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‘EL'»CC;'EI{-\CTC; DE Ls INVEECICN

Los prcductos de esspume de poliuretanq que tienen
propledodes reletivanente no-combugtibles, velocidedes ba=
jas de propagapién de la llems y poca tendencie & generer
humo ewendo ardeny pueden producirse comblnende un eilice-
to acnoso de metal alcealino con log componentes formedores
de la espuma que, generslmente, incluye un polielcohol y
un polilsocianatc en compefifa de un catalizador epropizdo,
un ggente tensoactivo y un sgente insuflador inerte. 11
contenido de siliceto acucso de metel slcelino entre los
ingredientes gue formen le cgspums,. constituye desde sproxi-

| .

madamente un 10 & un 60 % en peso. S8 prefiere como ingre-
MBente de silicato, un sliceto acvose de sogio con une

proporeidn en peso-de SiGQ/NaQO de 2440 & 3,25.

REFERTNCIAS CON SCLICLIUDES LKLLACICRADAS (ST Las

,e

HUBIERA ).~ Ningune.

ANTECEDEETES DI LA II\T"V”L‘NGIOl\T s

{e- Cempo de la invencién: Este inveneidn se refiere
e oistemes de espume de poliureteno emriguecides ccn un si
licato ds metsl elcalino. ‘

2e~ Descripcién de le técnice snterior: Le tecnole-
gla de cspume de poliuretano es une téenlce muy deserrollg
daes Las sales de espume de poliuretano excedieron 1 billén
de libres en 1.970 en Lstados Unidos. En generel le espums
de poliwretanc se produce por qombinécién de los siguien-
tes ingredientes:

1« Un poliisccianato

2. Un poliol

3. Un agente insuflador, normalmente un hidrccer—

"buro halogensdo

- . . -
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4o Un catellzador apxapiudb rere le resecibn do Los
grupos ~OH y =N = § = Q.
5. Un egente tensoactivo pare controlor el temehio
y distribucibén de celda.
Normalménte se suministra une cantidad saficiente de poli~
isocianato pare que se combine con los grupos -CH del po-
liol. Le cmpume de poliwretono tiene densidudes entre,

aproximadamente, 2 libras por pid clblco hesta wnms 40 1i-

bres por pié clbico (32,04 gr/litro hasta 640,89 gr/1itvo ).

Il meterial tiene excelentes proplededes de eiglemicnto
térmico. Lo espume de poliureteno es ubllizable en smbes
fofmés,.figida ¥ flexible. : .

xdemds de los meterisles enteriores se,puéden empl eax
otros editivos coma:

T+~ Rellenos de partfcules

2= Iellencs fibrosos |

3o Pigmentos y colorantes"

4= Adit;vos retardedores dol fuego que pueden geyr

co~reactivos y que buoden constituir una parte
del ingrediente poliol.

5e= Agus, '

Tas espumas de poliuretano se pueden empleer como
elementos de flotecibén pars botes acuéticos, como eisla~
miento $érmico pare barrerss de transferencie de celoxr, oo
mo texmios espaciadores, como materiagl de relleno y cape-

suledor pers el cierre de huecos (cavidedes), como recu-

_bridor de suelos y techos, como materiesl de embelaje, y en

otros usoa.
la patente de Istudos Unidos 3.607a794 (publicode
el 21 de septlembre de 1.971), se refiere a leproduccién

]
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de espumas de éilicato por resccidn de un siliceto de mew
tel alcelino, con un polilso cienetc en gugencia de wha rew
slna preformada. .

La patente de Eelados Unidog 3.634.342 (publicade
el 11 de enero de 1.972) se reficre a le edicién de peque-
fise cantidades de silicato de metal alcalino & egpuma. de pyg
liuretano pere permitir que la ospuma deposite cuande pe
désea. La cantidad de gilicato do metal elcelino pere este
propbeito es.de 0,5 a un 5,0 ¢, La veferencie indice que
la accidn es demasiedo répide pare controler cuendo le cen~

tidnd de silicato s6dlco excede el 5 %,

RESUMEN DE LA INVENCION

La presente inVenEién ge refiere o sis%epas de es=
puna de poliureteno pare picducir eepumas.de ﬁoliuretano
rigidaé que contengan centidades eprecigzbles de silicato
acuoso de metal slealino ingluble. De acherdo con la in-
vencién, el éistema de poliwretmne incluye como ingredien-
tes esenciales: 7 !

A+ Poliisocianato

B. Poliol

Cs Un agente insufledor’

D. Un catalizador pera le reaccién de los grupos

~-0Hy -N=0=0

E. Un egente tenﬁoactivb

F. Un silicato acuoso de metal alcelino

Todos los ingredientes desde A heste B, se encuen—
“tran en los sistemas convencioneles de espums de poliunreta-
no. El silicetec acuoso de metai alcalino que. se saidindigtrea

en el presente sistema, wive perz enriguecer log ingredien
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tee de espuma do poliurcltanc y conhgpeswis propiededes Gtiles
en le espuma de poliwretano reskltante enriquecids con si=-
licnto. El pilicato meuwovso de metel eleeline congbltuye de
10 & 60 psrtes en peco del total del gistema de espume de
poliuretano, de acuerdo con la presente invencidn. La egpu-
ma de poliuretano resultante, enriquecida con wn siliceic,
tlene un contenido de sproximsdamente 7T a 50 % en peso del
silicato de metal alcaline. Se suminigire poliisocianato en
centidad suficiente pare proveer de equivelentes Qe ~N = ¢
= (, para que combinen con todve los grupos -0H del poliol,
y elguna poréién de agun no combinade, le cuel es sumind g
treda conle soluciém de silicabo acuoso de metal elcslino.
Es decir, se suminigtrs un exceso por encima Ce lo reéueriu
do de grupos ~N = C = 0 para-combinar con los grupos ~CH
del‘poliol ingrediente. .

Se puede gplicar la espuma por pulverizacidn o verti-
do. La espume puede producirse en un pistema de libre-dess~
rrollo (libre crecimiento) o0-en un sisteme de molde confine-
do. En generel las espumas resultantes deserrollon densides
des desde unas 2,0 a 40,0 libras por pié clbico (32,04 g/
1litro hasta 640,89 gr./litro) '

Las espumas resultantes, den tambien luger e tn com=
plejo salino Nazco3-NaH?03-2320 disperesdo uniformemente

e través de le masa de céspuma como rosulitedo de le reesccidn

de dioxido de carbono naciente con iones s0dioe.

BEXVE DESCEIPCICN DI LA FIGURA ,
La figura T es un diegrems ternerio de los tres com-

ponentes del sistema Na,0, 8102 Yy Héag

DESCRIPCION DE LA RELALIZACION TELFELIDA
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Lz presente invencidn comprende ¢l uso de susban—
cigles centidades de silicato acucso de metal slcelino, coe
mo ingredientes de espumas de peliwretsno producidasg por
reaccién de poliisccianatos y polioles.

2 silicato

El silicato mcueso de metal zlcalino preferido es sl
silicato acuoso sbdico que existe en forma de mezcles de
si02 ¥ Naao. La 1jaz(m de SiOz/I‘Iazo pora el presente propbe
gito es, preferentémente, de 2,40 a 3,25, Otros egilicctos
epropledos de metal aleglino son silicato potésico y sili-
cato}de litio.

‘ . Con referencia & la figura 1, ne presenta'un giegra-
we ternerio. pars el sigtema Kazo - 3102 - H20 reproducido
de Industrisl end Dhgineering Chemiotry, volumen 61, ebril
de 1.969, pégina 32. Veries frees de le figure hen edo nu-
meradas para indicer compogiciones de'silicato s6dico co=
mercieles y no comerciesles. | ,

&rea 1, indica mezclas altamentc elcelinos incluyen-~

do ortogilicato;

drea 2, indlce cristeles glcealinos, principelmente

netasilicato sédico y sus hidretos

Ares, 3, define composiciones de los gue se producen

vidrios comercisles;

Area 4, indice polvos emorfos hidratados (secsdos

‘ por pulverizacién);

Area 5, son soluciones comercisles Q¢ siliceto sb-

' dico acucso,
drea 6, indice mezcles parcialmente cristalizades;

Area T, indice vidrios hidratwdos no econbwiccs,

4ree 8, indica mesas semi-gbliden;
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‘de poliesteres o por esterificncidén de polieteres. Ll po-

from 9, indien ldquidos muy viscosos;

Aren 10, indice liquidoo diluidos;

Ares 11, indice l{amidos inesteblen y gelens
En generel, los silicatos mcucsos de sodic que son ﬁtiles
en la préctics pare la presente invencibu, mon aquellos
comprendidos dentro del érea 5 del diegrama ternzrio de le
figura 1. Les composiclones de siliceto scuoso sddico come
prendidss en el érea 9 del ddagreme ternprio de le figura 1
pueden empleerse si se reduce s viscomided el mesclerios
con signnos otros ingredientes formadores de le espume o
por dilucidn con agum o con glicoles miaciblem.
| Bl poliol emplendo en la presente formplaéién puede
ser un hidroxi-catcr, un glicol, un alcohol polihidrico;
un poliester hidroximacafado, un polleter o un poliester~
polietor. Entre loe poliesteres Gtiles se incluyen preduc-
tos de la reaccién de condensecibén de Acidos policerboxf-
licos con policles. Entre los polieteres Gtiles se incloe
yen aductos de 6xido de polislquileno tel .como eductos de
bxido de polietileno o aductos de 6xido propilenc, de me~
teriales base que contengan, por lo menoa, 2 4tomos de
hidrézeno sctivo determinados seqfn el método de
Zerewltinoff. Aductos de glicoles, trioles, tetroles, polig ..
les més eltos, aminas, emides.son Gtiles y bien conocidos
en la téenica como tipicos polioles en poliuretenv. Ctros

poliesteres-polieteres pueden prepararse por eterificacién

liol ss mentlene esencialme:rte anhidro pare minimizer ls
indeseada reuccidn de los grupos ~N=C=0 del poliisvcianato

durante la formacidn de la espdma.
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‘mezcla formadora de la espume incluye tewbien repines re-

ming formeldehido, urea-foymeldehidc y resinas feadlices.

o

Be pueden emplear hidroxilemings e hidroxilpeliemi-
neg cemo shstituto de une poreidn (superior el 10 % en pe-
50 ) del ingrediente poliocl como modificadores reactivos.

El ugo de hidroxdilpoliamines es especislmente 'GPil pers
ajustar Lle viscosidad del poliol componente donde se desce
glgln control de la viscosidad.

El poliisocianato

El poliisocisnato orghnice .es preferentements un
poliisocienato polimérico o un piepolimero 0 un cuggi-pre-
polimero. Son poiiisooianatOS preferidos

polinetileno-polifenileno=poliisvcianato y éliso-

' Glanatos alirféticos,
¥y en genergl cualquir poliisocianato que tenga un peso mo-
lecular superior s 250. Otros poliisocienstos preferentes’
gon log prepélimeros que ee fabricen por combinacién de
cualquiér poliisocienato adeéuado conn poliol. Un ejemplo,
es el aducto formado por TDIA(diisocianato de toluenc) con
glicol u otros polioles. Los cuasi-prepolimeros son tambien
Gtiles como poliisocinato, por ejemplo, el cuasi-prepolime-
ro formado por combinacidén de un excese esteguioméirico de
polinetileno-polifenileno=poliisooiensto con glicol. El
poliisocianato es mentenido en condicibn esencielmente an-

hidra, puesto que los grupos =N=C=0 rezccionan con gghs.

»

VODLFL CADOLES FEFCRZANTES

!
Como refinamiento de la presente inveneibn, se

congigue mejorer la solidez de les propiedédes cuendo la

forzantes, tal como- melamine~formeldehi.do, metiolatc melew
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| Jas vosines de molamine y ureu scn Qiiles cuwndc estén

prosentes en cantidades de 051 & 5 % en peso de la foruu-
lacidn, Las resinas fenllicas eon @tiles en centidades de
aproximadamente 0,1 & 2 % en pego de la formalecldn. los
resinas nodificndoras, generslmente, mumentan las pfoPieu
dades fisicas de lu espuma resultante, poe ejemplo, la
resigtencia a tenglén y comp esibn. Nl formsldehido solo,
es tamblen un aditive (41l en'cantidaass de 01 & 5 % en
peso.

En la prosente invenciln se proponen verios cetali-
zadofes..pl princibal es el catalizador de uretano que se
emplea pera acelerar la reacclén entre grupos ~0H y ~Ne=(=0,
Son ecjemplos los catalizadores de estafio (octoate de esta~
Bo; dibutil estafio dilaurato) y los catelizadores amfnicos
(trietilen dlamine; N,N,N'N’-tetra meiil buteno diemlna).
Los catelizadores normsles se suministran pare completer
la reaccibn formadora del uretano. Los sistemas de espuma
de poliuretano generalmente pmplesn un 1 % en peso. de cata~
lizador en el pesgo .total de la espume. En le pressnte in-
vencién el cutalizedor puede suministrerse en menores canti
dedes. El contenido propuesto de catelizador es, eproxime~
damente, de 0,2 a 0,3 % en peso del total de la espuma; sin
embargo, la cantided de: catalizador puede oscilar del 0,1
al 3,0 % del peso.

Puede emplearse un ceatzalizador secunderio psra lle-
var a cabo la rescclén independiente de resinas reforzan-
tes, tal como melaminas o ureameleminas. Un catelizador
secundario tipico es el &cido para-toluen sulféniso que
se puminis tra de acuerdo con el ccntenido de resinas refore

zantes, por ejemplo, del 0,5 al 3 % del peso de la re-
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la composicibn, las cuales, & su Vez, se refieren & la na-

gina reforzantes

Tensoactivos

EL tenséactivo debe ser moterigl hidroliticemente
egtable; preferiblomente un compuesto dz sllicons tal como
I~5310y 1~530, DC-194, DO~193, los cuzles se obtiensn por
via comercisl de la Union Cerbide Corporetion y Dow Corning
Company respectivamente. La cantidad de tensoactivo, gene-
relmente,; se encuentrs comprendids entra W 0,5y 0,75 %
en peso del totel de la espuma.

Apenteg ingufladores

Preferentemente se emplean log hidrocerburos heloge-
nados como agentes insufladores; y se incluycn en el poliol
componente ¢ en el poliisoclanato componente o divididos
entre los dos cdmponentes. Se presenta como aéente insufle-
dor el Freon 11B (fluortriclorometenc). El dloxido de cer-
bono y otro componente altanente volétil, que seen matoria—

les miscibles, pueden emplearse.

Considersciones sobre la viscosided.

La viscopidad de la 49201& resultante de pollol,
polilsocianato, catalizador, agente tenscactivo, agente
insuflador y siliceto acuoso de metal slcalino, debe ser
apropiada para conseguir la total dispersidén de los ele-
méntos en la mezcla proyectada. La dispersidn tiene que
desarrollar propiedades adecuades de flujo cuzndo la nmez-
cla espumosa se depositajen un molde., Las propledades de

flujo son aquellas relatives el tiempo de gelificacidn de

turaleza, cantided e identidad del catalizador espumente.
Te viscoplidad debe ser lo suficientomente elta psra Cete-

ner cuglquier tendencia al colapec cu el crecimiento de la
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" de la misma densidad. La preseﬁte espuma de poliuretano

-1 -

espuna. Preforentemento, la viscosidad debe estar cowpren-
dida en ol intervalo de 1,000 & 2,000 centiboiaea.

Le espuma de poliuwretano resultante enriguecide con
el silicato de metal alcelino, ofrece buena adhesidn & st~
perficiés netilicos. La espure de poliureteno entiguecide
con sillcato tlene propledades reterdadoras sl fuern, que
son superiores e las propiededes que se elcenzen usando
1déntico poliol ¥ poliisoclanatc solamente (dedo que se
lleva a'cabo w ajuste estequiombtrico para la cemperscidn)
Ias me joras obtenidas se evidencian mediante enssros sobre
la velocidad de propagacidn de la llema ¥y pruebas de csl-
cinacién. La espuma de poliuretano enriguecida con silica=
t0, desarrolls un carbonizado dimensionslmente éatable
cuendo se expone & choque directo con lleme. Egte cecrboni-
zado resisté.posteriores cerbonizecionss del silicato
subyacénte de la espuma de poliﬁretano‘enriqueoida con sim
licato. La presentc espums de poliwreteno enriquecide con
gilicato tiene buenas caracteristicas de envejecimientd a
la humeded, cuando se expone &l 100 % de humedsd & elevedes
tenperaturas. La propledad de alslamiento térmico de la
presente espuma de poliurctano enriquecida con siliceto, ed
mayor que le propledad de alslamiento térmico de muchas
sustancles comerciales térmicemente aislentes, aungna le
propliedad de aislamienfo‘térmico no es tan buena como la
de espuma de poliuretané convencional que no contienec el
silicato acuoso de metel alcalino. '

La presente espume de poliureteno enriquecids con
silicato, tiene un costo més bajo de materisles al compa-

rerlas con la espuma de polivretano orgdniss convencicnal
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La mezcla de hidroxil poliester acabado del componente A,

A Pty A s 4 14,

enriguecida cdn_silicuto, puedg éd&ptarse o emplecr la
tecnologla existente de espuma de poliuretano y mezcles
existentes de egpuma, y eyuipos de reparto qué incluyen
boguilias de spray y similerss.

Cucndo la gspunrg de poliuretaono enriquecidn con gie
licato me compars con espuma de poliuretano de ls misma
densidad, lo resistencia a la tensibén y resistencia s 1a
compresién de la espuma de poliurebano enriguecida con si~
1icato,'es glgonas veces menory pero, no obstente, comer-
cialmente Otil y significetivo.

- Bjemplo 2
' s§ prepara-una espuma de poliuretano enriquecida cod
silicato por combinacidn de los siguientes ingredientes:

Comnonente A

7,491 gramos de mezcla de hidroxil poliester acaba~
do, descrito abaj& més amplismente;
24,75 gramos de agente tensoactivo, especificamente
' el L=-5310 que es una'silicona tensoactivg,
~ que suministra,le Unidn Carbide Corpcration;
8,25 gramos de catalizedor, especielmente la trie-
tilen-diemina, que se consigue comercislmen-—
te bajo el nombre registrado DABCO de la
Houdry Processing Compeany;
1,65 granos de.un catalizador que es el N,N,N',N’-
tetrarmetii-butano~diamina;

173,75 gramos de fluortriclorometanc.

es un producto de poliesterificacién de
32,79 gramos de trimetilol propanc;’

3,73 gramos de 1,6-hexéno diol;
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.13,68 grames de Acido adlipico;

25,55 gramos de anhidrido tetrabromoftilico.
Estos ingredientes se llevan a un indice de acidez menor qe
1. 71,60 partes e peso de este poliol descrito,se conbinan ca
1,40 partes expeso de silicona fluida,hidroliticamente esta
ble, 0,75 partes en peso de solucidén & trietilendiamina, 26,
gramos de fluorotriclorometano y 0,15 partes enpeso de N,N,
N',N', tetra metil butano y diamina.la mezcla descrita tota
liza 100 partes enpeso y es el ingrediente poliester hidro
xil-acabado del componente A.

{omponente B

7,491 gramos de un prepolimero de poliisocianato,
B el cual se describe mﬁs.detalladamente abajo;

749,1 gramos de Freon 11B, por ejemplo; fluorotri-
blorometano; '

2,80 gramos de un tensoactivo, especifipamente
I-530, que es una silicona tensoaétiva que su-
ministra la Unién Carbide Corporation;

184.,8 grﬁmos de un aditivo retardador de llama, es~
pecificamente ei Phosgard ¢~22R, que es un
bhaldgeno polimérico, que contiene fosfato su-
ministrado por Monsanto Chemical Corporation.

‘\' El Phosgard C-22R tiene la siguiente férmula estruc-
Cﬁg
P ol o o
L
Cl—CHacHzoPOCHPOCH?-(OCH20H2—01)2
. C1CH,CH, OCH,CH,C1
El prepolimero de poliisocianato descrito como un ingredien

te del componente B, se formula por combinacidn de

79,88 partes en peso de polimetileno polifenileno
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Ge. silicato sbGico STAR. Lo expresién silicato s6dico STAR

“ o e

diisocianafo crudo;
2,50 partes en peso de mebil glucsido busade en
pollicter; -
1512 partes en paso de siliccha ;‘luidag 1~5310 8u~
ministrada por Union Cerbide Corporations
if;’,SO partes en peso dé Phoagard 0=22R.
Log ingredientes se mezclan y celienien a 1T70-1802F (76,67¢
0-82,2290. ) y se wantienen a ess bemperatura duraﬁte une,
hora, sproximedamente hasta que sugtanclelmente todos los
grupos-hidroxileos se han combinado con los grupos isoclange |
toe El material prepolimero regultante ‘biené un velor de
~N=0=0 de 23-25.
\ . Componente € -
Silicato sbdico acuoso, que tlenes
Una razén en peso de $10 Mea ¢ de 2,50;
Una densidad Baume de 42? °
Una viscosidad de 60 centipoiges nedides &
68er (202C.)
Un'porcex'ltaje de Nago. de 10,60 y un porcentaje
de SiO2 de 26,5,

Se puede conseguir el gsilicato sbdico acuoso de este

ejemplo, de la Philadelphia Quartz Company, bajo el nombre

se ‘emplea a veces, de aqui en adelante, paré. identifi. car
esto silicato sbdico aciioso, que ha sido ampliemente des-
crito en este ejemplo 1.

Los tres componentes A, B y C, se combinan a una re-
z6n eproximade de 1 perte de A, 1,7 pertes de B y 2,2 partes
de C. Mas especificemente, se mezclan 20,25 gromos de A,
34,7 gremos de B y 45,05 gramos {le C en un r‘eeipien'be:'coﬁ

un mezélador de hoja rotatoria durante 10 segundos,; hasta
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obaervar una crema. Se deje o los ingredientes mezcledos
crocer en el rocipiente (clpsula de pepol) hasta preducir
una espuma uniformemente celulur, que tlens une densided
de 3 libras por pié clbico (48,07 gr./litro)s la espuma eg
de color blanco y tlene una estructura vniforme de celds
fina.

Dl&ﬁm%sﬁhommwcm%mweaS&S%m
peso ddl total de la formulacidn.

La espuma de poliuroténo, como ge degeribe en el
ejenplo 1, se¢ deposita entre dos hojes planas de acero
geparadas 1"-1/2% (2,54 ome~3,87 cm.) ¥ de dimensionee
36" x 45% (91,44 x 114,30 oi.)s Les Léninas se fijen en
relacidn paralela y opuesba una o ia otra, Je.depoglta le
mezela.cramosa y se le deja crecer en cénﬂacto con las dos
léminas de acerc. La espume de poliuretuno enriquecida con
sllicato de metal alecalino, exhibe buena adhesidn & las
léminas de acero. la espuma‘exhibe tanblen buenas caracte-
risticas de envejecimiento & la humednd cuando se expone

al ensayo ASTH del D-224T7. .

Ejemnlo 2

El componente A se prepara por coubinacidn de ¢
26,4 libras (11,974,708 gr.) del poliol hidroxileaces~
bado descrito en el ejemplo 1;
345 libras (1.557,57 gre) de formeldehido;
8,8 libras (3.9916 (r.) e Cymel 303 (una resina
de melamina de la American Cyanemid Corporstion
0,2 libras (90,72 gr.) de catalizador 1010, (un ce-
talizador de gondensacidn de meleminz., especi-

ficamente el Acido p-toluen sulffnico(; y
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 densidad de la espuma es de 4,31 libras (69,06 gr./litro)

0,2 Libras (90,72 gr.) de I-802C quo es un cetoli-
zador de reaccibn pora uretano, especificemente
‘una mezcla de trietilon dlamira y dimetll ete~
nolgmina, que stminigtra Houdry Processing
Company .
Bl componente B se prepara por combinacibn de @
| 31:5 libras (14,288,09 gr.) del prepolimero de
~ 1soclanato del ejemplc 15
2,9 librus (1.315;41 gr.) de I~530 (silicona tenso=
activa): |
6,3 Libras ( 2.857,62 gr.) de Phosgerd -22R (sdi-
tivo retardador de fuego) y
9,5 . 1ibras (4.309,11 gr.) de fluorotriclorometzno.
El componente C, son 100 gramos de glicato sbdico meucso
STAR, que suﬁinistra la Philadelphia ynartz Compzny, Ges-
crito aﬁteriarmente. i
Se prepara una espuna por combinmeién de 100 gramos
del componente G con 20,8 gramos del componente A y 79,2
gramog del ccmponente B. Lés.tres componentes se mezclen
en un vaso con un mezclador rotatoric a velocidad nQuwero
4., El tiempo de crema es dc 30. se;mndos,; el tiempo de es-
pesamiento es de 120 segundos, el tiempo de crecimiento
es de 210 segundo s. EL materiel se vierte en uns pleca de
acero a 1082F. (42,222C,.). ¥l materiel produce una espuma
estable. Despuds de 24 horas se corta una muestra de la

espumna. La muestra cortada no ovidencia contrazceidn. La

por pié clivico. EL contenido de celda cerreds es de
70,8 .

El silicato de sodio acupso cénstituyé el 50 %
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cn pes> de la férmulg total.

Ejemplo 3

23,2 granos del componente A (como en el ejemplo 2)
y 88;4 gramoa del componente B (como en el ejemplo 2), se
combinan con 88;4 gramos de silicato s6dlco acuoso STAR.
Los tres componentes se mezclen con un mezclador rotatorio,
& velocldad nim. 4, durante 10 segundos y se vierten sobre
una placa de acero a 1048F (4000, ). Lé composicidn tiene
un tiempo de érema de 30 segundos, un tienpo de espesemien—
to de 120 segundos y un tiempo de crecimiento de 210 segun~
dose Upa muestra de la espumz resultente ro exhibe contrsc~
cién deepuds de 24 horas. La espuna tiene uns densidad me=
dia deé 3,13 libras por pié chbico (50,15 g?./I.) y une con=-
centracién media de celda éerrada de 77,5 &

ElL silicato sbdlco acuomo constituye el 44,2 % en
peso del total de la férmulea.

Ijemplo 4 \

32,8 gremos del componente A ( como en el ejemplo 2)
y 127,2 gramos dol componente B (como eh el ejemplo 2) se
mezclan con 40,0 gramos de silicato s6dlco acuoso. Le meze
cle se mezcla con un mezcledor rotatorio e la velocidad
nfmero 4 durante 10 segundos. La mezcls se aplica a un sus—
trato de acerc a 106@F (41,1712C.). Le mezcla exhibe un
tiempo de crema de 5.segundoa; un tiempo de espesamiento de
90 segundos y un tiempo de crecimiento de 150 segundose. L&
nuestre de espume no presenta contraceldén después de las
24 horas. Le densidad media del material es 1,56 libres por
pib cfibico (25 gre/le)e ‘ | '

El silicato sbdico wcuosv constituye el 20 % del
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total de la férmuls.

Se prepara une muestrz de la presente espuns emplesn
do eproximadamente la mitad de la centicsd de silicons ten-
sonciiva,.

Pora preparer este egpume el componerte B ge prepare por
combinecidn des _

83,% sremos de prepolimero de poliisocliansto del

ejemplo 1. |

16,5 aremos de Phosgard C-22R reterdador de llame.

' 039 gramog de I~530 silicona tensvactiva; y

25,2 gramog de Freon 11B.

La composicién de la esp&ma ge prepara por combinescibn de
88,4 gramos de]l componente C (silicato s6dico mcuoso STAR);
23,2 gremos del componente A (como en el ejemplo 2); y
85,8 gramos del componente B ‘tal como equi se describe. Se
mezclen 1los ingredientes con un mezclacor rotatorie duran-
te 10 segundos & le velocidaed ném. 4. Los ingredientes
mezclados se apiiéan a un suétrato a 108er (42,2282C.). Se
observe un tiempo de crema de 2§.segundos, un tiempo de eg-
pgsamiento de 120 segundos y un tlempo ds crecimiento de
200 segundos. La espuma tiene un buen crecimiento y eparece
seca. La espuma no exhibe contraccién después de 24 hores.
Le espume, tiene un conténido medio en celda cerrada de

52,2 4. Lo espume tiene una resistencis e ls Zensidn de

2051 pede (1540 Kg./cmz). El contenide de siliceto sddico

acuogo de la £6rmula es , aproximedemente, del 45% en peso.
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Pué evalusdo un nfimero de los silicetos sédicos acuos
809 comercialmenfe asequibles; incluyendo el silicato abdi~
c0 STAR descrito en el ejemplo 1.

Ei silicato sbdico ecuoso especifico de este ejemploy
es un material conocido como Starso que tiene una densidad
de 1,80; una densidad Baume de 44,6 %; una razén en pew
de Sioz/Naao de 1,803 el tanto por clento en peso de Na,0
es 13,40; el tanto por clento en paso de 5102 e8 24,1. bEn
este ejemplo, se combinan 88,4 gramoas de silicato sbdico
acuoso Starso (componente C) con 23,2 gramos de componente
A (obmo en el ejemplo 2) y 88,4 gramos de componente B
(como e¢n el ejemplo 2). Los componentes ge mezclan con un
mezclador rotatorio durante 10 segundos e 1a velocidad
ndm. 4. El materiel espumoso en el recipiente de mezcleda
presenta un tienpo de creme répido. Se prepers un segundo
lote y se mezclas durante 5 segundos con un mezclader 1nota-
torio a la velocidad nime 4. En este caso el tiempo de cre-
ma fué de 0 segundos, sproximedsmente, el tiempo de espesew |
niento fué de 90 segundos y el tiempo do crecimiento de
120 megundos, cuando el materiasl se vertié sobre el sustre~
to.a 1082 ¥ (42,228C. ). Lo espume tiene wna densided de
2,52 1ibras por pié clbico (40,38 gr/l) y un contenido en
celda cerrada de 14,0 %. La resistencla & 1 tensidn es de
4,5 psl (0,32 Kg/cmz). Le espuma es generelmente bastante
floja.

Ejemplo T

Se prepars una espuma sin usar catelizadores espu~
nantas. ' | '

‘Los elgulentes ingredientes so mezclen juntos pave
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producir el componehte?A:
| 78,30 gramos del poliol hidroxdl-terminado
ingrediente del Eiemplo 13
10,40 gramos de formeldehido;
26410 gramos de Cymel 303 (resina de hexemetilcl
meleming) y
0,60 gramos de catalizador 1010 (beido pufolueno
sulfdnico).
Bl componente A parea esta composieifn no contliene cateli-
zador de uretaho.

‘ Se combinan 23,0 gramos del componente A, como jus-
tamente ‘B¢ describe, con 88,4 gramog del componente C (sl
licato acuoso de sodio STAR) y 88,4 gramos del componente
B (como en el ejemplo 2). Los $res componéntes se mezclan
con un mezelador rotgtoric durente 10 segundos g velocided
nim. 4 y se aplican a w sustrato a 1088F (42,22RC). El
tiempo Ge crema cs de 25 segandos; el tlempo de espesa-
miento es de 180 gegundos y ‘sl tiempo de crecimiento de
180~240 megundos. Le espume resultante es seca y exhibe
un buen crecimiento. La espume tiene une ligerfsime con~
traccidn despaés de 24 horas. Le derngidad de le espuma es
&é_4,06 libras por pié clibico (65,05 agr.(litro). Le con-
centfaci6n>en celde cerreda es del 26,5 %. Le resistencia
a la rotura es de 21,7\bai. (1,52 Kg./cme). Unsa cualidsd
inter;sante en este éjemplo, es que lg bresente egpumg

puede preperarse gin catalizador de uretano, aunque el

“tiempo de cremsm, el de crecimiento y ¢l de espesemiento

aumentan.

Ll silicato acuoso e sodio constitnye el 44 on

peso de la Pérmula total.
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Ejemplo 8

Se prepara uno espuma incorporands ures lne*uilo;ada,
especiiicamente le Bectle 65 (urea mebvilolode) gue e prom
ducide por lo Aumericen Cyuanamid Corporation. El componente
A B8 pre;para combinando

78,3 gramos del poliol hiarozdl-termim).do. del

gjemplo 13

10,4 gramog de formaldehido

26,47 granos de la Beetle 65 (urea)

0,6 gremos del ocatelizedor 1010 (fcido p-toluenc

sulfénico) y

0,6 gramos del catelizador R-~8020
Se combinan 23,3 gremos del componente egpecisl A, como
justanente se.deacribe, con 88,4 gramos del componente C
(silicato acuoso de sodio STAR), y 88,4 gramos del compo-
nente B como en el ejemplo 2. L& mezela se mezcle con rn
mezclador rotarorio a veloc:i dad nim. 4 durente 10 segundos
y se vierte sobre un sustrato a 108fF (42,2280.). El mete-
rigl tliene un tiempo de crema de 20'segur:dos', ur tiempo de
espesamlento de 180 seguitdoa ¥y un tiempo de crecimienta de
255 segundos. El meterial forms uns espuns que exhibe une
ligera contraccién después de 24 horgs. Le espuma resulbans-
‘te tlene una densidad media de 4,26 libres por pié chbico
(68,25 gre/ls)s El contenido en celda cerrads es del
6795 %+ Le rew stencia a la tensiones de 1444 peis (1,01 Kg
/on?).

El silicato acuoso de sodio congtituye el 44% en
peso de lg foérmule totel. |
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Ejemplo 9
"Este ejemplo, similer el ejemplo 1, nc incluye re-

#lng de melamina o formel dehido.
Tl componente A se prepera coribinando
f5;6 gramos del poliol hidroxil-terminade del ejemw
plo 1¢ ¥
0,i2 gramos del catelizador E~8020.
Iste componente 4 se comblina con 88}4 gremos del componeis
te ¢ (silicato acuoso de sodlo STAR). Le mezcle de los dos
éomponentes'A y ¢ eg dificil, pero se cbnsigue une mezcla
adecuads. Deépués ge combinan 88,4 aromos del componen%e B
(como en. el ejemplo 2),& los ingredientes se mezclen con un
mezclador rotatovic duranté 10 segundos e velocidad nim. 4
¥ se vierten sobre un sustreto a 1088F {(42,222¢,). El tiem-
Pa de crema e;s de 25 segundos, el 'l:iemy_io de espesemiento
de 120 éegundOS y €l tiempo de crecimiento de 180 segundos.|
Le espuma exhibe un buen y alto crecimiento y una firme
contestura. Hay una ligera contraccién denpués de 24 horas.
Ll contenido. en. celda cerrada de la espume es Gel 47,2 %.
Te densidad es de 2,82 libraus por pié clibico (45,18 gr./l.)
Ie resistencia a la rotura es de 18,1.psi. (1,27 kg/cmz).
En gusencia de formeldehido y melemina la espume resultan-
e ticne, generslmente, un bajo contenido en celda cerre~
de y una resistencia a le tensibn reducida.
@El gilicato acuoso de sodio constituye el 46 % en

peso de la fbérmule total.

Ejemplo 10
Le presente espuma pueds obtenerse en ausencie de

formaldehido usando solamente una resina de melamina,
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El componente & se prepara combinendo
15,6 parfes del poliol hidroxil~terminado del
ejenplo 1;
5,22 portes en peso del Cymel 303 (resine de melen]
‘na);
0,12 pertes del catalizedor 1010 (écido p~tolucno
sulfénico)s y |
0,12 partes del catelizedor K~-8020
Este componente A se combing con 88,4 partes en peso del
componenta ¢ (siliceto acuoso de 80310 STAR )« Hey algune
dificultad de emulsificucidén durente la mezcle, pero gl
final se consigue una mezcla adecunda. Despuds se mezclan
88,4 partes del componente B {como en el ejenplo 2) con
log componcntes A y.C durante 10 segundos,. co;; un mezcle-
dor rotatorio a velocidad néim. 4. Le mezcle resultsnte se
eplica & un sustrato a 108RF (42,2200, ). El tiempo de cre-
mg e¢s de 30 segundos, el 'biempo de éapesamienfo de 120 se=-
gundos y el 'biempo de crecim‘iento de 240 segundos. le es-
pume exhibe une ligera contré.c'cién después de 24 hores. Ie
dengidad de lE;I espuma es de 3,32 libras por\pié clbico
(53,19 gr./litro). El contenido en celde cerrade es del
57,0 $. La espume tiene wns resistencia a le tensién de
17}5 pai. (1,23 Kg/on®).
Fl silicato acuoso de sodio constliuye el 46 % en

peso de la Pormuls totel.

Liemplo 11
Bste ejemplo ilusgtra el usc de un poliocl polieter,

espec{fi camente el Jofferson HD~T780, como poliol ingredien-
te. EL Jefferscn Hp~T80 os un poiiol de base azucarads que
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tiens un equivélente en OH dé 338; un indice de acidez.de
0;2,pH 5,2 y una viscosgldad a teaperatura amblents de
7600 centipoises. EL componente A on esbe ejemplo se prepa~
rg corbinendo '
254 gremos del Jefferson Ix780
35 gramos de formaldchide
80 gramos de Cymel 303 (resine de melemine)

2 gremos de catalizador 1010. (dcide p-tolueno sule

gbnico)

2 gramos de catalizador R«BQZO'
Se cqmbinan 23,0 gramos del cdmponente A comno justamenfe
se éespribe, con 85,4 granos del componente € (silicetc
acuozo de sodio STAR) y 88,4 gramog del componente B (como
en el ejehplc 2)» La megcla se realiza con un mezclador Yo
tatorio durante 10 segundos a velocidad nim. 4 y se eplicae
a un sustrato a 1082F (42,220¢). ¥l tiempo de cremg es de
30 segundos, el tiempo de espesamiento es de 240 segundos
y el tiempo de crecimiento es de 240-300 segundos. So con-
slgus una espuma que exhibe unﬁ nuy lenta solidificacidn.
La espuma tiene una composicidén estriade y una egtructura
no homogzénea de celda. La espuma %iene una densided de
2,70 libras por pié cfbico (43,26 gr./litro). lLa estructu- !
re de celda cerrads es del 48,1 “%. La resistencia a la
tensidn ea de 6,1 pai. (0,43 Kg/cem?)

Bl silicato acnoso de modio constituye el 44 % en

peso de la férmule total.

Ejemnlo 12 - 7
Este ejemplo muestra el uso de un poliester peliol.

El componente A se ﬁrepara Por combinseibn de los slguienw
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tes lngredientos:

78,3 ¢remos de Mobay“Maltron D-4

1044 grancog de formaldehido

26,7 gremos de Cymel 303 (resina de melaminz) '

.0;6 gremos de cetalizador 1010 (&cido p=tolucno
sl fénico)

0,6 gramog de cetulizador B-8020
ol Maltroq R=~4 sz un polieuter seturado linesl que tlene
un peso equivilente de 200, un indice de acidez de 4 y un
valor de hidroxilo de 270 & 290. ¥l materisl es comercizl-
mente asequible como un ingrediente poliol pera usar en
espunas.de uretano yelastémeros. 1o suministra la Mobay
Chemical Company. ) '

Para preperar wna espums, se combina 23,3 gramos
del componente A que acsbamos de describir, con 88,4 gra-
mog del componsnte C ( mllicato sédlco acuoso STAR )y
88,4 gramos del components B (como en el ejemplo 2). Se
mezclan los tres componentes con un mezcledor rovatorio
darente 10 segundos a la velocided ntm. 4 y se vierts
gobre un suptrato a 108¢F (42,22RC). El material tiens
un tiempo de crema de 35 a 40.seéundoa, un tiempo de espe~-
sarianto de 210 segundos y.un tiempo de crecimiento de
300 segundos. La espuma tiene un crecimiento lento y per-
maneco guave. Lg egpume se rayae y aparéce una esgtructursa
de celds no homogenea. La espuns diene une densidad de

3,38 1libras por pié clbico (54,16 gr./litro). El conteni~-

~do én colda cerrada es de 43,9 %.

Ejemplo 13

Otro silicato sbdico scucso, comercielmente eue=
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" gramos del componente A (como en el ejemplo 1); 120 gre-

_ 4el componente ¢ (silicato sédico 200080 Qe gredo 50 de la

o~ 2Ha

quible, es el conocildo como N-38, gne suministra la
Philadelphis Quartz Company.
¥l silicato sbdico acvoso ~238 tiene una racdn de
sioa/ﬁazo de 3,22 y uns densidnd Baume de 30f. Se combi-
nan log elguientes ingredientes con un mezclador rotetorio
durente 10-segundos & la velocidaed nim. 4:
' 88,4 gramos de silicato sddico N-38 (componente C)
23,2 gramos del componente A, tal como se describe
en el ejemplo 2. _
88,4 gramos del components B, tal como se describe
‘en 81 ejemplo 24 . |
Se splica el materiel a un sustrato a 1089F (42,2200) y -
exhibe un tiempo de crema de 45 segundos,'un.tiempé de esa-
pesaﬁiento de 180 a 240 segundos y un tiempo de crecimien-
%0 de 180 a 540 segundos. La espoma exhibe una estructura
no homégénea y rayas profundas. La densidad es de 3,01 1li-
bres por pié clbico (48,23 gr/litro). El contenido en cel-
da cerrada es 99,4 % ¥y la resistencia a la tensibn es de

11,4 psi.(O,BO-Kg/cmz)

Ejemplo 14

ptro silicato sbdico aéuoso es el Digmond Shamroch
éhemical Corporation de grado 50 que tiens la siguiente
composicidn: B contenido de Na,0 es de 14,7 % en peso; el
coqte§ido de 8102 es d; 20,4 % en peso; ¥ la razén de
SiOa/ﬁaao ss 2,00. La densidad es 502 Baume y la viscosided

es 122 Jtormer por segundo. Se prepera una espums con 32

mos .del componente B (como en el sjemplo 2); y 120 g1'wmos
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Diamond Shamrock). So rezclan los componentes Aurante 5
segwidog a 1.900 RJP.Ms Bl tiempo de creme es menocr de 5
segundcs, El materisl se espuma ripidemente en ls clpsulsa.
La espunn tlene ung densidad de 2,58 librzs por pié clbico
(41,34 /134r0) y uns medie de resistencis e la tensibn de
353 pai (0,23 Kg/cm2) y un corntenido en celda cerrade de
42,1 %, '

Eijemplo 15

Se preparas una egpume con siliceto sbdico acuoso de
la Diemond Shemrock Chemical Corporation de gredo 52, gue
tiene un contenido de Na20 de 13,9 % en peso, y un conteni-
do de Sidé de 33,4 % en geéo, y una razbn de SiOZ/Nazo de
2,40+ Ta dengidad es de 52% Beume y la viscosided de 640
Stormer por segundo. Se prepara una espuma’de poliuretano
enriguecida con silicato sbdico por combinacidn de 120 gree
mos del componente ¢ (silicato sbdico senosos de grado 52)
con 32 gremos del componente 4 (como en el ejemplo 2) y.
120 gramos del éomponente B {eomo en el ejemplo 2). La mez- |
cla se mezcla c&n ﬁn mezcladar rotatorio durante 5 segun-
dos a 1.900 E.P.M. y exhibe un tiempo de crema de 15 segun-
@os, ua tiempo de espesamiento de 60 segundos y un tiempo
de crecimiento de 120 segandos. L& espums tiene une densi-
dad de 2,63 libras por gié cibico (42,14 gr/litro), uné re~
sistencia a la tensibn dé 2,6 pai (0,18 Kg/bmz) y un conte-
nido eﬁ celda cerrada de 32,7 por ciento.

¥l pilicato sbdico acuoso constituye el 44 por clen=-

to en peso del total de la férmula.
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Este es un ejemple miu ds espums de poliuwretenc en—
ricuecida con silicato sbdico acuceo sin adifivos de resi-
nas de melemina.

11 componente A se prepare por sombinacidn de

3719 gramos de poliester hidroxii-~acabsdo del ejem-

plo 13
50 gramos de formaldehidoj y -
2,0 gramog de catalizador R~8020.
El componente B se prepars por combipacibn de @
: - 329,5 gramos de Papi~18 (un poiiisocianato de poli-
netileno polifenilenoc)
66 gramos de Phosgord C-22%, retardndor de 1llamaj
26,5 gramos de 1~5410, silicona tenscoactiva; y
150 gl‘é.mos de Freon. 11B.
Se prepsra una espuma de poliwreteno de la formulecidn en-
terior, por combinacidn de 32 gramos del componente A Ges-
crito con 120 gramos ded componente C (siiicato gbdico
acuoso STAR) y 120 gramog del componente B deserito.

Se mezcla la mezcla con un mezclador rotatorio du-
rante 10 segundos y exhibe un tiempo de crema de 10 sesun-
‘dcs, un tiempo de cspesamiento de 120 segundos y un tiem-
po de crecimiento de 120 sesundos. La Compogicidn se es-
tructura despaclio pero ‘consistente en unos 15 minutos apro-
ximedemente. La espuma es generalmehto .iiébil y friable. Bl

contenido en celda cerrada es del 1% . La densided es 2,36

Llibras por pié ofibi co (37,81 gr./litro).

Ejemplo 17 .

. El componente A se prepara por combinaci6én de @
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G745 portos en peso Ge poliester hidroxdl-zosbado
del ejemplo 1; .
9 partos en pem de formuldehido (.{‘ormalin);

22,5 purtes en peso de Cyrmel 303, una resina de ne-

. lanina}

0,5 purtes en pem del cateligzador 10105 &cido
p-tolueno sulfénico; y . |
0.5 partes en peso del cateliszador E~-8020 trieti-
len diamina. '.
El componente B se prepora por combinscidn de @
62,8 partes en peso del prepolimero del poliisocle-
*  nato del ejemplo 1. |
5,95 partes en peso de I~530 silicona tensoactiva;
12,54 pertes en pesv de Phosgard (~22R, reterdader
de llama plastificante; y
18,90 partes en peso c}e fluortriclorometeno.,
El componente ¢ es silicuto sbdico acuoso STAK.

Lete formulacién, o le que de aqui en adelante nos
referirenos como "Formuwlaclbh del ejemplo 17", se combing
y mezcla en las sig;uien'i;e's propoxrcioness 11 ,§ partes en
pesc del componente Aj 44,2 purtes en peso del coniponente
Bs 44,2 partes enApeso del componente Ce. L& mezcle exhibe
un btienpo de crema de 30-40 ssgundos, un tiempo de espesa~
miento de 3 1/2~4 minutés y un tiempo de creclmiento de
3 1/2-4 minutos. o

La “Pormwlacidn del ejemplé 17" se prueba extensa~
mente con los siguientesa resultados.

Se prepara une gerlie de paneles eJcperimentales con

la "PFormulacidn del ejemplec 1T euparededos entre dos lé-
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mings metélic&s.'La espume de la /Formulacidn del ejemplo .
17%, tiene una dengidad do 3,41 libras por pid chbico
(54,64 g/1itro) y un contenido de celdin cerrads de 86 %
cuando se forma la espuma bajo el ecufinemiento entre les
dos 1éminas metélicas. Les propiededes de libre expensidn
de le espuma de la "Formulacibn del ejemplo 17" muestra
una densided de 2,42 libras por pié cbico (38,77 g/litro)
y un contenido en celda cerrads de T7.% .

Les muestras de la espuma resultante de la "Formuls-
cidn del Hjemplo 17" de los pancles de ﬁorde'metélico, .
nen una resistencla a la tensidn de 23,3 pal.{1:63 kg/cﬁz)-

- Cada panel tiens un espesor de 1-1/2% (2,54cme

3,81 cn) y un &rea de 35" x 45% (88,9 cm. x 114,30 cm)e Los
paneles se llenan completaments en, aproximasdamente, 25 se~

gundos.

Ensayos de resistencia al fuego en el énmlo

Se ha desarrollado un enaayo'modificado de regipg-
tencia al fuegy en el éngulo? en el cupl, dos paneles de
custro ples de largo cada unp (121,52 cm.), se ztan juntos
formando dngmlo. Se reunen en la esquina palos de madera,
papel y gésolina ¥y se enciende. ILa eépuma presente de la
"Formulacibén del ejemplo 17" no exhibe ningln brote ini-
cial de llama. Durante el fuego hay alguna Juz y humo blen—
co. La llena asciende muy poco sobre la care del panel. Los
paneles eXponen la espuﬁa hacia el lado del fuego, y la -
parte metdlica de la superficie se méntiene fuere del fue &0

Ensayos de perforacién por fue.o

El Bur de Ninas de U.S: ha establecido vrne pruebe
de perforacifn que emplea una entnrcha de ges propano que

tiene su lloma girigida en éngula vecto hacie la superficie
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t0 de le planche de espuma de poliwretuno, desde el momen=~

Y B

de una plancha 69 egpuria de polluretano de fres gproxinsde
de 6" x 6% (15, 24 on X 15,24 om) y esmpescy ayaotc de 1M
(2, 54 cm). Tl objetivo del tesat os determinsr la centided

de ¥iempo requeride por llema pare elcanszer el lzGo ophes—

o en que se enclende la antorche. Le espume de poliwrete-
no convencional exhibe tiam@oa ée perforecifn de 10 segun~
dog o menos. Una nuestra de la presente cepume de le fior~
nulaclén del ejemplo 179 requiere 180 segundos pera 1
perforacién. '

Conductividad térmica

Se prueban las propiedades de conductividad térmice
de una muestra de espuma de la “Formuleciln del Ejemplo 17",
Le nuestra tliene un.espesor de 1,04% (2,64.cm;) ¥y une den-
sidnd de 3,44 libras por pié clbico (55,1 gr./litro ). El
factor de conductivided t{rmice K es de 0,169 BTU por horsa,
pie cibico, 5rado‘F. Le tenmperatura diferenciai durente el
ensayo es de 97,4 oF (36,390) en el ledo celiente y 52,5&F
(11,48C) en el lado frios

anejecimiento por humedad

Se somete la espume de “Formulacién del Ejemplo 17"

8 engeyos de envejecimierto por humedad. Se mantienen las
mﬁestraa durante extensos periodqs de tiempo &l 100 % de
humedad y 120 eF (48;89?0)0 Se miden las propledades de
les nuestras veries veces Auwrante los enseyos. En ceds uns
de lae veces se deja a la nuestra oscurrir el ague libre-
nente antes de medir. Los resultedos estén expuestos en

la tebla siguientes,
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MPORMULACION BJMPLO 17" = INVLJEGIMTENYC 1CE_HUMEDED

100 9 DI [UMEDAD A 120¢F (48,92Q)

DESPUES DE DESPUES D

VALORES INICTAL,  _200 HCRAS 500 HORAS
% celdag cerradas 91,5 802 90,6
Densgidad 3,03 3542 3523

Pensidn psi 2344 32,7 38,0 .
’ 1,64 Kg}ch)_(z,zgzﬁ%/cm?f) (2,66 Le/on?)
- s

9% expansidn 3

% cembio en pesc - 1253 1643

VALORES DESTULS DR " DESPUES DL
130 _HOEAS 100 __HCR4S

% celdas cerradas 01,4 88,9

Deneidad C . 3,22 3,80

Tengién, pei 18,1 21,5 o

’ . (1,27.Kg/cm?) (1,51 Kg/om?)

o expensibn 3,9 5,0

s ocambio en peso : 750 8,9




10

15

20

28

30

68 especiiicamente el Diamond Shamrock Chemicsl Corporation

Liemple 18
Se prepars y enseye un glabtema de cspuma que identl-

ficemos como "Fermulaecién del ejemplo 18%.
¥l componente A sg prepare combinendos
390 purtes de poliester hidroxil-acebedo del ejems 1
50 partes de formeldehido &l 37 % (formelin)
32,5 pertes de Cymel 303 (resine de meleming)
1,5 ertes de cetalizador 1010 {écido p~tolueno
sulfénico) ‘
5 paertes de catalisador L8020
15 partes de DP=-30, menufaciursdc por Rohm end
Haeg; - -

]
Ay

T partes de 1~-530 silicont tensogetive; y
_90 pertes de fluor~triclorometanc.’

Potal 581 partes

El componente B se prepera por combinacidn de ;
330 partes de Papi-27/prepolimeroe de Neopentil
glicol (de formacibn descrita mis ebajo)
80 partés de Phoagaré C-22, retardador de llems;
T partes de 1~530, silicona tensouctive; y-
_90_ pertes de fluortriclorometano.

fotal 507 pertes

El componente € se prepéra cornbinando 300 partes de sili-
cato sbdico acroso de grado fundido con 20 partes do aLne

que tiene wn total de 320 partes. Il siliceto sddico gcuoso

de agrado 49 FG de rezdn Sioa/Nazo de 2,58 y unz densidad

Baume de 49%.

H
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La proporpiéh,de la nezcle para produciy nnes egpLe
ma es de 40 partes en pes del componente A, 112 pertes en
pesc del componente B y 150 purtes on pesd del componénte.
Ce

yoil prepolimero en el componente By, se prepere mez~
clzndo 1Y partes en peso de Pepi-27 (un poliisociasnato de
polimetileno polifenileno de wna funcionzlidad de, aproxi-
nedamente, 3) con una parte en pese de HPG (neopentil gli-
col)s Ta adicibén se lleva a cabo & unos 2302F (110£C). El
neopentil glicol se afiade en, aproximadémenfe, ocho porcd o~
nes elicuotas, wa cada cinco minutos con egiteclén. La re-
accibn s fuertemente exotérmice. Una viscopidad finel del
prepolimero en el componente B oscila entre 185.000 y
200000 cps. : .

La espums resultante tiene un tiempo de crema de
15 .gegundog, nn tiempo de esﬁesamiento de 60 pegundos y un
tlempo de crecimiento de 70'segundos. La espuma tiene un

contenido de celda cerreds Qe 76 4 y une dengidad de 3,5

libras por pié -clibico (56,08 gr./litro).

Este material se somete sl ensayo de perforacién
por fuego, tel como se describé en el ejemplo 17. El tiempo

de perforacidn por fuego es de 13 minutos.

Ejemplo 19 .
Otro s=istena ﬁtii de espume de poliwreteno se iden—
tifica como “"Formulacidn del ejenplo.19h.
El componente A se preperas combinande:
379 gramos de poliestoer hidroxil-acebado del
ejemplo 13 . »

50  gramos de formaldechifo (formalia)
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31 , 5 grumss, de Cymel. 3037 {resing de melamine. ).
0:8 grawos de catelizador 1010 (fcido p~toluen
sulfénico )s
2,9 gremos de catelizodor R-8020
14,5 eremos de oatalizedor IMP=30 (un cebelizador
fenol-tipo amina menufemeturado por Rohm y
Haas Corporation);
10757 eramos de gllicone tensoactiva L-5410; y
43840 gramos de fluortriclorometano.
EL componente A tlene uns viscoaidad Bﬁaokfield e TORP
(21 ,1'190) de 960 centipoises.
m. componente B se preparsa. combinendo:
660 gramos de Papi-28 (poliisocisneto de polime~
tileno’ polifenileno);
122  gramos de Phosgard 0~22R retardador de llama;
455 gramos de 1~5310, ailicone tenscactivae
El componente B tiene ung viscosidad Brookfield de 60C cps.
a TORF (21,1120), .
' Se preﬁara una espumns ée polim'e.tano.. .combinando
57,2 gramos del componente A, tal como se describes con
98.,4 granos del componente B y 120 +0 gramos del componente
¢y qze es silicato s68ico acuomo 49 PG (ver ejemplo 18).
El total de la "Formulacibn del ejemplo .19“ contiene 272,0
grenosg. La mezcla se mezcle durante 10 segmndos. Se obser—
va un tlempo de crema de 10 segundéos, un tiempo de espese~

miento de TC megundog y un tiempo de crecimiento de 120 se~

aandos. Lo espuns resultente tiene sproximedemente wn con-

tenido en celdea cerrcada del 3 %.
Beta espme’ segin 1t "Fovmule cibn del ejerplo 19%

se somete & un ensayo de perforaclén por fuego, preperando
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mwa nwestra de 6" cuedredass por 1% { 38,75 cn? por 2554 om)
de sgpesor, tal cono se descrite en ol ejemplo 23, El en-
payo de perforacibén por fuego rasiste més de 30 minutos.

Composicidn de le espumz romltonta

Anfligis de rayos X de productos del ejemplo 1 y
18, indicen slguros silicetos cristalinos en la espume re-
sultante. Las espumes bambien presertan un petrén de rayos
X quc es caracter{stico de una sal comple ja de cerboneto
gbélco y hicarbonato sédico con un nivel de 5 a 15 % en
peso. La sel compleja tiene la siguiente estructura empi-
rica

AY

‘e Na2003 - NaHCO3 - 2Héo

Se ha especulado que esas salew complejes pe forman
por reaccibén de dioxido de carbono que se Geserrolla en la
rezccibn de iscclanstos con ague. :l dioxido de cerbono se
combine répidamente con el gilicato sédico Naz'sioz, pere
formar el carbonato y bicerbonato slfdlces. Los comp;ejos
de cerbonato y bicarboneto sbdico, ebsorben répidemente
agua ddl slisteme como sgua de cris‘f:aliz&:c\.idn.

Este mecaniemo reéponde,en rerte a1 hecho de gue
los productes de espume de poliureteno parecen ester esen~
cielmente libres de agua no combinads, & pesar de que el
ing;edierte siliceto sédico acuowso de pertide, constituye
desde, eproxiuasdamete, 7 a 50 % en peso de la espume resule:
tante., -

La velocidad & la ¢oue se ofigina ¢l dioxido de car-I
bono en la espuma, parece ser importsnte respecto gl carée-
ter de la gel de silice ..ie redulita. Une evolucidn extre-
madamente répida de.dioxido de cerbons gelifics £i0 en'une

2
estructura tipo cristelino. Uns liberecidn lente de dioxido
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de cerbonc tiende & precipiter §i0p que forme perticulas
esféricus de silice coloidel de, aproximadumente, 15 m3.]imi]
crones de difmetro. Estes perticulas de silice forman luego
un gel. ¥l anflisis indica que le gol de silice en las pre-
gentles eﬁpﬁmas de poliuretanc, es une mezels hibride de
los dos tipne de gel que acubanos do describir,

Hiemplo 20

Se preparan una serie de productos de espums wbili-
zando la resina de pollester satwado del ejemplo 1 como
poliol ingrediénte, y wn prepolimero polimlrico como iso-
clLanato ingrédionte. Bl componente A contien 11,51 pertes
en peso del poliester, 3,00 partes en peso de fluortriclo-
romgteno. 1,0 partes en pesc de silicona fluide como tenw
soactivo y 0,25 partes en peso de una mezcis de trietilen
diamina y dimetll etinol amina cono catalizedor.

ﬁl prepolimero de poliisocisnato me forma por come—
binacién polimérica MDI, un polieter sorbitol gue tiens un
valor hidréxilo de 490~500; une silicons fluide como ten—
soactivo y Phosgnrd (=22H. X prepolimero tiene wn conte-
nido NCO dc 22 a 24 % en poco.

El componente B se prepsre per combinacidn de 33:52
partes en peso del prepolimcro de poliisocianato descrito;
1,22 partes en peso de silicona flulde como tensosctivo; y
5,38 partes en pes de fluoitridlorometano coro egente
insuflador. '

¥l componente C en estas serieq de preperscién de
espumas es gdlicato sbdico scuoso comercielmente asequi~

ble, incluyendo:
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(a)

(e}

(@)

.

"STAR
gy

1-38

Razén de Sioz/HaQO

2,450
1,60
3,22

3,85

Densided Beume

371

Iin todos log casosm losg tres componentes Ay B Yy Oy

\
se mezclen y se dejan crecer libremernte para producir el

producto espumoso. Las proporcicones en peso -de los tres

componentes se presentan en ls table siguiente, junto

con valores de la densided éel producio, contenido ea

celda cerrada, y valores del Indice de oxfgeno pera mues-

tras seleccionadas. Xn todos los cawog se genera un produg

t0 de espuma termoendwrecido.
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PROPIEDADES DE LOg PLOIUGICS DE ESPUMA

COMPO-‘ COMPO= (OMPO= DENSIDAD ¢ CELDA INDICE

Notagem

nentesg.

nmegzclar.

MUNSTRA NENTE NENTE NENTE = P.C.P. CERRADA DR
A B c OXTGEEC
I 11,9 42,7 45,4(a) 4,2 25,1 29,0
I 26,04 664,96 T,0(b) Dbaja - -
III 41,0 52,0 T,0(b) 1,5 - 26,7
IV 24,0 61,0 15,0(b) muy baja = -
v 20,0 50,0 30,0(b) mediana- - -
’ ' nente bheje
VI(e) 17:0 ° 43,0 40,0(b) - - -
VII(£) 14,0 36,0 50,0(b) = - -
VIII(£) 10,0 25,0 65,0(b) - - -
IX 31,0 39,0 30,0(b) - - -
X(g) 1,35 27,7 65,0(a) 8,0 36,7 38
XI 26,04 66,96 T,0(¢c) 0,76 - -
XIT 26,04 66,96 7,0(d) 0,65 - -
XIIT 24,0 61,0 15,0(¢) = - -
IV 24,0 61,0 15,0(d) 0,80 - -
XV(h) 20,0 50,0 30,0(c) = - -
IVI(h) 20,0 50,0 30,0(d)  ~ - -
XVIZ(h) 17,0 43,0 40,0(a) - - -

(e) - Reaceidn muy répide, dificulted pers obtener muestras
algnificativas pers enseyos.

(£) ~ Reaceién répida, difioculted pere mezclar los COmpo~

(g) - Se le afinde un 0,22 % en peso de dibutil dileurato

de egtafio como catalizedor.

(h) ~ Se forma gel de milice en pocos segundcs despubs de
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Ejemplo 21
Yos intentos psra manufacturar los productos de la
presente espums de poliuwretano, usando polieter poliolies,
han conseguido un éxito limitedo. Se pruebe unz espums gue
emplea como componente A
T+15 partes en peso de un poliol conocido come
R-8 530, que es un zducto de 6xido de sl¢uile-
. no de sucrosa, que tiene un nfmerc de suerose
de 5303
0,25 partes en peso de una mezclé de trietilen dia=-
ming y dimetil etenol emina como catelizadori y
1.,00 partes en peso de fluortriclorometano como agey
te 1gsuflador. |
Se coﬁbinan 8,40 parteé en peso del components A descrito,
con 40 partes en peso del compoaentD B, tzl como se des~-
crive en €l ejemplo 20 y 44 partes en peso de silicsto sb-
dico acuoso "STARY. Los ingredientes no se mezclan bien,
principalmente, debido & 1a\elevada vigcosidad del compo-
nente A. En un-esfuerzo por.sdplir un polieter poliol con
une viscosidad més baja, se selecciona PEP-450. El PEP-450
es un aducto de 6xido de alquileno Ge pentaeritritol que
tiene un valor de hidroxilo de 560. Por lo tanto el compo=
nente A consiste en 7,15 partes en peso de PEP~450; 0,15
partes'en peso de una Mezcla de trietilen diaming y dime—
t11 etancl emina como catalizador y 3,00 paries en peso de

fluorotriclorometano como agente expansor. Se combinan

1034 partes en peso del componente A descrito con 40,1

partes en peso del componente-B (como en el ejemplo 20) y
44 partes en peso ‘de silleatn s6dico acuoso. (894R) comer-

cialmente asequible. Los ingredientes se mezclan sdecuzda—
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-3;0 y un valor fingl de hidrexilo de, aproximedemente, 400.

monte y se espuman con un ligero crecimiento,

Ejemplo 22

So prepara una espue emplesndc un isoelenato poli-
nérico (distinguldo de un prepolimero) como fuente de g
pos isoclanantos en el componente B. Il componente A es el
nigme que en el ejemplo.-20e. EL componente B contiene 29.39
partes en » so de polimetileno crudo, polifenileno poliiso-
¢ianatos 5;43,partes en pego de Phosgard 0~22R, un retorde~—
dor editivo de llema; 2,20 pertes en peso de una silicona
fluida; y 5,26 partes en pesd de fluortriclorometano. ¥l
componen?? ¢ es pilicato sbdico acuoso, comercislmente ase~
quibles que tiene una ragén en peso‘de Sioz/NaQO de 3741,
En orden & producir ls espunaz, se combinan y mezclan duren—
te 10 segundos, entes de verterloa en un molde celentado o
1008F (37,782¢); 11,2 partesten peso del componente Aj
44,45 partes en peso del componente B; 42,5 parfea e peso
del. Componente C ¥ 148 partes en peso de fluortriclorome-
‘tano adicional{_Se genera un% egtructura devespuma termoen-

durecida.

Eiemnlo 23

Se prepara una espuma emplesndo como ingrediente
policl vna regina satuwada de poliester, no halbgeﬁada. Se
prepara especificamenteluna resina de poliester, & pertir
de &cido adfpico, trimetilol propano y dietilen glicol,

que se llevan a un valor &cido firel de, eproximadamente,

El componente s s2 prepare combinando 11,51 partes

en peso del poliester saturado'descrito, cor 3,00 pertes
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en peso de fluorotriclorometanc; 0,25 purbes en peso d¢ una

mezola de trietilen diamina y dimetil etunol amina como ca~

- talizader ¥ 1,00 peries en pesd de unz sllicona fluida como

tensoactivo.

El componente B es el mismdo cue ze describe en el
ejemplo 20. ¥l compo;ente ¢-es milicato sbdico acuoso (ST4R

Se prepare una espuma combinando 11,0 partes en pe-
s0 del componente A, 43,3 pertes en pesohdel'componente B,
43,2 partes en peso del componente C ¥ 1,8 pertes en peso
de fluorotriclorometsno adicionel. Se mezcien los ingre~
dientes durante 10 segundos y se vierten en un molde calen-
tado a-urids 602C. Se desarrolla una satisfacioria espume

termoendureclida. ' 7

Ejemplo 24 ,

Se prepala ung espuma ugendo como ingrediente poliol
une mezcla de poliesteres saturados y polieteres polioles.
El componente A es una mezclg del componsnte A descrito en
el ejemplo 23 y.la siguiente;pdrcién de polieter que conw
tiene 11,51 partes en peso de ES-530, que es un aducto de
6xido de elguileno de sucrosa que tiene un nfmero de hidré-
xilo de 5303 3,00 partes en pesb de fluorotriclorcmetanc;
0,25 partes en beso de una mezcla de trictilen digming y
Gimetil etanol amina y une parte en peso de uns silicona
fluida. En orden a producir el componente A, se combinan
15,9 pertes en peso de una porcidn de polieter poliol con
?3,0 partes en peso del poliester del ejemplo 23. El conte-
nido total de componente A es de 28,9 partes en peso. A es=
{ta composicidn se 19 aﬁaden 108,5 partes en peso del compo-

nente B, como en el ejemplo 20; 108,1 partes cn peoso del
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componente ¢ (oilicato sbédico acuogo, SWME) vy 4,6 partes
en pcgo de fluorometriclorometano suplementzrio. La mez-

cla forma une csputia gruesg, SUAVE.

Jjenplo 22

Se propara un prodeucto espumoso, empleando un gli-
col como ingrediente poliol. 1l componette 4 incluye 5,00
partes en peso de dipropilen fionl; 3,00 partes en pesd
de fluworotriclorometanc; 0,25 partos en peso de unz mezcls
de trietilen dianﬁ.na y dimetil etanol awine como catelize-
dor; y 1,00 parte en peso de una silicona fiuide tensoc.c—
tiva. X1 componente B y ol componente € spon log mismos del
Ljemplo ‘2'0. Se prepara ung espuma"coctbinando 10 pertes en
peso del cdmponente A descrito con 43 partes en peso del
componente B y 47 partes en pesc del componente C. Los mg-
teriales resulbtantes, producen uns masa de espuma que exhi-

be alguna contraccién después de formerse.

B ! on Rlo 26 ’ \

Se prepere una espuma, empleando solemente formsl-
dehido como aditivo modificente. Los componente B y C son
los mismos que los descritos en el Ejemplo 29. Tl componen~—
te ¢ incluye 10,14 partes en peso de une resinz de polies-
ter dol Ljemplo 203 1,34 pertes en peso de formalin (eolu-
cién en agua de formamldehido &l 37 %) y 0,87 partes en pe-
80 de una mescla de trietilen diaming y. dimetil etanol ami~

na cowo cataliszador.

Se prepara una espuma combinendo 11,8 partes en pe-
80 del componente A y 441 partes en peso de cude uno de
los conmponentes By C. Se me‘.zcla el materiel dureate 14 se-

gundos. La mezcla se orema en 20 segindos y tlene un tiempo




10

18

20

28

30

de crecimionto de 80 segundos. Le espuma tiene une regig-
tencia o la compresidn parslele el crescimiento de 38,8 pei

(2572 Kg/cmz) vy un indice de oxigyeno de 31,1.

Se prepera una espums emplesndo resines fenblices
como reginas reforzantes. Le resine especifica es uns re-
gine ds fenol-formaldehido, alcali cutelizeda, soluble en

agua, la N-1320 manufacturade por Pecific Kesine y Chemi-

.cels que contiene un 63 % en peso de materisl no voldtil

en sgua. El .material es comercislmente asequible parz uso

. normal como una regina inferior eglutinente de cenize. El

-

componeﬁte By el C son los mism&quue los del Ejemplo 20.
Tl components A se prepéra combinando 9:45 partes en peso
de una resima de poliester saturado dsl Ejemplo 203 2,06
pertes-en pes de wna resins fenblice acucse, la N-1320

¥ 0,24 pertes en pe de un catelizedor mezcle de trieti-
len dieming y dimetil etanolamine. Se prepers le espume
combinando 11,5 pertes del chponente A depcrito y 44,1
partes en peso.de cada compbnente By Ce Lo espume resul-

tante parece contraerse despuds de su formacibn. Le espu=

ma exhibe un {ndice de oxfgeno de 29,8,

86lo se pueden emplear pequefiag centidades de re-
sinas fenblicaes acuoses, puesto que, les resinas fenéli-
cas t}enden e formar, ingtanténeamente, geles de silice
cuando se mezclan con gilicato s6dico acnoso.

Hen sido preperedos productos de espuma de poliure-

" tano Gtiles, adicionsles, utilizendo siliceto potdeico
- acuoso con ung rezdn en peéb de SiOZ/KZO de 2,1 (38,8 por

- ciento en peso de bdlidos) Yy 2,2 (29 por cientd en peso
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da s6lides). Les formulaciones espumentes dncluyen
17:5, 30435 y 50 por ciento en peso del componente de
silicuto potdsico acuoss. |

Tn restimen, la Patente de Invencidn que se so-

licita deberd recaer sobre las siguientes:
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REIVINDICACIONES

~ 1. Un procedimiento para la produccidén de una es-
puma de estructura rigida que se caracteriza por hacer reags
cionar conjuntamente:
A, Un poliol orgénico
B. Un poliisocianato orgénico y
C. Silicato sédico acucso que tiene wna razén
de 5i0,/Na,0 de 2,4 a 3,25;
donde al menos, uno de lés tres compbnenteg (A,B,
C) contiene un agente insuflador diswlto;
~en presencia de un tensoactive y vn catalizador pa
ra la reaccién de los radicales -OH vy ~N=C=0; ¥y
 donde el peso del citado silicato sédico acuoso,
consbituye del 10 a1.60% del peso de los componentes.

-3 El'procedimiento de la Reivindicacidén 1, que ~
comprende la reaccién de los tres Componentes A, B, C ci~
tados, donde el tensoactivo qitado se incluye en A 4 B, el
agente insuflador citado se ?ncluye en A 6 B, y el catalizs
dor citado se incluye en A, ,

3. El procedimiento de la Reivindicacién 1, donde
el atente insuflador citado, es un hidrocarburo halogena-
do. . ' ‘

4, Se reivindica por Ultimo como objeto sobre el
que ha de recaer la patente de Invencidn que se solicita:
UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE UNA ESPUMA DE ES-
TRUCTURA RIGIDA.
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoriadscriptiva que consta de cuarenta y siete

niginas mecanografiadas y dibujos que sc acompaiian.

Madrid, 15 de Optubre de 1.974

o

"
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