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MEMORTIAK 1] E SCR I PTIVA

de una Patente de Invencifn a nombre de:
Hoechst Aktiengesellschaft, de nacionali
dad alemana, domiciliada en D 623 Frank

furt/Main-B0, (Alemania); po¥= "PROCEDI -~
MIENTD PARA LA PREPARACION DE POLIURETA-
NOS O ESPUMAS DE POLIURETANO INCDMBQSTL-
BLES",

==~=000000000===

El invento concisrne a un procedimiento para la pre-
paracifn de poliuretanos o espumas da poliurstano incombustje--
bles, que en calidad de agente protector contra la combustién
contienen un polifosfato amfnico con una determinade longitud
da cadena, agf{ como eventualmente otras susgtancias incombusti=-
bilizantes, desarrollando el polifosfato ambnico ventajosas prp
piadades ya en la carga de preparacifn de poliurstano,

Es sabido, pars aprestar a poliuretanos de manera que
tengan resistencia a la combustibén, utilizar gompuestos de fés
foro y nitrégenn, tales como por ejemplo artofosfato diaménico,

que se affaden a la carge de preparacién de poliurstanoc. Neo obs-
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tante, el ortofosfato diam&ﬁ}cdk causa de su solubilidad en agua,
posee la desveptaja de'sqr gliminado por lavado desdg el mate-
rial sintét;do Eajé la infiueﬁcfa de la huﬁedad,icon Yo cual -
al maferial sint&tico pierde su incombustibilidad original,

Por lo tanto, en la DAS 1,283,532 s propons la utili
zacibn de polifosfatos amfinicos ampliamente insolubles en agus
an.calidad de agentes protectores contra la combustifn para po
liuretanos, correspondiendo estos polifosfatos a la f6rmula gg

neral

NH D

H(n-m)+2( 4)mpn In+l

en que n es un ndmeroc enters con un valor medic situado por en
cima de 10, m significa un ndmern entero hasta de como méximo
n+2 y el valor de m/n se encuentra entrs aproximadamanta 0,7y
1,1, Los polifosfatos ambnicos conocidos son emplesdos en tan=-

tidades de 5 a 15% en peso de la carga de preparacién, En sl =

: wweomercio se pueden adquirir sblo los productos de policondensg

cifn con la precedsnte férmula, en los cuales el valor medio -
de n se encuentra entrs aproximadamente 20 y aproximadamente =
400, determinado de acuerdo con el procedimiento de valoracifn
de grupos terminales (van Wazer, Griffiter y Mc Cullough, Anal.
Chem., 26, (1954) p&gina 1755), después de que los polifosfatos
amfnicos hubiercn sido transformedos en la forms dcida con ayu
da de resinas intercambiadoras de iones.

Se ha comprobado que polifosfatos aménicos con un =--

- grado de condensacifn n de aproximadamente 100 a 400 plantean -

dificultades para la dosificacifin en cargas de prsparacién de
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poliuretanoc. Dado que los componentes de la cerga pars la pre-
paracifn de poliuretano aon;liqULQqs y_deben ser mezcladog fn-
timamente con una rapidez de segt.i.ndaa dur.ante la transformacibn
mecénica, los polifosfatos amfnicos sflidoa son empastados ya
antes del procasb de mezclado cor un componente de la carga dﬁ
preparacifn, preferiblemente con el poliol o con una mezéia -
previa del poliol con catali;adores y/o estabilizadores y agen
tes de expansién. De esta manera se garantizan un completo hu-~
medecimiento de la sal de fosfato y una buena aptitud para sl
mezclado con los restantes componentes da la carga, A causa de
lag difsrencias de densidades existentss entres sl polifosfato
ambnico y el componente de poliol o la mezcla previa ds poliol,
aparecs después del empastaan un descenso gradual de la sal de
fosfato en el recipiente mezclador con formacién de un sedimen
to. De esta manera resultan pastas con concentraciones diversas,
que en la subsiguiente reaccifn con 21 componente de isociasnato
proporcionan poliuretanos con diferentes grados de proteccibn
contra la combustién,

Se ha encontrado ahora que ss puede svitar la desven
tajosa formacién de sedimentos, antes descrita, de los polifog
fatos aménicoe conocidos, si se utiliza un polifosfato aménico
con elevado grado de condensacifn. Este, a pesar de que es mg~-
nos soluble esn agua, tiene tendencia & la formacién’ de =
geles en suspensifn acuosa, a diferencia de los productos usug
lss en el comercio,

El invento concierne, por lo tante, e un procedimien

_to para la preparacibn de poliuretanos o espumas da pnliuretanu

incombustibles que contienen un polifosfato amfnico en calidad
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de agente protector contra la combustibn asf como sventualman-
te otra sustancia incombustibilizante, y estf caracterizado --

porque el polifosgfato amﬁnico corresponde & la férmula general

H(n-m)+2(NH4)mPnU3n+l
en que n significa un valor medio expresado en ndmeros enteros
desde por encima de 400 hasts de aproximadamente 1000, y la ==
proporci6n de m @ n es de aproximadamente 1,

Preferiblemente, de acusrdo con el invento ses emplea
un polifosfato ambnico con un grado de condensacién n de‘apng-
ximadamente 500 a 800, sspecialmente de 600 a BOO, gienda la -
proporcifin del fosfato de alrededor de 0,5 a 20% en peso, espg
cialmente de 1 & 10% en peso, rsferido al peso total,

El polifosfato amfnico de acuerdo con sl invento pue
de ser utilizado bien sea sélo bien sea en combinacién con - =
otros agentes protectores contra la combustibn. Como otra sug-
tancis incombustibilizante es apropiado, por ejemplo, fosfato
de tris(2-clorestilo), que puede presentarses en un poliuretano
en una centidad de aproxim;damente 2 a 30% en peso, referido al
peso total,

La preparacifn del poliuretano o del material espumg
do de poliurstano no es objeto directo del invento;

El materiasl sintBtico puede obtenerse de mansra coﬁg
cida por reaccibn de compuestos polihidroxilicos de elevado pe
8o molecular con poliisccianatos en presencia de un catalizador
asf{ como de agentes de expansibn, aéstancias tensioactivas y -

otros agentes auxiliares de transformacién. Igualmente, la prs
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paracién del polifosfato aménfco utilizable de scuerdn con sl -
invento, se describe ya en la solicitud de patente alemana

P 22 30 174.8, consistiendo el proEgdimiento en ﬁue se calien=-
tan cantidades éprgxihadamente equimoleculares ds urtofosfﬁto

aménico y pentéxido de f6ésforo a temperaturas entre 170¢ y '
350¢C en presencia de amonfaco gaseoso con mezclado, amasado y
desmenuzamisnto constantes y simulténeos del producto de reac-
cién,

Como compuestos polihidrox{licos para la preparacibn
de poiiuretanoa entran en consideracién, dioles, polioles, po-
liéteres, poliésteres o polieésteramidas.  En general, estaas susg
tancias tienen un peso molecular de aproximadamente 60-5,000 y
contisnen por lo menos dos grupos OH por molécula. Su {ndice -
de hidroxileo se encuentra habitualmente entrs alrededor de 40
y 700 mg de KOH/g.

El poliisocianato necesario como otro componente de
partida pueds ser un isocianato aroméitico o alifitica con al =
menos dos grupos NCO por molécula, pudiendo tratarse de poliisg
cianatos monfmeros o poliisocianatos polfmeros o tambi&n de pg
liisocianatos que han reacciocnado parcialmente con polioles pa
ra formar los denominados “prepolimeros",

Para acelerar la reaccifn se affladen habitualments ca
talizadormss o mezclas de €stos en pequefias cantidades., Como ta
les son apropiadas especialmente aminas terciarias o compuestos
organometflicos tales como compuestos de estafio o de plomo divg

lentes,

Usualmente se procede de modo tal qua en la carga de

praparacién. de poliuretano existe un pequefio exceso scbre la -
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cantidad estequiométrica dsiafu;us NCO con raspectb a los gru-
pos hidroxilo del compuesto de poliocl. No obstante, tambifn se

-¢

pusde trabajar con un.déficit de grupos NCO, Los iimites para
el contenido de grupas NCO con respecto a les grupos hidroxile
se encuentran entre aproximadamente 90 y 130%, especialmente -
entre 102 y 110%, referido a la cantidad estequiométrica.

Dependiendo del grado de proteccifn contra la combug
ti6n.deseado, se agrega a la carga de preparaciﬁn de poliureta
na aproximadamente 0,5 a 20% en peso, especialmente 1 a 10% en
peso de polifosfato aménico, referido al peso total de la car-
ga. El polifosfato amBnico es incorporade en el poliol,.usuq;-
mente antes ds mezclar el poliol con el compuesto de isocianato,.
Dicha polifosfato puede ser mezclado tambi&n con otros agentes
liquidos de proteccifn contra la combustién y esta mezcla pue-
de ser agregada a ls carga de preparacifin de poliuretano.

Los poliurstanos de acuerda con el invento pueden ser
preparados tanto en forma compacta como también en forma espu-
mada, Para la preparacifn de espumas de poliurétano sa emplean
agentss de expansifn usuales, tales como alcanos clorados y flup
rados de bajo punto de ebullicién, y/o agua. En ests casa la -
cantidad de agente de expansifn dspende de la densidad aparente
deseada de la espuma de poliuretano,

Finalmente, en éalidad de agentes auxiliares de trang
formacifn para la preparacién de poliuretanos sirven ademés es
tabilizadores de la espuma para sl proposito de regular la eg-
tructura celular, siendo apropiados como tales siliconas o pp-

lisiloxanos tensioactivos.

Dependiendo de la seleccifn del poliol y de la propox
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cibn cuantitativa de los componentes individuales de la carga,

ss pusden éreparer espumas de poliuretano desde elésticas hag-

ta rigidas. Para la preparacibn de espumas rigidas,tal como se

necesitan ﬁur ejemplo para sl aislamiento de materiasles de cang
truccifin, se necesitan paliolaé altamente reticulados con un =~

gran némero de grupos hidroxila,

Los polifosfatos amfnicos des acuerdo con el invento
se caracterizan, en calidad de agentes de proteccifin contra la
combustifn en masas de moldso de poliuretanoc, en comparscifin -
con polifeoafatos amBnicos habituales, por una meanor solubilidad
en agus, de manera que no existas sl ps;igro ds qua sean alimi-
nades por lavado desde el material sintético bajo la influencia
de ia humedad. Por ello permanece garantizade la incombustibili
dad del material sintético durants largo tiempo. Como consecuen
cia de la propiedad de formacifn de gelea que posesn los poli-
fosfatos ambnicos de acuerdo con el invento se garantiza una -
distribucién uniforme constante en la carga de preparacifin de
poliuretano, especialmente en la wezecla previa de poliol, y se
sxcluye una sedimentacifn del fosfato, Por lo tanto los polifog
fatos de acuerdo con el invento garantizan el mantenimiento en
reserva de mezclas previas de poliol que contienen fosfato, de
bido a que no existe durante largo tiempo el peligro de la se-
dimentacifn del componente de fosfato.

' El objeto del invento debe ser explicado con mayor -
detalle mediante los siguientes Ejemplos:
EJEMPLO )
Se determinf la solubilidad en agua da un polifosfato

amfinico de acuerdo con el invento con un grado ds condensacién
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n dg:éprogimadéhente 700, una proporcién de m a n iguel a 1 y

un c;ﬁtanido de P,0; de'72% en peso, y el resultado se puso en

comparacién con las solubilidades de los polifosfatos asménicos

usuales en el comercio siguientes, en los cuales el gradeo de -

condensacién n ee encuentra entre 20 y 400. Los fosfatos cono-

cidos abarcan los siguientes productos:i

1) VP Kn 504:): fabricante Knapsack Aktiengesellschaft,Knapsack
bei Kdln '

2) Phos=Chack P/EDG)z fabricante Monsanto Company, USA

3) Go Cué:)— 100 : Asahi Chemical Ltd., Japén:

EL VP Kn SUAE> estd caracterizado por un coﬁtenido de
fosforo (PZUS) de 71-72% y un contenido de N de 14 a 15%., La -
densidad de este producto es de 1,8 g/cm3 y la temperatura de
descomposicifdn se encuentra en 3302C. Una suspensién.de 1l g del
producto en 100 g de agua posee un valor de pH de 4,5 a 6.
Phos-Check,p/BJ:) estéd caracterizado por los siguientes datos
fisicos: | '
Contenido de fosfora: 32%;

Densidad: 1,79

" Temperatura de descomposicidn: 375~400

Valor de pH de una dispersidén de 10 g/100 g de H

20 : 6,5

Indice de refraccidn 1,48 - 1,49 )

Go-tuéﬁllﬁﬂ contiene 30 - 32% de P y 13 - 15% de N
Otras propiedades de este producto son:

Densidad : 01,4 - 0,0

Temperatura de descomposicién: 330 - 450¢°C,

Indice de refraccidn: 1,486.



Para le determinacién de la solubilidad ee agitaran
5¢ del polifosfato aménico en 100 ml de agua durante ) hora
a 40f C, después de ello la solucidn fua enfrieda répidamente‘
a la temperatura ambients y en el transcurso de 75 minutos se
5 separaron por centrifugacidn lss porciones insolubles a ssta
temperatura, La solucidn transparente sobrenadante fue separa=
da por decantacidn y con el fin de separar el polifosfaté amd~-
nico eventualmente disuelto se puso en abullicién'durante corto
tiempo. En porciones alicuotas de las solucionss individuales
10 se determinaron la conductividad, la densidad y la porcion di-

suelta del fosfato. Los resultados obtenidos estén representa-

dos en la Tabla 1.

Tabla 1
Prudu#tu I 11 ‘ III
L VP Kn 504 1665 1,003 20,9
Phas=Check P/30 1644 1,003 | 19,5
Go-Cut - 100 ZDiB 1,004 31,8
Producto de acueg 605 1,001 2,3
do con el invento

En la Tabla 1 hay los siguientes significados:

20 Columna I : Conductividad eléctrica de la soluecidn ( B § = Miw

cro-Siemens)
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Columna II' : Densidad de 18 solucidn a 208C (g/ml)

Columna IIT: Porcién de fosfato'diéual¥a a 400C (% en peso)
Tal como puede verse en la Tablas 1, el productu'da

acuerdo con ;l invento posee una solubilidad en agua esencisl

mente manorvqua la de los productos campa;atiﬁus.

EJEMPLD 2

Se prepararon dos materiales espumados ds poliureta
no can la’aighienta composicidn, poseysndo la carge I; 8n ca=-
lidad de agente protector contra la combustidn, un polifosfato
amdnico con un grado de condensacidn n de aproximadamente 700,
mientras qus la éarga Il no contenia nada de égeﬁte protector
contra la combustidn. Las siguientes sustancias fueron mezcla-

das intimamente en primer término a la temperatura ambiente:

Carga

1 11
Polisterpoliol (mezcla propoxilada de
glicerina/sacarosa con el indice de -
OH de 520 mg de KOH/g, un peso molecu
lar de alrededor de 350, y una visco-
sidad de 6,000 cP. - ' 100 g 100 g
‘Agua . lg lg
Triclorofluorometana ' 24 g 24 g
Trietilamina 3 g g
Estabilizador de silicona(copolimero
de dimetilpolisiloxano-polioxialcohi
leneter) lg lg
Polifosfata aménico 10 g -
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’
‘En las mezclas preparadas a partir de las preceden-
tes auéténcias se incorporaron con vigorosa agitacidn en ca=-
da caso 150 g de metilendifenil~-4,4'~diisocianato, y las mez
clas de rsaccion cbtenidas fueron vsrtidaa-an dos cajas ds ‘
cartdn de 5 litros. Después de 30 ssgundos de tiempo de cremg
do y 120 segundos de tiempo de subida habian resultado dos -
bloques rigidos de espuma de poliuretano que se endurecieron
t@talmente en el espacio de 10 minutos. Los bloques de espuma

poseian las propiedades éue se representan en la Tabla I .

Tabla II
Material espumada

Propiedades I 11
Densidad aparente (g/1) 36 35
Resistencia a la comprg
sidn de acuerdo con DIN 2 -
53.421 (kp/cm ) 2,71 2’63
Resistencia a la flexiodn 2
de acuerdo con DIN 53,423 (kp/cm) 2,20 2,27
Resistencia al cizallamiep
to de acuerdo con DIN 2
53,422 (kp/em©) 1,80 1,54
Egstabilidad dimensional
(variacién de volumen a
702C/humedad relativa :
del aire 95% después de
2 gemanas) (%) .=6,3 -3,7

En 8l ensayo de combustidn de acuerdo con ASTM-D
1692 el materisl espumado I se manifestd como "autoextingui-
ble"después de un tramo de combustidn de 26 mm, mientras que

el material"aspumado 11 se quemd "totalmente",
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EJEMPLO 3
’ . VSé ﬁ}epararon 8 muestras de una ﬁezcla homogeneizada
a base ds los compﬁnantes designados sn-el'Ejemplo 2 como car-
ga II, con excepcidn de triclorofluorometsno, y en las mues -
tras 1-4 se incorporaron 10 g de un polifosfato ambnico con un
grgdo de condensacidn n de ~ 800, ; en las muestras 5«8 se in-
corporaron en cada caso 10 g de Phas-Check P/3dﬁ) con un grado
de condensacidn de ~/300.las musstras fueron almacenadas durap

te 4 semanas en vasos de vidrio de boca ancha. Después de cada

semana se destermind en cada caso en una de las muestras 1=4 o

5-8 el volumen de sedimentacidn del polifusfato'aménico en por_
centajg dei volumen total, a continuacidn la muestra fue homo-
geneizada de nuevo mediente agitacién con un agitador de pale-i
tas con 150 vueltss por minuto y se midid el tiempo necesaxio
hasta una homogeneizacién parceptiblg. Después de ello la mueg
tra fue espumada para‘formar un material espumado de poliuretg
no mediante. adicién de 24 g de tricloroflucrometanc y 150 g de
metiléndifenil-4,4'~diisocianato, |

-Los valﬁmenes.de sedimentacioén y los tieﬁpos de homp

geneizacidn determinados en.la serie de ensayos, puedsen verse

en la Tabla III,

Tabla III
Muestra 1 2 3 4 5 é 7 8
Nimero de semanas 1 2 3 4 1l 2 3 4.

. Tiempo de homogeneiza 10 10 15 20 25 40 60 180

cién (segundos)

Volumen de sedimenta- )
cidn (%) . 0 0 1 6 6 .14 12 10
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La muestra 8 ya no era homngannizablé dezpuép de un
tiempo de permanencia de 4 semanas en lasfcondicionearindica-
das, ya& que el polifosfato amdnico sedimentado se habia depg
sitado para formar un sedimente intenssmente consolidado, En
general las muestras l-4 necesitaron un tiempo de homogeneizg
cién méa cortofque las muestras 5-8, y después de 2 semanas ~
eran todavis totalmente homogéneas a difersncia de las muestras

comparativas,

EJEMPLO 4

Se mezclaron intimamente los siguientes éomponentea.

a le temperatura ambiente:
100 g de poliesterpoliol (poliéster de dietilénglicol-dcido adi
pico) con el indice de OH de 60 mg de KDH/g, peso molecu-

lar aproximadamente 2,000, viscosidad aproximadamente
20.000 cP.

4,7 g de agua

1,0 g de estahilizador de silicona (copolimero de polioxialcohi
leno-polidimetilgiloxano)

1,0 g de diclorotetrafluorostileno
0,4 g de dimetilbencilamina -
0,15 g de actoato de estafio divalente
7 g de polifosfato amdnico con un grﬁdo de condensacion n de
700

En la mezcla obtenida se incorporaron con agitacidn
répidamente 51 g de una mezcla de los isémeros 2,4 y 2,6 del -
toluilendiisocianato (proporcién de mezcla de los isdmeros 80:20).

Después de un tiempo de cremado de 33 segundos y un tiempo de -
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subida ds 116 segundos resultd en una caja de cartén una espu~
ma de polfuretano'eléstica protegida coﬁtra la combustidn,
En un ensayo comparativo se prepard de menera anélo=

ga un materiasl espumado correspondiente, que no contenia nada

de agesnte de proteccidn contra la combustidn. Los materiales

espumados preparados posefan las propiedades mencionadas en la

Table 1V,
Tabla IV
Propiedades del materisl A B.
espumado
Densidad aparente (g/1) 24 23

Resto de deformacién bajo com
presién segdn DIN 53,572 (22

horas/708C/50% de deformacidn .
por compresidn) _ - {h) : 6,3 5,2

Resistencia a la traccidn se- 2 .
gin DIN 53.571 (kp/em®) 0,95 1,08

Estabilidad dimensional (va-
riacién de volumen a 708C y
con una humedad relativa del
aire de 95% después de 2 se~
manas) (%) 2,4 +0,4

>
L3

con adicién de agente protector contra la combustién

t
fl

sin adicién de agente protector contra la combustidn

En el ensaya de combustidn de acyerdo ;nn ASTM~D
1.692 el material espumado A se manifestd como autoextingui-
ble después de un tramo de combustidn de 22 mm mientras que el
material espumado B se quemd totalmente.
El ensayo muestra que mediants la adicion del agen-

te protector contra la combustidn al material espumado sdlo se
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modifican de manera insignificante las p?opiedadea del mismo,

EJEMPLO S

Se prepararon 10 muestras de una mezcla homoganeizg'
da a la temperatura ambiente que constaba de los siguientes =~
companentes:

100 g de polissterpoliol (poliéster de dietilenglicol-dcida
adipico) con el indice de OH de €0 mg de KOH/g, peso
molecular aproximadamente 2.000, viscosidad aproxima-
damente 20,000 cP.

4,7 g de agua

-1,0¢g de ‘estabilizador de silicona (copolimero de polioxial-

cohileno-polidimetilsiloxano)
D,4 g de dimetilbencilamina

0,15 g de octoato de estafio divalente

En las muestras 1 - 5 se incorporaron aﬁ‘cada caso
7 g de Go~Cut lDd:) con un grado de condensacidn n de -~/ 200 y
en Jas muestras 6-10 se incorporaron en cada caso T g de un po-
lifosfato amdnico con un grado de condensacidn n de ~s 600,.Las
muestras fueron almacenadss durante 5 semanas en vasos de vi-
drio de boca ancha. Despudés de cada semana se detgrminé en ca=-
da caso en una de las muestras 1 = 5 6§ 6 = 10 el volumen de la
capa liquida transparente que se formd por encima de la suspen
816n por sedimentacién del polifosfato de amonio y se le puso
en relacidn porcentual con respecto al volumen total de la -
muestra. A continuacidén la muestra fue homégeneizada de nuevo

por agitacidn con un agitador de paletas a 150 vueltas por mi~°
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nuto y de este modo se midid el tiempo necesario hasta una ho-.
mogeneizacidn perceptible, Los resultados de medicién obteni - °

das en cada caso estan representados en la Tabla V.
Tabla V

Muestra nimero 1 2 3 4 s 6 T B 9 10

Niimero de semanas 1 2 3 4 5 1 2 .3 4 5

Tiempo de homoge-

"neizacifn(segundos) 30 55 90 150 210 10 35 45 60 75

Volumen de le capa
liquida transparen 9 14 21 25 30 0 1 4 10 12
te (%)

Tal como lo muestra la Tabla V, las mﬁestras 6~10 de
acuerdo con el invento precisaﬁ de un tiemﬁo de homogeneizacidn
més corto que.las muestras comparativas l;5 y poseen ademds de
ello una menor tendencia a la sedimentaciodn. eqos efectos son
todavia méds menifiestos tal como se desprende de ia siéuiente
Tabla VI, sl las muestres 1«10 se mezelan adicionalmente con 1l g

de agua.

Tabla VI

Muestra niimero 1 2 3 4 5 6 71 8 9 10

-neizacion(segundos)20 50 Bﬂ 140 195

Ndmero de semanas 1 2 3 4 5 1 2 3 4 5

Tiempo de homoge- .
20 30 50 65

o

Volumen de la capa
liquida transpsren 11 18 27 32 36 0 1 2 4 7
te %
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Las muestras 1 y 6 de scuexdo con la Table V fueron
mezcladas con sendas porciones de 1 g de diclorotetrafluorceti
leno y las mezclas fueron hechas reaccionar en cada caso con
51 g de una mezcla de los isomeros 2,4 y 2,6 del toluilendiisg
cianato (proporcién de mezcla de los isdmeros 80:20), Las pro-
piedades de los materiales espumados obtenidos se diferencian
solo de modo insignificante de las propiedades del material eg

pumado protegido contra la combustién preparade segin el Ejem-

plo 4,

EJEMPLO 6

Se prapararon 6 muestras de una mezcla homogeneizada

e la tempsratura ambisnte que constaba ds los siguientes compg

nentes. ‘

100 g de poliéter (trimetilolpropans propoxilado con el in-
dice de hidroxilo de 375 mg de KOH/g, peso molecular
aproximadamente 400, viscosidad 650 cP)

35 ¢ de triclorofluorometano

1,5 g de estabilizador de silicona (copaliﬁéru de dimetilpo=
liailoxano-pnlioxialcohilenéter)'

0,5 g de trietilendiamina |

2,0 g de trietilamina

En las mueatras 2 =~ 6 se incorporaron cantidades di-
versas de un polifosfato amdnico con un grado de condensacidn
nde ~ 700 y a continuacién todas las muestras se hicieron reag
cionar con sendas porciones de 100 g de polimetilenpolifenilen=

poliisocianato con un contenido de grupos NCO capaces de reac-
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cionar de aproximadamente 32% y una viscosidad a 202C de 250
cP, Las muestras introducidas en cajag de cartdn formaidn blg
ques rigidos de espuma de poliuretano de buena calidad.‘En el
ensayo ‘de combustidn de acuerdo con ASTM D 1692 las muestras
individuales de poliuretans manifestaron el comportamiento d;

combustidn que se representa en la Tabla VII,

Tabla VII

PAEE——————

Muestra nimero 1 2 3 4 5 6

Lantidad de agente de pro-
teccidn contra la combus -

tién (g) 0 2 6 15 25 40

Clase I - a a a a

Velocidad de combustidn
(mm/minuto) ’ 236 104

Tramo de combustidn(mm) - = 55 19 11 10

c = Combustible

a = Autoextinguible

EJEMPLO

Se prepard una pasta a base de 40% en paao.ds poli=
fosfato amdnico con un grado de bondansacién n de ~ 1,000 y 60%
en peso de fosfato de tris-(2-cloroetilo)., 10 g da esta pasta
fueron mezclados con ;as siguientes suatanﬁiasz
100 g de pﬁliétefpoliol (etilendiamina ﬁropoxilada con el in -
dice de OH de 480 mg de KOH/g, pesu>molacular aproxima=

damente 400,viscosidad(a 259C).aproximadamante 3.000 cP.
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2 g de hexametiltrietilentetramina
20 g de triclorofluorometano
2 g de agua
l g de sgtabilizador de silicona (qopolimero-da dimetilpoli;
siloxano-polioxialcohilenéter) |

150 g de metilendifenil-4,4'~diisocianato

La mezcla fue colada en una caja de cartén y propor-
ciond después de. 30 segundos de tiempo dé cremado y 112 segun=’
dos de tiempo de subida una espuma rigida con una densidad apg
rente de 32 g/litro de buena calidad. En el ensaya de combus -
tidn de acuerdo con ASTM D l.692'el métsrial sspumado. s mani-
festd como autoextinguibla'después de .un tramo de combustidn -

de 21 mm,

N O T A

Se reivindica como nueve y de propia invencidn,

l,= Procedimian£o para la preparacidn de poliureta- .
nos a espﬁmas de poliuretano incombustibles que contienen un
polifosfato de amonio en calidad de agente de proteccidn con-
tra la combustién asi como eventualmente otra sustancia incom-
bustibilizadora, caracterizado porque el ﬁolifosfato dé amonio
corresponde a la férmula general

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

en que n significa un valor promedio como nimero entero de por
encima de 400 hasta aproximadamente 1.000 y la proporcidn de m

a n es aproximadamente 1.
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2.~ Procedimiento, seglin la reivindicacion 1, carac-
terizado porque n significa ﬁn nimero entero entre aproximada-
mente 600 y 800.

3.~ Procedimiento, segdn las raivindicaciones 1 & 2,
caracterizado porque la proporecidn dsl pqlifosfato de amonio
és aproximadamente 0,5 a 20% en peso, eapacialmenté ls 10%‘én
peso, referido al peso total del poliurestano.

4.~ Procedimiento, segin las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque se hacen reaccionar compuestos polihidro-
xilicos de alto peso molecular con poliisocianatos en presencia -
de un cetalizador asi como de agentes de expansidn, sustancias
tensioactivas y otros agentes auxiliares de transformacion.

5.~ Procedimiento, segin las raivindicacionés 1l ad,
caracterizado porque en calidad de la otra sustancia incombus-
tibiiizadora se utiliza fosfato de tris-(2-clorestile).

6.~ Procedimiento, seglin la reivindicacién 5, carac-
terizado porque la proporcidn del fcsféto de tris-(2-cloroeti-’
lo) es de aproximadamente 2 a Bb% gn peso,!refsrido al peso -
total del poliuretano.

7.= Procedimiento, segln las reivindicaciones 1l a 6,
caracterizado porque se emplea un polifosfato de amonio que se
habia obtenido por calentamiento de cantidades aproximadamente ’
equimoleculares de ortofosfato de amonio y ﬁentéxido de f65f07 o
ro a temperaturas entre 1702C y 350°C en presencia de amoniaco
gaseoso con mszclado, amasado y desmenuzahientn cunétantes y
simulténeos del producto de reaccion.

8.- "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE POLIURETA-



NOS 0 ESPUMAS DE POLIURETAND INCOMBUSTIBLES",
Tal como se describe y reivindica en la presenfa Memo-
ria Descriptiva, que consta de veintiuna hojas escritas a maqui-

na por una spla cara,

Madrid, 2 6

GARLOS FEE
P.P,
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