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MEMORTA DESCRIPTIVA
Este invento so refizre a mezclas elaborables
para formar materiales espumosos termogélidos, las cuales
eontienen propolfmeros y dan matcziales espumosos (e gran

5, Fernoestabllicad y roslstentes a log agontes quimicos asi.

cOr0 g un pro°gdimiento para la preparaclén de materiales
espunosos termosdlidos,

En lag patentes norteam:sricamnas 3.249.561 y
3.310.506 se describe la preparacldn de maﬁeriglea espu-

10, :mosos que contienen grupos inimicos. Para ello, sin em-
barzo, deben formarse a partir de log anhidridos de dcidos
tetracarboxilicos y diaminas soluciones diluldes de dcidos
poliamfdicos con fndices de viscosidad criticos muy dotermi=—
nadog, derles una forma determinada, despuds del dcsarrollo

15, de la egtrutura espumosa excluir el disolvente a temperatu~—
reg elevadas (g}rededor de 3002 C) y convertilos a tempers-—
Yuras mis albas, con segrogacién de compucstos do peso mo-
lecular bajé, en ung poliim%da:

Bste proced’nlonto complicado tienz adomds

20. la desventaja dc condiciones dz trebajo diffciles do con-
trolar, como, por e¢jemplo, una femperesura uniforme cn todo
¢l cuerpo dc moldeo durante el spcaao ¥ durante la forma-—
cidn ¢e 1a imida:_Acausa de ollo, la clcligacidn pusds
desarrollarse incomplebamente, Dado quc le cleligaeidn ¥

25. la segregaclén dec los compuestos ¢o peso moleculsny bajo
ge realizan en un cucrpo de moldeo ya Cspumoso, la cgtruce
tura de la ospuna (por ejemplo, la dcnsicdad y al tamofio de
los poros)pucdc alicrarse en forma incontrolablé y desv.n-

tajosa.
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% la patente nortcemcricana 3.705.118 s¢ degcrie
be isualacnte la preparcéidn de cusrpos de moldeo que

contienen grupos lmfdicos. Pora elle se parte tambidn do

wns golucidn ailufds ¢c wn dcido poliamfdico. Unicanmento

¢8 pogible preperar cusrpos de cspuma delgedos. Ias proe~
nicdades do la capuma ya formada pucden ser alteradas ulte-
rloranentc om forme incontrolable y degvenitajosa por la ci-
~liracibu édel decido poliamfdico pars Foxrmar la poliimida,

: - . . L ] i g . y
cg deelr, por la sosrepacion dc compucgtos fc pesc molceu-
lar bajo.

Bn la degeripeidn de la pebento alemns 2,253,753

- ‘g6 doscribo la preparscidn do una cgpuma do poliimide a bhaw

sc de derivadog polifunciovales de éqidos carboxllicos aromsi-
tlcog y polilsoclenaios orgénicos; Log nateriales de parvida
nseegarios pars la prcpazacién dol material ezpumoso pueden
manclorse 9élo inmcdiatenonte ewbes de la preparaciém. Bl
proceso dc prepuracibén adolece de los inconvenicntes ds un
procecimicnto de dosgcompononiess la mezela reacclonal lista
no puede guarﬁarﬂe por mucho tiempo amies de 1la elaboracidn.
Ia densi ed d¢ la copume este éeﬁermi@ada fundancntalaente
por la cantidad dc anhidrico carbénico gue se origina. Esta,
8 su vew, stz influfdd por las cantidades combinsizs nbre
s de poliisocianato y derivado de deido carboxilico.

Scgin la memoria de pateate alcmana 1,912,551,
se obticnen materias copumosas despoliinldc por calentar~
miento de &stexmingdas cantidedes de un dcido poliimfdico
¥y una poliimida; Los delco poliimicicos se originen por weoew
cién de uha diemlna con deicos totracarboxilicos o cieitos

derivados do 4gtos. Bl incovenicnto de cste procodimiento - .

POOR
QUALITY
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consiste cn que on que log compuestos de peso moleculsr

bajo desdoblados durante la ciclizacidn simvon de propulso—
ros durante la cgpumacidn., Ia denslided ée la materia cspu-
moga costd condiclonada fundementalmente por la cantided de
egbos productos de escisidn. @stn, a gu vez, estd detorming—
da por la canticdad de deido poliamfdico introducida. Pare
DPreparar egpumas reproducibles, dobon prepararse y ubtilizar-
se deldos poliamidicos con cantidades oxectamentc igualcs dc
substencias voldtiles. Por otre parte, la fabricacién dcl ma-
terial en.estado B, mds ligoro cspecificamﬁnte, oxigen un pxy
ccdimiogto qispendioso. Adomds, la  proparccidn del cuerpo
ogpunogo listo necesita varias horas dc calentamionto a 2500
¢ por 1o, menos.

Bn la patonte franccsa n? 1.555.564 se mencilona
clortamente la preparacidn de un matoriol multicelular o
partir de bis%mgloinimida v dieamines arondticos diprimarias;
pero faltan todos los datos referentes a los maoteorialos de
parti&e, & sug proporcionos do mezele, a la naturaleze y la
cantidad del propulsor, a la cleboracién y a les propicda-
deg finalcg. Bl glistoma descrito cs poco apto para la faw
bricacidn de meberial cspumosos altn a 2002 C, ol ondurcel-
miento eg demagiado lonto en rclacidn a la formmeidn dc la
egpuma; la cgpuma yo formada ge vuclve a deshacor antcs de
que se onturczea., Resultan agl productos con porog muy irrc-
gulared, o sea productos con pronlodades finales malas.

Ing mezelas conformes al invonto que aqui sc oxpo-
no conducen g meterialcs egpumoscs quo carceen de los lncon—
vonleontes nencionados.

Conticnen propolimeros a base de determinadas po-
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liimides y azometinass y/o poliaminag, los cuales se prepe-
ran por calentamlento de log materdales de pax¢iQa¢ nezclo—
dos homogéncamente, a temperatuxe de 50 e 1702 C, parm que

ge originen productos todavia termopldsticos y espumables.

Bl tiempo durante el cual se calientan los componentes de-
pends de la oanﬁidad; de la rglacién cuantitativa y de la
natursleza de los componenies, ¥ ademds de la temperatura ele~
glde y de lag propiedades figicas que se deseen para los pre—
polfmeros; normalmente es de 5 minutos a 10 hores. Log pre=—

polimeros se mezclan luego con un propulsor sélido y eventual-

_mente con una poliaming o una azometina y a continuscidn

pueden egpumarse y endurecerse por calentamiento,
Une mezcle conforma 2l invento ge caracterize
por countener:
1)  un propolimero preparado por calentamiento
g beaperatura de 501702 C de una mezcla de
a) wna d iimida o briimida de la férmule I y
~b) una poliamine de la Pérmula V,
asl como )
2) una azometina de la £émwuls II, IIL o IV y
3)  un propulsor sélido. '
Ia prepolimerizecidén puede efectuorse por oglen=
tamlento de una mezela intima de las materias de partida 56—
lides o de una solucidn o suspensidn de los materiales de
partida. Parc ello entren en cuenia substancia que no resc-
clonen con log materiales de partida y que disuelvan suficien-—
tomente pura el caso deseado. IfGuidos de egta Indole gon,
por ¢jemplos la dimetiliformoilde, 1e tetrametilurea, el

sulfdxicdo de dimetilo, la Ne-motilplrrolidons, el dicloroe-
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tileno, el Vetracloroetileno, ¢l tetraclorcetano, el tetra-
bromoetano}'el clorobenceno, el dlclorobenceno, el bromoben—
ceno, el dioxamno o los hidrocarburos aromdticos alqu;f.lados;
vAIas mezalés de egte invento pusden contsner los
compuestos de partide que forman la base de los preolime-
roz, ademés de contoner los prepolimeros hechos de aguollos.
) Contlenen ademds con ventaja wn "kicker" pava
el propulsor y/o un agente tensioactivo.
las poliimidas de la £érmule I constituyen una
clase cqnogida de compues%os ¥y pueden prepargrse empleando
los métodos doseritos en la patente norteamericana 3.010.230
¥y en la patento briténica 1.137;592, por reaccidén de lag die-
mines o triaminas respectives con anhidrico maleico o anhi-
drico ci'h:racénico on wn disolvente poler y en prescncla co
un catalizador. ]
Bl sinbolo A en la férmula I puede significar
n radical alquilénico_, lineal o ramificado, con menos de
20 §%omos (o carbono, un radical fenilénico, un radical ciw

clohexilénlco o un radical de ls férmuls

~(emiy), @ (08—

donce
a representa un nfmero enmtero por valor
de 1l a 3
Bl simbolo A puode comprender también varios
radlcsles fenilénicos o ciclohexilénicos que, yuxtacondon—
sa@.os;_ Qs@‘zin‘ligados por un enlzce simple de valoncla, por

un dtomo 6 por un grupo inerte (como, por ejemplo, dtomos
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,05Hg--—~N\\C L“‘CEHG' “H6C3"N\\ N~C3H6,

de oxigeno o de azufre), por grupos alguilénicos con a3
dtomos de carbqng o por los ZTUPOS siguienﬁes: ~(0--, ~SO2~,
~NR- (R:Alquilo); =N, -CONHw~, =CO0Ow, ~CONH-A-NECO, OzP(Ow)é

Ademds, los diversos radicales fenilénicos o ci-
clohexi;énicgsvpueden ogtar substituldos por grupos metili~
cos o por cloro.

Priinlées o dliimidas proforldes de la fémula I
son aguellag en las que &, en la fémule I, significa un
gIUpo alquilénigo con 2 a 20 dtomos de carbono, un grUPo
aralguilénico con 8 a 12 4tomos de corbono, un grupo ciclo-
hoxilénico o un grupo fonilénico, on cuyo caso log srupos
fenilénicos y cliclohoxilénilcos pueden estar substituldos por
metllo o por cloro y/o ligados por medio de un enlace singple
de valcncia 0 un miembro puente con grupos fonilénicos o ci-
clohoxilénicos.

Se prefieren igualmentc log compucstos de la fére-
mula I en quo 4 slgnifica un radical aromdtico con 6 a 30
dtomos ¢e carbono, en partlcular ol grupo p~foniidnico, o
dos grupos fenilénlcos unildos entre si dircctamente o por
medic de un grupo metilénico o un dtomo de oxigeno.

Otrag poliimidas quo entren on consideraclén son
las de la fémula I en que 4 gignifice un grupo de lo fémula
VII o VIIL '

R7
. :;>T>/\;

(VIII)
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donde' _ )

Rey Byy Rgy Ry gignifican cada uno hidrdgeno o grupos
_ alquiflicos con 1 a 6 dtomos de carbono y
R6 Junto con R.7 puede representar también un grupo algui-
lénico,
Como ejemplos especlales de poliimidas de la £ér—

mula I cabe vesefiar:

la N, w-otllen-big-maleinimida

la N,N!'wotllon-bls-naleinimilds

la N,N{~m;fenilen—bis~maleinimida

la N,N'.-p-fenilen-big-maleinimlde

la N,N'~4,4'wd;fenilmetan—bis~ma1einimida

la N,N'~4,4! -3, 3' -dicloro-dlfoni Inetan=ols~na lelnimida

la N:,N' .-4‘; 4t ~gLfeniléter-bilg—malelnimida

la N,N'—4;4'~difenilsulfonrbis—maleinimida

la N;z«rr -ZL, 4 gL ol e lohexi Imetan—big-maleinimda

la N;N‘-alfa;alfa'~4,4*-dimeti1enciclohexan—bis—msleinimida

la N,i'-miod 1ilenbis-maleiniuida

la I\T‘,N'. ~p-xi 1ilen-big-naleininilde

la —4" 4 wdi.eni leiolohexan-blg—maleinimida

la N;N'%mffenilen—bis—citracopimida

la W, ,4' ~difeni lmeten~bis—citraconimida

la N;N'-4,4'—29Z-difeni;propanfbis-malginimida

la N;N‘Lgamma, gamna' -1, 3~3ipropllen~5,5-dimeti l-hidan~
oln-big-maleinimide )

la W' cbig-maleinimida del 4,4'-diamino~tul fent l~Ffos-
fatq v

la N;N‘;N"giris—maleinimida del trig-(4-aminofenil)-

~fogfato.



También pueden emplesrse mezclas de dos o mds de
egbas poliimldaes.

Ias azometinas de lag férmulas II y III congtitu
yen una clese conoclde de compuestos y pueclen prepararse

5 por uno de los ppooedimientos conocldog, tal como ge¢ descri-

be:fl; por_ejemplo, oompendigdame11ts en "Houben~Weyl", Methor
den der organischen Chemie, volumen 11/2 (1958); péginag 73
y slguientes,

Se obtienen, por ejemplo, haciendo reaccionar al—

10. dehidos o cetonas de lg fémula IX
1!:2
Ry~ 0=0 (IX)
en la que
Rl 7 R2 tleonen ol mismo gignificado que en las
15, o fémules II y ILI,
con monoaminas de la f£érmuls X
R. - NH (%)
3 -2
o con dlaminas de la PJmule XL
- B - NE
HZI\T B - N I2 (X.'F)
20. donce
R'3 vy B tienen el mismo significado que en lag

férmnlas IL y III,
en cantidales equivalentes y' eventuslnente on pregencla
de un cetalizadoxr,

o5, Izg azometinas de la Fémula IV son igualmen-—-‘
te compuegtos conocidos y se preparan de manera ana Losa,
haclendo reacclonar dialdehidos o dlcetonas de la férmula
yany '
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1 El
0~C-R,-0=0 (XI1)
en la que
Rl ¥ Ra ‘tlenen el pismo glgnificado que en lg
Pérmula IV,
con monozalnag de la £érmule X, en cantldades equivalen-
tes y eventualmente en prescnele de un catelizador.

En las ezometinas de las férmules II, III v IV
log racdicales Rl; R2 N4 RB’ siqmpre gue signifiquen'un re-
dical alifdtico o aralifdtico, pusden combener también en
la cadena hidrocarbirice la agrupacidn -0-, —802—, ~({ONH =
0 ~G00~. Siempre que los redicales Ry, R, y Ry representen
radicales alifétlcos, gromgticos, aralifdticos, cicloalifém
blcos, cleloalifdtico-alifdticos o heterociclicos, estos
radicalcg puelen estar también substituidos con grupos gue
al endureccrge la mezcla no afcciten perjudlclalmente ¢l me—
canismo dc ‘a adicidn. Como grupos de esta indole cabo citar,
por ejemplo: dtomos de haldgenc, alguilos, alcoxilos, amozn,

~COR(R)2 o ~COOR (R = algquilo) y ~80,. Bn ¢l radical hetero-

o
cfelico y el heterociclico-alifdtico pueden estar conteni-
dos los heterodtomos o heterogrupos sigulcentess ~Ow, ~sozm,
80~ y =N o «I-. De proforcncia el radical heterociclico
significa wn wadical W,N-heterociclico.
En calldad de compuestos cerbonilicos d¢ las

Pérmulag IZ y XIT para la preparzcidn de lag azometines dc
las férmuias II; IIT y IV cabe scialar cspeolzlmente:

ol aliehfdo scético, ol elehido propidnico,

ol aldelfdo imobutirico, el aldchido butirico,

¢l aldehldo caprdénico, ¢l allchido capxilico,
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ol aldehfdo caprinico, el aldehido Hetrahidro-
benzoloo, ol aldohido hexehidrobonzoico, ol
furfurol, ol aldehido benzoico, el aldohido
2-motllbenzolico, el aldehido p-metoxibenzolco
¢l aldehfdo beta-nefteico, la acotons, la
metiletlleetona, la dibutileetona, la dineptil-
cobons, la didecilcetona, la diboncilleetona, .
la scetofenona, la butirofegona, 1la benzofonona?
la 2#meﬁiléacoﬁofenona, 1lg 4*@0ﬁoxipropicfenona,
la ololopentenona, ol aldehido tereftélico,

el aldchido isoftdlico, ol glioxal, el aldehido
glutdrico y la acetonilacebona.

En ealidad de monoaminag de la férmula X pare

la preparac 6n de les azometinag de las £émulas IIL o VII

cabe gefialar cgpeclelmentet

la motlilemine, la butllamina, la lsobutilzmina,

la hexiloming, la dodecila@ina, la ciclohexilamine,
la bencilemina, la anilina, la toluidina, la
alfa~naftilaminé v la botas~naltilamina.

Bn calidad de diamines de ls fémula XI para la

preparacién de lag szometinng de la F£érmula III cabo citar

en particulons

1z otilendieming, la 1,6-hexzametilendiemina,

ol 3,3.5;¢ximetil—l,6~diamin0uhexano, la
igoforondiomina, la m—fonilendiemina, la
p-fenilondiamine, el 4,4'~tiamino-difeni lmetano,
cl 3,3‘Fdicloro~4,4'~ﬁiaminodifanilmetano,

el &ber 4,4' ~dlominodifentlico, la 4,4'—diamino-‘

-Qifonilgulfona, el 4,4'-dlamnino-alciclohoxd, 1
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—me%anQ; la me~xililendiemina, lo pexililendiomine,
cl 4;4‘;diamino~l,l‘—difonil;propano ¥y la
bis»(gamma—amino~propil)—5,5;¢imcti1~hiian$oina.
4 t{tulo de azometinas especiales cabe citar:
la 1,6-benelliden~hoxsmetilendiaming ¥ el N,N'—~
~benci liden~diaminodifenilmetano, ademds de leo
N,N!~benciliden-p-fonilondiomine, la benciliden-
~putilamine y la benzalenilina.
Tag poliaminas de la Pémmula V son compucstos
conocilcog.
Si la poliemina dc la fémmula V es dlprimarie
D on lo Pérmula V tienc prefercntemento ol mismo significa-
do que A en la £éxrmula I y x significa 2.
Como cjemplos de dlaminns de la férmula V mere-
cen mencidn: _
¢l 4,4'~diamino~¢icilclohexi lnotano,
cl 1,4-dlamino-ciclohezanoc,
le m—fcenilendiemina,
la puﬁenilendiamina, .
ol 4,4‘~diamino—difenil—mctano,

ol big—(4-aminofenil)-2, 2-propano,

(0]
P

L étor 4,4 —dlamino-difentlico,

&

4;4‘—diaminodifenilsulfona,
la 1,5-diomino~neftalinga,
1la m;xililondiamina,

la p-xililendiaming,

[
€

ctllendlamina,

hexanotl lendiamina,

| ]
jei}

B

n big-(zamma-aminopropil)=5,5-dimoti 1hidantoing
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ol fogrfato de 4;4'mdiaminotxifenilo.

'.se prefiore el emplep de la n~feniloendiemina,
ol étor 4,4'-dlaminogifonilico, la hexametilendiemina,
cl fQSfato dc 4s4'-diamino-trifenilo y en particular
el 4,4'-diamino~-difeni lmetano.

Bntre lag poliesminag de la férmula V distintes
de las poliaminas diprimarims de la férmula V go omplean
con prefercncla lag que presontan monos do 40 dtomos de car-

bono y que tienen 3 6 4 grupos NE_ por moldcula. Los grupos

2

- NH, pueden ostar ligados a un anillo bencénico, nafialinico,

2
plridinico o triacinico, eventualmente substituldo por gruw-

pos mot{licos. Pambidén puoden estar ligados a varios ani-
llos boneénicos gue cstén unldos ontre si por un enlace glme
ple de valencia, un dtomo o un grupo incrto (gue ya so han
menclonado al tratar do las polismines diprimarias de la £ér-

mula V) o también con uno de los srupos siguicntes

. . . I
—N e ’ —CH—- ’ —oﬂo—‘ , "'O;O 9 "‘O‘PO"'
' 0 0 0

| | |

Como ojemplos do tales polisminas cabe citar las sigulen-
togt .

ol 1?2é4é¢xiaminobenceno;

el 1,335-$Iiaminobenceno?

el 2,4;6;txiaminotolueno,

el 2,4,6-brlamino-1,3,5~brlnctilbonceno,

cl l?§?7~triaminoﬁnaftaling;

cl 2,4;4'~triaminodifonilo,



la 3,4, 6wfcxiaminopixidina,
el étor 2;4,4'~triaminofontlico,
el 2,4,4'-trigminodifonllnetano,
la 2,4,4'-btriaminodifenilgulfona,
5. la 2,4,4'—triéminobenzofonana,
el 2,4,4' =trianino-3~moti l~difeni lmetano,
la N,H,N~tni~(4~aminofenil)—gmina,
el trl;(4—aminofenil)—metgno,
ol fogfato de tri-(4-aminofenilo),
10, el fogfito de tri-(4-aminofenilo),
el tlofosfato de tri~(4~amino£onilo),
¢l 3;5,4'~triaminobenzanilida,
la nelaminag,
la 3,5,3',5'~tetraaninobenzofeonona,
15: el 1,2,4,5~tectraaminobonecno,
la 2, 3,8, T-totraaminonafitalina,
lg 3,2'-diaminoboneicdina, ,
el &tor 3,3',4,4'—totraaminafcnilico?
cl 3,3",4,4"'~tctraaninodifend Inetano,
20, la 3?3’,4,4'*ﬁetraaminodifcni1sa1fona v
la 3,5-big=(3,4"' ~diominodi fonil)~plridina.
Se¢ preficrc ol emploo del fosfato de brd—(4-cmino—
fonilo) y del tiofogfato dc¢ tri-(4-aminofenil) o do una

mozele de dgbos.

25, Agimismo so preficren las polisminas de la f£ér—
mula VI -
' 2
;5 s \
~
R (VL)
4 i ]
m
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en la quo )

R4 ¥ RS significen cade uno hidrdgeno, alguilo, |
clcloalguilo, arilo o aralguilo o, jumbos,
un ZTupo alquiléniqo;

~ Ias poliaminas de la férmula VI son igualuonte
compucstos conocidos y.puedon obltonerse segzin los proccdi-
mientos desc;itos on las patontes Tranceses 1.430.977 ¥y
1.481.932, por yoaccién de emines aromiticas primeries con
aldchidos o cetonas.

En oalldad de alcehldos 0 cotonas se omplean para
ello, por eJouplo, formaldohido, acetllaehmuo, benzaldehido,
onanta¢dohido, acotona, metiletilcetons, clclohexanona y
acotofonona.

Ie relacibn de mezcla cntre la poliimida de 1la
fémula I y la agometina de las fémaules II, IIL o IV puedc
varian dontro do emplios limitcs. De prcferoncic se elige
tal quo en le proparacidn reaccional oxigban, por cquivelon-
to de grupos

~.
’/,.G=N,

de 2 2 6 cquivalentes, y proferentemente de 2 a 3 cquivae-
lontes, de grupos imidlcoss Si eventualmonto sc agrega to=
davia a la‘mozcla que so ha de cgpuwmar una polleming de la
férmula V o VI, la relacidn dc mozcla entre lo poliimica

do 12 £émula L, las polieminas éc las férmales V o VI y

lag azometinas’do lag férmulas II, IIT y IV pucde variar on.
un eamplio intcxwalo. Ila relacién.en%fo ogtos tres componon-
tos so oligo dc profercmeie tal gue on le meszcla roacclongl
pora la prepoxacién del propolimcro celdn contonidos, por 1

oquivalento de grupos lmidlcos, ¢o 0,1 a 0,85 oguivalentos
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de grupog aminipos primavios v do 0,45 a 0,08 cquivalentos

de graposj:lc=N, Y quo la suma de los oquivalen$os écl.grupo
ami’ni co primario y el grupo::; =N importo de 0,33 a 1,0 oqui~
valentos, y preforontemente 1,0 ogquivalonte, por 1 cquiva.
lonto de grupos imidico.

Iz mozcle endurecible pucde contener tembidn un
prepolimero hocho do varias poliimides, poliaminas y azomoti.
nag dilfercntos.

Ung mezela ondurcelble conformo al invento cone
tionc con ventaja, ade¢és de un propulsor sélido para la
formacién dc la ospuma, un prepolimero hocho det

a) une triimida o diimide de la fémula I cn la quo

A glgnifica uno de los grupos siguiontes:
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' ~
' 2 _ 3
5. v R siznifica hiardgono,
y

b) una azomcting de la Férmule LI o III en l2 quo
R, significe hidrdgono, R o7 R, significe indivi=-
dualmente un grupo fenilico vy B glgnifice uno dc

10, log grupos sigulentos:

- O
.,@_o,@- ~(om,) = n = 28

20. Bl propolimero pucdc prepoworse tembidn a pertir

1

de a) ¥ b) jumbo cons
c) wan poliaming do le £drmula V on la que y significe
ol nlncro 2 6 3.
Para le preparacién de la cspumn se ofiadon a los
5. prepolimoros o a shs mozclas con ozometinas o poliamiﬁas
propulsorcs tg}cé quc & 12 temperatura del ambiente scan

todavis gdlidos. Puedon cmplcarse gulfonilhidracices (por
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ojcmplo, beneengulfonilhidracicda, p-~tolucnsulfoni Ihidrecl-
da o hidracida do dcido 4,4'~oxi-dibenconsulfénico) y subg~
‘tanclas como las azodicarbonemidas o ol alfa,alfa'-azoigo-
bubironitrilo. Proferontomento girve do propulsor la azo~
dicarbonamida. Ia donsidad do les nuovas meberias espumosas
estéd dotcminade considerablomonte por la relacidn ponderal
de la mezcla reacelonal al propulsor; pucde variar ontve 0,1
¥y 1,0, Do prefercncia sc omplea de 0,5 a 7 % do propulsor.

Pare lograr une ostructura dc poros homoglnca
pucde afiadirsc todavia una subgtancis tonsioocetiva, on cans
tidacos do 0,1 a 1 % rospecto & la cantidad total do ls moze
cla roaccional.

. Los componontos de lo xoaccidn debon molorsc lo
méds finamente quo sea pogible y mozclarse homozéneamonto
entog do la cspumacién, Por cjenplo, pueden disolversc o
gugpondcrsc los meterialos de partida on un medio de punto
do cbullicién bajo, como ol tricloromonofluoromotano (marcea
regletrada (Frodn 11"); una vez formada une mezcle homogénes
sc oxeluyce el medio por completo. Este proccdimlento go re-
comlcnda ospecelalmonte cuando uno do log componmontes de la
roaccldn tlonc punto do fusidn bajo, por lo que cabria tomer
aglutinaciones durante la molturacién., Be ademds Lmportente
mozclaxr blen log propolimeros con ¢l propulsor y ovontusml-
mentc obrog componentcs de la rcqecién; ELl polvo tienc quo
mogtrar aspecto homogbnco. BL propulsor no dche hallarse so-
lemente junto el material de las matriccs, gino gque ha dco
cgtar cnvuclio por {sto, a lo mcnos con parte,

_ Sc consiguc uno mojora on la ogtructurs dc log

poros, gobre fodo on ¢l aspecto do le finura Go éstos, modien
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to la foxmacldén dc teblotes o do granulado con ol polvo ob-
onido.

De acucrdo con ¢l invonto se prcparan cucrpos do
cspume ondurccidos calentendo a 80 ~ 2202 ¢ una mezcla con-
formo al invonbo, gquo cvonbualmontc conbienc un agente ton-
sioactivo y/o kicker para ol propulsor.

Para cllo so doposita la mozcla ordinariamento
en un moldc, que si os proelso puede corrarsc. Io foxmecidn
do cspu@a;’}a configuracién y ¢l cndurccimicnto so ofcetien
on un,horno; preforentementc a 160 ~ 2000C, durantc 1/2 horo
a 6 horag ap?oximadamonte; Bl cucrpo do cgpuma moldeada quo
s¢ ha formndo puede retirarse del moldeo cuando ticene cstabi-
lidad ée forma a le tomperatura omploada. Si cg preciso, ge
lo puodo calurccor ultcriomontc a la misma tomperature nds
elta, para consegulr asi proplodedes de usc mds venbajosas

Log nuovog cucxrpos dc ma?crial cgpumosgos tlonon
gran cgtablilidad do la formo on calicnte, buena registencia a
los ggontos quimicos y bucnaes propicdades dieléetricas,

Tos nucvos cuerpos do matericl espumoso pucden ubi-
lizargo ventajosamonte on todog log cagos cn guc se nccesilta
un motcrial espumoso do gran formoestabilidad, gran reslgten~-
cie do la Fforme on celicnto y buonas propicdades dicléetri—
cas,_aﬁn a tomperatureas olevados., Agimismo pucéon ubllizarsc
on todos log casos cn que la claboracién do las materics de
cepuma (¢ gran btermoostabilided usades hasta ahoro troplcze
con ¢ificultados considorables on la configuracién y lo meni
pulaci bu.

Iog materias do cepume de cste invento y ¢l proco-

dimionto parc su proparacidén prescnton varias vontajos so-
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bre log productos y procedimientos conocldos. Bl matorial
do partide para lo nucva materia cspumose tlenc ya on la mo-
1écula ol anillo imfdico listo. Durentoe ol endurceimionto no
50 producc pues ninguna clolizaclén de la agrupacldn do dcide
amldico gquo forme ol enillo imfdlco con disocimcién dc coli-
pucstos do pogo molccular bajo,'lo cusl tondxia por congo=
cucncla uns eltorecidén ulterior, incontrolablc o nozativa, do
1 estrugtu;a do la cgpume. Bl propulsor ncecsario pers lo
ocgpumacldn ge atlado antes del endurccimlento de la mezcla.

Obra ventaja consiste on que para le cspumacidn y
el endurecimiento pucde ubillzersc una mezela liste de un
golo componcnte y sc coviten por lo tanto los inconvoniontcs
de gquc etolcece un procedimicnto de dos compononies_(dos Ao~
péeitos de eprovislonemionto, dos instalaciones dosificodo-
ras, un disposi%ivo mczcla&or); Ademds, la mozela lista ce al
maccnable por mucho ticmpo sin clteraciones. Scgin se roquie-
e, SC lq pucte guardar y claborer cn form de polvo f£ino, do
granulzdo o &c teblotes prenscdas. Bl empleo de la mezcla on
forma dc tablotas o do grenulador simplifica mucho la clow
boracidn.

Bs vontajoso tembién la tomperatura do claboraclér
comparativanento més baja, quc cn la mayoria do los cosos
go halle por dobajo do los 2002 C.

Bicmplo

Sc trata durento 30 minubtos & 1602 C on une amo-

sadora unm mezela constitufda pors
n 1 mol (358 g) do N,E';4,4'—difonilmotan~bis~ma~
loinimida y

0,2 melcs (36,8 g) Ge dicminodifenilmcbano.
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100 g del producto obf;enido ge muelen en un molie
no de bolas ju%arbo con 28 g de H,N! ~dibenci.lidensdiaminom=li~
:_f_:‘enilme‘bano,_ 0,6 g de estabilizsdor de la espuma a base de
silicona y 4 g de azodicarbonamida, El polvo resultante eg
muy fino y de aspecto homogéneo,

' 12 g de egte polvo se depositen en un molde de
acexo, precgldesdo g 1808 C, y se dejan & egta temperatura
durente 2 horas. _ .

Prangcurrido egte tlempo de endurecimiento, pue—
de re'bi_n_c‘arse del molde un oue¥po de espums que es muy duro,
*i:}:_i.ene edbrudtiure porosa regular y predents uns densided de
0,35 g/on’.

_ REIVINDICACT.ONES

Descrito elvohjeto.c‘lel presente invento se decla-
Tan nuevas y de propla ;I_.nvenoié;;t lag giguientes reivindica—
cloneg como .divisionales de la solicitud de pstente de In-
y‘encién né 433.0806 con prioridad de ia solicitud de patenic
sulza n® 572/74 del 16 de Enero de 1974.

) i} 1. Procedimiento para la preparacisn de materi.a-—'
leg de egpuma temoestables; cgracterizsdo por combinarse
un propolimero termopléstico, previemente obtenido por
reaccibn g 509-1702C entre wna diimida 6 triimida de la

£ormulg general I

ﬁ\-—n '
A—X |H (1)
Vi

0
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una poliaming de lg formulz V
- v
(M) (v)

en.cuyas £érmuls

A significa un radicsl oxgénico n-valente
con 2 Atomos de carbonoga lo sumo y 30
gfomos de carbono a 1o sumo,

R gignifica 2 6 3,

D significs un redical orgénico y—valente
don 2 & 40 &lomos de carbono, e

y significe un nimero por valor de 2 a 4,

con wna azometing de les foéwmulas IL, TIL § IV

F‘a '~ o i
C=F-R,  (II) R O=T-E-1=C-R, (II].Z)O
S
R, ~T=CR= TRy (v )

donde '

B significa wn dtomo de hidrdgeno, vn
radical slifatico, clcloalifdtico, cicloa—
lifdtico~alifabico o arowdtico con 12 gto-
mos de carbono a lo gumo, wn radical erali-
fétlco con 20 dtomos de carhono z lo sumo o
w1 radical heterociclico o heterociclico~
~alifdtico,

R, ¥ R3 tienen, con excepeidn de hidrdgeno el mige
mo gignificado que Bl ¥y Rl junto con R2 ¥y
con lnclusién del tomo de carbono portadoxr

de ambos substituyentes puede significar tam-



bién wn sisbema de amillo cicloalii‘é'bico;
v
E  representa un radical organico divelente
con 2 a 30 atomos de carbono,
5. conduciéndose el tretamiento reactivo entre los cltados com-
ponentes en una relacién tal que comprenie preferenj:emen-
te por wn equivalente de grupos imidicos de 0,1 a 0,85
equivalentes de grupos aminicos primarios y de 0,45 a
0,08 equivalentes de gmpos> C=N, y que la suma de log
1C. gquiva;lem‘;es_del gTupo aminico primario y del gmpo‘~> Q-—-N
importe de 0,33 a 1,0 equivalentes y preferentemente 1,0
squivalente por un équivalen-be'de grupos imldicos, bajo
temperaturas entre 802.y '22090, preferentemente en presen-
cia de un propulspr formador de espuina, gbdlido a la tem-
15, peratura amblente, en una relac;ién de la mezcla reaccio-
nal al propulsor entre 0,1 y 1,0, A
A i 2, Procedi_zyien'bé para la preparacién de materipw
les de egpuma termoestables.
Seglin se deseribe y relvindica en la progente
20. memoriam descriptiva que consta de 23 @inas foliadas v
esoriles a méquine por una sola de sus cares.

Madrid, a 16 Noviembre 1976

P. as
JAIME ISERN

PP
ME F. NIETO
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