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racterdsticas do subida rdpica, como en el caso & los siste-
mag {de espuma pulverizada o luminada, Los resultados de incre
mentar simplemente la concentracidn e catalizadoves de la -
téenica anterior en un intento de consequir caracterfsticas -
de subida rdpida, da Iugar a pobre conversidn en poliisccianu
rato v contraccidn de espuma. Hasta ahora ne ha sido poéible
varier las caracterfsticas de sublda Je espuma en un alcance
de tiemno de subida rdpida, manteniendo wna eficaz reaccidn -
de trimerizacidn a través del alcance, en ausencila de contrac
cidn de espuna,

e undhjeto del presente invento procurar una combi
nacidn cotelizadora, <cuc estd libre de las dificultades ante-
ricrmente descritas, cuva combinacidn se explicard en detalle
mds abajo. La coubinacidn catelizadora encuentra utilidad par
ticular donde se desde un alcance variable de tiempos de subi
da réplda v por ello se consiga por simple ajuste en la concel
tracidn de catalizador.

fste invento compronde un sistema cocatalizador parg
la trimerizacidn de un poliisocianate, compresdiendo dicho =
sistema cocatalizador:

(a) Desde 2lrededor de 3 hasta alrededor e 85 molead
por cientio de un catalizader de trimerizacidn de arina tercis
riay ¥

{(b) pesgde alrodedor de 15 hasta alrededor de 97 mo-
les por cicnto de una sal cuaternaria de amonio de decido alca
ndico inferior, en cue los sustituysntes cuaternarios son se-
leccionades in cpendicntemente del grupo consistente en algul

lo inferior v aralauilo.

4
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EL invento tasbidn comprende un procadi-icnto meio
rado para la prejaracidn de polimeros celulares rasistentes
a la llama v 2l culor, ea que la principal unldad de poliie~
ro recurrente es isocianurato, cuyo prnce&im ento compronde

)

2]l reunir, en presencia de uwn agento hinchador, un poliiso--
cianato, uwna cantidod aenor Jde un poliol y un cistema céca’
lizador como se ha citado mds arriba.

El invento tarbidn comp-ende los polilcros celula-

.,

res producidos de acuerdo con <l procsiinieonto arriba in

lm

.'
RN

2l términe "deldo alcandico inferior® signdfica wn

&cido alcandico conteniendo de 1 a & dtomos de carbono inclu

sive, tal como fdmmico, acdtico, propidnice, butlrico, vent:

a

121

,.

ndice, haxandico, hoeptandico, octandice v sus formes lscy

dy

{i=

cas.,
El tédrmino de "alcuiln inferior” sicgnifica compg

-

Los de alquilo teniendo de 1 a 2 &tomos Je carbono, inclusi-

ve, tales como metilo, etile, propilo, butile, nentilo, hexi
lo, heptilo, octilo vy sus formas isémeres.

El tlmaino de "aralguile" debe incluir béneilo, -

n-rnetilbancilo, p—GLIlOP‘ClJO,l}-LLNll tile, naftilwmetilo, -
benzhidrilo v sencjantas,

Como gse ha discuti-o arriba, la necesi-'nd Jewmili

brar des reacclones diferafes, especlalisente aguellz que oon

duce sl uretano, ¥ aquella gue conduce al isoccianurato, on -

la prepa rac:uSn ¢e poliilsocianuratos, hac
z

)

i

particularmen

portante la eleccidn de catalizador. . sto 2

%]

aspeclalmente -

cierto en la nreparacidn de sistanas, (ue oxigen caracterfse
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ticas de subida rédpida.

Es un objeto del presente inventopreparar polfmeros
celulares de peliisocianurato altamente resistentes a lempera
turas v fuego, teniendo carscterfsticas de sublda, que las ha
aan particularmente adecuadas en la téenica de espuma lamina-
da. g un ohjeto adicional del nruesente Invento el yrepérar -
esnumas de poliilsoclanurato poseyende las propledades arriba
menclonadss usande equipe normalivado de cspuna de poliurcta~-
no, fdcilmente disponible v conocido en la téenica. seafn -
okro objeto Jdel mresents inventso @ desea preparar laé @ spPUMas
para consegulr los antes mencionados objetives, sin recurrir
a wds altas Lenperaturas de componente reactivo, cue aquellas
generalnente enpleadss enla téonica, Segdn todavia otro obje-
to ‘el prosente invento, se desea preparar espumas de polilsg
cianurata, cue curcn rdpidemente vy posean todavia buenas pro-

L -

pledades ¢ aislamiznto tfmmico,

Las nuevas combinaciones cotalizadoras obtenidas se
gin el presen e invento, comprenden los ingredientes expuesto
arriba. Los componentes cogatalizadores se reunen durante o —
inmediatamente antes de la reaccidn de trimerizacidn del po--
lilsocianato. En una etapa opcional, la amina terciaria ¥ la
sal ocuaternaria pueden mezclarse previamente o almacenarse Co
me una mezcla.

Los componentes de la combinacidn catalizadora del
invento v los alcances de concentracidn de dichos componentes
se exponen mds abajo én detalle, en La foma de tantoes por -

clento molares. Nobe entendefise que la suma total de las con-

centraciones individuales de moles por ciento, elegidas para
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cada componente, tilenen que cquivaler a 100 moles por cients,

También debe entenderse cque la concentracidn ﬁc un componente
puede variarse dentro de los alcances espszcillcados en tasnto
gue e haga el ajuste apropladc ez el componente restante, oo
modo que el totaléquivalga a 1073 woles por clento. Este wdto-

o dos componentes del -

i)
-

do para indlicar las proporciones de
cocatalizaior, se adopta vara Jefinirlos pardmetros del wmismo
cccatalizador. 3in embargo, cuande se describen egjecucionas -
particulzres del uso del cocatalizador posteriormente, por -
ejenmplo, en la preparacidn de un polfimero celular de polilso-
clanurate, las cantidades de los componantes del cocatalisa--
dor se expondrdn en términos absolutos.

(1) Bl couponents Je sal cuasternaria del sistema co-
vatalizador se emplea ventajosamente en una proporeidn en ol

alcance -iesde alrededor de 15 molesg por cieiko hasta alrode.

(6]
6—1
s

de 97 moles nor cilento e

—

cocatalizader vy, preferentanente -~

en el alcznce desde alrededor Je 40 moles por ciento hasta al

]
rededor de 85 meoles por ciento. Las sales se preparan reunien
do el apropiado Acido alcandico como se ha definido mds arri-
ba v se representa por la f£érmula

o

13

R, == C == O

1

en gue R, represonta hiidrdoeno o alruilo de 1 a 7 Atouos o -

-9 'l
carbong, inclusive,. con el apropiade hidrdxido cuaternaric de

anmonio de laférmula

[R;— ' @

Yoot
—t
Ty
it
e
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en que R, es alquilo inferior o aralquilo, segin re define -
arriba, Se entlende que cuando R2 es alguilo inferior, puede
ser igual o diferente gue Rl. Ademds, log cuatro residuocs R2
pueden ser igualos o pueden selecclonarse indepen~lentenente
de difersntes grupos de alquilo inferior o de aralguile segin
se ha definido mds arriba, .
Ilustrativanente, al vpreparar las sales cuaterna- -
rias de amcaic, ol dcido alcandlco es afiadido lentamente a =~
una soluclidn metaldnica del hidrdxido cuaternario, cue se en-
cuentra a una btemperatura lo bastante alta para causar desti-
lacidn del metanol, pero muy por debajo del punto de ebulli--
cidn del deido que se estd afadlendo. La elirminacidn de todos
los voldtiles, incluyendo asmua de producto secundaric, a pre=-

sidn roducida, da por resultado el compuesto (I) segln se - -

ilustra por la siguiente ecuacidn.

0 CQ © 0 QD QD_ —

n i 1

Ro== C == O + R ,J N O m—ee R, ==Cm=0 ¥
1 2. 1y 1

(]

2jemplos tfpicds del dci o de partida, incluyen: -
doido férmico, dcido acdtico, 4cido prépidnice, dcido butiri-
cn, dcido isobutirico, dcildo valdrico, dcidoaprdico, dcido -
hept{lico, dcido caprflice, 4cido 2-matilhexandlice, 4cido -
2-atilhexandico, dcido neopentandico, v semejantag. ®jemplos
tIpicos del hidrduido amdnicoe custernaric de partida, inclu~-
vens hidrdxbdo de tetrametilamonio, hidrdxido de tetractilamg
nio, hidrdxido de +etrabutilamonio, hidrdxide de tetraoctila-

monio, hidrédxido de wmetiletilamonio, hidrdxido de tributile
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tilamenic, hidrdxido de rrietilbutilamoenlo, hilrdxido de ben
ciltrimetilamonio, nidrdxido ¢ dilbencidinetilamonio, hidraxd

do d

@

tribencilmetilamonio y semcjontes. Las proporeicncs de
reactivos eapleades al reparar el compuesto (I) pucden age-

tar cn una proporcidn molar de 1:1, pers ventajosanente ol o

ponente de Zcido carboxflico estd presente en exceso.

Una clase particularmente preferida de sales de la
fdrmula (1) consiste en los siguientes: acctato de tetramo--
tilamonio, acetato de tetractilamonio, propionato de tetrauc
tilamonio, octonocato de tetrasctilamonio, tetrametilasmonio,
2~etilhexanoate, beaclltrimetilanonilo 2eetilhaxancato ¥ tioe-
tilerikencilanonio 2-ctilhexanocato. Una sal cuaternaria da -
amonio, particularmenie preferida, teniendo la £émwmala (T),
es t-L:a“ tilamonio 2-etilhexancatce.

Las sales (T{ pusden aislarse en forma sdlida so~-
candse en un horno, o en un horno al vacefo o usando cualcuizr

método normalizado para sccar sdlides, conocido de los exne

H

i

i

tos en lamateria y Jespuls pucde usarse en forma sdélida on
el sistema cocatalizador del presante invento. fn uns ojeou-
cidn preferida del invento, las sales (I) se e wlean en el -
cocatalizador en combin cidn con un diluyenie. 71 Jiluyente

puele serafiadido a los sales (I) Jespuds de alslasionto de -

estas dltimas desde la mezcla de rcaceidn, o prefecentementc

ra ik

3

el dilpyente se afiade a lamezcla de reaccidn despufs de ha--

c

berse afiadido todo el doido carbonflico v de haberse Jestila
do la mavoria del metanol por la parte sy
habe:r se afadido cl diluyente, la mezcla de reaccidn ¢z calen

tada al vacio p2

2}

ra asegurar la eliminacidn de cualmuicr me—-

tanol ¥ amia rostantes. La sclucidn -esultante entonces es -

Fo3

=
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1

ompleada en la combinacidn cocatalizadora del invento.
Fiemplos de dlluyentes para las sales (I) incluyens:
nolioles de bajo peso molecular, tales como ctileno glicow, ~
Jietileno glicol, Wetileno glicol, dipropileno glicel, dibu-
#lleno glicol, tetractileno glicol, glicerol, los gliceles ;g
muidos de polintileno, tales como loapoliatileno glicclés, -
preparadosper la zdicidn de Sxido de etileno ml agua, stileno
glicol o dietileno glicol y semejantes: Csllosolve, butil Ce-
llosolve, Corbitol, netil Carbitel, butil Carbitel y seunejan~
tas; etanolamina, dietanolanina, trietanol:mmina; v disolven--
tos eprdticos bipolaraes, tales come dimetilformamlda, dimeti-
lacetomida, =metilpirrolidona, dimetil sulfdxido y semcjan-—-
tes; v mesclas de cuclesquiera de losantes menclonadss disol-
ventes, Una clase particularmmente preferida de diluyentes conl
siste en ntileno glicol, dietileno glicel, tri=tlileno glicol,
holictileno glicol 400 y mezcl-s de los mismos, La concentra-
cién de la sal (I) disuelta en el diluyente, no es critica v
pucde variar desde alrededor de 20 por ciato hasca alrededdor
de 80 por cliento de peso. Cuando se usa una mezcla de diluyen
tes, la proporcidn Ae peso de un Jdiluyente en el oiro, o5 ven
tajosamente desde elredcdor de 10 hasta alrededor de 9C por ~

clento demso v preferentensnte desde alrededor de 25 hasta o

U
R
[5]
G
»

alrededor de 75 por ciento de y

(2) 81 componsnie de amina terciaria de la combiina-
cldn cocatalizadora se esplea ventajosamente en la combina~ -+
cidn en una proporcidn en ol alcance dasfe alradedor de 3 mo-o

les por ciento hasta alrededor 7ie 85 moles por clentov y, Dpred

forentemente, desde alrededor de 15 noles por cionto hasta al
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rededor de 80 moles por clento. Dicho conponente de amina ter
ciaria puede ser cvalesguiora de los e-talizadores de trimeri
zocidn de amina terclaria conccldos enla téenica e incluye -

z-uellas aninas descritas en la patente de BE.UU. n9 3.745,13

T

en la columna B, linea 1-73 y que se incorporan aqui como re-

=3
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~tetrametil-1, 3~butanodizmina, 1,11, , ¥ =tetranetilpropancdia
nina, F-nmetilmorfeolina, N-etilmorfolina v €,N',¥f'-tris (Jime
tilaminopropil) hexahidrotriacina. Una especia particularmoen-

3 )

te preferida de amina terciasria s N,h~dimetilciclohexilaminal
=n wa ejecucidn opcional de la combinacidn cocata-
lizadora, variass veces citada arriba, estd presente adicionas

mente una cantida’ catalitica de un commuesto de poliend:ido

mondmerc, Bl compuesto de epdxido del sistema catalizador, s

50 hasta alrededor de 500 por cilento de neso del total de la

combinacidn catalizadora ¢e la sal cuaternaria de amonic ¥ 1a

el

amina terciarla. Bl compuastc de

ra de los poliepdwidos expucsiss en la paitente de BRI, ns -~
3.745.133 en la columna 5, lfdea 21, hosta columnae 7, lfnea -
7%, cuya cxposicidn es incorporada acul como referencia,. Un
clase particularmente preferida de comnuestos Jde pcliepéxi&o;
consiste en los novolac resina glicidil dteres descritos on -
la patente e EE.UU. n2 3,745.133 en la columna 6, linen 12 a
41,

Misantrrs la combinacidn catalizadora arriba descri-
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ta requiere especf{ficamente el uso de por lo menos dos dife-
rentes componentes catalizadores en combinacidn, debe enten-
derse que €sto no excluye la presencla @d la combinaclén ca-
talizadora de componentes o agentes adlcionales capaces de -
causar la trimerizacién de un poliisocianato a condicién de
que estén pragsentes los componentes arriba discutides. -

Los po;ioles empleados para preparar espumas de po
liisocianurato de acuerdo con el presente invento, pueden in
cluly cualesculera dd los polioles nxpuestos en la patents -
dz FE.UU. ne 3.745.133 incorporados aqul como referencia o ~
cualesculera de aguellos conocidos en la womice como dtiles
a modo de compSnente menor en la preparacidn e espunas de po
liisoclanurato; vdase arriba. Dichos polioles pueden afisdir-

e separadamente durante la trimerizacidn del componente de

[

o)

¥

roliisocianato o pueden hacerse reaccionar previamente con -
el pollisocianato para formar un prepolimero de isocianato -
terminado, gue se trimerliza sibsigulentoments, Los polioles
son empleados ventajosamcnte en el alcancedesde alrededor de
0,01 equivalente hasha alrededor de ¢,5 eduivalente por equd
valente de isacianato.

Los poliisocianatos empleados en la preparacidn de
espuamnas de poliisocianurato, de acuerdo con el presente ine--
vento, puaden s cualesquiera de los poliisociznatos orgddnd
cos empleados convenclonalmente en la tdéenica anteriormente
para este propdsitor véase la tdenica anterior arriba citada.
Ventajosamente, con el £fn de obtener espumas tenlsndo excep
cicnalmente alia resistencia al calor y fuerza estructural,

los poliisoclanatos, emplesdos en el procedimiento del inven
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to, son polimectileno poelifenil poliisocianatos, particuiarmqg
te los expuastos en la patente de EEUU. n2 3,745,133, Fn uwaa
ejecucidn opcional, el polimetileno polifenil poliisocisnats
23 uno cque tisne una acidez oxpresada comoL"% HCL caliento® -
de menos de alrededor de £, 1 por ciento. %e conocen on la teg
nica variocsmdtodos para raducir la aciden a tales nivdbés. U
proceso particularmente Util os el expucstc en la p.lante de
EE.UU, n? 3.793,362. Sste dltimo procoiimiento cowrende sl -
sratar el polliisocianato con cantiades de 6,25 a 1 aguivalan

te de epdxido mondmoro para cada equivslence de dcido, presen

te en el poliisocianato,. Un polimetileno polifenil poliisocia

{

nato particularmente preferido, es amudl, en que el contanid

O

de metilanoixis (fenilisocisnato) es Jesde alrededor de 3¢ por
ciento hasta alrededor de 85 nor cianto de paso.

Al efectuar la preparacidn de esv-umas de pdilsocia

o
g
]

to, de acuerdo con l-s enseflanzas del invento, se emplean
los procedimiontos v equipes cinvencinnales en la téenica. -

proporciones de cocatalizadar estdn elegicas de tal molo
cque, mera cada equivalente- e pliiszocianato, presente en la ~

meacla de reacclidn, se emplean (1) desde 0,002 a ¢,0315 do -

.}'

equivalente, preforenteanente des:sle 4,000 hasta 0,016 de acid-

{

valente, de dicho compenente de amina terciaria, (Li) desfo -
0,0055 a C,022 de equiv. lente, preferentemente desde 7,01 a -~
0,019 de equivalente de dicho cannuvesto (I) e (11i) cuanio os
td presentegpcicnalience un compussto de plienduido nondmero,
desde 0,025 de equivalente hasta &, 17 de equivalente de ciczhe
compuesto de pliepd:ide.

Mueden smplearse, Jdo acucrds con las ensellanzas o
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la referencia incorporada, acgentes espumadores v otros aditi
vos opclonales, talaos como agentes dispersantes, establliza~
dores de celda, surfactantes, reta:dantes‘de llara y semejan
tes. Una clase de aditivos retardantes de llama, particular-
monto praferida, consiste en los retardantes de llama conte~
niendo f£ésforo, tales camo: tris(2-cloroetil)fusfato, tris-

(2=cloropropil) fosiato, tris(2, 3-dibromeopropil) fosfato, tris
{1, 3-diclorcisopropil) fosfato, vy semejantes.

Los productos celularas del invento son particulsrx
mente adecuados para la preparacidn de material #e kablero -
laminade de espuma dende se requiera reasistencla témmica, ba
jo esparcimiento Je llama y baja generacidn de humo en la =
combustidn, Mdquina nomalizeda de laminacidn continua, (tal
come @l egelipo suministredo por la Admirasl Tquipment Corpors
tion, aAkron, Chio) puede emplearse paraweparar el tablero -
laminado, a gquase hace referencia mfs arriba. Las cspumas de
peolikoglanurato, hochas de acuerdo con el invento, presantan
una excelente adhorencia a una amplla variedad de matedales
de revestimlanto conocidos para las expertos en la materia,
tales como: hoja de aluminio en varios grosores, pspel de al
gquitrdn, papel ¥raft, fieltro de asfalto, varios tipos de -
£icltro, regortes Jde papel, transite, polictileno, polipropl
leno, .cloruro do nelivinllo, revestinmiento de fibra de vi- -
drio en aluminio vy semejantes.

Bl material de tablero kamlnade celwlar pucde ser
empleado como harreras tdrmlcas v materiales aislentes, para
cubiertas de tejados vy aislamlento dé paredes on todos los -

s

tipos de construccidn v especialmente en edificacionss induy

6]

el
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-

triales. La excalente resistencia a 1o dlstorsidn y al cavbio
de volumen en condicilones de temperstura elevada, hacen partl

cularmente adecuado el material de tablero laminado para &l -

%]

o en aplicacidn de cubierta de ‘eijmdo c:ando el material a8

i
LR

té& sometido a exiremns en el alecance da Ltamperatuars, v otras

aplicacliones, en gue ocurran similares condicioncs smbicalae-

1

a
.

(1’;

Tabidn pueden prepararse polfmeros no celulazs

-

de acuerdo con el presente invento, usando téenicas normaliza

=

das conccidas por los expertos en la materia, noro empleando

las corbinaciones de cocatalizador de este invento. Se ootie-
nen polimeros sdlidos reslizaude la trimerizacldn de un polil
socicnato usando los wdsmos reactivos cnpleados en los polime
ros celulares, pero en ausencic de agente hinchador, Los reag
tivos pusden ser vaciados, nol."eadcs, ravestidos o dopositige-
dos de otrc modo por mdtodos conocidons de los expertos en la
materia, prra fomar waciado, moldsado, revestimicnto, de no-
liisociasmarato macize u otra formn Jde poliisccliemuirato macizo

Tales productos encuentra uso, nor ejomplo, on laninados roao'd

tontes a alta tewmperabura preparades a portir de cap.s de ro-

fuerzo de tejido resistente al calor, tal como tejido de vi-

drio, tejido do grafito y somejantes v capass de poliiscoismard

to, segin ¢l invento.

, Las siguientes preporaciones v los sigulentes ojoo

oY

plos, describen la nmanera v el procedimiente parameparar v -

usar el invento ¥ se expong el wmoismodo econsider do por los
inventores para poner en prdctica el invento, vero no dabea -

considerarse como limiiadores.
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Proparceidn 1.

*obrametilanaonio Z-etilhexanoato
i 0 © @ '
‘ S w

Cyilg == Q1 == C == 0 1 (CHy) 4

Un matraz de tres bocas, de 5 litros, fuc equipado

con un teradmetro, un agitador mecénico, un conjunto de des—
tilacidn v ©wn embudo de adicidn. Bl matraz fue cargado con -
2.660 gr. de una soluclén metandlica de hidrdwido de tetrame
tilamonio, cue contenia 24 por ciento de hidrdxido por paso.
feto equivale a 5640 gr. (7 moles) de hildréiide cuaternario -
vuro, La solucidn fue calentada aproximadamenie a £02C con -
constante agltacidn v durante un perfodo de 2 v 3/4 horrs, -
mientras quoe se estaba destilando metancl por arxiba,se cfia-
181,150 qr. (8,0 moles) de Acido 2-etilheoxandlico, ¥  -tando
todavia fluisfa la reacecidn, se afiadieron 1.002 gr. de eotile-
no glicol, v durante un porlodo de alrededor de 74 horas se
disminuyd leatazente la procsidn, miontras se Jdestilaba meta-

1ol y awma de producto secundario por arriba, a una temperaty
ra de recipionte de 60-700C hasta que el vacfo final fue de
2 ram. Bl producto Jcseado esluvo presente como solucidn de -
aproximadamen.e 64 por clento disuelta en stilenoc ¢licol. ug
ta solucidn de tetramctilomonio 2-ctilhexanoato se ubilisd ~
dircatamente como wn componente catalirzador, Un rendimionto
erudo de 1o sal se obtuve cuando no se afladid el etileono gli
ool, sino cque mds blen la mezela de reasccidn se calentd has~
ta cue va no sc desiild mds por arriva, a una temperatura de
feciplente de alredodor de 802C, Exceso de dioxano se aftadid

al residuo sdiido, se enfrid, despds filtrd para obtener el
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producto sélido, que se secd durante la noche a 502C: Se al=w
cend en un desecador de vacfo hasta que se utilizd cowo un -
componente cocatalizmador.

Preparaciones -7,

= 3

Usando el procedinicnto de la Preparacidn 1 v sushi
A —

tuyendo los dcidos carboiflicos y los hidrdxidos cuaternsrios

de amonio expuestos en 1a siguiente Ta':la I, se obtuvieron

as correspondicntes sles seqdn se enumeran en la misma. ™n =
estas preparaciones se usd soloc un ligero exceso Je dcido y -
se afiadieron apromimadamente 140 gr. de etileno glicol. Las -
salos se caracterizan nor ol tanto por clento de poss de emi-
tenido de disolvente (etilone glicol). Los productos sélidos
fueron fécibmenic obtenidos como readimientos crudos de sal -

calentando simplemente las mezclag de reaceién al vacio en -

susencia de etileno glicol, rmbas formas de las sales fveron

»h

empleadas en combinaciones cataligadorss del prasente lnvoato

ot
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Ejemple 1.

Yste ejemplo expone una comparacidn de kres espu--
mas &vaszo, uwna de las cuales (¥spuma &) no fue preparada de
acuerdo con el invento porcue la faltsba uﬁ componante cata-
lizador de trimerizacifn de amina terciaria. Las sspumas By
C fuercn preparadas de acuerdo con ¢l presente invento. .Las

fueron

espunas/preparadas mezclando cuidadesamente log componszntes,
en vasog de un cuarto de galdn usando un motor de prensa de

zladre de alta velecidad v permitiendo subir libremente. Bl
componente & incluyd un polimetileno, polifenil isocianato,
conteniendc alrededor de 40 por ciento de peso de netileno--
bie {fenilisocianate) siendo el resto, polimetileno, polife~
nil isocianatos de funcionalidad supericr a 2,0. Bl poliiso-
cianate habfa sito tratadec con un corpuesto epoxi mondmero do
acuardo con el axftcdo descrito en la patente de ZENU. n2 -
3.793.362 para roducir acilez de "€l callente", por debajo
de 0,1 por cilento. En adicidn el componente A tam: 2idn conto-

nfa tris J}-c‘or til}fosfato v un surfactante. ©1 componen-

te B contenfa una cantidad menor de poliol, surfactanfe v -

i
03
[}
1
(%)
It
o~

vimahador, mientros que el corgonente ¢ contenia el

Pne

"

1)
23

t

grediente catalizador. Las formulaciones y aspectos de espu-
ma, Se exponen en la Tavla II. La espura A se contrajos an -~
comparacidn con ias espumas B ¥y C siendo las dltimes dos vi-
siblemente supericres & la espuma.i. Ambas espumas B ¥ € -
vieron caracterfsticas de su.ida odecuadns nara Ifomacidn de

laminado.

o s
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- T A BL A ~TIT =
nspumas A B C
Ingredientes:
Componence Al
Poliis - clanato 67 67 67
tris (~cloroetil) fosfato 7.5 7.5 7.5
15340 0.5 &5 0.5
Componente Bi
poliol I% 19.5 19.5 19.5
DC-193° 0.5 0.5 G.5
Preon-11-8 16 16 16 ’
Componente C:
4
Cavallzador T 3 3 3
M, WL Lris(dimetilaming
propil) hexanidrotdacina - 1 -
2,4,6-tri~( dimetilaninomae-
+11) fensl - - 2
Carackeristicos de sublda -
(en socucios) ¢
Hezcla 1o i 10
Subida 20 g 16
subida final 5 4Q 38
Libre de adherencia 120 (19] 55
Aupocto de aspuna la espuma se @spuma supe-- espumal Su
: contrae, as- rior a la es~ veriod a
pecto pobre  puma A mejo-- la espuma i
y caracteris res carachke-- A n2jgres
ticas de su- rigstices de - carachg~-
nida lenta. subida risticas
de suiida
Hotns al nie de la Tabla IT
1 o . . .
1~5340: Un surfactante de espuma riclda suminisirado por -
dnion Carblde Corporation; vdose Unlon Carbide Dullotin -
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¥-42172 /A Octubre, 1970 .

EPoliol I: Este poliol consiste en una mezcla de polioles en
las sigulentes nroporciones: 4,5 partes de un poliol fommado
por la reaccidn de 3 moles de dxido de etileno con trimeti--
lolpropanc y teniendo un peso equivalonte de alrededer de 923,

con 15 partes de pelidster policl, que es, a su vewm, mwa man

cla de (i) 13,8 partes del producto de esterificar 1 mol dGe

) arhidrido dordndico con 1,1 moles de diestilenco glicol v 2,5

moles de dxido de propileno y (i) 1,2 partes de Jietileno -

P

DC~193: Un suriuctante de silicona vendido por Dow Corning

Corp. véase. "Dow Corning 153 ourfoctant” Doletin: 05-144, -

o

¥Yebrero, 19646,

s

Catalizador I: Una solucidn consistenie en 5C por cleonte de
peso de tetrametileamenio 2-etilhexcrncate v 50 por cilento .2
pesc de trietileno glicol.

Elemnlo 2.

1

ste ejemplo descrive a

b

dos espumas de vaso,

hecdh s de scuerdo con el presente invanto, pero emploandsn unsg

diferente sal cuaternaria y mezcla de anina respecto a lag -~
cltadas como ejaaplos antericmmenta, ¢ caplearon el mlsmo ~

prococimiente e ingredicntes, que so dascribicron en el =

2
=]

plo 1, en el preseate cjeaplo, excepte el camblio <n conponen
tes catalizedores,. Las formacionss para las Fspumas D v &5, 80
exponen en la Tabla IIT. Ambss espumas se cogracterizan nor
buen aspecto. La prasencia de la pagueliia cantidad de ¥, 5-li-
metilcicichoxilamina en la ¥spauma B, por encima v sobre la

aming, ya preseate en el catalisador IIE, produce una espuma

superior, si se la compara con la sspuma D, que carece de =g




ey

10

15

20

25

30

ta anina.

T A BT A =« TIT -

Espumas D B
Ingredientns:
Conponente iz
Poliiscelonato &7 67
tris (J-cloroetil) fosfato 7.5 7.5
L-534C ' 0.5 0.5
Componente Di
Poliol I 17.5 17.5
0DC - 193 G.5 G.5
Sreon-11-B 16 16
Componente C:
Catalizador II1 0.5 .5
Catalizador 1112 Ga5 0.5
¥, =dimetlloiclohexilaming e 0.1
Carapterfsticas de subida (en sequndos):
¥Mezela 1o 10
Subida 34 28
Subida final 123 106
Libre de adherencia - 7C
Aspecto de la esnuma buene  muy bueno

Hotas al pie de la Tabla TIT

ICatalizaﬂcr IT: Una solucidn consistente en 33,3 por clenko

de peso de tetrametilamonio acetato disuelto en Jictileno gli
col,

2 ; : . 2 T4 . 1r
Catalizador III: Una solucidn al 50 por ciento e sodio i=(2

hidroxi-S~nonilfenil)netil-y¥-metilglicinato disuelto en dietd

leno glicol.




10

15

20

25

30

Ejemplo 3.

-~

Este ejenplo describe una serie de espum- g 7 hesta
J, todns wreparadas de acuerdo con el presente invento, 1 -
mismo procedimiento e ingredientes, ”escriéos en el ejomplo
2 (cspuma E) se emplearon en cl presente ejemplo, exceptuan-~
do el uso <o trietileno glicol como el diluyente para el com
ponente catalizador de acetato de tetrametilamonio. Las for—

mulaciones vy los raosultados sc eXponén en la tabla IV. e aob

Jeia

servard que los tiempos finales do subida ¢ los tiempos de 1L

i

bertad de adherencia, dacrecen gradualmente en longiitud dos-
hasta la =spuma J. La zariacidn en las carac-
terf{sticas de subida pudo alcancarse sin causar contraccida

de las espumas. je observd una contraceidn menor en la espu-

ma F pero no imni-iid la formacidn de huscna espuma.
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~-TABL A =TIV =

Ispumas b G H I J
Ingredicntess
Componenta A
Foliisocisnato 67 67 &7 67 67
Tris(ﬁLcloroatil)
Tostato 7.5 7,5 7+5 7.5 7,5
L~5340 . 8,5 0,5 G, 5 0,5 C,5

Conmponente i3

Poliol I 17,5
DC-193 0,5
Freon=-11-38 16

Componente C:

Catalizador TV™ 0,6
Catalizador III 0.8

HaM=dimetileiclo
hexilanina 0,2

Caracterigsticas de
subida (en sequndos):

Mezcla 10
Subhida 20
Subida final 100

Libre e pegajosi
dad e

rspecto de espumas conbtrac
cidn me
nor po-
ro bhue-
na espu
ma

Motas al ple de la Tabla IV

1Catalizaﬂor IV: Una solucidn consistente en 33,3 por ciento

de peso de tetramctilamonio acetato disuelto en trietileno -

glicol,

19,4 19,4 1%2,5 17,5

0,6 6 0,5 0,5 ‘
16 16 16 16

0,6 5,7 0,7 1,0

0, 43 G, 64 0,5 5,0

0,12 0, 16 0,2 6,2

10 10 10 10

18 16 16 15

77 72 73 65

53 43 48 30

ninguna ninguna Minguna Pinguna
contrag contrac contrag contrag
cibn - oidn = cidn = cidn -
muy bue muy bue muy bue MUY dug
na 28pY na egpu na espu DA CSEU
ma ma T ma ma
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BEjemplo 4.

Este ejemplo sirve pora mostrar otra ejecucidn del

- presente invento. Se emplearon los mismos ingredientes o -

igual procedimiento ya descritos en cjemplos anteriores, ex-
cepto lo que se indicard posteriommente, . empled una canti
dad menor de un glicidil dter de una resinae novolac, es do—-

clr, DEH~431 como wn adjunto al sistenia catalizador. El cate

o3

lizador de amina terciaria fue pemetilmoffoline, v la sal

[

cuaternaria usada fue una solucidn al 36% de peso de tetrame

tilamonio 2-etilhexancato, disuelto en dietilenc glicol. La

-

formulacidn v las proplcdades de esta copuma K Se exponen en

o

i

la tabla V. 3cn axcoelentes, tanto les nropiodados £

s
sLCes, -

2t -

como las propledades resistentes a la llema vy al calox do la

espuma K.




10

15

20

25

30

- TABRLH =~V =

Espuna

T
P3N

Ingredientes:

Compononite A

Poliisocianato

Tris (5-cloroetil)fosfato

1~5340
R~115

comoonente i

poliol I
1011431
DC-193
Re117

Componoente Ot

Catalizador V°

Hemetdlnafolina

Carackeristicss de gsubida {nmins:

segunlos) i
Mezcla
subida

Lihre de pogajosidnd

Aspecto v propledades de espumas

Densidad, nof

Resistencia compresiva (psi)

1

Friabllidad (Upédrdida de peso)

Indice de oxigeno (%)4

andlisis gravindtrico térmmico 50

de pdrdida de peso a (2C)

1,12

gt

Q10

03255

L AYGO
Minquna contraccidi

1,93

3C, 4
15,5
18,0

33, G -

600
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3]

Nota al pic de la Tabla

—

LEH-431: Resina epoxdi novolac, viscosidaé de 75,500 cps. a -
252¢, Dow véase “D,L,E.H. Resinas Upoid Novelac! The Dow Chand—
cal Company, 1967, pgs. 1-2,

Catalizador V: Una solucidn consistents en 38 por ciento de

peso de tetramctlilsmonlio 2-ckilhexanoato disuelto on dfetile-

Triabilidad. Tanto por cimxte de pdrdida de pose de muestna
s s - .- - Py
seqin se Qetermina Jde acusrdo con el tidiodo de fnsavo AZTM -

Brnsayo de inflamabilidad efectlado de acuerdo ceon el proeadi
miento ASTH -D-20863 v comunica:do como tanto por ciento de con

tenido de oxigeno roquerids nara mantener la combustidn de la

- iy o T A -
SosmmEnamTEREs
La presence patente de inveacida comprende lag si--

1.~ Procediniente para ia proparacidn de un sistons
cocatalizador para la trimerizacién de un poliisocianate, ca-
racterizado porque comprende la opuracidn de mezclar desde al
rededor de 3 hasta alrededor de 85 moles por clento de un ca-
talizador de trimerizacién de amine teorciaria, con wa canii-

dad desde alrededor de 15 hasta mlrededor de 97 moles por ciaj

to de una sal cuaternaria de anonic de deoido alcandico infc——

rior, en aue los sustituyentes cuaternarios ash

Jdos independientenan del grupo consdiszlente en alouiio infe-

rior y aralquilo.
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2.~ Procedimiento seqin la reivindicacidn preceden
te, para la preparacidn de un polfmero celuler, ¢n que la -
principal wnidad de polimero recurrente es isocianurato, cue
conprende la operaclién de reunir, en presencia de un acente
hinchador, un polilsoclanato, un catalizador de trimerizacién>
v una cantidad menor de un poliol, caracterizads por lalmeig
ra ~ue comprende el cmpleo, como catalizador, de una combina
cidn de los siguicntes ingredientes: un catallzador de trimg
rizacidn deaaina terciaria v una sal cuaternaria de amonio,
de dcido alcandico inferior, en cue los sustituyentes cuater
narios estdn seleccionados independientemente del arupo con-
sistente en al-wllo inferior ¥ aralquilo,.

3,- Procedimionto seqin la reivindicacidn 2, carac
terizado poroue dicho polilsocianato es polimetilenc polife-
nil isoclanato conteniendo desde alrededor de 30 por clento
hasta alrededor de 95 por cionto dereso de metilenobis (fe--
nil isoclanato).

4.~ Procedimiento segdn la reivindicascidn 2, carag
terizado percue estd presente en la wezcla de reaccidn forma
dora de espuma dJde polfmere, una cantidad catalftica de un =
compueste de polizpdiide mondmero.

5.=- Proc.dimiento segdn la relvindicacidn 2, carac
terizado porque la muina terciaria es I, li=-dimetilciclohexila

mina.

6.~ Procedimicsnto segdn la reivindicacidn 2, carag
terizado porque la sal de amonio es tetramotilamonio 2~etil-
hoexanoato.

2

7.~ Procodimiento seqfn la reivindicacidn 2, carac
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&

de una solucidn conteniendo desde alredednr de 20

poraie la sal de amonio estd presente en la Fforma -

noxr ciento

haosta alrededor de 80 por cisato de peoso en un diluyente.,

- Procedimiento segdn la anu¢cacionPs prece

dentes, para la preparacidn de un peolfisro celular, en que la

.. 3

principal uni

ad de polimerc racurrente os isacianurato ¥y -

Tue comprende el reunir, ern presancia de un agente hinchador,

n poliisocianato, un catalizador de trimerizacidén y unu can

tidad menor de un wnoliol, cavacterizado por la mejora, que -~

comprende emplear como catalizador una combinacidn de los si

gulentes ingredientes: i, U-dinmetilciclohexilamina:; v tetroug

ilamonio 2-etilhoexanocato,

10.~ Proco

iimiento segdn la reivindicacidn 9, carcog

terizado pormie el poliisccianato as polimetileno polfenil -

socianato contenicndo desde alrededor de 20 por ciinto

alrededor de 35 nor ciento de poeso de wetilenobis

cianato).,

i)

(ZFenil is

o

11.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 9, ca--

racterizadc porque estd presente, en la mezcla de recaccidn -

fomuadora de la espuna polimera, un: cantidad catalltica de

un glicidil dter de wna resina de novolac,

12,- Procadimiento seqdn la reivindicac

prs

ién 9, co-~

racterizado porcue dicha sal de anonic costd presenite en la -

s

s I

forma de una solucidn conteniendo desde alrededor de 20 por

ciento nigsta alredeior de 8¢ por cionto Jepeso en un dlluyn

te.
13.- Procedinicnto para la preparacidn

ma cocatalizador para la trimerizacidn de un poli
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Geolin se descri

ria descriptiva.

1

escritas a miqui

‘—I
[
o
Cu
!.Ll
“
e

MADRID

-

na por una sola de sus caras.

-9 JUL 1975

#5n: Tepbs Viatameman

»e y relvindica en la presente memo

' '! 3 A ", L] re
onsta la presente meporia de veintiocho hojas fo-
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