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Si presente invento se relaciona con la preparación 
-:íe espumas de polímero y concierne más particularmente a nue­
vas combin -cion . s de catalizador para la trimerización de po- 
liisocianatos en espumas cM poliisocionurato.

Se conocen en la técnica espumas rígidas de poliiso 
cianurato teniendo resistencia a la llama y al calor, así cc. 
nto excelente capacidad aislante térmica. La técnica anterior 
describe métodos para preparar tales espumas haciendo reaccio 
nar un poliisocianato orgánico con un catalizador trimerisa^ 
dor en presencia de un agente Trinchador, y una proporción .*e 
ñor (usualmenta menos de 0,5 equivalente por ecrui,alente de - 
poliisocianato) de un poliol; véase, por ejemplo, las pab.n—  

tes de SE.TJU. 3.516.950, 3.530.860; 3.620.936, 3.625.872, 
3.635.848, 3.725.319, 3.745.133, la patente británic-.«. na - 
908,337 y la patente federal alemana as 1.112.285.

Los métodos arriba mención.-¡dos necesitan ne el pro 
ceso de espuraación s& efectúe conjuntam.;:neo ñor lo mono::; cou - 
dos reacciones forjadoras de polímero; es decir, la formación 
de isocianarato, precedente de la : :or.jopolimori2ación del isc 
cianato empleado, y la cantidad menor de formación de poliur 
taño resultante de la reacción de un poliol con el isocianato 
Se presentan dificultades, particularmente en aplicaciones co­
merciales, debido a la variación en alcances relativos le las 
dos reacciones de polimerización. La formación de poliuretano 
frecuenta-ente se inicia antes de la formación de trimeríza—  
ción, ciando lugar así dos etapas de subida cep radas en el o 
perfil general >.-e subida de espuma.

C tas dificultades se acentúan en el caco de aplica 
ción de espumas de poliisocianurcto en -.-ue sean deseables ca-
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racterfsticas do subida rápida, como en el caso de los siste­
mas de espuma pulverizada o laminada, Los resultados de inore 
mentar simplemente la concentración de catalizadores de la - 
técnica anterior en un intento de conseguir características - 
de subida rápida, da lugar a pobre conversión en poliisocianu 
rato y contracción de espuma. Hasta ahora no ha sido posible 
variar les características de subida de espuma en un alcance 
de tiempo de subida rápida, manteniendo una eficaz reacción - 
de trimerizacíón a través del alcance, en ausencia de contrac 
ción de espuma.

Hs un dijeto del presente invento procurar una combi 
nación catalisadora, rué está libre de las dificultades ante­
riormente descritas, cuya combinación se explicará en detalle 
más abajo. La combinación cafalijadora encuentra utilidad par 
ticular donde se desée un alcance variable de tiempos de subí 
«a rápida y por ello se consiga por simple ajuste en la concer 
tración de catalizador.

Este invento comprende un sistema cocatalisaclor parí 
la trimerizacíón de un poliisocianato, comprendiendo dicho - 
sistema cocatalizadort

(a) Desde alrededor de 3 hasta alrededor de 85 moles: 
por ciento de un catalizador de trimerizacíón de amina tercia 
ría? y

(b) Desde alrededor de 15 hasta alrededor de 97 mo­
les por ciento ce una sal cuaternaria de amonio de ácido alca 
nóíco inferior, en míe los sustituyentes cuaternarios son se­
leccionados in- epen d i en tern en te del grupo consistente en alqui 
lo inferior y aralouilo.

L
30



-  3

10

15

20

25

El invento tanbién comprendo un procedimiento mej_o 
rado para la preparación de polímeros celulares resistentes 
a la llanta y al calor, en que la principal unidad de políme­
ro recurrente es isocianurato, cuyo procedimiento comprende 
ol reunir, en presencia de un agento hínchador, un poli i no—  

cianato, una cantidad menor do un políol y un cisterna cocuta 
lizador como se ha citado más arriba.

El invento turbión corno ••ende los polímeros celula­
res producidos de acuerdo con ol procedimiento arriba indica 
do.

El término "ácido aleanóico inferior" significa un 
ácido aleanóico conteniendo de 1 a 8 átomos de carbono inclu 
sive, tal como fórmico, acético, propiónico, butírico, ponto, 
nóico, b.axanóico, hoptanóico, octanóico y sus formas iscmári
Cci S •

El término de "alquilo inferior" significa compuqs 
tos de alquilo teniendo de 1 a 0 átomos de carbono, inclusi­
ve, tales como metilo, etilo, propilo, butilo, pentilo, hexi 
lo, heptilo, octilo y sus forraos isómeras.

El término de "aralquilo" debe incluir bSncilo, - 
p-rnetilboncilo, p-etilbencilo, 3 -fenilutilo, naftilmctilo, - 
benzhidrilo y semejantas.

Corno se ha discutí-, o arriba, la necesidad de cquili 
brar dos reacciones diferentes, especialmente aquella que con 
¿luce al uretano, y aquella que conduce al isocianurato, en - 
la preparación de poliisocianuratos, hace particularmente irn 
portante la elección cíe catalizador. ■ oto es especialmente - 
cierto en la preparación de sistemas, que exigen caractcrís-
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ticas de subida rápida.
Es un objeto del presente invento preparar polímeros 

celulares de poliisocianurato altamente Resistentes a tempera 
turas y fuego, teniendo características de subida, que las ha 
gan particularmente adecuadas en la técnica de espuma lamina­
da . í-:s un objeto adicional del presente invento el preparar - 
espumas de poliisodanurato poseyendo las propiedades arriba 
mencionad.-,s usando equipo normalizado de espuma de poliureta- 
no, fácilmente disponible y conocido en la técnica. Segón 
otro objeto del presente invento® desea preparar las espumas 
para conseguir los antes mencionados objetivos, sin recurrir 
a más altas temperaturas de componente reactivo, que aquellas 
generalmente empleadas enla técnica* Segdn todavía otro obje­
to del presente invento, se desea preparar espumas de poliiso 
cianurato, oue curen rápidamente y posean todavía buenas pro­
piedades de' aislamiento térmico.

Las nuevas combinaciones catalizadores obtenidas se 
gún el presen e invento, comprenden los ingredientes expuestos 
arriba. Los componentes cocatalizadores se reúnen durante o - 
inmediatamente antes de la reacción de trimerización del po—
liisocianato. En una etapa opcional, la amina terciaria y la 
sal cuaternaria pueden mezclarse previamente o almacenarse co
¡no una mezcla.

25
Los componentes de la combinación cabalicadera del 

invento y los alcances de concentración de dichos componentes, 
se exponen más abajo én detalle, en ha forma de tantos por - 
ciento molares. Debe entendeüse que la suma total de las con­
centraciones individuales de moles por ciento, elegidas para

30
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cada componente, tienen que equivaler a 100 moles por ciento. 
También debe entenderse que la concentración de un componente 
puede variarse dentro de los alcances especificados en tonto 
que se haga el ajuste apropiado en el componente róstante, de 
modo que el total equivalga a 100 moles por ciento, liste méto­
do para indicar las proporciones de los dos componentes del - 
cocatalizaSor, se adopta para definirlos parámetros uel mismo 
cocatalizador. Sin embargo, cuando se describen ejecuciones - 
particulares del uso del cocatalizador posteriormente, por - 
ejemplo, en la preparación de un polímero celular de poliiso- 
cianurato, las cantidades de los componentes del cocatali,sa­
cio r se expondrán en términos absolutos.

(1) El componente de sal cuaternaria del sistema co 
^catalizador se emplea ventajosamente en una proporción en ol 
alcance desde alrededor de 15 moles por ciato hasta alrededor 
de 97 moles por ciento del cocatalizador y, preferentemente 
en el alcance desde alrededor de 40 moles por ciento hasta a_l 
rededor ele 05 moles por ciento. Las sales se preparan reunier 
do el apropiado ácido alcanóico carao se lia definido más arri­
ba y se representa por la fórmula

O
11

Ri ”  c “  011
en que u representa hidrógeno o alquilo de 1 a 7 átomos de 
carbono, inclusive,, con el apropiado hidróxido cuaternario de 
amonio de lafórmula

© ©
R, CU

30



10

15

-  6  -

en que R_ es alquilo inferior o ar al quilo, según re define - 
arriba. Se entiende que cuando R^ es alquilo inferior, puede 
ser igual o diferal te que R . Además, los'cuatro residuos R2 
pueden ser iguales o pueden seleccionarse independientemente 
de diferentes grupos de alquilo inferior o de aralquilo según 
se ha definido más arriba.

Ilustrativa'!!en te, al preparar las sales cuaterna- - 
rías de amonio, el ácido alcandico es añadido lentamente a 
una solución metalúnica del hidróxido cuaternario, que se en­
cuentra a una temperatura lo bastante alta para causar desti­
lación del motanol, pero muy por debajo del punto de ebulli—  

ción c'Iel ácido que se está añadiendo. La eliminación de todos 
los volátiles, incluyendo agía de producto secundario, a pre­
sión reducida, da por resultado el compuesto (I) según se - - 
ilustra por la siguiente ecuación.

0 @  ©  0 Q  © ___
R —  C —  OH + _R2 J4

N OH --- — G— O N H-

20

25

Ejemplos tipleóte del áci-'o de partida, incluyen: - 
ácido fórmico, ácido acótíco, ácido própiónico, ácido butíri­
co, ácido isobutírico, ácido valárico, ácidocnpróico, ácido - 
heptílico, ácido caprílico, ácido 2-raetilhexanólico, ácido - 
2-etilhexanóico, ácido neopcntanóico, y semejantes. Ejemplos 
típicos del hidróxido amónico cuaternario de partida, inclu—  
yen: hidróxfcdo de tctrametilamonio, hidróxido de tetraetilavno 
nio, hidróxido de tetrabuti1amonio, hidróxido de tetraoctila- 
riionio, hidróxido de trimetilctilamonio, hidróxido de tributilo
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tilamonic, hidróxido de rrietilbutilomonio, hidróxido de ben 
ci 1 trimetilamonio# Mdróxido <¡fe dibenciclimetilamoaio, hidroxi 
do de t ri b en ci ]jt! g t i 1 Gin on i o y semejantes. Las proporciones cíe 
reactivos empleados al preparar el compuesto (I) pueden es­
tar en una proporción molar de 1:1, pero ventajos anente el ex 
ponente de ácido carboxílico está presente en exceso.

üna clase particularmente preferida de sales de la 
fórmula (I) consiste en las siguientes: acetato de tefcramo—  

tilaraonio, acetato de tetrao ti 1 amoni o, propionato de fcetrome 
tilaraonio, octonoato de tetremotilamonio, tetrametilamonio,
2 - e t i lhexan cato, banciltrimüfilan'.oríio 2 ~et i lli oxan cato y im-- 
tiltribencilamonio 2-etilhexanoato. rJna sal cuaternaria do - 
amonio, partículainento proferida, teniendo la fórmula (X), 
es tetroir.etilaraonio 2-etilhexanoato.

Las sales (iX pueden aislarse en forma sólida se—  

cando en un homo, o en un horno al vacío o usando cualquier 
método normalizado para secar sólidos, conocido de los exper 
tos en laniateria y despuós puede usarse en forran sólida en - 
el sistema cocatalisador del presante invento, ¡ñi una ejecu­
ción preferida del invento, las sales (I) se emplean en el - 
cocatalizador en combin ción con un diluyente. Xl diluyenfe 
puede serañadido a las sales (I) después de aislamiento de - 
estas él timas desde la ráesela do reacción, o preforon temen te 
el dilpyente se añade a 1amezcla de reacción después de ha—  
terse añadido todo el ácido carboxíIleo y de haberse -'estila 
do la mayoría del motanol por la parte superior. Despu's do 
haba.- se añadido ol diluyente, la mezcla de reacción os calón 
tada al vacío para asegurar la eliminación de cualquier inc—  

tanol y agua restantes. La solución -’osultante entonces es -30
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empleada en la combinación cocatalisadora ¿'el invento.
Ejemplos de diluyentes para 1as sales (1) incluyen;

Ipolioles de bajo peno molecular, gales como etileno glicol, - 
dietileno glicol, dietileno glicol, dipropileno glicol, dibu- 
ti leño glicol, tetraetileno glicol, glicerol, los glicoles lí 
quicios ele poliotileno, tales como lospolietileno glicoles, - 
preparadospor la adición de óxido de etileno ®¡1 agua, etileno 
glicol o dietileno glicol y semejantes; Gellosolve, butil Ce- 
llosolve, Corb.itol, motil Carbitol, butil Carbitol y semejan­
tes; etanolamina, dicf.anolamina, trietanolomina? y disolven—  
tos eprófcicos bipolares, tales cono cUmet.il formartd cía, dimeti- 
lacetomida, H-mctilpirrolidona, dimefcil sulfóxido y semejan—  
tos; y moaelas da cualesquiera de losantes mencionados disol­
ventes. Una clase particularmente preferida de diluyentes con 
siste en otilen© glicol, dietileno glicol, tri "-'ti leño glicol, 
poliotilcno glicol 400 y mezcles de los mismos. La concentra­
ción de la sal (I) disuelta en el diluyante, no es crítica y 
puede variar desde alrededor de 20 por cierto basca alrededor 
de 80 por ciento de poso. Cuando se usa una mezcla de diluyen 
tes, la proporción peso de un diluyente en el otro, es ven 
tajoñamente desdo alrededor cíe 10 basta alrededor de 90 por - 
ciento de piso y preferentemente desde alrededor de 25 ¿asta - 
alrededor de 75 por ciento de peso.

(2) El componente de amina terciaria de' la combina­
ción cocatalizadora se. emplea ventajosamente en la combina- - 
ción en una proporción en el alcance desde alrededor de 3 mo­
les por ciento hasta alrededor de 05 moles por ciento y, pre­
ferentemente, desde alrededor de 15 moles por ciento hasta a3
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rededor cíe 60 moles por ciento. Dicho componente de amina ter 
ciarla pueda ser cualesquiera de los c-'talisadores Oe trimeri 
zación de amina terciaria conocidos en la téenica e incluye - 
a'uellas aminas descritas en la patente de EE.ÜU. nu 3.745.13(3 
en la columna B, línea 1-73 y que se incorporan aquí cano re­
ferencia. Una clase particularmente proferida de aminas ter—  

ciarlas, consiste en las siguientes: !!,íí-dirnetiletanolaminc, 
ti, tí-dirnetilcielohoxi 1 amina, P, u-dimetilbencilaraina, 1-T,H,711,i7! 
-tetrame til-1, 3—butanodiarnina, M, n, H’, tí1 -tetrametilpropanodia 
mina, Ll-raetilrnor£olina, N-etilmorfolina y 11, N 1 ,11* '-tris Mime 
tllaminopropil) hexahidrotriacina. Una especia, particularmen­
te preferida de amina terciaria es N,íí~á±raetilciclohcxilamina

En una ejecución opcional de la combinación cocata- 
1 iza flora, varias veces citada arriba, está presente arlicionaf: 
mente una cantidad catalítica de un compuesto de poliepóxiclo 
monómero. El compuesto da epóxido del sistema catalizador, e 
empleado en el alcance desde alrededor de GC por ciento de pe­
so hasta alrededor cíe 500 por ciento de peso del total de la 
combinación cataliaadora de la sal cuaternaria de amonio y la 
amina terciaria. El compuesto de epóxido puede ser cua3caqui 
ra de los ooliepóxiuos expuestos en la patente ele Efí.XPl. n« - 
3.745.133 en la columna 5, lírlea 21, hasta columna 7, línea - 
75, cuya exposición es incorporada aquí corno referencia.. Una 
clase particularmente preferida de compuestos ele poliepóxidoj 
consiste en los novolac resina glicidil éteres descritos en - 
la patente de EB.UU. n2 3.745.133 en la columna 6, línea 12 a 
4-1.

Mientras la combinación catalizadora arriba descri
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ta requiere específicamente el uso de por lo menos dos dife­
rentes componentes catalizadores en combinación, debe enten­
derse que ésto no excluye la presencia erí la combinación ca- 
talizadora de componentes o agentes adicionales capaces de - 
causar la trimerinación de un poliisocianato a condición de 
que estén presentes los componentes arriba discutidos.

Los polioles empleados para preparar espumas de po 
liisocianurato de acuerdo con el presente invento, pueden in 
cluir cualesquiera dé los polioles expuestos en la patente - 
de EE.UU. n2 3.745.133 incorporados aquí como referencia o - 
cualesquiera der aquellos conocidos en la técnica cano útiles 
a modo de componente menor en la preparación efe espumas de po 
liisocianurato; véase arriba. Dichos polioles pueden añadir­
se separadamente durante la trimerización del componente de 
poliisocianato o pueden hacerse reaccionar previamente con - 
el poliisocianato para formar un prepolímero de isoclanato - 
terminado, que se trimerisa subsiguientemente. Los polioles 
pon empicados ventajosamente en el alcancecbsde alrededor de 
0,01 equivalente hasta alrededor de 0, 5 equivalente por equi 
valente de isoclanato.

Los poliisocianatos empleados en la preparación de 
espumas do poliisocianurato, de acuerdo con el presente in—  

vento, pueden ser cualesquiera de los poliisoci anatos org*ánd 
eos empleados convencionalmente en la técnica anteriormente 
para este propósito; véase la técnica anterior arriba citada. 
Ventajosamente, con el fin de obtener esputas teniendo excep»
clonalmente alta resistencia al calor y fuerza estructural,
los poliisocianatos, empleados en el procedimiento del inven

30
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to, son polimetileno polifenii poliisocianatos, particularicen 
te los expuestos en la patente de EE.UU. ris 3.745.133, Kn uno. 
ejecución opcional, el polimetileno polifenii poliisocianato 
es uno que tiene una acidez expresada como n% HC1 caliente" - 
de menos de alrededor de 0,1 por ciento. Se conocen en la téc 
nica vari osmátodos para reducir la acidez a tal vis nivdbes. U. ¡ 
proceso particularmente útil es el expuesto en la p .tente de 
ES.1111. ns 3.793.362. Este último procedimiento comprende el - 
tratar el poliisocianato con cantidades de 0,25 a 1 equivalen 
te de epóxido mono-moro r ara cada equivalen .-o de ácido, presen 
te en el poliisocianato. Un polimetileno polifenii poliisocin 
nato particularmente preferido, es aquél, en que el contenido 
de metilano’ois (fenilisocianato) es desde alrededor de 30 por 
ciento hasta alrededor de 35 por ciento de peso.

?il efectuar la preparación de esp-urnas de pliisocia 
norato, de acuerdo con las enseñanzas del invento, se emplean 
los procedimientos v equipos convencionales en la técnica.
Las proporciones de cocatalizadnr están elegidas de tal modo 
que, para cada equivalente•de oiil3ocianato, presente en la - 
mezcla de reacción, se emplean (i) desde 0,002 a 0,0315 do 
equivalente, preferen temente desde 0,003 hasta 0,016 de equi­
valente, de dicho componente de amina terciaria, (ii) desde - 
0,0055 a 0,022 d© equiv.-lente, pre fe rea temen te desde r,ol a - 
0,019 de equivalente de dicho compuesto (I) e (iii) cuando es 
t¿ presentecpcionalmente un compuesto de pliepóxido mondraero, 
desde 0,025 de equlvaL-onte hasta 0,1 .o de equivalente de dicho 
compuesto de pliepóxido.

Pueden emplearse, de acuerdo con las enseñanzas de
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la referencia incorporada» agentes e apuntadores y otros adi ti 
vos opcionales» tales como agentes dispersantes, estábilisa-

i
dores cíe celda, surfactantes, retardantes de llama y semejan 
tes. Una clase de aditivos retardantes de llama, particular- 
monto preferida, consiste en los retardantes de llama conte­
niendo fósforo, tales cono: tris(2-cloroetil)fosfato, tris- 
(2-eloropropil)fosfato, tris(2,3-dibromoprcpil)fosfato, trls 
(1, 3-dicloroisopropil)fosfato, y semejantes.

Los productos celulares del invento son particular 
mente adecuados para la preparación de material de tablero - 
laminado de espuma donde se requiera resistencia térmica, ba 
jo esparcimiento de llama y baja generación de humo en la - 
combustión. Máquina normalisada de laminación continua, (tal 
como el equipo suministrado por la Admiral Uquipment Corpora 
tion, Akron, Chio) puede emplearse para preparar el tablero - 
laminado, a queso hace referencia ma's arriba. Las espumas de 
polilgaeianurato, hedías de acuerdo con el invento, presentan 
una excelente adherencia a una amplia variedad de materiales

20
de revestimiento conocidos-para los expertos en la materia, 
tales como: Vio ja de aluminio en varios grosores, papel de al_
quitrán, papel Kraft, fieltro de asfalto, varios tipos de - 
fieltro, recortes de papel, transita, polietileno, polipropi. 
leño,,cloruro do polivinilo, revestimiento do fibra de vi- - 
drio en aluminio y semejantes.

Si material de tablero laminado celular puede ser 
empleado como barreras térmicas y materiales aislantes, para 
cubiertas de tejados y aislamiento de paredes en todos los -
tipos do construcción y especialmente en edificaciones indus
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tríales. La excelente resistencia a la distorsión y al cambio 
de volunten en condiciones ele temperatura elevada, hacen partí 
cularmente adecuado el material de tablero laminado para el - 
uso en aplicación de cubierta de Lajalo cuando el material os 
té sometido a extremos en el alcance da temperatura, y otros 
aplicaciones, en que ocurran similares condicionas ambienta­
les .

También pueden prepararse polímeros no celulares, - 
de acuerdo con el presente invento, usando técnicas normaliza 
das conocidas por los expertos en la materia, pero empleando 
las combinaciones de cocatali sador de este invento, de obtie­
nen polímeros sólidos realizando la trimerización de un polii 
socianato usando los mismos reactivos empleados en los políme 
ros celulares, pero en ausencia de agente hinchador. Los reac 
ti vos pueden ser vaciados, moldeados, revestidos o deposita—  
dos de otro modo por métodos conocidos da los expertos en la 
materia, pera formar vaciado, moldeado, revestimiento, de po~ 
liisocianurato macizo u otra formo Ce poliisocienurato macizo 
Tales productos encuentra uso, por ejemplo, en laminados res- 
tcntes a alta temperatura preparados a partir de cap -s de re­
fuerzo de tejido resistente al calor, tal como tejido de vi—  
drio, tejido de grafito y semejantes y capas de poliisocianur; 
to, segrin el invento.

, Las siguientes preparaciones y los siguientes ejes* 
píos, describen la manera y el procedimiento para preparar y 
usar el invento y se expone el mej jrmoao consider do por los 
inventores para poner en práctica el .Invento, poro no deben - 
considerarse como limitadores.
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P r opa rei ón 1«
!* o trame ti lamoni o 2. -eti Ihexanoato

?2HS 0 ©
c.H- —  ai —  c —  o4 9

Un matraz de tres

©

boca
(CH3)4

de 5 litros, fue equipado
con un termómetro, un agitador mecánico, un conjunto de des­
tilación y un embudo de adición. El matraz fue cargado con - 
2.660 gr. de una solución metanólica de hidróxido de tetrame 
tilamonio, rué contenía 24 por ciento de hidróxido por peso. 
Esto equivale o 640 gr. (7 moles) de hidróxido cuaternario - 
puro. La solución fue.calentada aproximadamente a 8G?C con - 
constante agitación y durante un período de 2 y 3/4 horas, - 
mientras que se estaba destilando metanol por arriba.se oña- 
diól.150 gr. (8,0 moles) de ácido 2-etilhexanólico, E .bando 
todavía fluida la reacción, se añadieron 1.002 gr. de otile- 
no glicol, y durante un periodo cíe alrededor de ?4 horas se 
disminuyó lentamente la presión, mientras se destilaba meta­
nol y agua de producto secundario por arriba, a una tenperatu 
ra de recipiente de 60-70?C bosta que el vacío final fue ele 
2 ram. El producto deseado estuvo presente como solución de - 
aproximadamente 64 por ciento disuelta en etileno glicol. fis 
ta solución ele tetramctilomonio 2-ctilhexaaoato se utilizó -
directamente cano un componente catalizador, Un rendimiento 
crudo de la sal se obtuvo cuando no se añadió el etileno gli 
col, sino que más bien la mezcla de reacción se calentó has­
ta que ya no se destiló más por arriba, a una temperatura de 
Recipiente de alrededor de 80»C. Exceso ele dioxatio se añadió 
al residuo sólido, se enfrió, ciespua's filtró para obtener el
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Ejemplo 1.
Este ejemplo expone unn cor,'peración de tres espu­

mas da vaso, una de las cuales (Espuma A) no fue preparada de 
acuerdo con el invento porque la faltaba un componente cata­
lizador de trimerizoción de amina terciaria. Las espumas B y
C fueron preparadas de acuerdo con el presente invento. Las 

fueron
espumas/preparadas mezclando cuidadosamente los componentes, 
en vasos de un cuarto de galón usando un notor de prensa de 
taladro de alta velocidad y permitiendo subir libremente. El 
componente h incluyó un polimetileno, polifenil isocianato, 
conteniendo alrededor de 4o por ciento de peso de metileno—  

bis (fenilisocianato) siendo el resto, polimetileno, polife­
nil isocianatos de funcionalidad superior a 2,0. El poliiso- 
cianato habla, sito tratado con un compuesto epoxi raonómero vio 
acuerdo con el me'todo descrito en la patente de ES.HIT, na - 
3.793.362 para reducir acides de 'VCl caliente", por debajo 
de 0,1 por ciento. En adición el componente A también conte­
nía tris (j^-cloroetil) fosfato y un surfactante. El componen­
te 73 contenía una cantidad menor de poliol, surfactante y - 
agente hisnahador, mientras me el componente C contenía el in 
gradiente catalizador. Las formulaciones y aspectos de espu­
ma, se exponen en la Tabla II. La espuma A se contrajo en - 
comparación con las espumas D y C siendo las últimas dos vi­
siblemente superiores a la espuma .A. Ambas espumas B y C tu­
vieron características de subida adecuadas para formación de 
laminado.

30



-  10 -

10

15

20

25

T A B L ¿t - II -
Espumas A B C

Ingredientes:
Componente A:
Poliis'cianafco 67 67 67
Tris 0-cloroetil)fosfato 7.5 7.5 7.5
L—53401 0.5 0.5 0.5
Componente B:
Poliol I2 19.5 19.5 19.5
DC-1933 0.5 0.5 0.5
Freon-ll-B 16 16 16

Componen te C:
4Cu tal. 1 y, o d or I 3 3 3

M, N*, !T1 ’ tris(dimetilamino 
propil) hexahi drotdacina - 1 -
2,4,6-tria(diraetilaminóme—  
til)fenol - - 2
Característicos de subida - 
(ensegundos):
Mésela lo 7 10
Subida 20 9 16
Subida final 85 40 M
Libre do adherencia 120 60 55

Aspecto de espuma la espuma se
contrae, as- espuma supe—  

rior a la es-
espume
r.eríor

qu
a

pecho pobre puma A rae jo—  la espuma 
y carfs cteris res carache-- A rae je ros 
ticas ele su- rísticas de - carach 
"oída lenta. subida rísticas

de subida
ilotas al pie de la Tabla 3JI
^1-5340: Un surfoctante de espuma rígida suministrado por 
Union Carbide Corporation; váne© Union Carbide Bulletin
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F-42172/A octubre, 1970 .
"Poliol I: Este poliol consiste en una mezcla de poli i oles en 
las siguientes proporciones; 4,5 partas de un poliol formado 
por la reacción de 3 moles ele óxido de etileno con trirneti—  
lolpropano y teniendo un peso equivalente de alrededor de 93, 
con 15 partes de polioster poliol, que es, a su vez, una mas 
cía de (i) 13,h partes del producto de estarificar 1 mol de 
anhídrido ebríndico con 1,1 moles uo dietileno glicol y 2, 5 
moles de óxido de propileno y (ii) 1,2 partes de dietileno - 
glicol.
3DC-193: Un surlactante de silicona vendido por Dow Corning 
Corp. víase. "Dow Corning 193 curfactant" Boletín; 05-146, -
Febrero, 1965.
4Catalizador I: Una solución consistente en 50 por ciento de- 
peso de tetrametilaraonio 2-etilhaxonoato y 50 por ciento de 
peso de trietileno glicol.

Elemolo 2.
Este ejemplo describe además dos espumas de vaso, 

hecri s de acuerdo con el presente invento, pero empleando un: 
diferente sal cuaternaria y mezcla de amina respecto a lea - 
citadas como ejemplos anteriormente, -e emplearon el misino - 
procedimiento e ingredientes, que se describieron en el ¿jen 
pío 1, en el presente ejemplo, excepto el cambio en caponen 
tes catalizador-es. Los formaciones para las Espumas D y L» se: 
exponen en la Tabla III. Ambas espumas se carra eterizan por 
buen aspecto. La presencia de la pequeña cantidad de K,NT-di- 
metilcicichexilamlna en la Kspauma E, por encima y sobre la 
amina, ya presente en el catalizador III, produce una espuma 
superior, si se la compara con la espuma T>, que carece de os

_________________  -  19 -
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ta aniñe.
- T A S  i., a - III -

Espumas

Ingredientes: 
Componente A :
Poliisccionato 67 67
"Cris (/̂ -el oroe til) fosfato 7.5 7.5
L-534C 0.5 0.5
Componente B:
Poliol I 17.5 17.5
oc - 193 0.5 0.5
Greon-ll-B 16 16
Componente C:
Catalizador II1 0.5 0.5

0Catalizador III' C .5 0.5
U .'I, -dirr.etllciclohoxílamina — 0.1

Caraetcristicas de subida (en segundos):
Mezcla 10 10
Subida 30 26
Subida final 123 loo
Libre de adherencia — 70

Aspecto de la espuma bueno muy bueno
Hotas al píe de la Tabla III
1 . ........... . . .1Catalizador II: Una solución consistente en 33,3 por ciento 
de poso de tetrariietilarnonio acetato disuelto en dietiie.no gli 
col.
2Catalizador III: Una solución al 50 por ciento de sodio H-(2 
hicroxi-5~nonIlfenil)raetil-U-;r¡etilglicinato disuelto en dieti
leño glicol.
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B i e,T-.pl o 3.
Este ejemplo describe una serie de espían s 7 hasta 

J, todas preparadas de acuerdo con el presente invento, d i -  

mismo procedimiento e ingredientes, ‘escritos en el ejemplo 
2 (espuma S) se emplearon en el presente ejemplo, exceptuan­
do el uso de trietileno glicol como el diluyante pura el con 
ponente catalizador de acetato de tetrametilamonio. Las for­
mulaciones y los resultados se exponen en la tabla IV, be ob 
servará que los tiempos finales de subida y los tiempos ue 11 
bertad do adherencia, decrecen gradualmente en longitud des­
de la espuma I hasta la espuma J. La variación en las carac­
terísticas de subida pudo alcanzarse sin causar contracción 
de las espumas, de observó una contracción menor en la espu­
ma F pero no impidió la formación do buena espuma.
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- T A B L A - IV -
Espumas F G íí T J

Ingredientes:
i

Componente A:
Pol I i soci ¿-nato 67 67 57 67 67
Tris 0~eloroetil) 
lostato 7,5 7,5 7,5 7,5 7,5
L-5340 0,5 0,5 0,5 0,5 0, 5
Conponontc B:
Poliol I 17,5 19,4 19,4 13,5 17,5
DC-193 0,5 0,6 0,6 0,5 0, 5
Freon-ll-B 16 16 16 16 16
Componente C:
Catalizador IV1 0,6 0,6 0,7 0,7 1,0
Catalizador III 0,8 0, 43 0, 64 0,8 0,0
K „ ?T-din i eti 1 ci el o 
hexilamlna ~ 0,2 0,12 0,16 0,2 0,2

Características de 
subida (en segundos) :

Mezcla 10 10 10 lo 10
Subida 20 18 16 16 15
Subida final 100 77 72 73 65
Libre de pegajosí
dad ISO 53 43 48 30
Aspecto de espuma: con trac 

ción me 
ñor pe­
ro bue­
na espu 
ma

ninguna ninguna ninguna 
contrac contrae contrac 
cióxi - ción - ci6a - 
muy bue muy bue muy bue 
na espu na. espu na espu 
ma ma ma

ninguna 
contrac 
ción - 
muy bue 
na espu 
ma

Motas al pie de la Tabla IV
1Catalizador IV: Una solución consistente en 33,3 por ciento
da peso de tetraraotilamonio acetato disuelto en trietileno -
gilcol.
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B j osmio i.
Este ejemplo sirve pora mostrar otra ejecución del 

presente invento. Se emplearon los mismos ingredientes o - 
igual procedimiento ya descritos on ejemplos anteriores, ex­
cepto lo que se indicará posteriormente, e empleó una canta, 
dad menor de un glicidil éter de una resina novolac, os de—  

cir, DEM-431 como un adjunto al sistema catalizador. El cata 
lizador de amina terciaria fue K-metiimofifolina, y la sal - 
cuaternaria usada fue una solución al 36% de peso de tetranu? 
tilamonio 2-etilhexanoato, disuelto en dietileno glicol. La 
formulación y las propiedades de asta espuma K se exponen en 
la tabla V. Son excelentes, tanto les propiedades físicas, - 
como las propiedades resistentes a la llama y al calor de la 
espuma K.
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Iagredien tes:
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Componente As
Polii s ociD.nato 134
Tris (l3-cloroet.il} fosfato 15
L-5340 1
R-11B 15
Condónente Bs
Poliol I 35
D23I3-431 8
DC-193 1
R-11B 18,5
Componente Ct
Catalizador V' 1,12
M-meti Imaf ol ina 2, 0

Características- de subida (mina: - 
segundos)£

Hésela 0 5 xo
Subida 0:55

Libre de pegajosidad ' 4&C-0
Aspecto y propiedades de espumai ílinguna contracc:
.Densidad* pc£ 1, 93
Resistencia compresiva (osi)

|í 30,4
15,5

Friabilidad (?Spárdida de peso) 18,0
Indice de oxígeno 4 33,0
Análisis gravimátrico térmico 50>ó 
•de pérdida de peso a (se) 60030
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Ilota al pía de la Tabla V
1i)EIJ-431: Resina epoxi novolac, viscosidad de 7G.500 cps. a ~
25ac, Dow v4a.se “D.E.K. Resinas Epoxi. Kovolac" 'Lite Dow Cheni-
cal Company, 1967, pgs. 1-2.
2Catalizador V: Una solución consistente en 35 por ciento de 
peso de tetrarnetilaifionio 2-etilhejcanoato disuelto en dietile-
no glicol.
2friabilidad, i'anto por ciento de pérdida de peno de muestra
según se determina de acuerdo con el Método de Ensayo A3i”S -
0421.
4Ensayo de inflamabilidad efectuado de acuerdo con el procedí, 
miento ASUf -D-2G63 y comunicado carao tanto por ciento de con 
tañido de oxigeno requerido para mantener la combustión de la 
muestra.

—  / .  3  —

K o T h

La presente patente de invención comprende las si—  
guiantes raivindicaciones:

1.- Procedimiento para la preparación de un sistemo 
cocatalibador para la trimerinación de un poliisocianato, ca­
racterizado porque comprende la operación de mezclar desde al 
rededor de 3 basta alrededor de 85 molos por ciento de un ca­
talizador de trimerisación de amina terciaria, con una canti­
dad. desde alrededor de 15 hasta alrededor de 97 moles por cié 
to de una sal cuaternaria de amonio da ácido alcanóico infe—  

rior, en que los sustituyentes cuaternarios están selecciona­
dos independientemente del grupo consistente en alquilo infe­
rior y aralquilo.
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2. - Procedimiento según la reivindicación preceden 
te, para la preparación de un polímera celular, qn que la -

* iprincipal unidad ele polímero recurrente es Isocianurato, que 
comprendo la operación de reunir, en presencia de un agente 
hinchador, un poliisocianato, un catalizador de trimeriaación 
y una cantidad menor de un poliol, caracterizado por la ruejo 
ra que comprende el empleo, como catalizador, de una combina 
ción de los siguientes ingredientes: un catalizador de trime 
risación desaína terciaria y una sal cuaternaria de amonio, 
de ácido alcanóico inferior, en que los su s ti tu yon tos cuater­
narios están seleccionados independientemente del grupo con­
sistente en alquilo inferior y aralquilo.

3. - Procedimiento según la reivindicación 2, cara_c 
terizado porgue dicho poliisocianato es polimetileno polife- 
nil i s ocian ato conteniendo desde alrededor ele 30 por ciento 
hasta alrededor de 85 por ciento de peso de metilenobis (fe—  

nil isoeiana'co),
4. - Procedimiento según la reivindicación 2, carao 

terizado porgue está presente en la mezcla de reacción forma 
dora de espuma de polímero, una. cantidad catalítica de un - 
compuesto de poliepóxido raenómero.

5. - procedimiento según la reivindicación 2, carac 
terizado porque la amina terciaria es H,I-í-diraetilciclohaxila 
mina,

6. - Procedimiento según la reivindicación 2, carac 
terizado porque la sal de amonio es tetramct.il amoni o 2-cstil- 
hexanoato.

7. - Procedimiento según la reivindicación 2, carac

30



1

10

15

20

25

- 27 -

terizado porque la sal de amonio está presente en la forma - 
de una solución conteniendo desde alrededor de 20 por ciento 
hasta alrededor de 30 por ciento de poso en un diluviante.

9. - Procedimiento según las reivindicaciones prece 
dentes, para la preparación de un políaro celular, en que la 
principal unidad de polímero recurrente os isocianurato y - 
que comprende el reunir, en presencia de un agente hinchad -r, 
un poliisocianato, un catalizador de trimerisación y una can 
tidad menor de un poliol, caractcrlzado por la mejora, que - 
comprende emplear como catalizador una combinación de los si 
guientes ingredientes: lí, iT-dimetilciclohaxilaminaj y tetra .te 
ti1amonio 2-etilhexanoato.

10. - Procedimiento según la reivindicación 9, caree 
terizado porque el poliisocianato es polimetileno polfenil - 
socianato conteniendo desee alrededor de 30 por ciento hasta 
alrededor de 85 por ciento de peso de motilenobis (fenil iso 
cianato) .

11. - Procedimiento según la reivindicación 9, ca­
racterizado porque está presente, en la mezcla de reacción - 
forjadora de la espuma polímera, una cantidad catalítica de 
un glicidil ¿ter de rula resina de no volee.

12. - Procedimiento según la reivindicación 9, ca—  
ractarizado porque dicha sal cíe anonio está presente en la - 
forma de una solución conteniendo desde alrededor de 20 por 
ciento casta alrededor de 30 por ciento depeso en un diluyen 
te.

13. - Procedimiento pura la preparación de un sis' o 
ma cocatalizador para la trimerisación de un poliisocianato.
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