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U.S. Serial No. 281.587

MEMORIA DESCRIPTIVA

para solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 años 

a nombre de CHEVRON RESEARCH COMPANY 

entidad norteamericana

con domicilio en 100 West Tenth Street, Y/ilmington, Delawa

por: "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE ESPUMAS A BASE 
DE AZUFRE"

(Clase Internacional COlb)

re, Estados Unidos de Amárica, con ofici­
nas en 200 Bush Street, San Francisco, 
California, Estados Unidos de Amárica.
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La presente invención se refiere a la producción 
continua de composiciones de azufre expandido.

La patente de los EE.UU. 3.337.355 cubre un me 
todo para producir espumas de azufre, que comprende en 
general las etapas de calentar azufre elemental hasta por 
encima de su punto de fusión, mezclar en el azufre fundi 
do un agente estabilizador y un aumentador de la viscosi­
dad, y formar burbujas en el azufre fundido, y enfriarle 
por debajo de su punto de fusión. La formación de burbu­
jas se consigue introduciendo en el azufre, que contiene 
el aumentador de viscosidad y estabilizador, una cierta 
cantidad de un agente de formación de espuma, tal como 
una mezcla de ácido fosfórico y carbonato sódico, o un 
agente de formación de espuma orgánico tal como N,y'-dini 
trosopentametilán tetraamina. En la producción de espuma 
que se ilustra se introduce el agente de formación de es­
puma en el azufre fundido modificado, en un recipiente, 
y la espuma resultante es pasada desde el recipiente por 
un conducto, y depositada donde se desee.

Aunque este método para formar espuma de azufre 
puede ser adecuado para aplicaciones discontinuas (por 
cargas) y aquellas aplicaciones en que no es importante 
el carácter portátil del aparato, en ciertas aplicaciones, 
cuando se desea que el procedimiento sea continuo y/o 
que el aparato está montado de forma móvil para depositar
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una capa continua áe espuma, tal como, por ejemplo, des­
de un camión que se mueve constantemente, es deseable 
que el mezclado del azufre fundido con el mejorador de 
viscosidad y el estabilizador sea independiente de la adi 

5 clon de agente de formación de espuma.
También es deseable aplicar un procedimiento 

continuo a la generación de otras espumas a base de azu­
fre, tal como las ilustradas por las descritas en las so­
licitudes de patente de los EE.UU. nS 253.144 y 344*694* 

10 que emplean como materiales básicos de formación de espu­
ma mezclas de azufre y polisulfuros aromáticos sustitui­
dos en el anillo con hidroxilo o con amino. Las mezclas 
son expandidas y reticuladas por adición de un ácido or­
gánico, preferiblemente un ácido carboxílico, y un polii 

15 socianato o poliisotlocianato. Dado que el pollsulfuro 
aromático contiene grupos hidroxilo o grupos amino que 
reaccionarán con los iosianatos, se requiere la previa 
adición del ácido a la mezcla de azufre fundido-pdñsulfu 
ro aromático. Adlcionalmente, en muchos casos, los ácl- 

20 dos que se emplean son incorporados en las cadenas de po 
lisulfuro; y cuando se añade poliisocianato la reacción 
produce COg (o COS con poliisotiocianatos), causando la 
formación de espuma, y la reacción de los grupos carboxi- 
lo e isocianato de reticulación adicional del polímero 

25 por formación de amida (además de la formación de ureta-
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no o ureido con los grupos hidroxilo y amlno del polisul 
furo).

RESUMEN DE LA INVENCION

Se proporciona un método para la producción con 
tinua de espumas a base de azufre* Se mezcla azufre fun­
dido con los aditivos necesarios para la producción de es­
pumas estables, que proporcionen las propiedades adecua­
das de viscosidad y estabilidad. Estos materiales pueden 
ser mezclados en forma fundida con el azufre licuado, o 
pueden ser fundidos concurrentemente con el azufre. Se 
introduce en la mezcla una cantidad secundaría de un com- 
ponente productor de gas, para formar la formulación de 
azufre. La formulación puede ser mantenida en forma fun­
dida, o puede ser enfriada y solidificada y transferida 
al aparato de formación de espuma. En el procedimiento de 
formación de espuma, la formulación que contiene al me­
nos 50% en peso de azufre y una cantidad secundaria de un 
componente productor de gas es calentada en una primera 
zona hasta el estado liquido, a una temperatura de 100 
a 150SC. La formulación es transferida en estado líquido 
a una segunda zona mantenida en el mismo intervalo de 
temperatura, donde es mezclada con un agente de formación 
de espuma que produce gas en combinación con el componen-
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te productor de gas. La mezcla que oontiene gas es reti­
rada luego desde la segunda zona, a tal caudal que el 
tiempo de permanencia medio de la formulación en dicha 
segunda zona sea suficiente para producir gas, usualmen­
te entre aproximadamente 0,1 y 3,0 segundos. Luego se 
deposita la mezcla donde se desee, y se la deja enfriar. 
Un corto tiempo a temperatura ambiente causará la solidi 
ficaclón de la espuma a un material de construcción rí­
gido estable. Así puede ser depositada en formas para 
construcción, directamente sobre el terreno donde se ne­
cesiten, plataformas para construcción, o puede ser pues­
ta, por ejemplo, directamente en techos de viviendas y 
otras estructuras similares, para proporcionar aislamien 
to, o en cascos de embarcaciones para proporcionar ¡dota­
ción, y otros usos similares.

DESCEICION DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

En una realización de la Invención, la formula­
ción de azufre fundida es pasada desde la primera zona, 
por una tubería de descarga, a la segunda zona (un mez­
clador dinámico), donde se mezcla el agente de formación 
de espuma con la mezcla, rápidamente por medios dinámicos 
tales como un agitador de accionamiento mecánico, agita­
ción, agitación con gas inerte tal como nitrógeno, etc,
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y a fondo, y la espuma resultante es descargada para ser 
depositada donde se desee.

En otra realización, la formulación de azufre 
fundida es pasada desde la primera zona a una segunda zo- 

5 na que comprende un mezclador estático en el que so Mitro 
duoe el agente de formación de espuma, y donde el material 
que pasa por placas deüectoras estáticas completa la ope­
ración de mezcla necesaria para la formación de espuma.

Los componentes productores de gas empleados 
10 con los materiales del tipo descrito en la patente de los 

EE.UU. nS 3.337.355 son sulfuros inorgánicos, usualmente 
sulfuros metálicos. Se incluyen los sulfuros de metal al 
calino (grupo la) tales como sulfuro de litio, sulfuro só 
dico, sulfuro potásico; los sulfuros de metal alcalinoté 

15 rreo (grupo 11a) tales como sulfuro de magnesio, sulfuro 
calcico, sulfuro de estroncio, sulfuro de bario; sulfuros 
del grupo 11b incluyendo sulfuro de cinc; sulfuros del 
grupo Illa incluyendo sulfuro de boro, sulfuro de alumi­
nio, sulfuro de escandio, etc; sulfuros de metal de tran 

20 sición incluyendo sulfuro de manganeso, sulfuros de hie­
rro, sulfuro de cobalto, etc; y sulfuros del grupo Vb in 
oluyendo sulfuros de fósfor.o, sulfuros de arsénico, sulfu 
ros de antimonio y sulfuro de bismuto, etc. Se prefieren 
los sulfuros de fósforo. Los sulfuros de fósforo pueden 

25 ser producidos in situ por introducción de fósforo alomen
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tal en la formulación fundida. Diversos de los otros sul 
furos pueden ser producidos de esta manera. Los sulfuros 
son incorporados en cantidad de aproximadamente 0,1 a 2,0 
moles por 100 moles de azufre en la formulación.

Los agentes de formación de espuma que se em­
plean en el procedimiento relacionado con la patente de 
los EE.UU. nB 3.337.355 son dadores de protones, lo que 
comprende aquellos materiales que sean capaoes de propor 
clonar un protón o protones bajo las condiciones de reac 
ción de la segunda zona, es decir, temperatura de 100 a 
150BC, para reaccionar con los sulfuros formando H^S. Son 
ejemplos de dadores adecuados de protones los ácidos pro 
tónicos inorgánicos usuales tales como fosfórico, fosfo­
roso, clorhídrico, sulfúrico, nítrico, etc; ácidos protó 
nicos orgánicos tales como fórmico, acético, propiónico, 
benzoico, etc, y otros materiales que actúan como dadores 
de protones, incluyendo agua, fenol y alcoholes, etc. Con 
muchos de los sulfuros productores de gas el dador de pro 
tones debe tener una fuerza como ácido al menos igual a la 
del agua, y usualmente una fuerza tal que una solución 
acuosa 1 molar tenga un pH de 3 o menos.

Con otros stlfuros, tal como sulfuro de boro, 
sulfuro de aluminio, sulfuro de fósforo, etc, el agua, 
preferiblemente introducida en forma de vapor, como va 
por de agua, es el agente de formación de espuma preferí
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do, debido a su bajo coste y su eficacia.
La cantidad de agente de formación deespuma em 

pleada será la suficiente para proporcionar protones en 
cantidad tal que permita la conversión del azufre presen 
te en el sulfuro usado como componente productor de gas, 
a sulfuro de hidrógeno, preferiblemente al menos una can 
tidad estequiométrica en relación al sulfuro. El vapor 
de agua es el agente de foración de espuma preferido.El 
vapor de agua, particularmente en combinación con 
efectúa la producción de HgS a partir de sulfuros, produ 
ciando una espuma especialmente uniforme y de finas cel- 

. das.
Los agentes de formación de espuma que se em­

plean para producir las espumas a base de azufre-polisul 
furo aromático son polilsocianatos o poliisotiocianatos 
de fórmula R(NCX)^, donde R es un radical orgánico poli­
valente, X es un calcógeno que tenga un peso molecular 
menor que 33* y n es un entero de al menos 2. En el caso 
de estos agentes de formación de espuma, el gas es COg o 
COS. Se emplean estos materiales en cantidad suficiente 
(es decir, añadidos a la formulación fundida en la según 
da zona) para proporcionar un número de grupos isociana- 
to (o isotiocianato) suficiente para reaccionar con al 
menos 10%, preferiblemente 50%, y más preferiblemente 
con aproximadamente el 100%, de los grupos ácido presentes.
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Ademas, se ^prefiefe que se proporcionen grupos
!

isociana.to suficientes para reaccionar con otros grupos 
funcionales que puedan estar presentes, incluyendo grupos 
amino e hidroxilo.

Por tanto, las combinaciones de aditivo estabi. 
lizador de espuma que serán empleadas varían según el ti­
po básico de espuma producida. En el caso de las espumas 

relacionadas con las expuestas en la patente de los EE.UU. 
ns 3.337.355, los agentes estabilizadores de espuma son 
aquellos que se describen en la patente como aumentadores 
de viscosidad o como agentes de estabilizadores. Se añaden 
aumentadores de viscosidad que son descritos como cualquie. 
ra de aquellos materiales que cuando son añadidos a azufre 
fundido aumentan la viscosidad del azufre fundido por deba 
jo de la temperatura de transición. Entre estos materiales 
se incluyen fósforo, arsénico, antimonio y sulfuros de fó̂ s 
foro.Se observara que estos materiales desempeñan una fun 

ción doble en le procedimiento de la invención, propor­
cionando estabilización de espuma así como producción de 
gas para la formación de espuma, cuando son puestos en con 
tacto con un dador de protones. Se puede usar un segundo 
grupo de materiales que tiende a aumentar la viscosidad 
del azufre por debajo de su temperatura normal de transí 
ción, pero que elimina la mayor parte del aumento de vis 
cosidad por encima de la temperatura normal de transición.

26-2-74 9 -



Estos materiales incluyen el estireno monómero, disulfu­
ro de etileno, cauchos de polisulfuro tales como los "tio 
coles". El otro material mezclado con el azufre para pro­
ducir el precursor de espuma es descrito en la patente co 

5 mo "agente estabilizador". Estos materiales son materia­
les inertes finamente divididos que tienen partículas in­
dividuales que tienen una forma tipo placa. Son ejemplos 
de estos materiales la mica molida, pigmento de aluminio, 
aquellas clases que tienen partículas tipo placa, tales 

10 como caolín o arcilla de China, aquellos talcos que tie­
nen partículas con forma de placa, etc. Estos materiales 
serán denominados "estabilizadores tipo placa". Estos ma 
teriales pueden ser opcionalmente incluidos en las espu­
mas a base de polisulfuro aromático.

15 En la producción de espumas a base de una .mez­
cla de azufre y polisulfuro aromático, los agentes de for 
mación de espuma son aquellos descritos en la solicitud 
de patente de los EE.UU. 344.694, cuyas enseñanzas se in 
corporan por referencia. Compranden compuestos que están 

20 representados por un compuesto ácido de los tipos siguien 
tes:
(i) Acidos de fórmula:

^ R g Y
25
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"donde Y ea -C-OJ, -s-OJ, -P-OJ, donde J ea H o alcohilo
" ! O

, O OH H
de 1 a 6 atomos de carbono; -̂ *-OH, donde L ea H, hidz^?

L
5 oarbilo de 1 a 18 atomoa de carbono, o ea un grupo igual 

que el otro grupo unido directamente al atomo de fósforo 
a través de un enlace carbono-fósforo; -B-QH, donde J ea

OJ
según se ha definido antes; o -B-OH, donde Q ea H, hidro 

10 )
Q

carbílo de 1 a 18 átomoa de carbono, o ea un grupo igual
que el otro grupo unido directamente al átomo de boro a
través de un enlace carbono-boro; R^ y Rg son radicales
hidrocarburo divalentes de 1 a 18 átomos de carbono, que 

15 ,
pueden estar sustituidos con hasta doa grupos halógeno, 
hidroxilo o mercapto por radical, y pueden contener de 
1 a 3 grupos vinileno o etinileno por radical, M es O,
Sf o 4CHg4j,, f es un entero de 1 a 10, y la suma de los 
átomos de carbono de R^ y Rg es de 2 a 18.

20 (2) Acidos de fórmula:
R̂ -CH— 4CHg^-Y 

Z
donde Y es según se ha descrito anteriormente, R^ es H 
o un radical hidrocarbilo de 1 a 18 átomos de carbono,

25 que puede estar sustituido con hasta dos grupos halóge

16.10.73 11
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no, hidroxilo o meroapto, y que puede contener de 1 a 3 

grupos vinileno o etinileno, Z es un grupo hidroxilo, 
halógeno o meroapto, o H cuando m es mayor que O, m es 
un entero de O a 18, y la suma de los átomos de carbono 
de R^ y (OH^m es de 1 a 19.
(3) Oligómeros de adición de 2 a 5 unidades de los áci­
dos insaturados de (2).
(4) Acidos insaturados de fórmula:

Ry-CH=C-Y

donde R^ e Y son según se han definido antes.
(5) Oligómeros de adición de 2 a 5 unidades de los ácidos 
de (4).
(6) Acidos heterocíclicos de fórmula:

R .-CH-CH-(CH^)^-CH-R, 4 j ^ ^ 'r

donde R^ es H, Y según se ha definido antes, un radical 
hidrocarburo alifático de 1 a 10 átomos de carbono, o un 
radical hidrocarburo alifático de 1 a 10 átomos de car­
bono sustituido con grupo ácido Y según se ha definido 
antes, donde al menos un R^ es un radical carboxilo o un 
radical hidrocarburo alifático sustituido, y donde p es

.73 12



1 o 2.
(7) Acidos polivalentes parcialmente esterificados, que 
pueden contener un grupo hidroxilo, mercapto, carboxilo, 
vinileno o etinileno, y tenar uñ peso equivalente de áci 
do (peso molecular dividido entre el número de grupos 
ácido libre) comprendido entre aproximadamente 100 y 
aproximadamente 1.000.
(8 ) Acidos de fórmula:

Y 
!A
!Y-D-C-Z
!
B
t
Y

donde Y es según se ha definido antes, A, B y D son in­
dependientemente C^H^(R^)p(R^2)^, n es un entero de O 
a 5t p es un entero de 0 a 2, q es un entero de 0 a 1, 
R ^  es alcohilo de 1 a 4 átomos de carbono, Z es H, OH 
o SH, m es un entero igual a o menor que 2n-p-q, R^g es 
OH o SH, y en al menos 2 de A, B y D n es igual a o ma­
yor que 1.
(9) Acidos de fórmula R^Y, donde Y es según se ha defi 
nido antes y R ^  es un grupo hidrocarburo de 3 a 24 ato 
mos de carbono, donde Y está unido a R ^  a través de un 
grupo alicíclico de 3 a 12 átomos de carbono.
(10) Acidos de fórmula:
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donde Y ea según ae ha definido antes, R ^  es SU, un ra­
dical hidrocarburo alifático de 2 a 24 atomos de carbono 
o un radical hidrocarburo cicloalifatico de 5 a 20 ato- 
moa de carbono, y v es un entero de 1 a 5. Loa ácidos ae 
emplean en cantidades de aproximadamente 0,002 a 0 ,5 0  

equivalentes de ácido por 100 g de la formulación de azu 
fre.

Son ejemplos de los ácidos preferidos los ma­
teriales que contienen ácidos carboxilicos de los diver­
sos tipos antes descritos, incluyendo ácidos dicarboxí 
licos tales como glutárlco, azelalco, etc, tiodipropió 
nico, tiobutanoico, etc, y ditioácidos tales como ácidos 
ditiodiglicólico, ditiopropiónico, etc.

Ejemplos de ácido insaturado incluyen los áci 
dos alcanoicos tales como acrílico, propargílico, cro- 
tónico, etc. Entre los ácidos del tipo 2 se incluyen los 
ácidos cloroacátioo, o¿-cloropropiónico, glicólico, lác­
tico, c¿-mercaptoacático, ácidos mercaptopentanoicos, 
etc.

Ejemplos de ácidos de tipo 4 que tienen es­
tructura ditio cíclica incluyen el ácido i,2-ditiolán-4- 
-carboxálico, ácido 6,8-tiáctico, etc.

-  14 -



El precursor aromático tal como fenol o anili 
na puede ser mezclado y hecho reaccionar directamente con 
azufre elemental fundido, para formar el polisulfuro aro 
matice. El tiempo de reacción es generalmente de aproxi- 

5 madamente 1 hora a 24 horas, preferiblemente de aproxima
damente 4 a 12 horas. Las temperaturas de reacción serán 
mayores que aproximadamente 120SC, generalmente compren­
didas entre aproximadamente 120 y 2003C, empleándose al 
menos 2 moles de azufre por cada mol del compuesto aro- 

10 mático sustituido. Sin embargo, aunque la preparación in
situ es posible, se prefiere generalmente que el polisul 
furo sea preparado y simplemente mezclado con azufre ele 
mental fundido, ya sea en la primera zona (de íhsión) o 
antes de la introducción en la primera zona.

15 En resumen, los aditivos estabilizadores de.es
puma, aumentador de viscosidad, agente estabilizador de 
polisulfuro o ácido orgánico, etc, del azufre se intro­
ducen en la primera zona (de fusión), que puede ser un 
depósito o recipiente similar provisto de medios de agi- 

20 tación y calentamiento. Como se ha mencionado antes, los
materiales pueden ser fundidos en esta zona, o pueden 
ser introducidos en estado fundido previamente mezclado. 
Este recipiente puede estar a presión o abierto, y la 
mezcla fundida es pasada luego por presión, gravedad o 

25 medios mecánicos, tal como una bomba, etc, por una tuba

17.10.73. - 15 -



ría adecuada que esté calentada o alelada o ambas cosas, 
hasta la segunda zona (de mezcla), que puede ser un mez­
clador estático o un mezclador con accionamiento por 
energía, con aspas accionadas. El agente de formación de 

5 espuma se introduce preferiblemente en la tubería prime­
ro antes de que la mezcla pase a la zona de mezcla. Dado 
que la mezcla es normalmente suministrada a la segunda 
zona (de mazóla) bajo presión, será necesario introducir 
el agente de formación de espuma en la tubería bajo pre- 

10 sión, al menos igual y preferiblemente mayor que la del
azufre fundido. Un medio preferido para asegurar que la 
mezcla fundida llegue a la zona de mezcla a una presión 
apropiada consiste en introducir un gas inerte, es decir, 
uno sustancialmente inerte para el azufre fundido (es de- 

15 cir, aire, nitrógeno, etc), a una presión igual a o.pre­
feriblemente mayor que la presión de la mezcla, en un pun 
to anterior al punto en que la mezcla entra en la segun­
da zona de mezcla. Tras atravesar la segunda zuna (de 
mezcla), la espuma es depositada sobre la superficie de- 

20 seada, usualmente sin tardanza, para mantener la capaci­
dad de fluir.

Aunque no es necesario para el entendimiento 
de la invención, la adjunta figura I ilustra una reali­
zación típica del procedimiento de la invención. La for- 

25 mulación que contiene azufre es introducida en la prime-
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ra zona 4 (de fusión). La formulación es calentada has­
ta que se alcanza una temperatura de 100 a 150SC. Esta 
temperatura ha de ser suficiente para asegurar que la 
formulación esté en forma líquida. Luego se pasa la mez- 

5 ola por la tubería 2, manteniéndose la formulación en 
forma líquida, hasta la segunda zona ¿ (de mezcla). El 
agente de formación de espuma se introduce en la segunda 
zona á por la tubería 4 . El efluente que contiene gas es 
retirado de la segunda zona ¿ (de mezola), tras un tiem- 

10 po de permanencia apropiado, y se le deja enfriar.
En la figura 2 se ilustra una realización pre­

ferida del aparato para producir las espumas de azufre 
de la invención. Un primer recipiente JO está provisto 
de unos medios 44 de calentamiento que pueden ser, por 

15 ejemplo, una disposición de calentamiento eléctrico con 
trolable por temperatura, que puede ser oontrolada para 
fundir una formulación que contiene azufre introducida 
en el recipiente por un conducto 4 2 , y para mantenerla 
en forma fundida líquida. Se proporcionan medios 4 4 de 

20 conducto para permitir la transferencia de la formula­
ción licuada desde el primer recipiente 4 O a un segundo 
recipiente 4 4- Se proporcionan medios de inducción de 
presión, tal como una bomba 4 4 , para efectuar la transfe 
rencia de la formulación licuada por los medios de con 

25 ducto, y se emplean medios de control de caudal, ejempli-
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ficados por una válvula jjS de dosificación, para contro­
lar el caudal de la formulación licuada calentada por el 
conducto al segundo recipiente Se proporcionan me 
dios para mantener la formulación en estado fundido en 
el recipiente Tales medios pueden ser, por ejemplo, 
una cubierta ^2 de aislamiento de calor. El segundo re­
cipiente está provisto de medios de mezcla que pueden ser, 
por ejemplo, un impulsor j]3 accionado eléctrica mente, pa­
ra mezclar íntimamente la formulación con un agente de 
formación de espuma. Se proporciona un recipiente pa­
ra almacenamiento del agente de formación de espuma, y 
está conectado al recipiente por unos segundos medios 
20 de conducto. Los medios 20 de conducto tienen prefe­
riblemente asociados con ellos medios 2j. para controlar 
el caudal de agente de formación de espuma, desde su re­
cipiente al segundo recipiente

Se proporcionan medios de descarga, tal como 
el conducto 22 , para descargar la mezcla de formulación 
calentada y licuada y agente de formación de espuma, des, 
de el segundo recipiente a un ambiente en el que la tem­
peratura ambiente sea menor que el punto de fusión de la 
mezcla, lo. que permite que está última quede curada co­
mo material sólido tipo espuma celular.

Los siguientes ejemplos ilustran los procedi­
mientos de la invención. Los ejemplos están destinados
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a ser solo ilustrativos y no limitativos.

Ejemplo 1 - Preparación de espuma de azufre con mezcla­
dor accionado por energía, con HgPO^

5 Una porción de 45*4 kg de azufre elemental,
4,5 kg de talco (Mistron Vapor A), 1,4 kg de PgS^ y 113,0 
g de fosfato de trlcresilo fueron puestos en un reeipien 
te provisto de agitador accionado por energía y de tapa 
estanca a la presión. La mezcla fue calentada, oon aglta- 

10 ción, hasta una temperatura de 155^0, y se aplicó al re­
cipiente una presión de 2 ,5 kg/cm^, forzando el paso de 
la mezcla fundida por una tubería de salida, hasta un 
mezclador accionado por energía. Se forzó el paso de áci 
do fosfórico (agente de formación de espuma) por una pre 

15 sión aplicada de 3 ,9 kg/cm^, a través de un rotámetro,
hasta la tubería de entrada, con tal caudal, medido por 
el rotámetro que se mezclase aproximadamente de 3 a 5% 
en peso de ácido con la mezcla fundida. Por la boquilla 
del mezclador accionado por energía se expulsó la espu- 

20 ma, que se enfrió formando un material rígido que tenía
pequeñas celdas uniformes. La variación de la velocidad 
de adición de ácido (agente de formación de espuma) hizo 
que la densidad de la espuma variase entre aproximadamen 
te 0,19 a 0,32 g/cc.
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Ejemplo 2 - Preparación de espuma de azufre con mezcla­
dor estático.

Usando el método general y aparato del Ejemplo 
1, con la excepción de que se empleó como mezclador de 
segunda zona un mezclador estático de 25*4- mm de diámetro, 
se mezclaron 227 kg de azufre, 23 kg de talco, 11,5 kg de 
PgStj, 6 ,8 kg de 1,5-ciclooctadieno y 0 ,6 kg de fosfato 
de tricresilo, y la mezcla fuá forzada con una preaión 
en el recipiente de 2 ,8 kg/cm^ a través del mezclador es­
tático, con el ácido fosfórico. La unidad de formación 
de espuma, montada sobre ruedas, fuá desplazada, y la bo­
quilla depositó una capa uniforme de espuma sobre el te­
rreno, la cual, cuando se enfrió y solidificó, tenía una 
densidad de aproximadamente 0,24 g/cc.

Ejemplo 3 - Preparación de espuma con agua como agente 
de formación de espuma

Se siguió el método general del Ejemplo 1, reem 
plazando el ácido fosfórico con agua como agente de for­
mación de espuma. Se produjo una espuma que tenía un ta­
maño de celda uniforme y una densidad de 0 ,1 2 g/cc.

Ejemplo 4 - Preparación de espuma con vapor de agua como 
agente de formación de espuma

Se siguió el método general del Ejemplo 2 para
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producir espuma, usando sin embargo vapor de agua como 
agente de soplado. El vapor de agua fue inyectado a ve­
locidad tal que se observase una producción óptima de es 
puma, es decir, flujo suave y pequeño tamaño de celdas. 
La espuma producida tenía una densidad de 0,19 g/cc,

Ejemplo 5 - Preparación de espuma a partir de una mezcla 
de polisulfuro aromático-azufre.

A. Se pusieron en un recipiente de reacción, 
provisto de calentador y agitador mecánico, 1 parte en 
peso de fenol y 4 partes de azufre. La mezcla fue calen­
tada a una temperatura de 15&-160SC durante un periodo
de aproximadamente 12 horas. El producto fue retirado del 
recipiente, y se le dejó enfriar para formar un sólido 
amorfo.

B. En el recipiente de reacción descrito en
el Ejemplo 1 se pusieron 12,7 kg del producto de A y 25,3 
kg de azufre, y luego se calentaron a una temperatura de 
aproximadamente 145^0. Se añadieron a la mezcla 0,50 g 
de PgS^, y ss dejó elevar la temperatura hasta 160RC du­
rante aproximadamente 1 hora. Se añadieron 1,7 kg de áci 
do ditiodipropiónico a la mezcla, a la que se dejó agi­
tar 1,5 horas adicionales a 15O-16OSC. Se añadieron a la 
mezcla 2 kg de talco (Mistron Vapor A), y la temperatura 
disminuyó hasta aproximadamente 145^0. Se añadieron a la
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mezcla 0,2 kg de teas oactivo de eilicona Dow-Coming 
DC-193, y se puso el recipiente a presión de aproxima­
damente 2,5 kg/crn^. El aparato estaba equipado como en 
el Ejemplo 1. A medida que la mezcla fundida llegaba al 

5 mezclador aocionado por energía se mezclaba con difenil
metanodiisocianato cuyo paso se forzaba desde un depósi 
to bajo presión, a través de un rotámetro. Laadición de 
diisocianato se ajustó con el rotámetro para proporcio­
nar una proporción de cantidades aproximadamente equino 

^  lares entre grupos isocianato y grupos carboxíllcos pre
sentes en la mezcla de azufre en un momento dado en al 
mezclador. El efluente formador de espuma procedente del 
mezclador fue depositado sobre el terreno y se le dejó 
enfriar, produciendo un material rígido resistente que 
tenía una densidad de aproximadamente 0 ,1 6 g/cc.

Ejemplo 6 - Preparación de espuma a partir de una mezcla 
de polisulfuro aromático-azufre, con mezclador estático

Se siguió el método del Ejemplo 5 en todos los 
detalles, con la excepción de que se usó mezclador está-

20
tico que se empleó en el Ejemplo 2, en vez del mezclador 
accionado por energía. Se introdujo aire comprimido a 
4 ,2  kg/cm^ en la tubería de transferencia, en un punto 
justamente ''aguas arriba" del punto en que se unía la tu- 

25 bería de adición de diisocianato. La espuma producida,
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cuando se enfrió, era un material rígido resistente que 
tenía una densidad de aproximadamente 0 ,16 g/cc.

El procedimiento de la Invención puede ser usa 
do ventajosamente en muchas aplicaciones en que el carac 

5 ter portátil de la unidad de producción sea importante. 
Así, el aparato de producción puede estar montado sobre 
rodillos, o en una plataforma de camión, y ser desplaza 
do al punto de la construcción. Las mangueras, tuberías 
u otros medios de transportar la mezcla desde la primera 

10 zona de reacción a la segunda zona de mezcla pueden ser 
cualesquiera convenientes, de manera que se pueda conse 
guir la máxima conveniencia y máximo carácter portátil. 
Si la distancia que han de salvar los medios de transpor 
te (tubería o manguera, etc) es larga, será necesario 

15 aplicar medios de aislamiento o calentamiento, o en al­
gunos casos ambos, a los medios de transporte, para man 
tener en forma fundida a la mezcla a base de azufre. Así, 
los únicos factores limitativos de la distancia serán los 
requisitos de aislamiento y calor, y los requisitos de 

20 energía para bombear el material a la segunda zona.
Así, el procedimiento puede ser usado fácilmen 

te para proporcionar aislamiento por espuma en la cons­
trucción de edificios, donde la primera zona (por ejemplo 
un depósito de mezcla) puede estar montada sobre un ca- 

25 mión al nivel de la calle, y la mezcla puede ser bombea
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da con un receptáculo y tuberías de resistencia apropia­
da, hasta la parte superior de edificios grandes, donde 
un operario puede aplicar el aislamiento.

Aunque el procedimiento y aparato han sido des 
critos de forma que se permite la generación continua de 
espuma, en contraste con los procedimientos de zona úni­
ca, a menudo sucederá que sean necesarias o deseables al 
gunas interrupciones de la generación de espuma. Tales 
casos se presentarán, por ejemplo, cuando se están llenan 
do moldes con espuma y al estar lleno un molde se desee 
transferir la descarga formadora de espuma a otro molde. 
Se ha de entender que esto se puede realizar fácilmente 
proporcionando válvulas y tuberías de recirculación para 
tanto la formulación de azufre como el agente de forma­
ción de espuma. Tal disposición permite la fácil interruj) 
ción de la producción de espuma mientras se mantienen los 
necesarios control de temperatura y proporción entre agen 
te de formación de espuma y azufre en la formulación. El 
retomo de la re circula ción al mezclador re comienza inme 
diatamente la producción de espuma.

Aunque el carácter de la invención ha sido des 
crito en detalle con numerosos ejemplos, ello ha sido he 
cho a título de ilustración solamente, y sin limitación 
de la invención. Será evidente para los expertos en la 
técnica que en la práctica de la invención se pueden ha
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cer modificaciones y variaciones de los ejemplos ilustra 
tivos, dentro del ámbito de las siguientes reivindicad^ 
nes.

La presente solicitud, que corresponde a la pre 
sentada en Estados Unidos de América, el 17 de Agosto de 
1972, con el NS 281.587 y el 25 de Julio de l973t con el 
Na 382.598, se acoge a los beneficios del Artículo 51 del 
vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva, que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten 
te de Invención en España, por VEINTE años, son los que 
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

1á.- Procedimiento para la producción de espu­
mas a base de azufre, que comprende las etapas de: (a) 
calentar a una temperatura de 100 a 1503C, en una prime 
ra zona, una formulación de azufre que contiene al menos 
50% en peso de azufre y una cantidad secundaria de un 
componente productor de gas, siendo calentada dicha for 
mulación hasta que esté en estado líquido; (b) hacer pa 
sar dicha formulación, en estado líquido, a dicha tempe
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ratura, a una segunda zona; (c) mezclar dicha formulación 
en dicha segunda zona, con un agente de formación de espu 
ma que en combinación con dicho componente productor de 
gas desprenda gas; (d) retirar de dicha segunda zona la 

5 mezcla que contiene gas resultante; y (e) depositar y en 
friar dicha formulación donde se desee, y dejarla enfriar 
para formar un material celular para construcción.

23.- Procedimiento según la reivindicación 13, 
donde el componente productor de gas es un sulfuro inor- 

10 gánico.
33.- Procedimiento según la reivindicación 23, 

donde el componente productor de gas es un sulfuro de fós 
foro.

43.- Procedimiento según la reivindicación 33, 
15 donde el sulfuro de fósforo es PgS^.

53.- Procedimiento según la reivindicación 28, 
donde el agente de formación de espuma es un dador de pro 
tonos.

63.- Procedimiento según la reivindicación 58, 
20 donde el dador de protones es vapor de agua.

78.- Procedimiento según la reivindicación 13, 
donde el tiempo medio de permanencia de la formulación en 
la segunda zona es de 0,1 a 3,0 segundos.

83.- Procedimiento según la reivindicación 18, 
25 donde el componente productor de gas es un ácido organi
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oo, y el agente de formación de espuma es un poliisocia- 
nato o un pollsotiocianato.

gs.- Procedimiento segán la reivindicación 88, 
donde el ácido orgánico es un ácido carboxílico.

5 ios.- Procedimiento segán la reivindicación 9-,
donde el ácido es ácido acrílico.

118.- Procedimiento segán la reivindicación 88, 
donde el agente de formaoión de espuma es un poliisociana- 
to.

10 128.- Procedimiento segán la reivindicación 118,
donde el agente de formación de espuma es difenilmetano- 
diisocianato.

138.- Procedimiento segán la reivindicación 18, 
donde la segunda zona es un mezclador accionado por ener-

15 gía.
148.- Procedimiento segán la reivindicación 1&, 

donde la segunda zona es un mezclador estático.
158.- Procedimiento para la producción de es­

pumas a base de azufre.
20 Tal y como se ha descrito en la Memoria que an­

tecede, representado en los dibujos que se acompasan y 
para los fines que se han especificado.
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Esta Memoria consta de veintiocho hojas es­
critas a máquina por una sola cara.

Madrid, ^ ̂  ̂  ̂
. P.A.

A jerio  de
P o r  P a g a r ,  ^

24-10-75
7GD.
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