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1 (1) Campo da la invención

La presenta invención pertenece a composicio­

nes de espuma celulares rígidas y, en particular, a camposjí 

5 ciones celulares da poliisocianurato rígidas, que han sido 
modificadas mediante la adición de monomeros productores de 

poliuretano. fias en particular, ia presente invención se re_ 

fiare a la preparación de polímeros de isocianuratos madi.fi. 

cados por uretano, celulares y rígidos,, catalizados con una 
10 combinación sinergística ds catalizadores de trimerizacion 

de isocianurato.

(2) Técnica anterior»

15

20

25

La reacción de trimerizacion de isocianatos 
a isocianuratos, utilizando trietilfosfina como cataliza — 

dor, fue divulgada por primera vez por Hofmann. Desde aquel 
momento, se han descrito muchos otros catalizadores para la 

trimerizacion de isocianatos» El uso de aminas so describe 

en la3 patentes de Estados Unidos 2r.993e.870 y 2.979.485,,. 

las cuales S8 incorporan aquí como referencia. En la Paten­
te de Estados Unidos 3.804,782, incorporada también aquí co 

mo referencia, se mencionan compuestos nitrogenados básicos 

adicionales, tales como triazinas y sus derivados. Las sa­
les de ácidos débiles, talas como acetato calcico, se han 
descrito por Frentzel, y el acetato potásico y el carbonato 

sódico, por Hofmann. El uso ds octanoato da potasio (2-etil 
—hsxoato) se preceptúa en la patente japonesa 71/42.386.

La preparación de polímeros celulares, rígi - 

dos, de pniiisocianurato o de uretano/isocianurato se con-30
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sigua, en general, haciendo reaccionar bien sea un polióter 

de poliol o un poliéster de poliol con un poliisocianato 

orgánico, en presencia de un agente tensioactivo, un agente 

espumante y un catalizador adecuado.
En la preparación de estas espumas, la función 

del catalizador es acelerar la formación del producto celu 

lar, haciendo así el procedimiento económico y eficaz. Aun. 
que son eficaces las aminas catalizadores, tales como la 
2,4,6-(NsN-dimetilaminometil)“fenilo y las hexahidrotriazi^ 
ñas, el uso de estos catalizadores ha estado limitado por 
la alta concentración necesaria y por la toxicidad de esta 

compuestos. La utilidad comercial de las sales de metales 
alcalinos, tales como 2-etilhexoato potásico, no ha sido 
completamente realizada debido a que las espumas preparadas; 

utilizando estos catalizadores son, con frecuencia, tan 
friables o quebradizas que muestran muy poca resistencia al 

choque y a la abrasión, si es que muestran alguna. En algu- 
nos casos, este efecto puede ser tan fuerte que las espumas 
se desmenuzan hasta formar un polvo, cuando se someten in­
cluso a una manipulación de rutina durante su fabricaciónh 
La friabilidad de estas espumas ha retrasado su amplio uso 

en aplicaciones relacionadas con la industria de la cons­
trucción, la cual tien8 necesidad de estos tipos de espumas 
como materiales aislantes. Se ha encontrado ahora que esta 

desuentaja puede ser eliminada, utilizando ciertos compues­
tos de organoestano, sales estánnicas o estannosas en combi_ 

nación con ciertas sales de metales alcalinos especificadas 
como cocatalizadores para la preparación rjs espumas de iso- 

cianurato modificado por uretano,.

30
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RESUMEN DE LA INVENCION

Esta invención proporciona una composición ca- 

talizadora para preparar polímeros da urstano/isocianurato, 
celulares, raticulados, consistiendo la composición esencial 
mente en (1) una sal de metal alcalino que muestra una fór­

mula general seleccionada del grupo consistente en

! n

noel aR' , f  na\ r1, ns r

on
m o c r2s h .

on It
M0CR2SM, RjOCR¿SM, riSR¿OH y MSR¿On, y (2) entre 5 y 50$ 
con relación al peso de dicha sal, de un compuesto de esta­

ño que muestra una fórmula seleccionada del grupo consisten_ 

te en

A*
SnRof

30

4 4 4 4 / 0rS°-
RbSnX(4-b)’ R2SnSf R25n0» R2Sn \  0R

0  \ 5
RgSnOCR y 2  ̂ y SnX2 ? en la que 1*1 es un metal alcalino, a
es 1 ó 2, R^ es alcohilo que contiene entre 1 y 2D átomoá
de carbono, alquenilo que contiene entre 2 y 20 átomos de •
carbono, cicloalcahilo., arilo, alcahilarilo o aralcohilo,

cuando a es 1 ó R^ as alcohileno, arileno o alcohilideno y
2contiene entre 2 y 20 átomos de carbono cuando a es 2, R 

5y R representan cada uno de ellos radicales alcohileno 

idénticos o diferentes, que contienen entre 2 y 20 átomos 
da carbono, R^, y R® están seleccionados individualmente 

del grupo consistente en radicales alcohilo que contienen 

entre 1 y 20 átomos de carbono, radicales cicloalcohilo, 

arilo, alcahilarilo y aralcohilo, b es cero o el entero 1 ,
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1 2 ó 3, y X está seleccionado del grupo consistente
* * 1 1  de halógeno y radicales de la fórmula R C00-, R S~

7 I rR 00C(CH2)nS-, en las que R está seleccionado del
3

grupo que R y n es 1 ó 2.

en átomo »

y
mismo

5

DESCRIPCION DETALLADA DE- LA INVENCION
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Los presentes catalizadores de dos componentes 
proporcionan polímeros de isocianurato modificados por ure- 

taño, celulares, que muestran una resistencia a la abrasión 
significativamente mayor que la que puede conseguirse utili 
zando muchos de los catalizadores de la técnica anterior, 

incluidas las- sales de metales alcalinos que constituyen un 
componente de los presentes catalizadores de dos componen­
tes. Además, el tiempo necesario para completar las reaccijo 
nes de polimerización es reducido de manera significativa 

en relación con lo que puede conseguirse en ausencia del 

compuesto de estarlo. Esto se considera sorprendente, puesto 
que los compuestos de estallo no son catalizadores eficaces 

para la polimerización de isocianatos, como se demostrara 
en los ejemplos que se acompañan.

La concentración del compuesto de estaño en las 
presentes composiciones catalizadoras, depende de un número 

de variables, incluidos el poliisacianato y poliol particu­

lares empleados para preparar el polímero celular. Conven­
cionalmente, el compuesto de estaño constituye entre 5 y 

50% en peso da la composición catalizadora, preferiblemente 

entre lü y 3G¡¿.

La concentración de catalizador total nocesa >•

30 ria para conseguir un producto de espuma aceptable, está
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comprendida antre 0,5 y 5%, con relación al paso de poliiso 

cianato presente en la formulación empleada para preparar 
la espuma. El tiempo necesario para que la espuma suba por 

completo es, usualmenta, función directa de la concentra - 
ción da catalizador y, deseablemente, está comprendido en- 

tre 5 y 300 segundos para un procedimiento comercial, de­

pendiendo del método de aplicación y del espesor de la espu 
ma.

10

15

20

El primer componente) de las presentes composi­
ciones catalizadoras es un producto de reacción de hidróxi- 

do de litio, sodio o potasio, con un ácido carboxílico, al 

cohol, fenol, ácido mercaptánico, áster de ácido marcaptáni 
co o alcohol msrcaptanico. En aquellos en los quB la por — 
cion anionica de la sal resultante deriva de un compuesto 
que contiene tanto radicales hidroxilo como radicales mer- 

captano, la reacción con el hidroxido de metal alcalino ocu 
rrirá, usualmenta, en el átomo de hidrógeno del radical mar 
captano, ya que este átomo es usualmenta más lábil que el 

atomo de hidrogeno del grupo hidroxilo. Este último puede
4

hacerse reaccionar, utilizando más de una cantidad equimo- 

lar de hidroxido de metal alcalino. La porción aniónica de 

las sales resultantes contiene entre 1 y 20 átomos de carbo­
no .

25

30

Los ácidos carboxilicos adecuados para ser uti­
lizados en la preparación de las presentes sales, incluyen 
ácido acético, ácido propiónico, ácido butírico, ácido valé- 
rico, ácido hexanoico, ácido heptonoico u otro ácido de has­

ta 20 atomos de carbono, incluidos los ácidos carboxilicos 

ie 20 atomos de carbono. Los ácidos carboxilicos no satura— 

Jos derívanos de los aceites de tall, o las grasas animales,
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30

tales como el ácido oleico o los ácidos linolaicos, son tam 

bien adecuados, como lo son las mezclas de estos ácidos. 

También pueden ssr utilizados los ácidos carboxílicos arorná 

ticos, tales como el ácido benzoico y sus derivados sustituí 
dos, tales como el ácido para-nitrobenzoico, ácido salicí- 
lico y los ácidos nafténicos isómeros. Los ácidos policar- 
boxílicos, tales como ácido oxálico, ácido malónico, ácido 

succínico, ácido glutárico, ácido adípico, ácido pimélico, 
ácido sublrico, ácido azelaico, ácido sebácico, ácido bra- 

sídico, ácido tápsico, ácido maleico, ácido, fumárico, ácido 
glutacónico, ácido oí -hidroximucónico, ácido beta-hidroxi_ 
mucónico, ácido of-butil- Of -etilglutárico, ácido oí, (3 - 

-dietilsuccínico, ácido isoftálico, ácido tereftálico, áci­

do hemimelítico, y ácido 1 ,4-ciclohexanodicarboxílico, pue­

den hacerse reaccionar con una cantidad estequiomátrica da 

un hidróxido de metal alcalino para formar catalizadores 

utilizables.
En lugar de utilizar un ácido carboxílico para 

formar la sal, se pueden emplear ácidos mercaptocarboxíIl­
eos, ásteres de ácidos mercaptocarboxílicos, fenoles, alc£ 
holes, alcoholes mercaptánicos o morcaptanos, como se espe­

cifica aquí en lo que -antecede. Entre estos precursores al­

ternativos, los compuestos preferidos incluyen el ácido mer 

captoacático, ácido mercaptopropiónico, mercaptoacetato de 

isooctilo, 2-inercaptoetanol, fenol y fenoles sustituidos, 

en los que los sustituyentes en el radical feriilo incluyen 
halógeno y radicales nitro (-NC^)» metanol, etanol, y sus 

homólogos superiores, etilenglicol y propilcnglicol, lau 
ril-mercaptano, bencil-rnercaptano y tiofenol.

La sal anteriormente mencionada se prepara nejj
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tralizando el acido carboxilico u otro precursor» con una 

solución acuosa de hidroxido de metal alcalino. Una regula­
ción cuidadosa de la axotermicidad resultante del calor de 

neutralización, se requiere usualmante para mantener un pro 

ducto incoloro. £1 agua de disoJ-ución y de neutralización 

se elimina, seguidamente, bajo presión reducida, con agita­
ción, para reducir el calentamiento a un mínimo.

Un procedimiento opcional emplea un diluyente 

como agente da supresión de la viscosidad y/o un disolvente 
de los reaccionantes y de los productos. En este procedí —■ 
miento, el ácido carboxilico u otro precursor se disuelve 

primeramente en el diluyente, y se hace reaccionar después 
con la solución caustica acuosa. £1 agua formada como pro­

ducto secundario se elimina seguidamente. Los diluyente3 
adecuados para la reacción da ácidos carboxílicos y compues 

tos qu8 contienen un radical mercaptano, incluyen alcoholes, 
tales como metanol, etanol, propanal, butanol y similares; 

glicolas, tales como etilenglicol, dietilenglicol y polieti 

lenglicolas, propilenglicol, dipropilenglicol, y polipropj^ 
lenglicoles y similares.

El segundo componente del presente catalizador 
es una sal estannosa o- sstannica de uno de los compuestos 

anteriormente mencionados, empleados para preparar la sal 
de metal alcalino, o ciertos compuestos d8 organoestaño co­
mo los que so especifican aquí en lo que antecede. Los com­

puestos de organoestano incluyen óxidos de diorganoestaño, 
sulfuros y compuastos de mono-, di- y triorganoestaño» deri 

vados de la reacción del correspondiente halogenuro u óxido 

de organoestaño con un ácido carboxilico, mercaptano o ás­

ter de ácido marcaptlnico. Los derivados de organoestaño de
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glicoles que contienen entre 2 y 20 átomos de carbono, son 

también utilizadles. Los compuestos de metilestaño represeni 

tativos incluyen:
S,5',Sn-tris(mercaptaacetato de isooctilo)-matilestaño

S,S'-bis(mercaptoacatato de isooctilo)~dimetilestaño
S-mercaptoacetato de isooctilo-trimetilestaño
5, S S 11-tri s (laurilmer cap tida)-metilos taño

S,S'-bis(laurilmercaptida)-dimetilestaño
Oiestearato de dimetilestaño
Tri-2-etilhexoato de metilestaño

Dibenzoato de dimetilestaño
Maleato de dimetilestaño
Dilaurato de dimetilestaño
Sulfuro de dimetilestaño

Oxido de dimetilestaño
Oxido da bis(dimetil-lauriloxiestaño}

Dietilenglicóxido de bis(dimetilestaño) ,

20

(CH3)2Sn
/ oc h2c h2üNs
x o c h2c h2o/

Sn(CH3 )2

Los homólogos de todos los compuestos de org_a 
noestaño precedentes, .en los que el radical hidrocarbonado 

unido al átomo de estaño bs butilo, ciclohaxilo, octilo o

25

fenilo, se pueden adquirir fácilmente y son particularmente 

adecuados para ser utilizados en las presentes composicione 3 
catalizadoras. Sobre los métodos de preparar todos los pre­
sentes catalizadores de organoestaño a partir dBl corraspan 
diente halogenuro u óxido de organoestaño, so informa en la

30

bibliografía y no forman parte de esta invención. En lugar 
de los precedentes compuestos da organoestaño, se puede em-
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pisar una sal estannosa o sstannica cJs un ácido monocarboxí 
lico o dicarboxílico, mercaptano, ácido msrcaptlnica, ás­
ter de acido marcaptánico, alcohol o glicol, los ácidos ada 

cuados son de la formula R COOH, sn la que representa 

un radical hidrocarbonada que contiene entre 1 y 20 átomos 
de carbono, como se ha definido anteriormente. Los ácidos 

representativos incluyen los ácidos acético, propiónico, 
butírico, isobutirico, pentanoí c:o, caproico, 2—stilhexanoi 

co, caprílico, pelarganico, cáprica, dodecanoico, esteári- 
co, eicosanoico, oleico, ciclohBxanocarboxílico, benzoica 

y toluenico. Es también adecuada la mezcla de ácidos deri­
vados del aceite de tall.

Los compuestos de estaño no son catalizadores 
satisfactorios para la preparación de polímeros de isocianu 
ratos celulares,■ corno se demostrará en los ejemplos que se 

acompañan. Por lo tanto, es sorprendente que además de dis­

minuir la friabilidad del producto final, los compuestos de 
estaño hacen descender con frecuencia el tiempo necesario 

para formar el polímero celular, con relación al tiempo ne­
cesario utilizando solo la sal do metal alcalina anterior­
mente mencionada.

Los polímeros celulares ds uretano/isocianura- 
to, que se preparan de acuerdo con esta invención utilizan­
do los presentes catalizadores, comprenden el producto de 

reacción de un isocianato consigo mismo, para formar un po— 

liisocianurato, modificado por la reacción simultánea da u- 
na fracción del poliisocianato con un compuesto orgánico 
que contiene por lo menos dos átomos de hidrógeno activos, 
tales como un poliást.er terminado por hidroxilo, una poliejs 

teramida, una poliamida o un polieter o cualquier otro com—30
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puesto que se copolimerice con un poliisocianato. Los como- 

nómeros adecuados incluyen compuestos epoxídicos difunciona 
les,, tales coma el éter diglicidílico de 1 ,4-butanodiol y 

los Iteres diglicidílicos de bajo peso molecular, o los di­

fenoles a bisfenoles.
En general, cualquier compuesto orgánico que 

contenga por lo menos dos átomos de hidrógeno activos, pue­

de emplearse aquí para reaccionar cari el poliisocianato y 
producir la necesaria modificación por el uretano del polí­

mero de isocianurato. Ejemplos de tipos adecuados de com - 
puestos orgánicos que contienen por lo menos dos átomos de 
hidrógeno activos, son el aceite da ricino, los poliésteres 

que contienen hidroxilo, los polilteres de polioles polial^ 

cohillnicos, los polímeros de poliuretano terminados por 

hidroxilo, los politioáteres polihidroxilados, los compues­
tos de adición do óxido de alcohileno y sales que contienen 
fósforo, los paliacetales, los polioles alifáticos, los gli 

coles simples, oligómeros y polímeros, tales como el etilsn 
glicol, propilanglicol, butileny.licol, polietilenglicol, 

polipropilenglicol y polibutilengliccilEstas polioles tie­
nen en general un peso equivalente medio de entre aproxima­

damente 31 para el etilenglicol y 2.GD0 para un compuesta 
de adición de polioxipropileno y glicerina. Las mezclas de 
polioles, tales como una mezcla de polilteres de polioles 

de alto paso molecular con polilteres de polioles de más 
bajo peso molecular o polioles mondmeros, pueden ser utili­
zadas también para conseguir un nivel deseado do viscos! - 

dad»
Los poliisocianatos orgánicos que se emplean 

ventajosamente, bien sea solos o en mezclas, en la presente
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invención, pueden representarse por la fórmula:

R(NC0)z

en la que R es un radical orgánico polivalente, selecciona­

do del grupo de radicales orgánicos de alcohilo, arilo, 

aralcohilo y alcohilarilo, y z es un entero que corresponde 

al numero de valencia de R y es de por lo menos 2. Los po« 

liisocianatos orgánicos representativos considerados aquí 
incluyen, por ejemplo, los isocianatos aromáticos, tales co 

mo el diisocianato de 2,4-tolueno, diisocianato de 2,6-to 
lueno, las mezclas de diisocianato de 2,4-tolueno y 2,6-to 
lueno, el diisocianato de tolueno crudo, el diisocianato de 

difenilmetileno, el diisocianato de difenilmetileno crudo, 
y similares; los triisocianatos aromáticos, tales como 

tris-(4-isocianatofañil)-metaño; trisisocianatos de 2,4,6- 

-tolueno; los tstraisocianatos aromáticos, tales como 4 ,4 '- 

-dimetildifenilmetano-2,2 ',5',5'-tetraisocianato y simila­

res; poliisocianatos de alcohilarilo, tales como diisociana 
to da xileno; poliisocianatos alj.f aticos, tales como hexa 

metilen—1 ,6—diisocianato; áster metílico de lisinadiisacia 
nato y similares; y mezclas de los mismos. Otros poliisocia 

natos orgánicos incluyen polimetileri—polifenilisocianato, 

metilendifenilisocianato hidrogenado, meta~Penilendiisocia- 

nato, naftilen-1,5-diisocianato, 1-metoxifenil-2,4-diisocia 

nato , dif enilrnetano-4 ,4 '-diisocianato , 4,4 '-bif enilenriiiso 
ci anato , 3,3 '-dime hoxi-4 ,4 '-bifenildiisocianato , 3,3 '~dim¿¡ 

til-4,4 -bifenild.i.isocianato y 3,3'-dimetildifenilmetano- 
-4,4'-diisocianato»

estos poliisocianatos se preparan por métodos30
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convencionales conocidos en la técnica, tales como fosgena- 

ción de la correspondiente amina orgánica.

Todavía otra clase de poliisocianatos orgáni­
cos considerados por la presente invención, son los llama­
das "quasi-prepolímeros". Estos quasi-prepolímeros se pre­

paran haciendo reaccionar un exceso de poliisocianato orgá­
nico o de mezclas de los mismos, con una cantidad menor da

C

un compuesto que contiene hidrógeno activo, como se deter­
mina por el conocido ensayo de Zarauitinof f, como se descri_ 

be por Kohler en la revista Journal op American Chemical So 
ciety, 49, 3181 (1927). Estos compuestos y su método de pr_8 

paración son muy conocidos en la técnica, El uso de cual - 
quiar compuesto de hidrógeno activo específico no es esen­
cial, sino que más bien se puede emplear aquí cualquiera de 

tales compuestos que puedan ser utilizados para preparar un 
quasi-prepolírnero. Hablando en términos genéralos, los qua 
si-prepolímeros se preparan haciendo reaccionar un poliiso­
cianato orgánico con menos de una cantidad estequiométrica, 
con relación al peso molecular y funcionalidad óbI poliiso™ 

cianatn, del compuesto que contiene hidrógeno activo. Los 

grupos que contienen hidrógeno activo adecuados son aque - 

líos descritos aquí en- lo que antecede.
En la práctica de la presente invención, el 

isocianato preferido es polifenilisocianato de polimetileno, 
La cantidad relativa de este poliisocianato presente en la 

mezcla de reacción debe ser tal que el número de radicales 

isoci anato esté entre 2 y 10 veces, preferiblemente entro 3 
y 5 veces, el número total de átomos de hidrógeno activo pre 
sentes en la mezcla do reacción. Expresado de otra manera, 
el número de equivalentes de isocianato debe estar entre 2
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y 10 veces el número de equivalentes de poliol y de agua 

presentes en la mezcla de reacción.
Además de los reactivos descritos anteriormen­

te, utilizables para la preparación del producto de espuma, 
se pueden incluir también otros ingredientes, tales como a- 
gentes tensioactivos, cargas, pigmentos y agentes espuman­

tes. Los agentes tensioactivos convencionales utilizados pa 
ra la preparación de poliuretanos incluyen polisiloxanos y 

los compuestos de adición de óxido de alcohileno y compues­

tos orgánicos, que contienen átomos de hidrógeno reactivos. 

El agente tensioactivo se utiliza generalmente en una cant.L 

dad comprendida entre aproximadamente 0,01 partes y 5 par­
tes en peso, por cada 100 partes de poliisocianato.

La expansión de la mezcla de poliisocianato- 

-poliol hasta un producto celular, se efectúa utilizando un 
agente espumante, un líquido orgánico volátil que se vapori_ 

za durante la reacción de polimerización exotérmica. Los a- 
gentes espumantes adecuados son convencionalmente hidrocar­

buros que contienen halógeno, tales como cloruro de metile- 
no, cloruro de Btileno, triclarof luorometano, diclorodif l'uo_ 

rometano, clorotrifluorometano, tetraclorometano y difluor£ 

tetracloroetano. El agenta espumante utilizado en la reali­
zación preferida, es el triclorofluorometano. Se puede uti­

lizar agua como agente espumante suplementario, además del 
hidrocarburo halogenado. El uso ds agua como agents espuman 

te en la química del uretano, se describe en la obra de 

Saunders y Frisch, Advances ir¡ Pnlyurethane Cliemistry, vo­

lumen 1, página 7fi.

30

Otros ingredientes convencionalmente presentes 

en los poliuretanos y polímeros de isocianurato modificados
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por uretano, incluyan cargas, pigmentos y similares. Las 

cargas convencionales para las espumas incluyen, por ejem-’ 
pío, silicato de aluminio, silicato calcico, silicato mag­
nésico, carbonato calcico, sulfato bárico, sulfato calcico, 
negro de humo y silicio. La carga está presente usualmente 

en una cantidad comprendida entre aproximadamente 5 partes 

y 50 partes en poso por cada 100 partes de formulación to­

tal empleada para preparar la espuma.

Los pigmentos que se han empleado en los pro­
ductos de espuma incluyen dióxido de titanio, óxido de 

zinc, óxidos de hierro, óxido de antimonio, verde de cromo, 

amarillo de cromo, sienas de azul de hierro, naranjas de 
molibdato, pigmentos orgánicos, tales como rojos "para", 
amarillo de bencidina, rojo de toluidina, diversos matiza- 

dores y colorantes de ftalocianina.

duchos métodos convencionalmente empleados pa­
ra preparar espumas de uretano rígidas son también aplica­

bles a los polímeras de isocianurato modificado por ureta­

no. Estos métodos implican usualmenta combinar los reactivo-; 

y aditivos distintos del poliisocianato, con una rápida agi_ 

tación, para asegurar una formulación homogénea» Seguidameni 
te, la composición resultante se mezcla íntimamente con el 
poliisocianato, después de lo cual ésta se vierte en un mol 
de adecuado u otro recipiente, en el que tiene lugar la po­

limerización y expansión o "espum ación 11 simultáneas. Debe 
conseguirse e.l equilibrio apropiado entre las velocidades 
de polimerización y la expansión del polímero resultante, 
para obtener un producto uniforme que muestre las deseadas 
baja densidad y pequeño tamaño de célula.

El siguiente ejemplo describe las realizaciones30
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preferidas de los presentes método y composiciones cataliza 

doras, y no debe interpretarse como limitador del alcance 

d8 las mismas. Todos los valores expresados en partes, lo 

son en peso.
La friabilidad de las muestras de espuma pre­

paradas utilizando tanto los catalizadores presentes como 

los de la técnica anterior, 3e determiné utilizando el mé­

todo de ensayo ASTM (American Socisty for Testing of Mate­

rials) C421-71, titulado "Estabilidad Mecánica de Aislantes 

Térmicos Preformados, por Volteo1'. La friabilidad se expre 
sa en términos de la pérdida de peso relativa (en porcenta­

je), con relación al peso inicial dB la muestra, medido an­

tes del ensayo, que ocurra a lo largo de un intervalo de 

10 minutos, durante el cual la muestra está en un compartí 
miento rotatorio, que contiene varios cubos de roble suel­
tos, que miden 2,5 cm a lo largo ds cada horda. Las mues­

tras friables sa desmenuzan fácilmente en esta3 condiciones

EJEMPLO

A una mezcla homogénea que contiena 22,5 g de 

un polioxipropilenglicol, que presenta un índice de hidroxi 

lo de 425 (asequible como Pluracol (marca registrada)
P-410, de la BASF Uyandotte Corporation) y 2,5 g de un agen 
te tensioactivo de poliaxialcohilen-polisiloxano (asequi­

ble como Niax silicone L-5340, de la Union Carbide Corpora­
tion), se añadieron triclorofluorometano y un catalizador, 

coma se describe sn la tabla que se acompaña, seguidos por 

100 g de polimetilen-polifañili socienato, La mezcla resul­

tante 30 agitó rápidamente durante 10 segundos, se vertió
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seguidamente en un recipiente de cartulina adecuado, y se 
dejó que subiera. Se midieron los intervalos de tiempo en­

tre la combinación de los reactivos y 1) la iniciación de 
la espumación (como se pone en evidencia por una apacifica­

ción de la mezcla), y 2) la terminación de la subida de la 

espuma, y se hace referencia a ellos como tiempo de espesa­

miento y tiempo da subida, respectivamente, en la tabla que 

se acompaña.

30
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los datos de la tabla precedente demuestran que 
aunque los compuestos de estaño solos son catalizadores ine 
ficaces para la preparación de polímeros celulares de ureta 
no/isocianurato, estos compuestos interaccionan favorable­
mente con las sales de metales alcalinos de ácidos carboxí- 
licos, para-aumentar la resistencia estructural de los polí­
meros celulares. Los compuestos de estaño hacen disminuir 
también los tiempos de espesamiento y de subida de la espu­
ma, lo cual resulta inesperado a la vista de su escasa acti­
vidad catalítica cuando se emplean en ausencia de la sal de 
metal alcalino.

c
REIVINDICACIONES

los puntos de invención propia y nueva que se pre 
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de 
Invención en España, por VEINTE años, son los que se reco­
gen en las reivindicaciones siguientes;

1- .** Un método para reducir la friabilidad de po­
límeros celulares de isocianurato modificado por uretano, 
en el que la reacción de polimerización se lleva a cabo en 
presencia de un catalizador de polimerización formado por 
una mezcla que contiene una cantidad catalíticamente eficaz 
de una sal de metal alcalino de una fórmula general selec-

l
cionada del grupo consistente en



I ! —jH 11.m. 2 3 15107

i
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JíOC/jt1, Î Ioĵ R1, ^LIS^R1, M0CR2SH, M0CR2SM, R3OCR2SM,

MSR20H y MSR20M, y entre 5 y 50$, con relación al peso de 
dicha sal, de un compuesto de estaño seleccionado del gru 
po que consiste en

R¿SnX(4_b), RpnS, R£SnO, RTjSnt
-0R50.

•orV
:SnR|, tósnOCR6 LO
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y SnXg, en las que M es un metal alcalino, a es 1 ó 2, RJ' 
es alcohilo, alquenilo, cicloalcohilo, ari'lo, alcohilarilo 
o aralcohilo y contiene entre 1 y 20 átomos de carbono cuan 
do a es 1, o R^ es alcohileno, arileno o alcohilideno y con

A
tiene entre 2 y 20 átomos de carbono cuando a es 2, Rc y
R^ representan cada uno de ellos radicales alcohileno idén
ticos o diferentes, que contienen entre 2 y 20 átomos de
carbono, R3, R^ y R^ están seleccionados individualmente
del grupo que consiste en radicales alcohilo que contienen
entre 1 y 20 átomos de carbono, radicales cicloalcohilo,
arilo, alcohilarilo y aralcohilo, b es cero o el entero 1,
2 ó 3,yX está seleccionado del grupo que consiste en áto-

7 7moa de halógeno y radicales de la fórmula R COO-, R S- y 
R^OOC (CH2)nS-> donde R^ está seleccionado del mismo grupo 
que R3 y n es 1 ó 2,

23.- Un método de acuerdo con la reivindicación
1«, en el que M es potasio y a es 1.

3 1,~ Un método de acuerdo con la reivindicación
O

21» en el que la sal muestra la fórmula »
KOCR-\

30 41,- Un método de acuerdo con la reivindicación
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3a i en el que R representa 2~etilhexilo.
5-.- Un método de acuerdo con la reivindicación 

is, en el que R^ representa metilo, butilo, octilo o fenilo 
6a.-- Un método para reducir la friabilidad de po 

limeros celulares de isocianurato modificado por uretano.
Tal y como se ha descrito en la Memoria que an­

tecede y con los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de veinticuatro hojas escri­

tas a máquina por una sola cara.

I/adrid, 17. CCT. "7.;

P.A.
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