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El presente invento se relacicna con la prezparacidn
de espumas de pulverizacidn polimeras v concierne particulnre
mente a una nueva compinacidn catalizadora para la trimeriza-

cidn de poliisocianatos a espumas de pulverizacidn de

cirnurato.

N

Se conocen en la tdsich espumss rigidas de poliiso-
cianurato teniendo resistencia a la llama y al calor, asi co=-
mo una cxcelente capacidad de aislaniento tdrmico. La tdenica
anterior Jescribe métodos psra provarar tales espumas hacion-

do reaccionar un polilisocianato orgdnico con un crializader -
trimerizador en presencia Jde un agente hinchador v una popor-
cidn menor (usualmente menos de 0,5 esuivalentes por e&Qulva-—

2.

lente de poliiscciancteo) de un poliol; véese, por ejomnleo, 1
patentes de EE.UU. ndms. 3.516.950, 3.580,868, 3.624.906, -
3.625.872, 3.635.843, 3.725.319, 3.745.133, patente nritiaico
ne 908,337 v pa-ente federzl -lemana 1.112.285.

Los métodos arriba mencionados exigen cuec el proce-

so de espumacidn se efectda conjuntamente por lo menos con ~

dos reacciones fomadoras de polimero; a saber, la Tormacidn

de iscclanurato procedente de la homopolimerizzeidn del isc--
cianato empleado ¥ la cantidad menor de fomacidn de poliure-
tano resukrtante de la reaccidn de un noliol con el isocianato
Se manifiestan dificultades, particularmente en aplicaciones

conercidles, debido a la variacidn en proporcioncs relativss

de las dos reacciones de polimerizacidn. La formacidén de peoli
retano frecuentemente se inicia antes de la formacidn o tri-
merizacidn, dando asi dos etapas separa<as de sublida cn el -

perfil general de subida de espuma,

)

%)




10

15

20

25

30

Estas dificultades se acentdan en el caso de apli-
cacidn de espumas de poliisocianurato por téenica de pulveri
zroidn. For lo tante, hasta chora ha sido'necesaﬁia, cuando
se pulverizaban espumss de este tipo, emplear temperat.iras -

de substrato relativanente calientes, por ejemplo, 602 ¥, -

con el fin de consequir los tiempos rdpidos de sublda de es-

-ume requeridos y para obtener aproplada cura ¥ sdherencia -

de la espuma al substrato. 51 resultado ‘e incrementar sin--

-

plemente la concentracidn de catalizedor, d€ la téenica ante

T

rior, en un intento de consagulr caracterfsticas de zubida -
répida, junto con bucena cura de espuma, y adherencia al svhs
trato cuando se pulverizaba sobre substrates frios, es, tan~
+to adherencia pobre, como cura de espuma pobre, con pérdida
concomitante en propiedades de espuma. A causa del papel cri
tico, que representa la naturaleza y la nroporcidn del cata-
lizador en la preparacidn de sspumas de polilsocianurato, -
hasta ahora no ha sido posible encontrar un catalizador qué
rindiese satisfactoriamente, a Lajas temperaturas de aplica-
cidn v que adicionalmente dlese una espuma, gue poseyese bue
na adherencia al substrato.

ahora los titulares han encontrado un procedimien-
to gue estd libre de las arriba citadas dificultades y que -
es particularmmente Gtil en sistemas de espuma de pulveriza--
ecidn, en ~ue la cspuma de poliisocianurato debe aplicarse a
bajas tesperatur-s a un substrato frio.

2ste invento comprende un procedimiento para la pr

paracidn de una espuma de pulverizacidn, en «ue la principal

unidad de polfmers recurrente es isocianurato, comprendiendo

T
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dicho procedimiento el reunir, en nresencia de un -gente hin

chador, bajo condiciones de esnuma de pulverizacidns

-
W
<

n poliisocianato aremdtico;

(b} Una cantidad menor de poliol;-y

(c) Un catalizador para trimerizar dicho poliiso--
cianato, comprendiendo: 7

(i) H,N~dimetilciclohexilaminar v

{ii) vna szal de dcido tetra(alauilo inforior) amo-
nio inferior-alcandico,

Bl invento tabidn comprende las espumos de pulve-
rizacidn celular producidas de acuerdu con ol procedimicnitn
arriba indicado.

£l térudno de “alguilo inferior” significe conmpuns

v

tos de alguilo teniondo de 1 a 8 4tcnos de carbono, inclusi-

6]

ve, tales como metilo, etilo, propilo, butilo, pentilo, hexi
lo, heptilo, octilo v sus formas isomdéricas,

Bl término de "4dcido infericr-alcandico® significa
un dcido alcamfco conteniendo de 1 a € dtomos de carbono, in
clusive, tales cono férmico, acdiico, propidnico, utfrico,

pentandico, hexandico, heptandico, octandico v sus formas -

Cano gc ha discutido arriba, la nccesidad de ccouie
livrar dos reacciones diferentes, es decir, la oue conduce -
al wretano y la que conduce al isccianurato, en la prepars--
cidn de poliisocizauratos hace particularsenle imoortan.e la
eleccidn del catalizador. Esto es especialmente cierte en la
preparacidn e sistemas para aplicacién per téenicas de nul-

verizacidn,
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s un objeto del presente invento preparar polime--
ros celulares de poliisccianuratos resistentes a alta temmera
tura v fuego, particularmente por aplicacizn de roeciado sobre
una variedad de materiales de substrato. =3 otro objetc del -
presente invento preparar espumas de pulverizacidn de poliiso
cianato posevendo las antes mencionadas propiodades usaﬁdo -
aaulpo de pulverizecidn de espuma de poliureteno nomalirado,

fédcilmente obtenible v conocido en la tdéenica. 7s tedavia otr

ohjeto del wreseate invonto el hacer posible pulverizar las -

espumas de polilsceianurato a temperaturas ambientes y de
suhstrate por debaio de agquellos nivelcs considerados como -
normales, por eijemplo, por debajo de 602-808 ¥, Iin todavia -
otro chbjoto del presente lnvento se desea pulverizar las espy
mas Pars conseguir los nntes mencionadeos objetivos sin la ne-
cesidad dc recurrir a mds altas temperaturas de los componon=-

tos reactives, cue aquellas generalmente empleadas en la téeo-

nica. ¥n todavia otro objeto del presente invento se desea prge

parar espumas de nulverizacidn de poliisocianurato cue curan
ripidanente y todavia posden buenas propiedades de aislamicn-
to témmico.

3e a aneontrado por los tiftularcs que ung canbina-

&

cidn particular de cccatalizador expuesto aquf, permite la
formulacidn de sistemas de pulverizacidn, que cugplen con log
objetivos antes mencionados. La conbinacidn de cocatalizador
del presente invento, procura espumas de pulverizacidn de po-
liisocianurato toniendo excelente adherencia a una variedad -
de substratos enconbrados normalmente on la téenica de -spu-

ma de pulverizacidn. De mode sorprendente e inesperado, esta

v

[¢]
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“raturas tan bojas en que las espumas de vulverizacidn de la
3 it 8 ray

propiedad se mant’ene sin considerar si la espuma es pulveri

zmada en condiciecnes Jde terperatura smbiente normal o a Lomoe

tdenica anterior, no se adherirfan a un substrato. ¥n otra -
ventaja resultante del uso de la carnbinacidn del cocataliza~-
dor del presente invento, las espumas se vulverizardn a ba--
J s temperaturss, segn se ha mencionade arriba, no sdlo pa-
ra mantener su excelente acherencia, sino tawbidn prra mante
ner todas lws demd$ propiedades ffsices, que resultardn ovie
dentes posteriommente,

La nueva corbinacidn de catalizador del presente -
invento comprende les ingredlentes arriba expuestos. LiGs com
ponentes de cocatalizador son reunideos durante o inmuediata~-
mente antes de la resccidn de ‘rimerizacidn Jdel poliisocianag

Lo. Bn una etapa opcional, la amina torci

)

wria v la sal cuge-
ternaria, pueden mezclarse previamente © almacenarse como -
una mezcla.

Los conponentes de la combinacidn de catalizador -
del invento y los alcances de concentracidn de dichos compo-
nentes, se expondrin mds abejo en detalle, en la forma de paly
tos por ciento molares. Debe entenderse cue la suma total e
las concentracicnes de tanto por ciento molar individual, old
gidas para cada componente, tienen quo equivaler a 1720 moles

por ciento. También debe entenderse cue la concentracidn de

un componente puede variarse dentro de los alcances aspeci s

it

cados en tanto cuc se haga el ajuste apropiado en el conpPO—-
nente restante, de rodo que el total sea igual a 100 moles -

por ciento. Este mdtodo de indicar las vroporciones de los ~
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dos componentes de cofatalizador se adopia para definir los

par&fidétros -lel wmismo cocatalizador. “in embergo, cuande se -
1]

.

describirdn mds abajo ejecuciones particulares el uso del -
cocatalizador, por ejemplo, en la prep recidn de un polimero
celular de poliisocianurato de pulverizacidn, los importes -
de los componentes del cocatalizador se expondrdn en tdrmmi—-
nos absolutos,

(1) =1 Componcnte de sal cuzatemaria ‘el sistema -
cocatalizador se enplea ventajosamente en una nroporcidn on
el alcance Cesde alrededor de 15 moles por ciento hasta alre
dedor de 97 moles por ciento del cocatalimador v, preferente
mente, en el alcance desde alrededor de 40 moles por ciento
hasta alaradedor Je 95 moles por ciento. Las sales son srepa
radas reuniendo el apropiado deido zlcandice segfn se defini
rd wdd arriba v representado por la f£érmula

o

—— O 0]
Ry C 1

en cue Ry representa hidrégeno o alauilo de 1 a 7 &tomes de
carbono, con el apropiado hidrdxldo de mnonio cuaternario de

la férmmula
(D @

© N i3
R, N CH

on cue Rz es un alquilo inferior seqin se define arriba. 3Se -

entiende due R, puede scr igqual o diferente de R Ademn2as,

2 1°
los cvatro residuss R? puaden ser iquales o vueden zeleccio-
narse independlientomente de difercntes grupos de alquilo in-

ferior, » tftulo de ilustracidn, al preparar las sales de =

]

amenio custernari s, el deido alcandico es afiadido lentamen—
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te a una solucidn metandlica <el hidrdxido cuaternario, cue
estd a una temperatura lo bastante alna para causar la destd
lacidn del metanol, pero bien por debajo del punto de ebulli
cidn del 4cido que se estd afiadiendo. La eliminacidn de to--—
dos los voldtiles, incluyends aqua de producto secundario, a
presidn reducida, produce un compuesto () : seqin se il écra

por la siguicnte ecuacidn

o l ,,_'@@ 9@@

(1)

Ejemplos tipicos del dcido de vartida incluven:s -
dcido £d8rmico, Scido acdtico, dcido prosidnico, &cido butiri
co, dcido isobutfrico, dcido valdrico, deido caprdico, dcido
neptilico, Jcido caprilico, 4ciio 2-metibhexandico, dcido -

2-tilhoxandico, 4cido ncopentandico v semejantes. fjemplos -

tipicos del hidrdxido e amonio cunternario de partida incl
a

do de tetrabutilamonio, hidrdxido de tatraocti
lameonio, nidrdxido dé'trimetiletilamonio, hidrdxido Je tritu
tiletilamonio, hidrdxido de trietilbutiletilamonio y samejan
tes. Las proporciones de rcactivos cmpleados pnra preparar -
el compuesto (I) pueden estar en una proporcidn molar de =
1 : 1, pero ventajosamente el componenta de dcido carboxfli-~
2o esté'presente G @xcaso.
Una clase particulammente preferida de sales de la
£émula (I) consiste en las siquientes: acetato de tetrameti

lamonio, acetato de tetraetilamonio, prapionats de tetraneti

lamcnio, octanoato de tetrametilamonio ¥ 2=-etilh.oxanoato de




10

15

20

25

30

-3 -

tetrametilamonio. Una sal de amonio cuaternaria, particular-~

mente preferida, teniendo la f8rmula (I) es 2-etilhexancato
.

de tetramectilamonio,

Ias sales (I) puelen ser zsiladas en forma sdlida
por secado en un horno ¥ horno de vacio, o usando cuﬁlquier
método normalizado para secar sélidos, conocido para los ex-
pertos en la meteria y puede usarse a continuacidn en forma
sdlida en el sistema de cocatalizador del presente invento.,
in una ejecuciln preferida del invento, las sales (I) son enm
rleadss en el cocatalizador en combinacidn cen un diluyente,
5l diluyente pucde afiadirse a les sales (I) despuds de eisla
siento de estas Yltimas desde la memcla de reaccidn o, prefe
rentemente, el diluvente es afiadido a la mezcla de reaccidn
despuds de haberse affadido todo el dcido carbhoxflico v des—-

£
2

pués de haberse destilado por encima el metanol, Despuds de

heberse afiadido el diluyente, la meszcla de reaccidn es calen
tada bajo vacfo para ssegurar la eliminacidn de cualquier me
tanol restante ¥ agva. La solucidn resultante es entonces en
pleada en la combinacidn cocazalizadora del invento,
Ejemplos de diluyentes para las sales (I) incluyen
polioles de bajo powo molecular, tales corce ctileno olicol,

-

die

!'

ileno clicol, trietileno glicol, dipropileno glicol, di-

p

butileno glicol, tetraetileno glicol, glicerol, los glicsles
de polictileno lfquides, tales como los glicoles ée polioxie
tileno, preparados vor la adicidn Ce whwido de etileno al =
agua, etileno glicol o dietileno glicol, y semejantes. Cellg
solve, butil Cellosolve, Carbitol, metil Carbitol, butil car

s

bitol, y sermejantes; etanol-amina, dietanolamina, trietanola
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mina y dizolventes apréticos dipolarms, tales como dimetilfor

mamida,

N

limetilacetamida, U-metilpirrolidona, dimetil sulfoxi
-do ¥y seme jantes y mezclas de cualesquiera de los disolventes

arriba citados. Una clase de diluyentes paréicula:ment prefe
rida consiste en etileno glicol, dictileno glicol, tdgtileno

glicol, polietileno glicel 400, v sus mezclas. Un ULlW"G;LQ -
particularmente preferido .es otileno mlicol., Lo concentras -
cidn de la=l (I) disuelta en el diluyente no es cricica vy -
puade variar desde alrededor de 27 .or ciente hasta =lrededor
de 80 por ciento de peso. Cuando una mezela de diluyente se -

usa, la proporeidn de peso de un ¢iluyente respecto al stro,

es ventajosamente desde alrededor e 10 hasta alrcdedsr de &

por ciento de peso y preferenienente desde alrededor de 25 -

hasta alrededor de 75 por ciento de peso,

(2) R1 compo;ente de amins terciaria de la combinz-
cidén de cocatalizador, es decir, H,P-dimetilciclohexilamina -
se emplea ventajosamente en la combinacidn en una nroporcidn
en el alcance desde alradedor de 3 moles por ciente hasta al-
rededsr de 85 moles por clento v, vrefurentenonts ce alrede——
dor de 15 moles por clento hasta alreded:r de 60 rmoles por -
ciento

Mientras gque la cowbinacidn e catalizador arriba ~
descrita reguiere especfficamente el uso de dos Jiferentes -
componentes catalizadores en combinacidn, debe entenderse cue
esto 1o excluve la preseacia, en la combinacidn del cataliza—
dor, de adicionales componentes o ~gent capacces ‘e cansar -

la trimerizacién de un poliis cianate, a condicidn de que es-

ten presentes los dos componentes arriba discutidos.
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Los polioles empleados para preparar @spumas de po
liisocianurato de acuerdo con el presente invento, pueden-in
cluir cuzlesquiera de los polioles expuestbs en lapatente de
28,0V, ne 3,745.133, incorporada aquf como referencia, o de
algunos de acguellos conocidos en la tdenica como dtiles a Mo
do de componente menor en la preparacidn de espumas de polii
socianurato; vdase arriba. Dichos polioles pueden ser afiadi-
Aos sepoaradamente durante la trimerizacidn del componente de
poliisccianate, o pueden hacefise reaccionar previamente con
el poliisccianatec, mpara formar un prepolimero terminado de -
iscclanato cue subsiguientemente se trimeriza. Los policles
son empleados ventajosanente en el alcance desde alrededor -
de ,01 equivalente hasta alrededor de 0,5 equivalente por -
aguivalente de lsocianato.

Los poliisocianatos emplcados en la preparacidn de
cspumas de polilsocianurato deacuerdo con el presente lnven-
to, pucden ser cualesgulera de los polidsocinatos convencio-
nalmente cmpleados en la técnica para este propdsito anterior
mente; vdase la técnica citada arriba., Ventajosamente, con -
el fin de obtener espumas teniendo resisitencia al calor exe-
cepaionalmente alta v fuerza estructural, los poliisoccinatos,
empleades en el procedimiento del invento, Son polimetileno
polifenil poliisocianatos, particularmente los expuestos en
la patente de BE.UU. 3.745.133. En una ejecucidn Sptima, el
polinetileno polifenil poliisocinato es uno teniendo una aci
der, eoxprosada core "% de HCl caliente" de menos de alrede--
dor de 0,1 por ciento. Se conocen en la tdenica varios wméto-

dog para redecir la acidez a tales niveles. Un procedimiento
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particularmente dtil, cs el expuesto en la pacente de Zn.UY
3.793.352., Este dltimo procedimicnto comnrende el tratar el
poliisocianato con cantidades desde 0,25 a 1 equivalonte e
epdxido mondmero por cada equivalente de doido presente en

@l poliisocinatc. Un polimaotilenc polifenil poliisocinato -
particularmente preferiio s uno, en aue el contenido de ne
tilenocbis (fenil isocianato) =s desde alrededor d& 30 por -

ciento hasta alrededor de 85 por ciento de peso,
S

bt

al realizar lanruparacidn de espumas e poliiso--

cianurato deacverdo con cl procedimiento del invento, se em
plean los procedimientos y equipos cunvencionalas enla e~

nica. Las properclones de cocatalizador estdn clegidas de -

tal modo cue para cada equivalen:e de poliisocianato presen
te en la mezela de reaccidn, se emplea de ¢,002 a G,0315 -~

equiv-lente, con preferencia Jesde §,0U00 a £,010 equivalen~

] 2

te, de dicho compinente terciario de aaina, y desde ©, 0055

I3
a £,022 equivalente, preferentenente desde £, 10 a &, G19 -

equivalente, dedicho compuesto (1).

.

pueden emplearse agentes espumadores y otres adi-

tivos opcionales, talcs como ago.tes lsparsantes, estabil

1L
gador.s de célula, surfactantes, retardadores de llama v se
mejantes, de acuerdo con las eansefianzas de la referencia in

corporada. Yna clase particularnente preferida de . ditivos
retardantes de llama son los retardantes de llamc contenion
do fdsforo, tales comes tris{2-cloroctil}icaicis, tris{2- -
cloropropil)-fosfato, tris (2, 3-dibronopropil) iesiats, Lris
(1, 3-icloroisopropil)fosfate vy sasnejantes.

Como se ha expuesto zuriba, <l usc del cocataliza

L




10

15

20

25

30

dor de comuinacidn el presente invento, tiene prevista la -

aplicacidn por pulverizacidn, de cspumas de poliisocinenurato
L

resistentas 2l calor v a la llama.fquipos normalipadcs para -

Py

pulverizar espuma, blen conocidos para los expertos en la ma-
teria pueden usarse en la puesta en préctica de las ejescucio~
nes especificas del presente invento. Esto incluye los varios
tinos de pistelas pulverizadoras conocidas de los expertos en
la materia.

Las espumas hechas de acuerdo con ol invento mucse-
tran buena acherencia a una varicdad de substratos, incluven-
do basonita, tablero de construccidn, tablerc de escaycla, ta
blero de amlanto, (transita), madera, madera contrachapada, -
nmetal en hejss y productos de papel, tales como papel Kraft v

'

cartén pesado. Las espumas resistentes al calor v a la llama,
preparadas segin se ha deserito arriba, gue muestran tal bue-
na adherencia, en adicidn tienen excelentes propledades Ffsi-
cas, dncluyendo el factor X, que es bien conocldo para los ex
pertos en la materia. ones v-- D000 w1 canpacid-d aislan-

-

te tdrmica de una espuma celular (seqin se mide por el Método

&

4

de Ensayo A3, C-177). Las espumas, cuando se pulverizan, CU
ran rdpida vy prathancnte consiguen el nivel tedrico de conte-
nido de poliisccianurato. La cura rdpida tashidn resulta en -
las espumas pulvarizadas rédpidamente alcanzando sus propieda--
des fisicas {ptimas. Una carrcterfstica notable de las espu~-
mas pulverizadas de aoerdo con el presente invento reside en
su capacidad de pulverizarse a bajas tomperaturas hasta shora
no précticas para pulverizar espumas de la téenica anterior.
ueden ser pulverizadas a una temperatura por lo menos tan bhe

Ja como 4,42C (4027), incluyendo la tenperatura de substrato
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"ambientes vy de substrato. Ademds, las espumas del presente -

todavia posde la misma excelentes adherencia propicdades
i k

£isicas obtenidas cuando se emplean mds altas temperaturas -

invento exhiben conducta de elaboracidn simllar a un siiople

uretano. Tal conducta permite que las espunas sean pulveriza
das en delcadas capas, v manos de capas dalgadng, ue hasta

ahora no ha sido posible con sistemas de poliisocianurato sin
pobre cura de espuma, 4ébil adherencia y pobres propiedades

fisicas.

Asf, los productos celulares del invento pueden em
plearse para todos los oropdsitos, »nora los que 18 Droduc--
tos de pulverizacidn celular, producidos corrientemente, son
empleados convencionalmente v son particularmente adecuados
para anlicaciones, en que se requicra resisilencia témmica, -
baja extensidn de llama y buja goneracidn de humo on la cor-
bustidn, Los productos celulares del invento puaden Ser ere-
pleados como barreras témmicas v matoriales aislantes, cunn-
do se pulverizan sobre lfneas de tuberias de alta temperaiu~

ra, hornos y tanques de almacenaje contoniende fluldos a tom
peraturas elevadas. Las espumts, hechns Jde acunerdc con ¢l ~
presente inventeo, tambidn encuentran uso cn aplicaciones -

criogénicas, Jonde el aislawiento de tulerfas o tanguaes con-

teniendo fluwldos a bojas temncraturas reguieren asilamiento
térmico. La habilidad para pulve -izar cspumas en un amplio -
alcance de temperatura, cue incluye bajas temperaturas, en—-

cuentra aprovechamiento especial cuisndo se nulverizan e gpu--

=

as en 4reas remotas. Las espumas resistentes al calor v 2 -

s

la llama el presente invento son particularmente dtiles en

la construccidn de edificacionas industriales

DV L W e
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Tambidn pueden hacerse polimeros no celulares de
acuerdo cen el presente invento usando técnicas normaligzadas,
conocidas de log expertos en la téenica, ﬁera empleando las
combinacionas de cocatalizador de este invento. Se obtienen
polimeros sélidos realizando la trimerizacidn de un poliiso
cinato usando los mismos reactlvos empleades en polimefos -
celulares, pero en ausencia del agente hinchador. Los reac—
tivos pueden ser vaciados, molddacdos, revestidos o deposita
dos de otro nodo por métodos conocidos por los expertns en
s8lido de poliisoccianurate u otra forma de poliisocianurato
sélido. Tales productos encuentran uso, por ejempls, en la-
mina’os resistentes a alta temperatura, preparados de capas
reforzadoras de tejido resistente al calor, tales come teji
do devidrio, tejido de grafito y socmejantes, v capas de po-
liisocianurato del invento,

Las siquientes preparaciones y los siguientes cjem
plos describen la manera v el procedimiento pora proparar v
usar el invento y se expone del mejor mode considerado por
los inventores para poner en prdctica el invento, perc no -
daben considerarse comoe limitando.

rreparacidn 1

. Tetrametilamonio 2«etilhexanoato

[OJ 2 0 -

25 5 @ @
0 1 (c:r13)4

Un matraz de 3 bocas de 5 litros fue equipado con

un teradmetro, un agltador wecdnico, un conjunto de destila

cidf y wn crabude de adicidn. Bl matraz fue cargado con 2660
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g. de una solucidn metandlica de hirduido de tetrametilamo-
nio, que contenfa 24 por ciente de hicrdxido de weso. Este os

un aquivalente de 680 ¢ {7 moles) de hidedfido custernario -

il
.

pure. La solucidn fue calenta a aproximadamenzc a £0% ¢ con
constante agitacidn durante un roriodo de 2 3/4 horas. Mien~
tras se estaba destilando metanol por la parte superlor, se

afiadieron 1150 g. (8,0 moles) de dcido 2-etilhexancico. Mien

i

r 4

tras la reaccidn estaba todavia fluida se afiadiercn 1002 g.

de etileno glicol y durante un periodo e alre’edor de 24 ho
ras, la presidn se disminuyd lentamen:e mientras se destila-
ban metanol y agua de producto secundario, por la parte supe
rior, a unas temperaturas de recipiunte de 8¢ - 702 C hasta

que el vacio final ha™la side de 2 im. =1 producto deseado -
estuvo presente como solucidn de pro:dimadonente 64 por clen
to en ctileno glicol. Esta solucidn de tetramctilamonio 2~ —

etilhexanoato se uso ciresctamente cono un componente catali-

afiadid el etileno glicol, pero mds Lien la mezcla de reaccidn
se calentd hasta que va no se destild mds por la parte supc-
rior, a temperatura de recipiente de alrededor de 80°¢C, 3o =
afiadid exceso de dioxano al residuc séli‘o, se enfrid v en--—

tonces se filtrd para obtener el producto sélido, cue se se

cd durante la noche a 50¢C. Se almacend en un dosedador de -
vacfo hgsta que se utilizd como un componente de cocatalizo-
dor.

Preparacionas 2 ~ 5

Usando el procadimiento de la Preparacién 1 y sus-

tituyendo los 4cidos carboxflicos v loshidrdxidos cuaterna--
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rios de amonio segin se expone en la siguente Tabla I, sed
zuvieren l-gs correspondicntes sales, seqdin se enumera en la
imisma. En estas preparaciones se uso sdlo'un ligero exceso
de 4cido v se afladid aprouimadamente 140 g. de etilenoglicol
Las sales. se coracterizan por el tanto por ciento de peso -
de contenlio de disolvente (etilenoglicol). Los productos sd

AT

lidos fuercn fdcilimente obtenidos cono rendimientos en ando
de sal, calentando simplomente los mezclas de reaccidn al va
clo en ausencia du etilenc glicol. 3e emplearon ambas formas

de las sales en conbinacicnas catalizadoras del pressnte in-

vento.
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BIEMPLO 1
La cspuma A es un ejemplo de una cspuma de pulverd
: !
zaclidén preparada Je acuerdo con el invento, usando un apara-

o Gusmer, Model FF pProportioner v la pistola era Cusmer Moo=

Po

-

delo D. 2 una proporcién de pulverizacidn de 1:1 de volumen,
s presicnes de los componentes A v B fuerocn de 600 - 700 jalstil
¥ 300 - 400 psi, respectivomente. Ambos lados emplearon bom-
bas proporcioncdoras Gusmer ne 49260 con icuales temperati--
ras de componente de 63-66¢2 C, e efectuaron lotes de Tulve-
izacidn sobre cartdn ¥ plancha de acero con excelente adhe~
rencia en amhos arsos. Bl componente A fue un polimetileno -
polifonil isocionats coniteniendo alredednr de 405 de meso de
metileno-bis (fenilisocianato) siendo el resto de dicha mez-
cla polimetileno polifenil isocianatos de funcionalidad mis
elevada aque 2,0 v teniendo un peso equivalente de dsocianato
de alrededor de 140, Z1 corponente B consistid en una ¢ nti-
dad menor de un policl, un surfactante, una ajente hinchador
Yy una combinacidn de catalizador de acuerdo con el i presente
invento. La fomwulacidn ¥ propladades se exponen en la tabla

IT. Bl tanto por cienhc de contenido de tri-merc de la espu~

ma A segin se deterwind por anflisis infrarroje, se midid co

-

Jdo eg fe &,12

wo 8,5 por 100, Bl contenideo de trfmero calcule

por clento,.
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- TABL A -~ TIT ~

Componente As
Poliisocisnato
Componente B:
. 1
Polidster I
2
La~T00
Tris {f}cloropropil)fosfato
. 4 3
Catalizador I
i, N=dimetilciclohexilanina
k&l 5
Freon 11-B
Proporcidn de volumen A/D
Proporcidn de peso A/D
Caracteristicas de subida (en sequndos):
Crama
Tniciacidn, 12
28
Gel
Subida f£inal
Libre de adherencla
Pirae
Densidad pef
Celdas cerradas, % {(A8TM Tnsayo T-1940)
2
facior-K, BTU-in/hr.ft7er
(A3TH Ensayo C-177)
Penetracidn de llaga hr./in

(*nsayo de la Oficina de Finas)

o oy s g F s oy
Ing-antdnoe:
e, 5

4,0

3,5

94" 4

Cel24

O
~

(€3}
)
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Zspuma A
Friabilidad (¢ peso, pérdida por ensayo
ASTH D-421) ' 2,1
Bded himeda, % volumen a 158¢ ¥, 100%
R 1A
1 dfa 4,2
7 dfas 6,3
14 afos ' 3,0
Edad en gecn, ¥ volumen a 2009 s
1 dfa 2.1
7 dfas 4,5
Fuerza coupresiva (psi)
‘ ! para subir 28,5
vL- para sublr 21,7
Indice de oxfgeno (%)° 29
Dansidad de humo (%)7 32
Régimen de esparcimiento de llama (FSR)
v humo de acuerdo con ASTM F-=84%:
PSR 20,5
humo ' 140

rdtns al nie de la Tabla IT
1

ahidri@o clorendico con 1,1 moles de dietileno glicel y 2,5

moles de oxido de propileno.
2

ro medio de hidroxilo = 700, véase "Chenicals and Blastics -
rhysical Preoperties" Unilon Carblde, ﬁ. 22, Edicidén de 1969,

3Catalizador I: Una solucidn consistente en 60 por clento de

polidster I. Bl polidster obtenido esterificando 1 mol de

“LA=T7C0: Polidter de Union Cabide para espumas rigidas, nidme
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de peso de tetrametilamonio 2-etilhoxancato v 40 por ciento
de pasc de etileno glicol.

4?0-193: Un surfactante de sllicona vendido por Dow Corning
Corp.: véase, "iow Coruing 193 surfactantd Boletin: 05~146,

b

Febrero 19686.

S?reon 11-8: Tricloroiluorometano, producto de DuPont corpo
ration,
5

Ensayo de inflamabilidad efectuado Jde acuerdo con el procg
dimiento ~5§731 I=28663 y manilfestado cono el tanto nor cien~
to de conteaido de oxigeno ruquerido para mantensr 1a combus

dn de la muestra.

7
ASTHM D=2843-7C: Método para malir la

ﬂ a

densidad de humo de la
combustidn de pldsticos, medida como tanto por ciento de ab-

sorcidn de luz.

A
2]

ASTM E-84 (I'SR): Esparciniento de llamay ®fimen de humo de
una muestra seg se deter:ina e acuerdo con el Ensayo de
Ténel ASTi B-54.

SIENBLO 2

]

espuma 3 fue preparada de acuerdo con el presen
te invento usando el mismo poliisocianate & iddntico equipo
de pulverizacidn 2l descrito en el Ejawplo 1. La espuma fue

pulverizada sobhre "transita'" y mostrd la misma luena adheren

cia hallada para la espum

w

A. La espuma ¢ fue preparads usan
do la misma formulacidn que la espuma B, excepto que el con—
ponente de emina tarciaria Jde la bosbinacidn cotalizmadora -
del invento se suprimid. Cuando esta espuma fua pulverizada
sobre "transita" tuvo la misma iniciacidn rdpida que la esnu

ma B junto con las mismus caracterfsilcas de subida rdpi
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Las caracterfsticas de subida fueron virtualmente iddnticas
a la espuma A del Zjemplo 1., En contraste con la espuma ¥,

sin embarco, la espuma C mostrd adherencié muy pobre a la -
"transita" y en efecto, se desprendid del wblero. Los datos

para la sspuma D v ¢, se presentan en la tabla IXI.

- T ARL A = TTT ~

Lopuma j] C

Ingredientes:

componente Az

Poliiscecinato 134 134

Componente 13

Polidster I 10 70
Pris (B—cloroetil)fosfato 26 26
Catalizador II1 4 5
N, N~dimctilciclohexilamina 1 -
DC-193 3 3
freon 11-B 37 38
relacidn de volumen »/B i1 1:1

Caracterfsticas de subldo {(en se
qundos) s

Iniciccidn, 12 0,75
22 3
Gel 4
Subida final 745
Libre & adherencia 4.5
Flrme 1¢ -~ 15
Adherencia a trdngito: Excelente  Kengua
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¥ota 2l pie de la Pabla IIT

1Catalizador II: Una solucidn concis ente en 65 por ciento de
peso ‘e tetrametilamonio 2-etilhexanocato vy 35 por ciento de -
peso de etileno glicol. ‘

~JEMPLO 3.

Las espumas o y B del presente cjemplo, fueroﬁ it

bas preparadas de acuerde con el presente invento

<
by

ueron -
idénticas en formulacida, emplzando el wismo poliisocianato ¥
procedimientos <escritos zn el “jeaplo 1. La espuma &, sin om
barge, fue pulverizeda a temperatura amblente {2192C) mlentras
gque la espuma B fue pulverizada a 4,42C, Mo solo estuvicroan -
lrs temperaturas atmosféricas a los dos valores mencionados,

sinc quelos substratos en cada case, tosbidn tuvieron los mig
mos valores de temperatura., Los ensayos de pulverizacidn para
cada una de las espumas D v © se realizaron, tanto sobhre cor-
tdn, como sobre chapa de acerc en calidad de subsirato. e ob

servyd excelente adherencia de esouma nara ambas espumas D ¥ °

P

Las formulaciones y propiedades fisicas de espuma, & exponcn
en la tabla IV ¥ muestran claranmente cque no hay pérdida de -
propiedades para la egspuma E pulverizads a la muy bala icmpe-

ratura de 4, 42C,
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Hspuma n Jo
Ingredientes:
Componente At
poliisocianato 134 134
Componente g
polidster I 65 65
LA-~T00 18 16
Tpls (B-cloropropil)fosfato 18 18
cat slizador It 605 6.5
N, N=dimetileiclohexilamina 2 2
DC=~193 3 3
freon 1l1-3 37 37
Temperatura Jdel componente (8C) 65,5 65,5
Temperatura amiiente (2C) 21,1 4,4
rRelacidn de volumen &/ 11 1:1
NDensidad pcf 2,04 1,95
ndad lnfmoda, % volumen a
185807, 1006 RJ.il.e
1 dfa 4,6 2,9
3 dfas 6,2 4,0
7 afas 7,4 5,0
14 dfas 8,3 6,1
nda? en seco, % volumen a Z002F:
1 dia 0,5 1,0
7 dfas 2,5 ¢, 8
Resistarcia a compresién (psi)
i i ¥ dir, 24,0 25,3
—% ¢ dir, 14,7 17,9
Lz air. 17,1 17, 4
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Y spuma 1) T
Indice de cxigeno g, 0 29,1
Densidad de huno 33 33

Yrdase Ejemplo 1.

La presentepatente de invencidn cowprende las si--
guientes reivindicaciones:

1.~ Procedimiento o ra la preparacidn de una esvuma
de pulverizacidn en que la principal unidad polimera recurroen
te es isoclanurato, coracterizado por comprender las oporacio
nes de reunir, en presencia de un agente hinchador, baijo con-
diciones de pulverizacidn de espuma: un poliisocianato nromf-
tico; una cantidad menor de poliol y un ca:alizador para tri-
werizar dicho poliisccianato, comprendiendos N, d=dinetileiclic
hexilamina y una sal de dcido tetra(alquilo inferior)amonic -

alcandco inferior.

2.~ Procaodimicnto segdn la reivindicacidn 1, carac—

bal

terizado porque el poliisocianato es polimetileno nolifenil -

e
.-.l-

socianato contenicendo desde alrededor de 30 por cieto hasts

alrededor de 85 por ciento de peso de wmetileonobis (fenil sio-
cilanato).
' 3.- Procedimicnto seqin la reivindicrcidn 1, carace

V

I

erizado porrue la sal de awonio s tetrametilasionio 2-ctilho-
xanocato,

4.~ Procediniento seqdn la reivindicacidédn 1, carac-
terizado, porque la sal de amonio cstd presente en la forma -

de una solucidn conteniondo desde alrededor de 20 por ciento
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hasta alredsdor de 80 por ciento do pesp de sal an un di-

luyente.

5.~ Procedimiento segdn las reivindicaciohws
prascedentes, caracterizado porgue comprende las operacio-
nes da reunir, on presencia de un agente hinchador, bajo
condiciones de pulvsrizacidn de sspumas un poliiscclana=-
to aromitico; una cantidad menor de poliol y un catali-
zador ocomprendiendo: N,Nedimstileiclohexilamina y tetraw

metilamonio 2-atilhexanoato.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacidn G,
caracterizado porque ol poliisocianato es polimetilenc
palifenil isoecianato conteniends desde alrededor de 30
hasta alrededor de 85 par clento de peso de metilenobis

(Fenil isocianato).

7.~ Procadimisnto seqln la reivindicacidn §,
caractorizado porque dicha sal de amonio sstad presente en
la forma de una solucldn conteniendo dasde alrededor de
20 por ciento hasta alrededsr de 80 por cisnto de peso

de sal an un diluyente.

8.~ Procedimiento segin la rsivindicacidn 7,

caracterizade porque diche diluyente es etileno glicel.

9,- "Progedimiento para la preparacidn de
una espuma ds pulverizacidn en gue la pringipal unddad

poli{mera recurrente es isocianurato™.
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Seqlin se describe y reivindica en la presente
memoria dascriptiva, la cual consta de veintislste hojas
foliadas y escritas a méquina por una sola de sus Caras.

14073

madrid, a

Febs Pedre Jalemeon
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