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El presente invento se reficre a un procedimiento
para preparar espumas sélidas de aminoformaldehido furfurile
alcohol polimerizando una composicidn de resina lfquida de -
aminoformaldehido conteniendo furfurid~-alcohol en presencia

de un dcido.

En la patente britdnica n® 942.845 se explica un -

procedimiento para preparar tales profuctos expumados séli--
dos de aminoformaldehido furfuril-alcohol, en que un furfle=-
ril-alechol conteniendo composicidn de amino=formaldehido se
polimeriza en presencia de un 4cido fuerte. Debido a su baja
conductibilidad térmica en combinaciédn con la no inflamabili

dad, segin se determina por ensayos mds antiguos contra fue-

go, tales como ASTM 1692, los productos obtenidos de acuerdo

con dicho procedimiento, son apropiados para aislamiento tér
mico. Sin embargo, no pueden considerarse como no inflama- =
bles cuando se ensayan por ensayos de fuego mds severos, ta-
les como en WNEN 1078, parte C, de ensayo de inflamacidén pues
to que no son capaces de pasar por dicho ensavo con una cla-
sificacién de la clase 1.
' Descripcidn del NEN 1076, parte C ensayo relativo

a 1a contribucidn o paso de la deflagracidn e inflemabilidad.

1. prropdsito.

Esta parte comprende el méiodo para la determina--—
cidn de intensidad de paso de deflagracidh con el fin de po-
der determinar la contribucidn de materiales a la concurren-
cia de paso de deflagracidn y su inflamabilidad. Los materig
les se clasifican de acuerdo con ‘su intensidad de paso de de

flagracién.
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2. Principlo.

Para detercinar la Intensidad de paso de deflagra-
cién, dos muestrss, que debas ensavarse, se erlgen verticsal-
mente v de modo paralelo entre sf en una ¢aja de ensayo. Se
expone a tal cantidad de calor que ocurra un paso de defla—-
gracidn, si vs posible, desde una muestra de enssyo a la =
otra. La cantidad de calor aplicada por segundo y por cent:-
metro cuadrado sobre la superficle de laza muestra de ensayo =
para dar paso de deflagracidn en exactanente 15 minutos, dew-
tersing la calsificacidn. Este calor es denoninado la intas—
sidad de paso 8o deflagracidn y puede consilderarse como una
medida para la contribucidn al paso de deflagracidén y la no
inflamabilidad del material en cuestidn.

3, Mudstrag Jde ensayo

3.1 2imensiones.

Las muestras de ensayo deberdn tener una 4rea de -
300 milfmetros x 300 milfmetros.

El grosor deberd ser el grosor normal del materilal.

3.2. Ndmero

1 nfmero de muestras de ensavo necesario para de-
teminar la intensidad de paso de deflagracidn eg normslmen—
te diez.

4, Preparacidn de muestras de ensayo

Los materiales deberdn ser ofrecidosz al ensayo en
la condicidn, en que se usen en la prdctica. Antes del ensa=
vo, la humedad de las muestras de snsayo deberd estar en equi
librio con aquella del alre, con una temperatura de 10 a 202

¢ y una humedad relativa de 55 a 65%. i las autoridades com
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petentes lo juzgasen necesario, de unas pocas muestras de en
sayo deberd determinarse la intensidad de paso de deflagra--
cién despuéds de haberse sometido a uno o varios ensayos de -
envejecimiento, exposicidn a agentes atmosféricos u otros en
savyoes, debidndose indicar esto por dichas autoridades.

5.hParato

para determinar la intensidad de paso de deflagra-
cidn se usa un aparato como se ilustra em la fig. 1. Fl apa-
rato estd congstruido de paneles de amianto teniendo un gro--
sor de 34 milfmetros (1). En el centro, un alambre incandes-
cente estd en:-ollado en espiral sobre doce barras de cuarzo
(2) . Puede conducirse cortiente eldéctrica a travds de estos
alambres. La salida de energia puede expresarse en cal/’cm2 -
seg. v se halla dividhendo la energfa suministrada expresada
en calorfas por segundo por el drea de la seccidn transver--
sal de la caja de ensayo p-ralelamente a las muestras de en-
sayo (900 cmz). 51 alombre espiral incandescente estd hecho
de acero al cromo-nfquel con un didmetro de 0,6 mm. Cada una
de las muestras de ensayo (14) pusade apretarse entre sopor--
tes de acero (3) v un panel suelto de amianto (15) teniendo
un grosor de 34 wm. Sobre estos paneles de a-=ianto estén su-
jetas, a lo largo de les lados verticales, dos tiras de amian
to (12) teniendo un grosor de 10 mm. Asf la muestra de ensayg
v el panel de amianto estdn separados por un espacio de aire
de vna anchura de 1C mm. Una de las muestras de ensayo es eX
osuesta a 9 llames de gas, t¥niendo cada una, una longitud de
20 mm., uirlgidas perpendicularmente a la muestra'de engsayo,

mientras que la distancia entre las toberas es de 30 mm., te
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niendo cada tobera un didimetroe de 1 wm. (5).

Las toberas en el tubo de suministro de gas (16) es
tdn colocadas a una -ltura de 75 mm. por encima Jdel fondo de
la caja. Por medio de termo-pares sobre dos lugares, la tempe
ratura puede ser medlda: Fn el centro de la caja de ensayo =
(6) vy enfrente de la muestra de eagayo, que no estd expuésta
a los chorrog de gas, a una distencia de 5 mm. desde la super
filclie de la muestra de ensavo (7). Ctras caracterfsticas de -
la caja de ensayo se ilustran en la fig. 1, tales como aguje~
ros de ventilacidn en el fondo (8),un embudo (9), tubos de =
temo-par (10,11), un agujero de observacidn separado por pan
talla (13) y un alambre incandescente (4) para inflamar el =
gas suministrado.

6. Procedimianto

La caja de ensavyo cerrada tlene que recalentarse -
por medio de los chorros de gas hasta cue la temperatura se -
haya hecho constante en el interior..xsto puede ser controla~-
do con el termo-par en el centro de la caja. “e sujetard con
ayuda del panel de arianto la muestra, que no debe ser expues
ta a los chorros de gas y se colocard la segunda muestra de =
ensayo de tal manera, cue dsta cierre parcialmente la caja, -
pero que no toque en los chorres de gas. e sujotard la seqgun
da muestra con el segundo panel de anianto tan pronto como la
temperatura interna haya subldo a 608 ¢, se conectard un su
ministro de energfa eldctrica a loy alambres incandescentes =
(2). *

Cuando se pruchben materiasles cue desarrcllan gases

extintores, (asf llamados materiales auto~-extintores), el =

alambre incandescente eldctrico (consumo de energfa 20 vatilos)

Rl i T
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debe conectarse a uva suministro de energfa para evitar la ex
tincidn de los chorros de gas. Cuando se ensayen materiales,
que se distorsionan o comban, debe sujetarse una red de alam
bre (tamafio de malla 12 mm., grosor de 0,8 mm.) entre los 50
portes de acero (3) y la muestra de ensayd, o bien la mues—-
tra debe ser pegada (si fuera posible) scbre un panel de -
amianto teniendc un grosor de por lo mencs 3 mm., siendo &s-
to para sevitar el pandeo.

Se determinard el camblo de temperatura del termo-
par, gue estd colocado frente a la nuestra de ensayo no oX~=
puesta a los chorros de gas, midiendo la temperatura por lo
menos cada minuto hasta que haya ocurrido paso de deflagra-
cidn, o durante un ticmpo méximo de 3C minutos medido desde
el tiempo, en que se ha sujetado la sequnda muestra. Cuando
se ensayan materiales, cue se funden y gotean al fondo de la
caja durante el enssyo, -iene que usarse el mismo procedi- -
miento.

El paso de deflagracidn debe establecerse visuale-
mente mirando a través del agujero de observacidn (13) o de-
be deducirse del camblo Jde temperatura del temo~par frente
a8 la muestra de ensayo no expuesta a los chorros de aSe

Pueds suponerse un paso de deflagracidn si la mues
tra de ensayo no expuesta a los chorros de gas, estd ardien-
do 0, si no fuera visualmente aparente la combustidd,la tem-

peratvra dol temmo-par regectivo ha debido de sublr en el -

plazo de un minuto per 152 ¢ més que en el precedente minuto.,

Cuando en un suministro de energfa de 0,05 cal/cm2

seg. ha ocurrido pszsc de deflagracidn dentro del plazo o =

fainas
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exactamente en 15 minutos, el ensayoc se ha terminado,.

31 el suministro -le energfa cs de wis de ¢,05 cl/-
cm2 seg. Yy se ha encontrado un tiempo de paso de deflagra- -
cidn en el primer ensayo de menos o mds de 15 minutos, enton
ces el ensayo debe ser repetido para otras cantidades de ener
gfa por centfmetro cuadrade hasta que, de 2 & méds pruebas, -
por interpolacidn o extrspolacidn grdfica, pusda deducirse -
la cantidad exacta de energfa, a la que en exactamente 15 mi
nutos ocurrird paso de deflagracién.

7. Clasificacidn

Los materiales pueden ser clasificados respecto a
su intensidad F de paso de deflagracidn como se ilustra sn -
la siguiente tabla

T ABL A

Clasgse I 7 Do cal/cm2 S8¢. v material no -
contiribuye al pa~
so de deflagracidn

Clagse II 0.2 F 0,20 cal/’cm2 se. El material contri
buye ligeramente ~
al paso de defla--
gracidén

Clase III| -,05 F 6,20 cal/an’ seg. nl material contrl
buye apreclablemen
te al paso de de--
flagracidn

Clase IV F0,08 cal/cm2 seq. £l material contri
buye fuertemente =
al paso de defla=-
gracidén

Ensayando varios materiales de aislamiento témico
comercialmente disponibles, resultd que ninguno de ellos lle

g8 a prsar dicho ensayo de paso e inflamacidn N¥M. Tampoco
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los materiales no inflsmables descritos en la solicitud de pa
tente britdnica del solicitante n® 39.707/72, son capaces de
pasar el ensayo de paso de inflamacidn NI¥ con una graduacidn

de clese 1.

Se conoce que los compuestos de boro mejoran gl ren
dimiento de varias espumss én ensayos de fuego tales como -
ASTM 1892, ASTHM D 653-44, 7874 B 162 de ensayo de panel ra- -
diante o el ensayc de Butler de inflemabilidad de chimenea P2
ra pldsticos celulares. Tste Yltimo se deseribe en detalle en
el Journal of Cellular Plastics, noviembre de 1.967.

En el Journal <e of cellular Plastics, sepmtlembre -
de 1.970¢ péginas 215 y siguientes, Carles J. Hilado y otros -
describen el efecto de 4cido bérico, anhfdrido bérico, borato
sddico, borato de zine y un ndmero de compuestos orgdnicos de
boro sobre la inflamabilidad de espumas rfgidas de poliureta-
no. Los compuestos de boro se usan en concentraciones de has-
ta 40 partes de peso por clen partes de peso de polfmero. Se
encontrd que, aungue los compuestos de borc puaden reducir el
régimen y el alcance de combustidn, ninguna de las compﬁﬁicig
nes son no inflamables o estdn libres de paso de inflamacién.

En la patente de BE,UU, n® 3.740.358 se describe -
que 4éido bérido, &xido bdrico y complejos de poliol de boro,
puecen usarse p:ria hacer que la espuma fendlice no sea como
vesca.

Las propiedades e yescas de las espumzs fendlicas
son lrs propiedades de continuar en estado incandescente y -

de combustidn sin una llamc visible, no obstante a la supre-—

sidn de la fuente de cilor exterior. Aunque los compuestos -~
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de boro, descritos eon la patente de “7.UU. 3.740.358 pueden
hacer que una espuma fendlica no sea como yesca, dicha espy
ma sefa todavfa combustible v mostrard peso de inflamacidén
Acuando se ensaye en la arriba clitada prueba NEN,

Puestoque hay una seria demanda de materiales, que
cumplan con los elevados requisltos del arribs mencionaao en
sayo NEN y los reglamentos corrientes, asf como futuros, en
este camnpo requeriran un material de espuma para uso en edi
ficacidn, que esté libre de paso de inflamaclén scgdn se de
termina por dicho cnsayoe HEN y ensayos comparados con 8l =
mismo, tales como el ensayo de esquina de WILLI MSON v el =
Factory Mutual Channel Test (ensayo de canal mutuoc de facto
rfa) es muy interesante encontrar un material, que pase apro
bando dlcho ensayo. Sorprendentemente se ha encontrado aho-
ra gue un material, que pasa por diche ensayo, puede sex ob
tenido polimerizande, en pre eancia de un dcicdo, una composd
cidn de resina conteniendo de 15 a 97% de poso Je furfuril
alcohol libre, alternativamente enlazado, y teniendo una pro
poreidn molér de urea : formaldehideo de 1:1 a 1:5, e incor-
porando por lo menos 10 partes de peso de un compuesto de =
boro por 10U partes de peso de dicha composicidn de resina =
para ponerla en una condicidn para cque aprucbe el ensayo de
horno de mufla a 5002 ¢ seqgin se descriibe aquf.

*1 ensayo de horno de mufla,

él.!arato .
"l ensayo de horno de flufla es realizado en un apa
rato consistente en un horno de wufla horizontal de laboratg

ric (tipo n2 170 Je Heracus, ‘lemania) teniendo una profundi

s dal

G A A G s e s




TR
T

ECRER G e

BN T

10

15

.20

25

3o

. -9 -

dad de 300 mm., una anchura de 170 mm., Y una altura de 150

mm. Todas las dimensiones medidas en el intérior del espacio
del horno. Tl horno es calentado por medio de elemenfcs CRman
lentadores eléctrlyos teniendo un consumo total de 3.000 va-
tios. La temperatura es controlada por medio de un termosta=
to, capaz de regular la temperatura dentro del horno con una
precisidn de aproximadamente 7,52 C en el alcance de 500 a -
55¢e C.

Una criba para montar las muestras durante el ensa
Yo consistente en un marco rectangular plano hecho de tubes-
rfa de acero inoxidable de 9 mm. Las dimensiones exteriores
del marco son de 160 por 257 mm. Sobre uno de los lados cor-
tos de este marco, estd montado un sujetador de muestra cibl
ca, hecho de malle de alambre inoxidable fino. Rste sujetam-
dor de malla de alambre tlene la forma de una caja teniendo
dimensiones internas de 32 x 32 x 32 nm. y estd ablerta Ha--
cia arriba y hacia el centro del marco,

“esde el fomde del sujetador de musstra sobresale
aun pequefic termo~-par de hierro constantano protegido por un
tubo de acero incsidable con un didmetro de 2,5 mm. Cuando -
la muestr- ds espuma, que debe ser ensayada,es colocada en -
al sujetador de muestra, este temmo-par estdrd en el centro
de la muestr: v registrard la temperatura en el centro de -
la muestra.

Ctro termo=-par estd situado justamente al exterior
del centro del lado izquierdo del sujetador de muestra. Tste
termo-par estd sin proteger y registrard la temperatura del

horno muy cerca de la superficie de la muestra durante el en




By 725 R ai a S e

Rhite: Shioe g BRacEdd

10

15

20

25

30

- 10 -

sayo. Ambos termo-pares estin hechos de alambras muy finos -
(mdximo G, 25 mm.) parassegurar respuassta rdpida durante el en
sayo.

Un tubo de acerc inoxidabls con taladro de 1,5 mm.
llega hacia arriba desde cl marco desde detrds del sujetador
de muestra y el extremo de este tubo estd curvado horizéntq;
mente scbre el sujetador de muestrs de modo que la punta es=
+& a 25 mm. desde la parte superior de la muestra. Durante -
el ensayc se alimenta gas natural a través de este tubo paw-
ra dar una llama piloto horizontal de 10 mm. de longitud. 25
mm. por encima de la parte superior de la muestra esta llama
inflamard cualquier material inflsmable emitido por la mueg-

tra durante el ensayo,.

Los dos temo-pares estdn conectados a un registra
dor de dos puntos con una deflexidn de escala completa de =
250 rum., una sensibilidsd de 2 mV por om. y una velocldad de
papel de 6C mm/min,

También se ha previsto un marcador de acontecimien
tos, que permite al operador morecar el comienzo ¢ la parada
de cualquier inflamacidn o combustién gue corra durante el -
ensayo.

Calidbrado.

Antes de cualquier ensayo, el horno debe estar a -
la temperatura de ensiyo con la puerta del horno ablerta due-
rante por lo menos 6 horas.

- Un pequefio cubo de 3¢ x 3C x 37 mm. de lana mine--
ral, densidad 6C kg/m3 se coloca an el sujetador de muestra.

La criba se empuja dentro del horno de modo que el sujetador

i Gk gra i
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de muestra estdé en la posicidn correcta cerca de la pared -
posterior del horno.

La temperatura de los dos termoepares aghora se re
gistra v se hrcen correccionss en la temperatura del horno,
si fuera necesuario. Cuando las condiciones son correctas, -~
la temperatura registrada en el centro de la muestra fingi-
da, serd igual a dicha temperatura, mis menos 62 C.

respuds del calibrado, la criba es separada del -
hornc v se deja enfriar por debajo de 2002 C zntes de coclo~-
carse cualquier muestra de ens.yo en el sujetador de mueg~-
tra.

Muestras de ensayo

Las muestr.s de ensayo deberdn tener las dimensio
nes de 3G x 30 x 30 milimetros.

antes de ensayar, la humedad de las muestras de -
ensayo deberd estar en equilibrio con aquella del aire con
una temperatura de 18-22¢ C y una humedad relativa de 55 a

65%..

Procedimicnto de ensayo

La nmuestra es colocada en el sujetador 4 muesgra
v se presionz hacia abajo hasta gue el termo=par esté en el
centro ¥e la muestra. Si fvera necesario, se taladrard anti
cipadamante un pequefio aqujero en la muestra pira este ter-
Mmo-par.

Se enciende la llama piloto y la criba se empyia
rdpidamente deantro del horno, de modo que la muestra esté -
cn la posicidn correcta cerca de la pared posterior del hor

no, ¥ se hace una marca sobre el registrador para indicar -
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el comicnzo del ensayo.

L& muestra se observa shora de cerca y se registra
con el marcador de acontecimientos cualcuier comiustidn de -
la muestra o inflamacidn de productos voldtiles alrededor de
la muestra,

El ensayo se continud por lo menos durante 5 minu-
tos ¢ para materiales, en que la temperatura en sl centro de
la muestra suba por encima de la temperatura del herno, hage
ta que la temperatura del centro esté bajando de nusvo. Se =
anota la temperatura mdxima slcanzada durante el ensayo.

fvaluacidn de loz resultados del ensavo.

Una muestra, que no preseate ninguna inflamacidn

i

© combustidn, se considera que ha pasado por el ensayo del
horno de mufla, 81 la temperatura de ensayo es de 5002 € O -
mds alta, entonces la muestra debe ser considerada €omo ta-e
niendo un alto gradeo de no inflamabilidad Y puede pasar a ~
los ensayos ofiiclales tales como el ensayo NEN de paso de in
flamacidn descrito arriba.

Se ha encontrado ~ue entre los materiales que pa--
san por el ensayo de horno de mufla a 500¢ ¢ puede hacerse =~
otra seleccidn basada en la temperatura mixima registrada du
rante el ensayo. Aquellos materinles mistrando temrperatura -
mdxima mds baja, tales cono temperaturas por dehajo de alre-
dedor de 50¢0° C, generalmente presentan el mejor resultado -
en otros ensayos de fusgo y, por lo tante, se prefieren par-
ticalamente tales materiales,

Apropiadas composicionss de resina conteniendo fur
furil alcohol, son: resin s de urea, formaldehido furfuril =

alcohol y resinas de urea formaldehido disueltas en furfuril

s ot
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alcohol.

También pusden usarse prepolfmeros de furfurileal-
cohol vendidos comercialmente como "resinas de furanol®. Son
Generalmente de un tipo, en que unidades de mondmero de fure
furil alcohol han sido enlazadas con pérdida del grupo de al
cohol. Contienen un nimerc de anillos de furano por via de -
un grupo metileno. La cantidad de prepolfmerc de furfuril al
cohol, que puede tolerarse, dependerd del nivel ¥ del tipo -
de compuesto de boro usado en la Formulaciédn del tipo de re-
sina UF¥, asf como del grado de polimerizacidn dcl polimero
de furfurll zlcohol. Ceneralmente se prefiere usar menog de
cuarenta por cilento de furfuril alcchol en esta forma.

La composicidn de resina preferida es una resina -
UFF¥ preparada de una mezcla conteniendo urea formaldehido 4
15 a 8¢ pértes de peso Ge furfuril alcohcl, entendiendo que
la proporcién molar entre urea y formaldehido estard en el —
alcance e 1 ¢ 1 v 1 ¢ 5. Cobviamente la urea puede ser reem-
plazada o combinada con tiocurea y/c melamine.

Proporciones preferidas entre urea v formaldehido
estdn cn el alcance de 1 : 1 a 1,5 : 4 prefiriéndose particu
larmente las proporciones en el alcance de 1 ,.5a 1l 2,5,
como dando equilibric dptimo entre propiedades de resisten—~
cia al fuego y mecdnicas. Los contenidos de furfuril-alco- =~
hol enlazado y/o libre, estdn generalmente entre 15 y 90 par
tes de peso por 149 partes de resina, E1 alcance preferido -
estd entre 25 Y 70% y particularmentr preferido en el alcan-
ce de 25 a 50% \lando el equilibrio &ptimo entre caracter{sti

cas espumantes y resistencia al fuego,

"
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Se prefiere una composicidn de resina que, en ausen
clia de un compuesto de boro, puede convertlrse en una espuma
no mostrando sustancialmente ninquna segunda reaccidn isotér
mica a 2009 C, e¢s decir, una temperatura mdxima de alrededor
de 2259 C cuando se ensava de acuerdo con el abajo menc;ona-
do ensayo de segunda exotermia.

Tambidn son muy dtiles composiclones de resina que.
en presencia de por lo menos 10 partes de peso de un compues
to de boro por 100 partes de peso de resina, pueden conver--—
tirse en una espuma no mostrando sustancialmenteé ninguna se-
gunda reaccidn exotérmica a 2002 C es decir, una temperatura
mé&xima de 225¢ C ensayada de acuerdo con el abajo mencionado
ensayo de segunda exotermia.

Ll ensayo para deterninar si la segunda reaccidn -
exotdrmica serd desarrollada, se efectda de la siguiente ma-
nera.

Una muestra se corta con dimensiones de 6 X 6 X 6
ems. La muestra se coloca en el centro de un horno, cuya tem
peratura se m-ntiene a 20092 C. Un termo-par se inserta en el
centro de la muestra v la temperatura de la espuna se reglse
tra. ¥n espunas teniendo una segunda reaccldn exotérmica, la
tenmperatura de la sspuna ascendend nor encima de 2008 C ¥y se
anotard la temperatura mixima.

Las formulaciones, que desarrollan exotermlias ba—-
jos, generalmente requieren menos compuestos de boro para -
guedar libres de paso de inflamacidn, mientras que las espu-
mas tenlendo exotermina mds altas, pueden hacerse libres de

paso de inflomaclén solamente si se usan cantidades mds ele-
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vadas o un tipo mds eficaz de compusstos de boro.

Los compuestcs de boro, que pueden usarsgse pueden -
ser Je naturaleza inorgdnica as{ como orgdnica. Acido bdrico
¥y 6xido bdrico son los compuestos preferidos, pero tambidn -
pueden usarse borax, 4steres de £cido bérico, tribomuro de -
boro, tridorurc de boro, nitrure de boro, fosfato de bofo, -
eterato de trifluoruro de boro, metanol de trifluorurc de ho
ro y mono:tilamina de trifluoruro de boro, asf como comple--
jos de decido bdrico con compuestos de polihidroxilo y mez~ -
clas de compuestos de boro.

“n el presente método, pueden usarse variadades de
agentes hinchadores y combin:ciones de agentes hinchadores,
por ejemplo, Freon 113, Arcton 11, dimetoxietano, cloruro de
metileno, 1l.l.l-tricloroetanc p pentanc. Se usan generalmen-
te ea cantidades mencores tales como entre 2 v 40 partes por
100 partes de resina.

Son surfactantes apropiados aquellos usados tfpica
mente en espumas de poliuretano y urea formaldehido, seme jan
tes a DC 193 v no siliconas semejantes a LK 221. Los surfac—
tantes se usan generalmente en partes menores, tal como -
0,005 a 5 partes por 100 partes de resina dependiendo de la
eficacia del surfactante espzcffico o de las mezclas de sur-
factantes,

#jemplos tfpicos de 4cidos apropiados son, 4cido -
orto-fosférico, 4cido polifosférico vy Acido sulférico. Gene-
ralmente se usa, si se desea, un oxi~dcido de fésfomen com-
binacidn con otro 4cido, tal como &cido sulfdrico o &ecido pa

ra=~tolueno sulfdnico, pero puede usarse un oxi-Zcido de £&s-
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foro como el tnico catalirador dcido, 81 se deses, el compues

to dcido puede ser usade con com“inaciédn con un zlcohol o hie-

droxi=aldehido, como glucosa. Una combinacién muy buena es dci

do {osférico acuoso conteniendo 3r=30 partes de peso de H3?O4
v hasta 50 partes de peso de glucosa. Tl catalizadsr se usa -
generalmente en cantidades menores, tales como entre 2 y 20 -
partes sobre 100 partes de resina.

Son alcoholes preferidos, l.d4-butanodiol y propance—
2-0l. Otros alccholes preferidos son los pliglicoles,

Se emplean procedimicntes convenclonales de polime-

rizacidn v =spumacidd al preparar las espunas del presente in

vanto v debe cntenderse que el uso de estos procedinmientos no|

es una caracteristica critica,

Zn general, sin embarge, la polimerizacidn se reali
za juntando los materiales de alimentacidn a temperatura am--
biente o dentro del alcance de 10 a 402 & y se les mewncla fntd
mamente. £1 mezclado puede hacerse a presidn amblente o a pre
sién eclev~da hasta 2¢ atmésferas o mds alta.

Bl :gente hinchador u otros aditivos, si se emplean)

pueden affadirse a los materiales de alimentacidn o como una -

corriente separada durante el merclado. Los materiales de reag

cidn mezclados entonces se vierten en moldes abiertos o cerxa
dos v se dejan polimerizar al estadc sélido final.

La polimerizaci&n puede iniciarse a temperatura am-
biente y condiciones de presidn ambientes, pudiéndose splicar
alternativamente calor ¢ extr:-erse el nismo desde el molde pa
ra iniciar o controlar el rdgimen inicial de polimerizacidn.

Durante la polimerizacidn, el calor de reaccidn ~

SiE
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aumentard la temperatura de la mezcla y el o los agentes hin
chadores expansionardn el material al =stado deseado de espu
ma.

La temperatura durante la reaccién puede subir has
ta temperaturas entre 4C y 130° C.

Despuds Jel asentaniento inicial del material de -~
espuma la cura puede completarse manteniendo el material a -
una temperatura elevada durante un perfodo de tiempc, que -
puede variar desde 15 minutos a 1C horas, dependiendo de la
reactividad de los materiales de alimentacidn.

Resulta que el completar la reaccidn de espumacidn
es esencial para obtener un buen rendimiento en ensayos de -
fuego v dicho completamiento puede conseguirse sélo si la re
sina y el £cido usados son suficlientemente compatibles y son
capaces de formar una mezcla {ntima durante un largo perfodo
durante la formacidn de espuma.

Si la resina v el dcideo tlenen insuficiente compa-
tibilidad o si durante la cura resultan total o parcialmente
incompatibles y se separan en macrofases, entonces la reac--
cién no llegard a completarse y la espuma tendrd una segunda
reaccidn exotdrmice v mostrard pobre rendimeitno en ensayos
de fuego.

La esencia del invento es que una seleccidn muy es
pecial de conocidas composiciones de aminoformaldehido, con-
teniendo furfuril-alcohol, se polimeriza en presencia de un
£cido e incorporando un compuesto de boro para llevarlas a -
una condicidn tal cque pasen el descrito ensayo de horno de -

mufla.
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Generalmente la incorporacién de fcido bérico pro=
duce una mejora en propiedades no~inflamables de nateriales
espumados, pero tal mejora es de un alcance tan linitado que
las espumas obtenidas no pasan el ensayo e paso de inflama~
cién NiN 1076. nsto se ilustra en la fig. 4, en que I signi-
fica el nivel de auto-extincidn sin adicidn de dcido béfico,
IT es el nivel conscguido incorporando dcislo bérico en espu=-
mas fendlicas (A), ecspumas (B8) de amino-formaldehido furfu--
ril-alcohol, y otras espumss (C). 1 drea Qel invento se in-
dica por F-F'.

El efecto sorprendente se consigue de acuerdo con
el presente invento seqin aparece en los sjemplos.

Resulta que todas las composiclones, gue pasan el
ensayo de paso de inflamacidn contienen por lo mencs 10 par-
tes de peso de un compuesio de boro por 160 partes de peso -
de raesina, perv que no todas las composiclones contenliendo -
dicha cantidad aprueban pasando gl ensayo de paso de inflama
cidn.

Ademfs resulta que todas las composiciones, que pa
san el ensayo de horno de mufla, pasardn el ensayo de 9&36 -
de inflamacidn NEN v todas las composiciones, que fsllen en
el ensayvo de horno de mufla, no pasardn el ensayo de paso de
inflamacidn W&,

El invento se explica en los ejemplos akajo mencio
nados,/%ﬁe las cantidades de los componentas en las composi-
ciones se indican en partes de peso, si no se usa explfcita~
mente otra indicacidn.

BHEMPLO I

Una serie de espunas Fue preparada usando las for=
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mulaciones mencionadas en la tabla 1.1 Las espumas fueron en

sayadas de acuerdo con el ensayo NEN 1076, parte C. 1os re--

sultados de ensayo se wmencionan como el tiempo transcurride

antes de que ¢ .rra el paso de inflamacidn con una entrada de

energia de 0,4 cal/cm2 seg. El requisito para la clasifica--~

cidn en clase 1 en el ensayo es que este tiempo debe exceder

de 15 minutos. #n adlcidn, se mencionan los resultados de en

sayos de horno d: mufla vy ensayos de sequnda reaccidn exotér

mica.

- TABLA 1.1 ~

Zspuna ng
1) Resina UFF

2) Resina de furano

Surfactante de silicona

(DC 193)
Acido bdrico
Bérax

agente hinchador
{Frazon 113)

3) Fyrepruffe
(Prueba de fuego)

Catalizadors

Acido ortofsfdrico
89%, partes de peso

Acido polifosfdérico
Isopropanol

1.4 Butanodiol
Metanol

Agua

Glucosa

i.1

60

1.2
6Q

40

30

25

1.4

35

iS ]

9.7

10.7

1.5

100

35

9.4

5.2

10.4

&
o

#
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Ensayo de horno de mufla
5008C, inflamacién +/- + + + - -
22 exotermia a 2002 C 450 227 442 206 206
Ensayoc WEN 1076parte E,
tiempo p ra paso de in
flemacidn (pin. seqg) a
0,40 cal/cm”™ seq) 8,40¢ 13,50 12.35 12 25
¥ _
15.30
a, 755 cal/cm2 seq. 15
a 0,6 cal/cm2 seqg. 15

1) Borden TN

2) Syaphorm P 490

3) Un retardante comercial de fuego crnteniendo fosfato de -
amonio v sulfato de amonio,

La espuma 1.1 no paza el ensayo de horno de mufla,
ni el ensayo NEN 1076, sunque contiene 30 partes de dcido bd
rico. Esto @3 consistente con la elevada cantlidad de resina
de furano uszda en la preraracidn de la espunz, lo cue hace
diffcil obtener una cura completa, como es evidente por la -
alta temperatura alcanzada en el e@sayo de segunda exotermia.

La espuma 1.2 estd hecha con otro catelizador y -

ahora es mucho mds baja la sequnda exotermia. ©sta espuma =

muestra una inflamacidn muy breve en el ensayo de horno de
mufla y casi pasa por el ensayo MEN.
La espuma 1.3 muestra que el retardante de fuego =~
convencional no pucede producir el efecto deseado,.
Finaliente, las espumas 1.4 v 1.5 muestran el ren-
dinlento superior en el ensayo ¥EN 1076 de espumas de urea-
formaldehido-furfuril-alcohol a las gue se ha afiadido suff--

clente 4cido bérice para hacerles pasar el ensayo de horno -

AL i
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1
da mufla,
EJEMPLG II h
fueron preperados materiales de espum= usando las
formulaciones dadas en las tablas 2,1. La mezcla de resina
® | fue bombeada a una cémara mezcladora en la que fue fntimamen
te mezclada con el catalizador. La mezcla fue vertida en un
molde y se dejd expansionar. Las espumas Fueron curadas pos=-
teriormente a 70eC durante 15 minutos (la espums 2.1), alter
nativamente a 6C2C durante 2 horas (espumas 2.2-2.5). 3e cor
1o taron muestras y se ensayaron en el ensayo de segunda exoter
mla v en el ensayo de horno de mufla, segﬁn se ha descrito -
arriba. Finalmeniec las espunas fueron ensayadas segln el en-
sayo de paso de inflamacidn N8N 1076, parte ¢, segén se ha -
is descrito en la memoria,.
En la tabla 2.2 se indican resultados de ensayo,
-TLBL A ~2,1 -
L Tspuma ne 2.1 2.2 2.3 2.4 2.5
A Borden TM1 a) S7.7 7c 70
50 Borden TRY 511 a) 30 30 1co
) Borden ¥RD 530 a) 100
Resina de furano 34,0
2 Turfuril-alcohol 8.3
S Glucosa 40
3 o5 | Acido bdrico 20 10 20
DC 193 b) 0.2 1
g Pluronic £ 88 ¢) 1 1
%. DowsZax a 11 4d) 4
é Preon 113 e) 2.5 6 6 4
20
o

NS PRI R




e

LR b

T

GAiRime it s oo

T TR

s

Eahathch Rt Ll SO ot

A RN RN by b s T TR

10

15

20

25

30

- 22 -
Freon 11 e) 4 4 5
Dimetoximetano 1425
Diclorometano 1.25
Paentano 10
Catalilzador:
dcido o=-fosférico,
45 pct. 6 6 5
Acido tetrafosfdri
co 7.8
Isopropanol 5.8
Cloruro amdénico, - .

26 pct-

a) Resinas comerciales UPF disponibles de Borden Chemical Co.

UK.
b) surfactanie de sllicona de Tow
¢) Surfactante de BASF, “yandotte
d) surfsctante da ow
@) Hidrocarburos halogenades de du Pont

-T2 0L A « 2,2 =

Fguma ne 2.1 242 2.3

Engayoe de horno de
mafla a

5500C inflamacidn/

combustidn seq, 16.32 8-11

combustidn seqg. T.

max en £ 57¢C 595 690 800
5152C inilamacidn/
combustidn seg. - 22-120  5=183 14-123
T max en ¢ 530 585 690 578
508°C inflomacidn) Inflama
combustidn seg. cidn +

conmbus~

tidn - 89-132 19-157 -
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vOs.

™ max en 2C 535 565 63C 560
495¢¢ inflamscidn/

combustidn seq. 99-131

T max en °C 570

22 exotermina a
2009%® temperatu

ra mdxima 435 200 210
WEN 1076

Clase 1 Clase 2 Clase 2 Clase

foe]
/2]
3
(L)

Rendimiento Cla

Tiempo para paso
de inflamacidn a

0.2 cal/em” seq. Mis de
16 min .
0.4 cal/cm2 seqg. 6 min. Mds de 7 min, 1 min. Nds de
45 seg. 16 min. 25 seg. 16 min
0.6 cal/cm2 seg. Mds de 4 min,
16 min. 45 seq.

Transmisidn Jde -~
lu=z 93 Q7 a6 35 a8

La espuma 2.1 no contiene compussto de boro v falla
t-nto en el ensayo de horno de mufla como en el ensayo NEN -
1076,

La espuma 2.2 contiene 20 partes de dcido bérico vy
pasa en egsayo de horno Jde mufla, tanto a 5252C como a 508¢9¢C
V. por lo tanto, tarbién el ensayo NEN 1076 con un rendimien
to muy alto.

La espuma 2.3 contiene 10 partes de Xcido bérico -
que, con esta composicidn da un f=llo, tanto en el ensayo de
horno de mufla, como en el ensayo NTH 1076;

De los resultados combinados de estas dos cspumas,
puede concluirse que sdlo se requiere un ligero incremento -

en 4cido bdrico para hacer tue la espuna 2.3 pase los ensa--

L pagais eid s
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La espuna 2.4 estd hecha de una composicidn de resi
na libre de resina de Ffurano, pero adn entonces el rendimien-
to de fucgo en ausencia de un compuesto de boro es muy pobre.

La espuma 2.5 estd hecha de otra resina de urea-for
maldehido~furfurile-alecohol v contiene 20 partes de #cido béri
co. La misma pasa el ensayo de horno de mufla a 5(8RC Y se -
espera que también el onsayo HEN 1076.

Aparece de los resultados, tante en el ejewmplo I, =
como en el ejemplo II, que existe una buena correlacidn entre
el ensayo de horno de mufla v el ensayo MEW 1076,

SIEMPLO TIT

Un materlal espumnado fue preparado de una mezcla -
consistente en los sigulentes ingredientes.

Resina de urca-fommaldehido-furfuril-alcchol, 110G -
partes.

surfactante de silicona 1.5 partes

Acido bérico 15 partes

n-pentano 10 partes

Dicha resina de urea~formaldehido-furfuril-alachel,
tuvo una proporcidn molar media de 1.2.0: .67, La viscosidad
fue de 5,400 cp. a 252C,

La megcla fue bowbeada a una cfmars mezcladora, Gon
de fue mezclada intimamente conl?-13 partes de un catalizador
&cido consistente en 50% de dcido fosférico. La mezcla fue co
locada en un modelo regular dentro del moldes calentados de -
85 x 95 x 10 cm. vy se dejé subir v curarse. Tespuds de 30 mi-
nutos en los moldes los blocuzs de espuma fueron colocados en

un armario calentado a 5C2C cwn alze circulante y se dejaron

por la noche curar y secar complotamento,
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Muestras de 6 X 6 X 6 cns. se cortaron v ensayaron
en el ensayo de sequnda exotermia (s.D.t.) a 2002C segdén se
describe en la especificacidn de arriba.

También fueron ensayadas muestras en el ensaye de
horno de mufla a 5402C,

Finalmente la sspuma fue ensayada en el ensayé de
paso de inflamacidén NEN 1076, part C., segih se describe en
la especificacién de arriba.

L.os resultados de ensayo se menclionan en la tabla

3.11
-‘lIABLtB»-Btl-

Supuma neg 3.1 3.2
Temperatura midxima en
sayo de segunda exo-=-
termia a 200e2C de tem
peratura mdxima 210 216
Ensaye de horno de mu
£13 a 5402C inflama--~ ninguna in ninguna in
cidn flamaeidén. flamacidn.
Temperatura mdxima en

-Tol 545 565
Ensayo de pase de in-
flamscidn WEN 1076 par
te C. Tiempo para ins
flamar a 0,4C cal/cm

seqg. Més de 30 Mds de 30

min. min.

Tiempo para ipflamar 6 min,

a ¢,50 cal/an” seq. 42 seq.

Tiempo par:. 'gflamar £ min, 3 min.

a ¢,60 cal/cm” seq. 34 segq. . 53 seq.
T nto por clento de -

transpisidn,de luz, a

C, 40 cal/am” seg. 99 96
Clasificacién Clase 1 Clase 1
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Las espumas 3.1 ¥ 3.2 son Lguales en composicién =
aparte de una ligera variacién en el contenido de catalizador.
Este ejemplo muestra el uso de una rosina de composicidn que,
con 15 pertes de dcido bérico, pasard el ensayo de horno de -
mufla a una temperatura de 5402C,

Seqin se espcraba, las espumas tambidn pasaron el -
ensayo NEN 1076 con buan rendimiento,

TJEMPLO IV

Se prepard una serie de espumcs usando la siguiente
formulacidn.

(Borden TM1) ' X partes

n-.

Resina UTF

Prepolimerc de furfuril-aleochol (Synphorm
£490) v partes

Donde x + ¥ = 100
acido bérico z vartes

Surfactante de silicona 1 parte

O

ko

&

A

g
a

Freon 113
Catalizador 53.5 o/o 4cido o~fdsforico 18 partes
o 59.4 o/c 4cido o-fosférico ) 12 partes
Las espumas fveron ensayadas para una segunda exo—-—
termia a 200¢C y en el horno de mufla a 55090,
Los resultades se mencionan en lag tablas 4,1=4.6,
Resultd que en ausencia de prepolfmerc de furfurile
alcohol, una adicidn de 27 partes de peso de 4cido bdrico ha=-

ré que la espuma pase el easayo de horno @e mufla. Segin se -

incrementa el contenido de prepolfmero de furfurilealcchol,

se requiergn niveles nds altos de dcido bdrico para “obtener

el deseado rendimisz £o de ensavo de horno de mufla MPT,

a correlacidn entre la baj~s sequnda exojfrmia v
s T i ) 4‘,.' 5
\\\ s\;‘wﬂ’ ”ﬁv”" zr‘ ) ‘ U L A
ningin paf¢yie infiamabidn o evidgehte.
‘ v CoL ) '
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EJEMPLO V

Se prepararon espunas usando la bien conoclda tée
nlca para preparar una espuma de urea-formaldehido a partir
de una solucidn acuosa de una resina comorcial de urea-for-
maldehido (véase la patente de EE.UU. n® 3.006.871). 100 par
tes de una resina UF (Urecoll 2740, BasY) se disclvieron en -
100 partes de agua. Las espumas se confecciosaron usando es-
ta solucidn vy las formulaciones abajo indicadas.

- T A BLA=5,1-

Espuma n? 5,1 5.2 5.3 5.4
Urecoll 270/H20 1:1 230 200 150 3000
Agua 100 180 50 -
surfactante 3 3 2.5 2
Furfuril-alcohol 50 5C 25 25
acido bérico kfa) 30
9, 7% H3PD4 acuoso 50 50 50 20
MPT (55CceC) inflama

cldn +/- + + + +
MFT (5502C) T max 2C 660 715 530 870

1) 2 partes de Urecoll 270 disuvel:=as en 4 partes de agua.
Resulta, que todas las espumes fallan en el ¥FT -
(ensayo de horno de mufla) y las altas temperaturas registra
das en el ensayo demuestran que no se ha consaeguido un sufi-
clente grade de cura, usando esta tdonica de preparacidn de
espuma.
En tales cases, la adicidn de dcido bdrico no es -

capaz de suprimir el paso de inflanscidn de la espuma.

T e O KL TN e T Y T T T R R L TP
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EJEMPLO VI

Una espuma fue preparada usando una resina comer—-—

cial de urea-formmaldehido (Urecoll 27C BASF) disuelta en fur

furil-alcohol. 40 partes de Urecoll 27¢ se disolvieron en 60

partes de furfuril-alcohol.

peso).

A 100 partes de esta solucidn se afiadieron

192 partes ds aqua

1 parte de un surfactante (DC 193)

3¢ partes de dcido bdrico

2 partes de Treon 173 y como catalizador

64 partesds una solucién acuosa de o-H,P0, (59% de

Se dejd que la espuma subiese y se curase.

Cuando se ensayd en el ensayo de horno de mufla -

(5502C) la espuma no se inflamd, la temperatura méxima regis

trada fue de 5759C.

SJEMPLO VI

El siguiente ejemplo se destina a demostrar que la

aidicidn de 4cido bdrico en sf, no es suficiente para hacer

que una espuma no sea inilamable, aunque la espuma particu--

lar no mostrase sequnda exotermic. La espuma tambidn tisne -

que ser preparada a partir de urca-formaldehido y furfuril-—-

alcochol,

se prepard una es uma de poliuretanc haciendo reac

cionar 5G partes de un polidter poliol comercial RF 33 de -

Lancro Chemicals con 74 partes de poliisocianato en presen--

cia de 15 partes de agente hinchador y los usuales aditivos

de surfactante y catalizador. La espuna tuvo una densidad de

e




Bl e LML s o

e Cionatassiariat iy

PR T T

Ikt R

10

15

20

25

30

- 32 -

35 kngB Yy no tuvo ninguna segunda exotermia y mostrd una vi

gorosa combustidn con pesado humo en el ensayo de horno de -

mufla a 5502 C,.

Una espuma similar fue prenarada con la adicidén de

30 partes de dcido bdrico. La espuma tuvo una densidad de -

21,5 kgfms no tuvo exotermia y ardid violentamente en el en-

sayo de horno de mufla,

FJEMPLO VITT

tanto a 557 como a 5009 C.

Una resina de urea-formaldehido furfuril~alcohol =

(UFr) se prepard de acuerdo con el ejemplo 1 de la patente

1

britdnica 942.845. De. esta resina se prepararon espumas de -

acuerde con las formulacilones indicadas en lag tablas Gol, =

que también contiene resultados de ensayo,

-T A B LA ~-8,1-

Espuma

Resina UYe
Furfuril alcohol
Surfactante DC 193
Agua

Freon 113
Bicarbonato sédico
Acido bhédrico

0=, PO

+ solucidn acug
sa A1 g%%

c=l13P0,, solucidn acug
sa al 66,5%

Ensayo de horno de mu-
£la (550%C), inflama--
cién +/-

Temperatura méxima acC

Insayo de 22 exotermia
{2cceC) e

8.1 8.2
160 160
1 1
1 1
- 30
12 15
+ -
640 560

206

22

(323

30

575

204

Y R R SN R
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Parece ser que solo espumas conteniendo dcido b~

rico v no teniendo ninguna segunda exoterwia

rdn el ensayo de horno de mufla a 5502C.

SJEMPLC T¥.

g 20080 pasa=-

Una resina de urea formaldehido furfuril-alcohol

{Urr) fue preparada de acuerdo con la patente britdnica -

1.248,756 tenicndo una proporcidn molar de UsFiF = 1:330.6.

Fuercn preparadas espumas usando esta resina en las formula

ciones mencionadas en la tabla 9.1 que también contiene re-

sultados de ensgayos.

-TABLA-G9,1 =~

fspuma ne

Resina ULF

Furfuril alechol

Acido Bdrico

Surfactante (DC 193)

Agente hinchador (freon 113)

89%

- =-D0
O {{3 .,04,

hgua

Ensayo de 28 exotermia a
200¢ C, Lemperatura mdxi
ma ¢C

tnsayo de horno de mufla
a 5502C, inflamacidn +/-

Temperatura médximo eC

9.1
160
20

36

8GO

9.2

106G

39
1.3

1.3

w O

208

595

9.3

100

42,5

1.45

1.45

211

675

Todas las espumas estuvieron libres de segunda =

exotermia v pasaron el ensayo de horne de mufla.

EJEFPLCG X

Una resina de vrea formaldehido furfuril-alcechol

(UFF) fue preparada de acuerdo con la patente briténica -
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1.248.756 teniendo una proporcidn molar U:FsF: = 1:13:l. e =
esta resina se hicleron espumnas usando las formulaclones men
cionadas en la tabla 10.1. #¥n la tablz se moncionan resulta-

dos de ensayos.

Uspuma ne 10.1 1G.2 10.3 1v.4

Resina UWE 10c 100 100 100
Surfactante (DC 193) 1 1 1 1
Freon 113 1 1 1 1
Acido bérico 30 10 - 30
Gluccsa 20
Catalizador:

o~HSPO4, 8% partes de

peso 8 & g 8
hgua 4 4 4 4
Glucosa - - - 10
Ensayo de 28 oxotermina

(2002C) temperatura mé-

xima (2C) 208 208 225 206
Ensayo de horno e mufla

(5502C) inflamacidén +/- - + + -
Temperatura mdxima, °C 585 580 715 600

Las espumas conteniendo 3¢ partes de dcido bérico -~
y no tealendo segunda exotemina & 2002 C, pasan el ensayo de
horno de mufla.

BRI EPLO XTI

je prepararon aspum:s usando una resina similar a
la usada en el ejemplo X pero teni-ndo una proporcifimolar -
UNEPsP = 13332,

La tabla 11.1 contiene las forrulacioncs usadas y -
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los resultados de ensavos.

Lspuma ng 11.1 11,2
Resgina Jre 100 106G

Surfactante (DC 193) 1 1

Agente hinchador (freon 113) 1 1

Acido bdrico - 30

Catalizadors

o—HB-PO4, £9%, partes de peso 8 8

Agua 4 4

Glucosa : 10

tnsayo de 22 exotermia (2002C)
eC 219 210

Ingavo de horno de mufla 55080C,
inflamacién +/- + -
Temperatura mdxima, 2C 555 560

LJEMPLG XIT

Preparacién de complejo de glioxal=-dcido bérico:

193.5 gr. de glioxal acuoso a 30% de peso (1 mol)
se mezcld con

61.8 gr. de &cido bdrico (1 mol) vy se calentd a -
85-902C durante una hora vy se enfrid a tcmperatura amblente,

Se fomd precipitado blanco, que fue filtrado, la
vado y secado., El rendimiento fue de 68,3 gr.

Cuatro espumas fueron preparadas usando la siguien
te formulacidn:

10¢ partes de resina de urea formaldehido furfuril
alcohol con una proporcidn molar media de 1 a 1.8 hasta 0.6.

1.5 partes de surfactante de silicona (Dow Corning
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193).

10 partes de n-pentano. -

25 partes de compussto de boro, ¥y

12~-17 partes de cataliszador conteniendo dcido fog~
férico al 50%=

El tipo de compuesto de boro y los resultados'de -
ensayos se ilustran en la table 12.1.

- T ABILA=-TI2,1 -

Espuma nt 12.1 12.2 13.3 12.4
Trimetoxiliboroxina 25

Tetraborato de sodio 12.5

Acido bérico 12.5

Complejo de glioxal/4cido

bérico 25

sSagunda exotermia a 200eC 205 215 208 212

tnsayo de horne de mufla
550eC, inflamacidn +/- - - - +

Temperatura mdxima duran-
te 540 cnsayo en ®C 540 515 505 532

L.a espuma 12.4, que no contiene compuesto de boro,
estd incluido como un control, La misma se inflama y arde en
el ensayo de horno de mufla y no pasard el ensayo NEN 1076.
Las otras espumas no mucstran combustidn en el horno de mitw=
fla y pasardn el ensayo HEN 1076.

EIJEMPLO XITT

Se prepararon espumas usando una resina simllar a
la empleada en el ejemplo X, pero teniendo una proporcidn mo
lar UsFsF = 1:3:6,

La tabla 13.1 contiene las formulaciones usadas y

los resultados de ensayos.

~dd
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Espuma ne 13.1 13.2
Resina UFF 100 106
Surfactante (BC 193} 1 1
Freon 113 1 1
Acido pdérico - 30
Glucosa 20

Catalirzador:

o=, PO, §9% part:s de peso 8 B
Agua 4 4
Glucosa, disuelta 1c

Ensayo de 22 exotermia (2002C)

g 223 210
Ensayc 4de horno de mufla a -~

550%C inflamacidn +/- + -

Temperatura mdxima, 2C 746 580

LJEHPLO XTIV

Una setie de espumas se obtuvo haciendo reaccio—-
nar 10C partes de wna resina comsrcial de wureaformaldehido
furfuril-alcchol (Borden TM1) con una parte de un surfactan
te (C 193) y 6 partes de un agente hinchader (l.l.l-triclo
rostanc : dicloroetano 1:2) en presencia de 10 partes de un
catalizador consistente en un 4cido orto=fosférico (peso es
pecffico 1.8). on adicidn, las formulacicnes contisnen re--
llenador y/o agua, segin se indica en la tabla 14.1.

En las espumas 11=17 las 10 partes de o-H3P04 (pe
so especffico 1.5) fueron remplazadas por 9 partes de H.30

2774
(6 n}).

g g e e
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-TABL A 14,1 =

Espuma n@ 14,1 14.2 14.3 14.4 14.5 l4.6 14.7 4.8

Acido bérico 30 - - - 20 - - 10

Glucosa - - 30 20 - - 10 -

Talco - kle! - - - 20 - -

tnsayo de =

horno de mu-

fla 550eC in

flamacidn +/= = + + + + + + +

Temperatura md

xima &C 555 675 7.0 670 550 670 665 625

Fapuma ne 14.9 l4.10 14.11 14,12 14.13 14.14 14,15/14.16
14/17

Acido bdrico - 30 30 30 30 - - - |30

Glucosa - - - - - 30 = - -

Talco 10 - - - - - 30 - -

Agua - 4 6 2 2 4 4 - | -

Ingayo de -

horno de mu

fla 35CeC -

inflamacidn

+/= + - - - - + + + | -

Temperatura §

mdxina €C 635 535 560 570 560 706 690 70| 570

Resulta que espum s contoniendo 30 partes de dcido Bpolri-

co pasan el ensaye de horno Ge muila.

La presente patente Jde invencidn comprende las sle-
guientes reivindicaciones:

1.~ pProcediniento para preparar espumas incombusti-
bles sblidas de amino~forma1%ehido fururil-alechol rolimsri-

zando un fugfuril-oleohol conteniendo composicidn de resina -
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1fcuida de amino Formaldehido en presencia de un dcide, carac

terizado porgue se usa como material de partida una composi--
cidn de resina conteniendo 15;9ﬁ% de peso de furfuril-alcohol
libre, alternativ-mente enlazado y teniendo unaproporcidn mo-
lar de urea : formaldehido de 1l:1 a 1:5 y por lo menos 10 par
tes de peso de un compuestos de boro por 100 partes de peso =~
de dicha composicidn de resina lfgquida, estando presente el -
compuesto de boro en una cantidad suficiente, de modo que el
producto de espuma pase el ensayo de horno de mufla a 5002C.

2.- Procedimiento segdn la reivindicacidn 1 caracte
riza’a porque se usa una composicidn de resina que, en ausen-—
cia de un compuestoe de boro, puede convertirse en una espuma,
no mostrando segunda exotermia a 20082C, cuando se ensaye como
se expone aquf.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 caracte
rizada porcque se usa una composicidn de resina que, en presen
cia de por lo menos 1€ prartes de peso de un compuesto de boro
por G partes de pesc de resina, puede convertirse en una es
puna no mostrando segunda exotermia a 2002 C cuando se ensaya
seqin se expﬁne aqui.

4.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 1 caracte
rizado porque se usa unae composicidn de resina conteniendo de
25 a 70% de peso de furfuril-alcchol libre, alternativamente
enlazado vy mna proporcidn molar de urea : formaldehido de =
12 1.5a1+« 4.

5.~ Procedimientc seqin la reivindicacién 1 caracte
rizado porque s usa una composicidn de resina conteniendo de

1

25 a 5¢¥ de neso +le furfuril-alcchol libre, alternativamente

enlazado, y una proporcidn molar urea : formaldehido de 1: 1.9

ddhoaid
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6.~ Procedimiento seaqdn la reivindicacién 1 carac-
terizado porque se usa una composicidn de resina conteniendo
de 30 a 40% de peso de furfuril-alcohol libre, alternativa--
mente enlazado y una proporcién molar urea : formaldehido de
1 :1.7a1: 2.7, |

7 .~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1 carac-
terizado porque se usa dcido bérico como compuesto de boro.

8 .~ Procedimiento segin la reivindicacién 1 carac-~
terizado porque se usan de 10 a 6C partes depeso de un Com--
puesto de boro por 100 pirtes de peso de rasina.

9.~ Procedimionto para preparar espumas incombusti
bles sdlidas de aminoformaldenhide furfuril-alcohol,.

Segin se describe y reivindica en la presente memo

ria descriptiva,.

Consta la presente memoria de cuarenta hojas folla

das y escritas a mdquina por una sola de syud

MADRIR  G/6l Yay - @ AOEB
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