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MEMORIA DESCRIPIIVA
pars solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 afios

e nombre de CHEVRON RESEARCH COMPANY

entidad norteamericans

con domicilio en 100 West Tenth Street, Wilmington, Delawg
re, Egtados Unidos de América, con ofici-
nas en 200 Bush Street, San Francisco,

California, Estados Unidos de América.

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

(Clase Internacional CO1b)
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Ia presente invencidén se refiere a la produceidn
continua de composiciones de szufre expardido.

La patente de los EE.UU. 3.337.355 cubre un mé
todo para producir espumas de azufre, qus comprende en
general las etapas de calentar azufre elemental hasta por
encima de su punto de fusidn, mezcler en el azufre fundi
do un agente estebilizador y un sumentador de la viscosi-
dad, y formar burbujas en el azufre fundido, y enfrierle
por debajo de su punto de fusidn. Ia formacidn de burbu-
Jas se consigue introduciendo en el azufre, que contiene
el sumentador de viscosidad y estebilizador, una cierte
centidad de un agente de formacidn de espumas, tel ccmo
una mezcla de acido fosforico y carbonato sddico, o un
agente de formacidn de espuma organico tal como N,N'-dini
trosopentametilén tetraemina. En le produccion de espuma
que se ilustra se introduce el agente de formscion de es=-
puma en el azufre fundido modificado, en un recipiente,

y la espuma resultante es pasade desde el recipiente por
un conducto, y depositada donde se desee.

Aunque este método para formar espume de azufre
puede ser adecuado para aplicaclones discontinuss (por
cargas) y aquellas aplicaciones en que no es importente
el cardcter portdatil del aparato, en ciertes aplicaciones,
cuando se desea que el procedimiento sea continuo y/o

que el aparato esté montedo de forma movil pars depositar
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una ceps continua de espuma, tal como, por ejemplo, des~—
de un camion que se mueve constantemente, es deseable

que el mezclado del azufre fundido con el meJorador de
viscosided y el estebilizador sea independiente de la adi
cion de sgente de formacién de espuma.

También es deseasble aplicar un procedimiento
continuo a la generacion de otras espumss a base de azu-
fre, tal como las ilustradas por las descritas en las Bo-
licitudes de patente de los EE.UU. n® 253.144 y 344.694,
que emplean como materiales basicos de formacidn de espu-
ma mezclas de azufre y polisulfuros aromdticos sustitui-
dos en el anillo con hidroxilo o con smino. las mezclas
son expendides y reticulades por adicidén de un écids or—
gdnico, preferiblemente un £cido carbox{lico, y un polii
socianato o poliisotliocienato., Dado que el polisulfuro
aromatico contiene grupos hidroxilo o grupos emino que
reaccionarsn con los iosiesnatos, se requiere la previa
adicidn del scido a la mezcla de azufre fundido-polisulfu
ro aromdtico. Adicionelmente, en muchos casos, los aci-
dos que se emplean son incorporados en las cadenas de po
lisulfuro; y cusndo se aflade poliisocianato la reaccion
produce CO, (o COS con poliisotiocianatos), causando la
formacidn de espuma, y la reaccion de los grupos carboxi-
lo e isocianato de reticulacidn adicional del polimero

por formacidn de amida (ademss de la formacion de ureta-
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no o ureido con los grupos hidroxilo y amino del polisul

furo).
RESUMEN DE LA INVENCION

Se proporciona un metodo pars la produccidm cop
tinua de espumss =z base de azufre, Se mezcla azufre fun=
dido con los sditivos necesariocs para la produccién de efe
pumas estables, que proporcionen las propiedades adecua-
das de viscosidad y estabilidad., Estos materiales pueden
ser mezclados en forme fundida con el azufre licuado, o
pueden ser fundidos concurrentemente con el azufre. Se
introduce en la mez¢la una cantidad secundarias de nr com=
ponente productor de gas, para formar la formulacidn de
azufre. La formulacién puede ser mantenida en forms fun-
dida, o puede ser enfriada y solidificada y transferida

el aparato de formacidn de espuma. En el procedimiento de

 formacidn de espuma, la formulacidn que contiene al me-

nos 50% en peso de azufre y una centidad secundaria de un
componente productor de gas es calentsda en una primera
zona hasta el estado liquido, a una temperstura de 100

2 1502C. La formulacidn es transferida en estado liguido
a2 una segunda zona mentenida en el mismo intervalo de
temperatura, donde es mezclada con un agente de formscidn

de espuma que produce gas en combinacion con el componen-
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te productor de gas. La mezcla que contiene ges es reti-
rede luego desde la segunda zonae, a tel csudal que el
tiempo de permenencia medio de la formulacidén en dicha
segunda zona sea suficiente para producir gas, usualmen-
te entre sproximadamente 0,1 y 3,0 segundos. Iuego g2
deposita la mezcla donde se deses, y se la deja snfriaer,
Un corto tiempo a temperatura ambiente causara la solidi
ficacidn de la espuma a un materiasl de construccion ri-
gido esfable. As{ puede ser depositada en formss para
constru?cién, directgmente gobre el terremo donde 82 ne-
cesiten plataformas para construccion, o puede ser pues=
ta, por ejemplo, directamente en techos de viviendas y
otras estructuras similares, para proporcionar aisiamien
to, 0 en cascos de embarcaciones para proporcionar flota-

cion, y otros usos similares.

DESCRICION DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

En una realizacion de la invencidn, la formula-
cion de azufre fundida es pasade desde la primers zona,
por una tuberfe de descarga, & la segunda zona (un mez-
clador dinamico), donde se mezcla el sgente de formacion
de espums con la mezclsa, repidamente por medios dindmicos
teles como un agitador de acclonamiento mecanico, agita-

cidn, agitacidn con gas inerte tal como nitrdgemo, ete,
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¥ a fondo, ¥y la espuma resultante ss descargada para sexr
depositada donde se desee.

-BEn otrs realizacidn, la formulacidn de azufre
fuh&ida es pasada desde la primera zona a una segunds 20—
na que comprende un mezclador eatdtico en el que 30 wntro
duce el agente de formaocidn de espuma, y donde el material
que pasa por placas deflectoras estaticas completa la ope~
recién de mezcla necesaria para la formacidn de espuma.

Los componentes productores de gas emplszdos
con los materiales del tipo descrito en la patente de los
EE.UU. n? 3.337.355 son sulfurcs inorgdnicos, usualmente
sulfuros metdlicos. Se incluyen los sulfurcs de metel al
calino (grupo Ia) tales como sulfuro de litio, sulfuro sd
dico, sulfuro potdsico; los sulfuros de metal alcalinote
rreo (grupo IIa) tales como sulfuro de magnesio, zulfuro
cdlecico, sulfuro de estroncio, sulfuro de bario; sulfuros
del grupo IIb incluyendo sulfurc de cinc; sulfuros del
grupo 1Ilg incluyendo sulfuro de boro, sulfuro de alumi-
nio, sulfuro de escandio, etc; sulfurcs de metal de trég
sicidn incluyendo sulfuro de menganeso, sulfuros de hie-
rro, sulfuro de cobalto, etec; y sulfuros del grupo Vb in
cluyendo sulfurcs de fdésforo, sulfuros de arsénico, sulfu
ros de antimonio y sulfuro de bismuto, etc. Se prefieren
los sulfuros de £ésforo. Los sulfuros da fdsforo pueden

ser producidos in situ por introduccidn de fosforo elemen
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tal en la formulacidn fundida. Diversos de los otros sul

furos pueden ser producidos de esta manera. Los sulfuros

son incorporados en centidad de aproximadamente 0,1 a 2,0
moles por 100 moles de azufre en la fofmulacién.

Los agentes de formacidn de espuma que se em-—
plean en el procedimiento relacionado con la patente de
los EE.UU. n® 3.337.355 son dadores de protones, lo gue
comprende aquellos materiales que sean capaces de propor
cioner un protdn o protones bajo las condiciones de reac
cidn de la segunds zone, es decir, temperatura de 100 a
1502C, para reaccionar con los sulfuros formando H2S. Son
ejemplos de dadores adecusdos de protones los dcidcs pro
tdonicos inorgénicos ususles tales como fosfdrico, fosfo-
roso, clorhidrico, sulfurico, nitrico, ete; dcides protd
nicos organicos tales como formico, acético, propiduico,
benzoico, ete, y otros materiales que actuasn 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 dcido al menos igual a la
del asguas, y usualmente una fuerza tal que uns solucidn
acuosa 1 molar tenge un pH de 3 o menos.

Con otros alfuros, tal como sulfuro de boro,
sulfuro de aluminio, sulfuro de fdsforo, etc, el agua,
preferiblemente introducida en forma de vapor, como va

por de agus, es el agente de formacion deespuma preferi
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do, debido @ su bajo coste y su eficacia.

La cantidad de agente de formacidn deespuma em
pleads sera la suficiente para proporcionar protones en
centidad tal que permite la conversion del azufre presen
te en ol sulfuro usado como componente produgtor de gasg,
a sulfuro de hidrdgeno, preferiblemente 8l menos una can
tidad estequiométrica en relacidn al sulfuro. El vapor
de agua es el agente de forumecidn de espuna preferido.El
vapor de sgua, perticularmente en combinacidén con PZSS’
efectia la produccién de H,S a partir de sulfuros, produ

cilendo una espuma especialmente uniforme y de finas cel-

. dasg.

Los agentes de formacidn de espuma que se em-
plean para producir las espumas & base de azufre~polisul
furo afomético gson poliisocianstos o poliisotiocianatos
de férmula R(ch)n, donde R es un radical orgénico poli-
valente, X es un calcégeno gue tenga un peso molecular
menor que 33, y n es un entero de al menos 2. En el caso
de estos agentes de formecidn de espuma, el gas es CO, o
COS. Se emplean estos materiales en cantidad suficiente
(es decir, afladidos a la formulacién fundida en la segun
da zona) para proporcionar un numero de grupos isoclana-
to (o isotiocianato) suficiente para reaccionar con al
menos 10%, preferiblemente 50%, y mis preferiblemente

con aproximadamente el 100%, de los grupos 8cido presentes.
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Ademds, se prefiere que se proporcionen grupos
|
isocianato 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 serdn empleadas varian segin el ti-
po bdsico de espuma producida. En el caso de las espumas
relacionadas con las expuestas en la patente de los EE,UU,
n® 3.337.355, los agentes estabilizadores de espuma son
aquellos que se describen en la patente como aumentadores
de viscogidad o como agentes de estabilizadores. Se afiaden
aumentadores de viscosidad que son descritos como cualquig
ra de aquellos materiales que cuando son afiadidos a agufre
fundido aumentan la viscosidad del azufre fundido por deba
jo de la temperatura de transicidn. Entre estos materiales
se incluyen fésforo, arsénico, antimonio y sulfuros de fég
foro,Se observard que estos materiales desempefian una fun
cién doble en le procedimiento de la invencidn, propor=
cionando estabilizacidn de espuma asi como produccién de
gas para la formacidn de espuma, cuando son puestos en con
tacto con un dador de protones., Se puede usar un segundo
grupo de materiales que tiende 2 aumentar la viscosidad
del azufre por debajo de su temperatura normal de transi
cién, pero que elimina la mayor parte del aumento de vig

cosidad por encima de la temperatura normal de transicién,

-0 -
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Estos materiales incluyen el estireno monomero, disulfu-
ro de etileno, cauchos de polisulfuro tales como los "tig
coles", El otroc material mezclado con el azufre para pro-'
ducir el prscursor de espuma es desqrito en la patente co
mo “"agente estabilizador". Estos materiales son materia-
les inertes finamente divididos que tienen particulas in-
dividuales que tienen una forma tipo placa. Son eZemplos
de estos materiales la mica molida, pigmento de sluminio,
aquellas clases que tienen part{culas'tipo place, tales
como caolin o arcilla de China, aquellos talcos que tie=
nen particulas con forma de placa, etc, Estos materiales
serén denominados "estabilizadores tipo placa". Estos ma
teriales pueden ser opcionalmente inclufdos en las egpU-
mas a base de polisulfuro aromitico.

En la produccidn de espumas a base de uns .mez-
cla de azufre y polisulfuro eromitico, los agentes de for
macion de espuma son aquellos descritos en la solicitud
de patente de los EE.UU. 344.694, cuyas ensefianzas se in
corporan por referencia. Compranden compuestos que estén
representados por un compuesto dcido de los tipos sigulen
tes:

(1) Acidos de formulas

M.ﬂ’B1Y
TSRY

- 10 -
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0 0 ﬁ
I
donde Y es =(C~=0J, -g-OJ, -?-OJ,odonde J es H 0 alcohilo

0 oH |
de 1 a 6 £tomos de carbono; -T-QH, donde I es H, hidro
L

carbilo de 1 a 18 dtomos de carbono, 0 68 un grupo igual
que el otro grupo unido directamente al dtomo de fdsforo
a través de un enlace carbono-fésforo; -B-GH, donde J es
éJ '
Segin se ha definido antes; o -?—OH, donde Q es H, hidro
Q
carbilo de 1 & 18 dtomos de carbono, o es un grupo igual
que el otro grupo unido directamente al dtomo de boro a
través de un enlace carbono-boro; R, ¥ R, son redicales
hidrocarburo divalentes de 1 a 18 dtomos de carbono, que
pueden estar sustituidos con hasta dos grupos haldgeno,
hidroxilo o mercapto por radicel, y pueden contaner de
1 a 3 grupos vinileno o etinileno por radical, M es O,
Sg © 4GH24f, £ es un entero de 1 a 10, y la suma de los
gtomos de carbono de Ryy R, es de 2@ 18.
(2) Acidos de férmule:
R3~?H—-4CH24me
Z
donde Y es segin se ha descrito anteriormente, Ry es H
o un radicel hidrocarbilo de 1 @& 18 dtomos de carbono,

que puede estar sustitu{do con hasta dos grupos haldge

“ {1 -
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no, hidroxilo o mercapto, y que puede contenser de 1 a 3
grupos vinileno o etinileno, Z es un grupo hidroxilo,
haldgeno o mercapto, o H cuando m es mayor que O, m es
un entero de 0 a 18, y la suma de los atomos de carbono
de R3 ¥y (CHodp o8 de 1 & 19.

(3) Oligémeros de adicidén de 2 & 5 unidades de los dci-
dos insaturados de (2).

(4) Acidos insaturados de fdérmula:

R3-CH=?-Y

Ry

donde Ry o ¥ son segun se han definido antes.

(5) Oligdémeros de adicion de 2 8 5 unidades de los acldos
de (4).

(6) Acidos heterociclicos de formla:

?4
R4-?H-OH-(CH2)p-CH—R4

Q
e

donde R, es H, Y segin se ha definido antes, un radical
hidrocarburo alifdtico de 1 a 10 atomos de carbono, 0 un
radical hidrocarburo elifatico de 1 a 10 dtomos de car-
bono sustitufdo con grupo dcido Y segun se ha definido
antes, donde 8l menos un R4 es un radical carboxilo o un

radical hidrocarburo alifdtico sustituido, y donde p es

- 12 -
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1 0 2

(7) Aeidos polivalentes parcialmente esterificados, que
pueden contensr un grupo hidroxilo, mercapto, carboxilo,
vinileno o etinileno, y tener un peso equivalente de éc;
do (peso molecular dividido entre el numero de grupss
gcido libre) comprendido entre aproximadamente 100 y
aproximadamente 1.000.

(8) Acidos de formula:

Y

]

%
Y-D-C=-2
|
B
}
Y
donde Y es segin se ha definido antes, A, By D son in-
dependientemente anm(R11)p(R12)q, n es un entero de 0
a8 5, p es un entero de 0 @8 2, q o8 un entero de O a 1,
Rqq es alcohilo de 1 @ 4 atomos de carbono, % es H, OH
o SH, m es un entero igual a o menor que 2n-p-q, R12 es
OH o SHy y en @l menos 2 de A, By D n es igual a o ma-
yor que 1.
(9) Acidos de formula R .Y, donde Y es segun se ha defi
nido antes y R,y es un grupo hidrocarburo de 3 a 24 dto
mos de carbono, donde Y estd unido a Rya través de un

grupo aliciclico de 3 a 412 atomos de carbono.

(10) Acidos de férmula:

- 13 =
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o
(Riyly X

donde Y es segun se ha definido antes, R 4 ©8 SH, un re-

dical hidrocarburo alifdtico de 2 a 24 é:omos de carbono
o un radical hidrocarburo cicloalifdtico de 5 a 20 dfo=
mos de carbono, y v es un entero de {1 a 5. Los acidos se
emplean en cantidades de aproximadamente 0,002 a 0,50
equivalentes de dcido por 100 g de la formulacidn de RZY1
fre.

Son ejemplos de los dcidos preferidos los ma-
teriales que contienen acidos carbox{licos de los diver-
sos tipos anteé descritos, incluyendo dcidos dicarboxi
licos tales como glutdrico, azelaico, ete, tiodipropid
nico, tiobutanoico, ete, y ditioacidos tales como acidos
ditiodiglicdlico, ditiopropidnico, ete.

Ejemplos de dcido insaturado incluyen los aci
dos alcanocicos tales como acrilico, propargflico, CT 0=
tonico, etc. Entre los scidos del tipo 2 se incluyen los
écidos cloroacetico, ™ -cloropropidnico, glicolico, ldc-
tico, ©{-mercaptoacetico, dcidos mercaptopentanocicos,
etc.

Ejemplos de &cidos de tij:o 4 que tienen es-
tructura ditio ciclica incluyen el dcido 1,2-ditiolan-4-

-carboxilico, dcido 6,8-tidctico, etc.

- 14 -



El precursor esromatico tal como fenol o anili
na puede gser mezclado y hecho reaccionar directamente con
azufre elemental fundido, para formar el polisulfuro are
matico. El tiempo de reamccion es generalmente de aproxi~

5 madamente 1 hora a 24 horas, preferiblemente de aproxima
damente 4 a 12 horas. Las temperaturas de reaccidon seran
mayorss que aproximedamente 1202C, generalmente compren-
didas entre aproximedamente 120 y 2002C, emplesndose al
menos 2 molesg de azufre por cade mol del ocompuesto aro-~

10 matico sustituf{do. Sin embargo, aunque la preparacién in
situ es posible, se prefiere generalmente que el polisul
furo sea preparado y simplemente mezclado con azufre elg
mental fundido, ya sea en la primera zona (de fusién) o
antes de la introduccion en 1la primera zona.

15 En resumen, los aditivos estabilizadores de.sg
puma, aumentador de viscosidad, agente estsbilizador de
polisulfuro o acido organico, ete, del azufre se intro-
ducen en la primera zona (de fusidn), que puede ser un
depdsito o recipiente similar provisto de medios de agi-

20 tacidn y calentamiento. Como se ha mencionado antes, los
materiales pueden ser fundidos en esta zona, 0 pueden
ser introducidos en estado fundido previamente mezclado.
Este recipiente puede estar a presidn o abierto, y la
mezgla fundida es pasada luego por presion, gravedad o

25 modios mecénicos, tal como una bomba, etc, por una tube

17-10073- = 15 -
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r{a adecuada que esté calentada o sislada o ambas cosas,
hasta la segunda zona (de mezcla), que puede ser un meg~
clador estdtico o un mezclador con accionamiento por
enargia, con aspas accionadas. EL agente de formacidn de
espuma se introduce preferiblemente en la tuberia prime-
ro antes de que la mezcla pase & la zona de mezecla. Dado
que la mezcla es normalmente suministrada a la segundas
zons (de mezola) bajo presion, sera necesario introducir
el agente de formacién de espuma en la tuberia bajo pre-
sion, el menos igual y preferiblemente mayor que la del
azufre fundido. Un medio preferido para asegurar que la
mezcla fundida llegue & la zona de mezcla & una presidn
apropiada consiste en introducir un gas inerte, es decir,
uno sustancialmente inerte pera el azufre fundido (es de-
cir, aire, nitrogeno, etc), & una presion igual a-o. pre—
feriblemente mayor que la presion 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 2ona (de
mezcla), la espuma es depositada sobre la superficie de=
seada, usualmente sin tardanza, para mantemer la capaci-~
dad de fluir.

Aunque no es necesario para el entendimiento
de la invencion, la adjunte figura I ilustrs una reali-
zacién tipica del procedimiento de la invencion. La forw

milacion que contiene azufre es introducida en la prime-

- 16 -
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ra zona 1 (de fusidn). La formulecion es calentada has-
ta que se alcanzae una temperatura de 100 & 1502C, Esta
temperatura ha de ser suficiente para asegurar que la
formilacidn este en forma liguida. ILusgo se pasa la mez-
cla por la tuberia 2, manteniéndose la formilecidn an
forma liquida, hasta la segunda zona 3 (de mezcla). El
agente de formacidn de espums se introduce en la segundas
zona 3 por la tuberfa 4. E1l efluente que contiene gap es
retirado de la segunde zona 3 (de mezola), tras un tiem-
po de permsnencia apropiado, y se le deja enfriar,

En la figura 2 se ilustra una realizacidn pre-

ferida del aparato para producir las espumas de azufre

de la invencién. Un primer recipiente 10 estd provisto

de unos medioa 11 de calentamiento que pueden ser, por
ejemplo, una disposicion de calentamiento eléctrico con
trolable por temperatura, que puede ser controlada para
fundir une formulacidn que contiene azufre introducida
en el recipiente por un conducto j2, y para mantenerla
en forma fundida liquida. Se proporcionan medios 13 de
conducto para permitir la transferencia de la formula-
cidn licuada desde el primer recipiente 10 & un segundo
recipiente 14. Se proporcionan medios de induccion de
presidn, tal como una bomba 15, para efectuar la tranafg
rencia de la formulacion licuada por los medios 43 de com

ducto, y se emplean medios de control de caudal, ejempli-

- 17 -



10

19

20

25

17.10.73.

ficados por una velvula 16 de dosificacion, pars contro-
lar el caudsl de la formulacidn licuada calentada por el
conducto i3 al segundo recipiente j4. Se proporcionan me
dios pera mantener la formulacion en estado fundido en
el recipiente j4. Tales medios pueden ser, por ejemplo,
una cubierta 17 de aislamiento de calor. El segundofre—
cipiente esta provisto de medios de mezcla que puedsen ser,
por ejemplo, un impulsor 18 accionado eléctricamente, pa-
re mezclar intimemente la formulacidn con un agente de
formacidn de espums. Se proporciona un recipiente 19 ra=-
ra almacenamiento del agente de formacion de espumg, y
estd consctado al recipiente 14 por unos segundos medios
20 de conducto. Los medios 20 de conducto tienen prefe-
riblemente asociados con ellos medios 2{ para controlar
el caudal de agente de formacidn de espuma, desde'su re=
oiplente a8l segundo recipiente 14.

Se proporcionan medios de descarga, tal como
el conducto 22 , pera descargar la mezcle de formlacion
calentada y licuada y agente de formacion de espume, deg
de el segundo recipiente e un smbiente en el que la tem-
peratura ambiente see menor que el punto de fusion de la
mezcla, 10 que permite que estd dltima quede curada co-
mo materiel solido tipo espuma celular.

Los sigulentes e jemplos ilustrsn los procedi-

mientos de la invencion. Los ejemplos estdn destinados

- 18 -
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a8 ser s0lo ilustrativos y no limitativos.

Ejemplo { = Preparacion de espuma’ de azufre con mezcla-

dor accionado por energia, con HyPO,

Una poreidn de 45,4 kg de azufre elemental,
4,5 kg de talco (Mistron Vapor A), 1,4 kg de P285 y 113,0
g de fosfato de tricresilo fueron puestos en un recipien
te provisto de agitador accionado por energfa y de tapa
estanca a la presidn. La mezcla fue calentada, oon agita-
cién, hasta una temperatura de 1552C, y se aplicd al re-

cipiente wna presién de 2,5 kg/em?, forzando el paso de
la mezcla fundida por une tuber{a de salida, hasta un
mezcledor accionado por energfa. Se forzd el paso de¢ aci
do fosfirico (agente de formacion de espuma) por una Pre
sién aplicada de 3,9 kg/om®, a través de un rotamesro,
hasta la tuberfs de entrada, con tal csudal, medido por
el rotametro que se mezclase aproximadamente de 3 a 5%
en peso de dcido con la mezcla fundide. For la boquilla
del mezclador accionado por energla se expulsdé la espu-
ma, que se enfrio formando un material rigido que tenfa
pequefias celdas uniformes. La variacién de la velocidad
de adicidn de dcido (egente de formacion de espuma) hizo
que la densldad de la espuma varisse entre aproximadamen

te 0,19 2 0,32 g/cc.

- 19 -
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Ejemplo 2 ~ Preparacion de espuma de azufre con mezcla-
dor estatico. .

Usando el metodo general y amparato del Ejemplo
1, con la excepcidon de que se empled como mezclador de
segunda zona un mezclador estatico de 25,4 mm de didmetro,
se mezclaron 227 kg de azufre, 23 kg de talco, 11,5 kg de
PyS5, 6,8 kg de 1,5-ciclooctadieno y 0,6 kg de fosfato
de tricresilo, y la mezcla fue forzade con una presidn

en el recipiente de 2,8 kg/cm® & traves del mezclador es-

. $atico, con el dcido fosférico. Ia unidad de formacidn

de espums, montada sobre ruedas, fué desplazada, y la bo-
quilla depositdé una capa uniforme de espuma sobrs el te-
rreno, la cual, cuando se enfrid y solidificd, tenia una

densidad de aproximadamente 0,24 g/cc.

Ejemplo 3 = Preparacién de espuma con agua como agente

de formacidn de espums

Se siguid el método general del Ejemplo 1, reem
plazendo el ecido fosfdérico con agua como agente de for-
macidn de espuma. Se produjo una espuma que tenfa un ta-

mefio de celda uniforme y una densidsd de 0,12 g/ce.

Ejemplo 4 - Preparacién de espuma con vapor de sgua como

agente de formacidn de espuma

Se siguid el método general del Ejemplo 2 pare

- 20 -
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producir espums, usande sin embargo vapor de agua como
agente de soplado. El vapor de agua fue inyectado a ve-
locided tal que se observase una produccidn Optima de es
punma, es decir, flujo suave y pedueﬁo tamafio de celdas.

La espuma producide tenim una densidad de 0,19 &/cc,

Bjemplo 5 - Preparacidén de espumas @ partir de una meszcla
de polisulfuro aromdtico-azufre.

A. Se pusieron en un recipiente de reaccidn,
provisto de calentedor y agitador mecénico, 1 parte an
peso de fenol y 4 partes de azufre. La mezcla fue celen~
tada a una temperatura de 150-1602C durante un periodo
de eproximadamente 12 horas. El producto fué retirsdo del
recipiente, y se le dejo enfriar para formar un sélido
emorfo.

B. En el recipiente de reaccion 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 temperstura de
aproximadamente 1452C. Se afiadieron a la mezcla 0,50 g
de PySg, ¥ se dejo elevar la temperatura hasta 1602C due
rente aproximadamente 1 hora. Se afladieron 1,7 kg de aci
do ditiodipropidnico a la mezcla, 8 la que se dejo agi-
tar 1,5 horas adicionales a 150-1602C, Se afladieron a la
mezcla 2 kg de talco (Mistron Vapor A), y la temperatura
disminuyo hasta eproximsdamente 1452C. Se efiadieron & la

- 29 -



mezela 0,2 kg de tensosctivo de silicona Dow-Corning
DC-193, ¥y Se puso el recipiente a presicn de aproxima-
damente 2,5 kg/cmz. El sparato estaba equipado como en
el Ejemplo 1. A medida que la mezcla fundide llegeba al
5 mezclador accionado por energia se mezclaba con difenil
metenodiisocianato cuyo paso se forzaba desde un depdsi
to bajo presidn, a través de un rotametro. Laadicidn de
diisocianato se ajustd con el rotdmetro pars proporcio-
par una proporcidn de cantidades aproximadamente ecuimo
10 lares entre grupos isocisnato y grupos csrbox{licos pre
sentes en la mezcla de azufre en un momento dado en el
mezcladore. El efluente formador de espuma procedente del
mezclador fué depositado sobre el terreno y se le dejo

enfriar, produciendo un material rigido resistente que

15 ten{a una densidad de aproximadamente 0,16 g/cc.

Ejemplo 6 - Preparacion de espuma & partir de una mezcla
de polisulfuro aromatico-azufre, con mezclador estatico

Se siguid el metodo del Ejemplo 5 en todos los
20 detalles, con la excepcion de que se usd mezclador estd-
tico que se empled en el Ejemplo 2, en vez del mezclador
accionado por emergia. Se introdujo aire comprimido a
4,2 kg/cn® en la tuberim de transferencia, en un punto
justamente "aguas arriba" del punto en que se unia la tu-

25 ber{a de adicion de diisocianato. La espuma producida,

17.10.73. - 22



cuando se enfrid, era un material rfgido resistente que
tenfa una densided de aproximadamente 0,16 g/cc.

El procedimiento de la invencion puede ser uss
do ventajosamente en muchas aplicaciones en que el cardc

5 rter portatil de la= unided de produccion sea importante.
Asf, el aparato de produccién puede estar montado sobre
rodillos, o en una plataforma de camion, y ser desplaza
do al punto de la construccidn. Las mangueras, tuberias
u otros medios de trensportar la mezclas desde la primera

10 zone de reaccidn a la segunda zona de mezcla puedsn ser
cuglesquiera convenientes, de maners que se pueda conse
guir la méxima conveniencie y mdximo cardcter portdtil.
S5i la distancia que han de salvar los medios de transpor
te (tuberia o manguera, etc) es larga, sera necesario

15 aplicar medios de aislamiento o calentamiento, o0 en al-
gunos casos ambos, & los medios de transporte, para man
tener en forma fundide @ la mezcla a base de azufre. Asi,
los unicos factores limitativos de la distancis serdn los
requisitos de aislamiento y calor, y los requisitos de

20 energ{a para bombear ol meterial a la segunde zona.

Asi, el procedimiento puede ser usedo fdcilmen
te para proporcionar aislamiento por espuma en la cons-
truccion deedficios, donde la primera zona (por ejemplo
un depoésito de mezcla) puede estar montada sobre un ca-

25 micn al nivel de la calle, y la mezcla puede ser bombes

170 10.73- - 23 -
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da con un receptéculo y tuberfss 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 generacidn continue de
espuma, en contraste con los procedimientos de zona Uni-
ca, 8 menudo suceders que sean necesarias o desesbles al
gunes interrupciones de la generacidn de espume, Tales
casos se presentaren, por ejemplo, cusndo se estén llenan
do umoldes con espuma y sl estar lleno un molde se dersee
trangferir la descarge formedora de espuma a otro molde.
Se ha de entender que esto se puede realizar fdcilmente
proporcionando vélvulas y tuberfas de recirculacidén para
tanto la formmlacidn de azufré como el agente de forma-
cidn de espuma. Tal disposicién permite la fdcil interrup
cién de la produccién de espuma mientras se mentionen los
necesarios control de tempsratura y proporcién entre agen
te do formacidn de espuma y azufre en la formulacion. EL
retorno de la recirculacidn al mezclador recomienzs inme
diatamente la produccion de espuna.

Aunque el cardecter de la invencion ha sido deg
erito en detalle con numerosos ejemplos, ello ha sido he
cho a t{tilo de ilustracion solamente, y sin limitacidn
de le invencidn. Serd evidente para los expertos en la

técnica que en la practica de la invencidn se pueden ha

- 24 -
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cer modificaciones y variaciones de los ejemplos ilustra
tivos, dentro del dmbito de las siguientes reivindicacip
nes.

La presente solicitud, que corresponde a la pre
sentada en Estados Unidos de Amgrica, el 17 de Agosto de
1972, con el N2 281.587 y el 25 de Julio de 1973, ccn el
Ne 382.598, se mcoge & los beneficios del Artfculo 59 del
vigente Estatuto sobre Propledad Industrial.

REIVINDICACIONES

SR mEESTE

Los puntos de invencidn propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE ailos, son lus que
se recogen en las relvindicaciones sigulentes:

18,~ Procedimiento para la produccidn de espu~
mes a base de azufre, que comprende las etapés de: (a)
calentar & una temperatura de 100 a 1502C, en una prime
ra zona, una formulacidn de azufre que contiene al menos
50% en peso de azufre y una cantidad secundaria de umn
componente productor de gass, siendo calentada dicha for
mulacidon haste que esté en estado liquido; (b) hacer pa

sar diche formulacion, en estado liquido, a dicha tempe

- 25 -
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ratura, 8 una segunda zonaj (c) mezclar dicha formulacion

en dicha segunda zona, con un agente de formacidn de espu

ma que en combinacion con dicho componente productor de

gas desprenda gas; (d) retirar de dicha segunda zona la
mezcla que contiene gas resultante; y (e) depositar y en
friar dicha formulscion donde se dosee, y dejarle enfriar
para formar un material celular para construccidn.

28, Procedimiento segin la reivindicacidn 19,
donde el componente productor de gas es un sulfuro inor-
génico.

38.~ Procedimisnto segin la reivindicacidn 28,
donde el componente productor de gas es un sulfuro de fég
foro.

48,~ Procedimiento segin la reivindicacidr 38,
donde el sulfuro de fésforo es P,Sc.

58,- Procedimisnto segun la reivindicacidn 28,
donde el =gente de formécién de espuma es un dador de pro
tones.

68.- Procedimiento segun la reivindicacidn 58,
donde el dador de protones es vapor de agua. '

78.- Procedimiento segun la reivindicacidn 18,
donde el tiempo medio de permanencia de la formulacidn en
la segundé zona es de 0,1 a 3,0 segundos.

88.- Procedimiento segﬁn la reivindicacion 18,

donde el componente productor de gas es un @cido orgini

- 26 -
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co, y ol agente de formacién de espume es un poliisocia~
nato o un polisotiocianato,

98,~ Procedimiento segin la reivindicacién 88,
donde ol 4cido orgdnico es un deido carbox{lico,

' '108,~ Procedimiento segin la reivindicacién 92,
donde el 4cido es deido acrflico.

118,- Procedimiento segdn la reivindicacién 8e,
donde el agente de formacidn de espuma es un poliisociana-
to.

128, Procedimiento segin la reivindicacién 118,
donde el agente de formacién de espume es difenilmetano-
diisocianato.

138,~ Procedimiento segdn la reivindicacién 18,
donde la segunda zona es un mezclador accionado por ener-
gla.

148,~ Procedimiento segin la reivindicacién 18,
donde la segunda zona es un mezclador estdtico,

| 152,- Procedimiento para la produccién de es-
pumas a base de azufre,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, representado en los dibujos que se acompaiian y

para los fines que se han especificado.
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