, se obtienen
resultados similares. Cuando se emplean resinas regdlicas que
tienen viscosidades de 200 & 200.000 centipoises a 25¢ C, y de
3 a 25 por ciento de agua, se obtienen resultados proporciona-
25 dog, Cuando se utilizaen otras microssferas expandibles gue cuma

22,11.72 - 33 -
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plen los requerimientos especifliondos anteriocrments,

se obtlenen también resuliados proporeionados.

EJEMPLO 13

Se prepara uns espums de resina de fe
nol/formaldehido empleando los componentes (&), (B)
y (C) del Bjemplo 1, y ademds mioroesferas sopladas
de aroilla que tienen un tamafio ds partiowlas de 300
niores aproximedaments y une densided aparente de 520
g/1 aproximademente. Las microssferas de areilla son
principalmente monocelulares. Se prepara une ocomposi-
olén espumeble, endurecible, mezelando rdpidemente
240 partes en psso de la resina de fenol/formaldshido
degorita anteiiormente; 9,6 paries en peso'de POX0lLo=
roetileno; 2,88 partes en peso del szente tensioac-
tivo de glicol y siliocona, asequible comsrcialmente
oon el nombre registrado "DO 193%; 30 partes en pe=-
80 de las mioroesferas resinosas, sintétiows, expen~
dibles, desoritas snteriormente; y 11,2 partes en
peso del oatalizador de deido olorhidrico y glicol.
Le mozola se aglta & mano hesta la adicién-del cath-
lizador ocomo Wltimo componente, y se aglita durante
30 segundos oon un zgltador meodnioco de elevads Vo=

looidad. So oolooe la mezols en un molde metélloco ce-
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rrade, forradoc de polipropileno, calentsdo previa-
mente,que es mantenido en una estufa de aire calien-
te circulante & 80¢ C, durante un periodo de 2 horas.
Se saca el molde de la estufa, y se extras del mol-
de la pieza moldeade y curada. Se separa una -
seccidén de la pieza moldeada y se examine con un mi-
croscopio dptico. Las microesferas de arcilla estdn
digtribvnidas wniformemente y adheridas firmemente 2
la matriz fenbélica. La espuma resultante tiene uns
densidad de 502 g/l1; una resistencia a la compresién
de 57 kg/bm?; y una resistencia a la flexién de 70
kg/cm.2° Ia espuma consta de celdillas cerradas y no
es quebradiza ni desmenuzable, tTiene wna superficie
durse y es resistente al chogue y a la penetracién

de objetos punzantes.

EJEMPLO J4

Empleando el procedimiento del Ejemplo
l, se prepara una pluralidad de muestras en que se
utiliza la formwlecién expuesta en la Tabla IV si-

guiente,
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TABLA IV
Tricloro- Arcills
trifluo~ NMioroesferas Cata~ tipo
Muestre Resol retano expandibles DC 193 1lizador caolin
N2 gramos ¢¢ STamos gramos  ¢c gramos
mx 2 120 - 36 1,44 5,6 40
3 120 6 s 1,44 556 40

@ Razén volumétrice 1/1 de HCL oonc./etilenglicol.

#x Las muestras 1 y 2 son duplicados hechos para demostrar

10 la reproducibilidad.

Las propiedades fisicas de las espumas hechas &
partir de las anteriores formulaciones estén registradas
en la Tabla V. |

15
TABLA V
Flexidn
Resistencia Penetracién
& la Mé- Porcentaje de del 10 %
Muestra Densided dulo de celdillas de la bola
N g/l kg/om? abiertas ke
20 1 238 19 1208 17 12
2 246 19 1070 11 15
3 209 657 343 65 353
El examen de las Musstras 3 y 2 con un mi-
25 croscopio eleetrénico de exploracién minuciosa indiea
22,11.72 - 36 -
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que la Muestra 3 tiene un tamafio relstivamente gran-
que es desmenuzable, en tanto que en la Muestra 2

se ponen de menifiesto pequefias celdillas esféricas,
uniformes, que tienen particulas de arcilla distri-

buidas uniformemente por toda la matriz fendélica cu=~

rada.

EJEMPLO 15

Je repite el procedimiento general del
ejemplo 1 empleando 120 partes en pesc de resina re-
sblioa; 1,44 pertes en peso del agente tensiomotivo
de glicol y silicose; 56 partes en peso de las mi-
croesferas expandibles de clorurc de vinilideno; 5,6
centimetros olblcos del catalizador de doido clorhi-
drico/etilengliool de razén lil; y 60 partes en peso
de oubos de espume cerdmioa que miden alrededor de
1,27 om de arista y que tienen una densidad de 192
&/l sproximedamente. Los ocubos cerdmicos se calien-
tan previamente & 75% 0; los restantes ingredientes
g6 mezolen agltando s mano,ry los cubos cerdmicos
ga afiaden oomo el Ultimo ingrediente. La mezcla ro-
sultante se coloca en un molde metdlico forrado de
polipropileno, gue estd calentado previamente a -
758 C, y el molds se calienta en una estufa de aire
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circulante & 752 C, durante un periodo de una hora.

El material mixto de espuma resultante es de exce=-

lente calidad, no desmenuzable, con buens adhsren-

cia entre los cubos cerdmicos y la espuma. El mate—
riel mixto do espuma tiene una densidad de 283 g/1;
una resistencia a la compresién de 18,4 kg/om?, y
un médulo de compresidnde 751 kg/cmz. A efectos com
parativos, se prepira unas mezcla similar en la que
ge suprimen las microesferas y se sustituyen por
triclorotrifluoretano, asequible comercialmente con
el nombre de fdbrica de Freon 11l3. Ia espums resul-

tente es muy desmenuzable y muestra una pobre uniébn

& los ocubos cerdmioos.
BJEMPLO 16

Empleando la resine resélica, el cata-
lizador y las mioroesferas expandibles del Ejemplo
l, 50 prepuran espumes en las que se wiilizan mi-
croesferas y la formulaocidn convencicnal de espuma
resblion, usdndoss en cade muestra une arcilla se-
mejente. Las formulaciones ge muestiran en la Tabla VI

sigulente.
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TABLA VI
licroes- Microesfe-~
Iricloro feras ras de ar-
Mues- trifluo~ espan- Cata~- ¢illa en
tra Resol retano dibles DC 193 lizador espuma
Ne gramos c¢o £ramos gramos  cc £ramos
1120 - 36 1,44 5,6 40
2 120 6 1,44 5,6 40

% Razén volumétrica 1:1 de HCL cone./etilenglicol.

Los ingredientes en oada una de les mues-
tras anteriores se mezclan agitando a mano, se curan en
un molde metdlico, forrado de propilenﬁ, previamente ca-
lentado, en una estufa de aire circulante a 759 ¢ duran-
te un periodo de 2 horas. Las propledades fisieas de

las espumas estdn determinadas después del curado, y se

“exponen en la Tabla VII, Ia muestra 2 exhibe una pobre

unién de la aroilla & le matriz de resina.
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TABLA VII
Compresidn
Resistencia Penetracidn
a la M4~ Porcentaje del 10 ¢
Muestra Densidad dulo de2 de celdillas de la bola
5 N g/1 kg/cm! abisrtas kg
1 247 19 770 6,2 11,4
2 253,6 10,5 455 53,7 1,1

10 EJEMPLO 17

Se prepara una pluralidad de formulacio-
nes de resinas resélicas gensralmenie como se expone
en el Ljemplo 1, empleando la misma resina resdlica,

15 laz mismas microesferas expendibles, sl mismo catali-
zador y el mismo agente tensioactivo, ocon diferentes
$ipos y variedades de arcilla, Las formulaciones se ex

ponen on la Table VIII.

20 TABLA VIII
Microes-
feras ex- Cata- Gramos / forma
Muestra Resol pendibles DC 193 ligzador Yy tamafo
N& gramos gramos gramos  cc¢ de la arcilla (2)
1 120 36 1,44 5,6 40/ Aglomerado
1,000 micras
25

22,11,72 - 40 -
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TABLA VIII
Microes—
feras ex~ Cata~ Gramos / forma
Muestra Resol pandibles DC 193 lizador y tamafio de
N2  gramog gramos 2ramnosg ce la arcilla (2)
2 120 36 1,44 8 40 / Grénulos
de arcilla
500 - 1000
micras
3 120 36 1,44 5,6 70 / Wicroesfe-
ras de espuma
de arcilla
300 micras
4 120 36 1,44 5,6 70 / Cuentas
de ercilla
500 nicras
5 120 36 1,44 5,6 120 / Microes-
feras de espuma
de arcilla
300 nmicras
6 a0 24 1,08 4,2 90 / Microesfe-

ras de espuma.
de arcilla
300 micras

(1) Razén volumétrica 1:1 de HOL cono./ etilenglicol

(2) Aroilla Milford Silt en la forma indicada

Los ingredientoé pare oada una de las mues-

$ras anteriores se mezclan & meno y se ocuran en un mol-

do metdlico, a 702 ¢, en una estufa de aire cireulante

durente un perfodo de 2 hores., Después del curado, se

enfrien les espumas & temperaturs ambiente y se deter-

minen las propledades fislcas. Los resultados estdn ex~
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puestos en la Tabla IX,

TABLA IX
Compresién Flexién -
Resistencia Resistencia Penetracitn
5 a la M6~ a la M6~ Porcentaje del 10 %
Huestra Densidad dulo de dulo d32 de celdillas de la bola
N2 g/ ke /cm kg/cm abiertas kg
L 242 21 910 19 1379 0 16
2 264 ' 20 1330 21 1097 0 15
3 261 17,5 651 18 1015 2,9 12
10 4 96 19 705 26,6 1593 0,7 16
5 344 22 980 16 1le2 19,5 16,6
6 285 14 528 14 819 15,5 . 11

15 EJsMPLO 18

Se prepora une pluralidad de muesitras de espu—
mne y se evalian en cuanto al aislamiento a temperaturas ele-

vadas empleundo las formuleciones expuestas en la Tabla X.

22,11.72 o 42 -
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TABLA X

Hicroeg Iicroesfe~
feras ras de arci-
Resol expan- Catali-~ lla en es~
Muestra (1) dibles DC 193 zador (2) Caolin puma (3)
Ne Sramos gramnos gramos ce gramos gramos
1 1728 518 2Q,8 80,6 288
2 1728 518 20,8 80,6 576
3 1728 518 20,8 80,6 216
4 1728 518 20,8 80,6 432
5 1728 259 20,8 8056 288
6 1728 259 20,8 80,6 576

(1) 1a resins resblica tenfa una viscosidad de 2.800 cen-
tipoiges,
(2) Razén volumétrice 1/1 de HCl/etilenglicol.

(3) Particulas de 300 micras.

Las muestras se preparen mediante mezclado
en un mezclador mecdnico del tipo de amasador, y se cu-
ran en un molde de madera forrado de polipropileno que
tlene una cavidad de 30 x 30 x 10 cm en profundidad. ILos
moldes se curan en uns estufa de aire durante un perio-
do de una hora, y loas muestras de espuma se extrasen y se
evalisn en cuanto & sus propiedades flsicas. Los resul-

tados estdn expuesitos en la Tabla XI.
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TABLA XTI
Resis~ DPenetra- Porcen- Por- Tieme
tencia cidn del taje centaje po de

Densi- a la 10 % de de cel- de pér- combug-
dad flexién la bola dillas dide de tidn (2) Factor
z/1 ke/cn® kg abilertas peso(l) segundos "K" (3)

s W

(2)

205 19 19 0 0,4 720 0,845
184 16 16 0 0,59 720 0,845
197 18 13 0 0,4 720 0,965
189 19,6 14 o 0,38 720 1,02
203 23 24 o 1,1 720 0,924
214 21 16 2,6 1,2 720 1,14

% de Pérdids de Peso - EL porcentaje de pérdida de peso
se determina de acuerdo con el Ensayo de Volteo ASTM
42161, en el que 12 cubos de 2,54 cm de un material a
ger eveluedo, juntamente con 24 cubos de roble de 1,9 om,
Be coloocon en une caja cerrada y se hacen girar a 60 re—
volueiones por minuto durente 60 minutos. Ias muestras
ge pesan antes y despuds del volteo.

Tiempo de combustidén — Determinado de acuerdo con el
procedimiento expuesto en el Ensayo de Penetracién del

Bureau of Mines de EE.UU,, Document 6366, en el que

muestras de espuma de 15 x 15 x 2,54 om se exponen a
une llama gque tlene una temperatura de 1,.0572 ¢ + 142
en un punto @ 5 cm de la boquilla del mechero, y la ca-
re de la muestra de espuma a 2,54 cm de la boquills, El
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tiempo de combustién es el perfodo de tiempo ine
ferior a 12 minutos requerido para la ignicién
de un trozo de papel sobre el lado de la espume
alejado de la llama,

{3} X = Valor de la conductividad térmica expresado

en Cilorias, gramo-{152 C)/(seg.)(cm?) {eCG/en) x 1 *4.

A efectos comparativos, se preparan dos
muestras de espuma fendlica convencional que contienen
srcilla, de una manera generslmente similar, con la ex~
cepoldén de gue en ambos ejemplos se sustituyen los 518
gromos de microesferas expandibles por 86,4 centime=
tros cibloos de Freon 113, Por lo demds, la formulacién
es ldéntleca a las Muestras 1 y 2. Debido a la presen~
ela del agente de soplado 2 hase de hidrocarburo fluors
do voldtll, las muestrus se curen en un molde calentado
proviamente, @ 502 ¢, durante una hora. La muestra con=
tione 288 gramos de microesferas de arcilla en forma de
egpung, ¥y tlene un tiempo de combustidn de 343 segundos.
Lo mueotrs con 576 gramos de microesferas de arcilla en
forma de espums tiene un tiempo de combustidn de 520
segundos, El porcentaje de pérdids de peso es 10 veces
superior al de las Muestras 1-6, y la espuma es una eg=-
pumz con el 100 por cien de celdillas abiertas,

w 4B w
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BEJEMPLO 19

Se prepara una espume resbélica, fendli-
ca, compuesta empleando la siguiente formuwlacién: 120
partes en peso de rogol qus tiene una viscosidad de -
10,000 centipoises aproximadumente; 1,44 partes en
peso del copolimero de bloguss de alcohilsilicona;
12 partes en peso de las microesferas expandibles del
Bjemplo 1y 12 partes en peso de arcilla tipo caoldin;
¥ 9,6 partes en peso de deido fosférico. Los ingre-
diontes se mezclan en el orden anterior por agitacién
8 mano, y la mezcla se coloca en un molde calentado
o 80% C. El molde se coloca on una estufa a 802 C,
durento un periodo de 3 horas, Ia espumg resultante
e ligorumente coloreada, tiene una densidad de 160
g/l aproximedumente, y no es combustible por exposi-

olén a la llame.

EJEMPLO 20

Se propara una espuma de resins reséli-
o8 emploando log sigulontes componentes: 1,728 gramos
de resina resélica; 20,8 centimetros cdbicos de agen-
t6 tensionctivo o base de copolimero de bloques de
aloohilsilicons; 175 centimetros c@bicos de Freon 1l3;
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120 centimetros cibicos de una mezcla 1l:l de deido
¢lorhidrico y etilenglicol, como catalizador, La mez-
cla de espuma se coloca en un molde metdlico y se cuw
ra @ 752 C durante 2 horas. Se corta de la pieza mol-
deada una poreldén de la espuma de 25,4 x 25,4 x 2,54
em de espesor. la muestra de espuma tiene una densi-
dad de 32 g/1 aproximadamente. Se prepera una segun-
da espuma resblice empleando 150 gramos de resina -
resdlica; 22 gramos de las microesferas expandibles de
cloruro de vinilideno, del Hjemplo l; 6 centimetros
otblcos de un catalizador que consta de partes iguales
de dcido clorhidrico concentrado y de etilenglicol; y
56 gramos de arcilla tipo caolin., Ia mezcla se vier-
te dentro de un merco metdlico de 22,9 x 22,9 x 0,8 cm
de profundidad situado sobre la superficie de la es-
puna de 25,4 x 25,4 x 2,54 om, y se cura a 802 ¢ du~
rentes une hora aproximedomentes la espuma compuesta
se someto al ensayo de espuma del Ejemplo 6. La espu-
ma que contiene arcills no arde después de 12 minutos

do exposicibn.

EJEMPLO 21

Se prepara una composicién que forms es-
pume resbélica empleendo los siguientes ingredientes:
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120 gramos de la resina resélica descrita anterior-
mente; 1,44 gramos del agente tensiocactivo de copow-
1fmero de¢ bloques de alcohilsilano; 36 gramos de las
ricroesferas expundibles de cloruro de vinilideno
dol Ejemplo 1; %,6 centimetros cubicos de una mez-
cla 1:l de deido clorhfdrico y etilenglicol, como
catalizador; y 20 gramos de vermiculite soplada, Ia
vermiculita ge muele y ge parte sn trozos con un ta=
mafio de purticulas inferior & 0,32 x 0,64 = 0,64 cm,
Las particuias se callentan en una estufa de aire

a 802 ¢ dursnte 30 minutes. Los ingredientes de la
espuma, con la excepcidén de le vermiculita, se mez-
olan en el orden dado. Les particulas de vermiculi-
ta se afiuden y se mezclan como el ¥ltimo ingrediente,
¥y luego ge coloca la mezcla ospumable en un molde
gue ostd calentado previemente a 802 C. Despuds se
ooloca ol molde en une estufa de aire circulante a
802 ¢, durante dos horas. Al sacar la espuma del mol
de, 8¢ obtlene una espuma no desmenuzable, con buena
wdherencia ontre l& espuma y la vermiculite. El me~
terial compuesto de espuma y ds vermiculita tiene =~
une densided de 237 g/l; una resistencia o la com-
presibn de 13 kg/cmg; y un médulo de compresién de
812 kg/bmga Bl materiul compuesto pasa el Ensayo de

Combustidn del Bureaw of Mines de EE,UU. Cuando se

L 48 o



%]

10

25

22,11.72

WEREY:

repite sl procedimiento antsrior con la excepcidn

AL ILEE

de que se suprimen lesg microesferas y se emplea una
cantidad similar de Freon 113, el producto es desme-
nuzable y tiene une pobre unién entre el polimero

¥ las particulas de vermiculita,
EJEMPLO 22

Se repite el procedimiente del Ejemplo
21 con la excepcibn de que la vermiculita soplada
ge sustituye por 30 gremos de vermiculita expandible.
Se determina de le maners usual que el producto es
de eoxcelente calidad, no desmenuzable, y que exhi-
be una buens unién entre las particulss de vermicuw
1lita expandible y ls espuma, EL maeterial compussto
de espuma tilene wna densidad de 245 g/l; una resis-
tencle & la compresién de 19 kg/ema, y un médulo de
compresién de 653 kg/me. La espuma pasa el Ensayo

de Combustidn del Bursau of Mines de HE,UU, Las par-

ticulas de vermiculita se expanden oon 8l calor y
parece que formen una pentaella térmica sobre la su-
perficie de espuma, Se prebara vna formulacidén espu-
mable con los sigulentes ingredientes: 120 gramos

de resina reséliom; 36 gramos de lazs mioroessferas

de cloruro de vinilideno del Ejemplo 1; 5,6 gramos
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de una mezcla 1l:1 de dcido clorhidrico y de etilen
glicol; 40 gramos de microesferas de arcilla; 10
gramos de fibras de vidrio cortadas. Los ingredien
tes se combinan en el orden expuesto, y se curan
de la manera expuesta en el Bjemplo 21. El mate-
rial compuesto de espuma es de excelente calidad,
no desmenuzable, y muestra una buena unibn entre
las fibras de vidrio, la arcilla, las microesferas
¥ la sspuma., El material compuesto de espuma tiene
una densidad de 282 g/l1; alrededor del 100 por cien
de c¢eldillas cerrudas; una resistencia a la compre-
sién de 24 kg/cmz; un médulo de compresibn de 910
kg/oma; y pase el Ensayo de Combustién del Bureau

of Mines de EE.UU.
EJEMPLO 24

3¢ preparesn tres composiciones espumam
blegy las formulaciones estin expuestas en la Tabla
XIl, Cade une de las formulacionses se ¢oloca en un
molde ¢ue egtd calentuado previamente a 752 C, y se
cura en une estufa de aire a 752 C, durante una ho=
ra, Cada uno de los moldes es de 91 om de largo y |
de una configuracidn para proporcionar wna funda
de 5 om de espesor para tuberias que tienen un didme



tro nominalde 10 cm. Las piezas moldeadas verian
en densidad desde unos 240 hasta 320 g/l, exhiben
una capa superficisl de elevada calidad y son suma-

mente satisfactorias para la instelacidén de tuberlas

5 de vapor a elevada temperatura y de pequeflos reac-
toreso
TABLA XTI
FORMULAGION
10 Microes Microes-
feras ferag de
lueg~- expan~ Cata~ arcilla en
tra Resol dibles DC 193 lizador Caeolin espuma
NS  gramos greamos  cc ce £ramos gramos
1l 2710 704 33 88 655
2 2800 824 34 90 374 _
15 3 2400 738 30 115 ' 615

La presente solicitud que corresponds a la
presentada en los Estados Unidos de Amérioca, el 8

de Noviembre de 1971, bajo el nimero 196.746, se

Ll

Y acoge & los beneficios del artfculo 51 del vigente

Estatuto sobre Propiledad Industrial.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva,
que se presgentan para que sean objeto de esta solici
tud de Patente de Invencidén en Espafia, por VEINTE -
efios, son los siguientes:

l.= Un procedimiento pars la preparo-
cién de una espuma resblica, resinosa, sintética, y
termoendurecible, proporcionendo, en una mezcla fnti-
me, une resina resélice y un catalizedor para la re-
sing resblica, confinando la mezela dentro de un mole-
de de oonfiguracilén desesda y efectuando el curado,
caracterizado por incorporar una pluralidad de microes
feras expandibles, termopldsticas, resinosas, sintétie-
casy Que tlienen encapsulado dentro de ellas un agente
espumente, lfquido, voldtil, en la mezcla antes de co=
locar en lae cavidad del molde y de curar la mezcla &
una temperatura suficiente para causar le expansilén
de las microesferas expandibles.

20= El procedimiento de la Reivindica-
elén 1, carmoterizadc por el hecho de que la resins
resélica tiene una viscosidad entre 200 y 200,000
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centipoises a 252 ¢,

3o= El procedimiento de la Réivindica—
cién 1 o 2, caracterizado por el hecho de que las
microesferas resinosas expandibles se emplean en una
proporeién de 1 & 50 por ciento en peso del peso com
binado de la resina resélica y de las microesferas,

4= El procedimiento de una cuslquiera
de las Reivindicaciones 1 a 3, caracterizado por la
etapa de afiadir filémentos reforzantes,

S5~ EL procedimiento de una cualquiers
de las Reivindicsciones 1 & 3, caracterizado por
la etape de afiedir una carge inorgdnica finamente
dlvidide en una proporoién de 5 a 50 partes, por 100
pertes de la resine resélice.

6e= El procedimiento de una cuslquiers
de las Reivindicamoiones 1 & 5, caracterizado por el
heoho de que las mioroesferas expendibles estén pre~
sentes en wne proporcidn de 3 & 10 por clento en peso,.
oon respeocto &l peso de la resina resbdlioce.

To= EL procedimiento de la Reivindica=-
oién 5, oarmsoterizado por el hecho de que la carga,
en forma de particules, se emplea en una proporcibn de
10 & 30 partes en peso.

. 8e= Un procedimiento para la preparse

oién de wna espums resolica, resinoss, sintética y

w B3 -
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termoendurecible.,

Tal y como se ha descrito en la Memo-
ria que antecede y con los fines que se han especl
ficado.

5 Esta Memoria consta de cincuenta y

cuatro hojas escritas & mdquina por wna sole cara.

ey
=¥

P

o

29 KoY, 1872

Madrid
P.A.

Albericldg Llzgbury
Bor Fouers

23.,11,72 - 54 =
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