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Esta invencidn se relasciona con un procedimiento pa-
ra preparar materiales de espuma de polidster y, mds especifi-
camente, para preparar espumas de polidster eldaticas.

Ios polidsteres pueden definirse amplieamente como
compuestos macromoleculares que tienen una pluralidad de gruposg
de dster de carboxilato en sus estructuras primarias.

Los polidsteres, domo se definen para usarse en la
presente, deben distinguirse de otros polimeros que contienen |

dster (v. gr., 4steres de celulosa, ésteres de polivinilo y po-

lizcrdilatos) en donde los grupos carboxilato estdn presentes en
las entidades sustituyentes suspendidas de la estructura bdsica
del polfmero.

Los polidsteres ya eran conocidos a la ciencia duran—
te muchos afios ¥ se han utilizado en los afios recisntes en aplﬁ
caclones diversas tales como revestimientos, pelfculas, fibras,
cbmpueatos de moldeado y como intermedios en reacciones quimi-
cas. Jlas espumas de polidster, basados en log dcidos no satu-
rados y los materiales de reticulacidn monomdricos no satura-
dos, se han tambidn conocido y usado. ILas espumas producidas’
de polidsteres, cuya estructura polimdrica no depende para su
desarrollo de lz no saturacidn dentro de sus mondmeros susti- |
tuyentes,.sin embargo, han recibido poca atencidn con anterio—‘
ridad. Y lo mlismo es especificamente el caso de las espumas

eldsticas producidas a partir de estos pollidsteres.

La mayorfs de los polidsteres que se usan en la actug
1idad son los polimeros lineasles, en oposicidn a los polimerosf
tridimensionales. Tos polimeros tridimensionales son, desde
luego, polimeros que tienen reticulaciones entre las estructu~

|
!
i

!
ras poliméricas lineales esencialmente que forman las estructu~

ras bdsicas primarias de las moldculas. Puede haber cilerta raﬁ
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mificacidn dentro de las estructuras bdsicas primarias sin te-
ner que desviarse de la lineallidad esencial.

Los polidsteres se han asintetizado anteriormente o
partir de una variedad de reactivos, a travds del uso de vario
esquemas de reaccidn. ILa sintesis mds directa es la esterifi-
cacidn de un dcido dicarboxflico con un glicol. (Se hace »efo-
rencia algunas veces a los dcidos dicarboxilicos y glicoles,
respectivamente, como dcidos dibdsicos y compuestos de dihidro
x1). ZEn este éaquema, 1a mezcla de deido dicarboxflico/glicol
se calienta hasta que ocurre la condensacidn. Ios productos
de la reaccidn de condensacidn son el polidster y agua.

Los polidsteres pueden tambiédn prepararse medianta
reacciones de intercambio de dster.

Un tercer mdtodo géneral para preparar los polidste-
res ¥ agquel que es mds Util en la prdctica de la presente in-
vencidn, es la policondensacidn de polioles con haluros de aci-
lo, tales como cloruros de dideido. Ios productos de esta reag
¢idn de policondensacidn son, desde lﬁego, el polidster y un
haluro de hidrdgeno, tal como cloruro de hidrdgeno. Dependien-
do de las propiedades ffsicas de los reactivos, la reaccidn del
haluro de acllo-poliol se llava a cabo frecuentemente en pre-
sencia de un solvente inerte, tal éomo clorobenceno o un bife-
nilo clorado. Se hace pasar frecuentemente una corriente de
gas inerte g travds del sistema de reaccidn para remover el ha-
luro de hidrdgeno gaseoso. Eg tambidn posible llevar a cgbo la
reaccidn de haluro de acilo y poliol sin el uso de solventes,
gi los reactivos son compuestos de baja temperatura de fusidn
que pueden formar una mezcla homogdnea. En cualquier caso, es

esencial que todos los componentes del gistema de reaccidn es-

tén exentos de humedad, puesto que el agua hidroliza el halu-
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ro de acilo, dendo por terminada de esta manera la reaccidn
de polimerizacidn.

Ias espumas de polidster estables, tridimensioneias
se forman hacigndo reaccionar juntos los haluros de acilo, po~
lioles y agentes de reticulacidn de polihidroxi, en presencia
de carbonatos de metal alecalino bajo condiciones de manere tal
como pare formar espumas. Despuds de la formacidn, las espn-
nas de polidster pueden aplastarse a fin de romper las membra-~
nas entre las celdas, produciendo de esta manera redes inter-
conectadas de celdas y para ayudar a la liberacidn del haluro
de hidrdgeno gaseoso atrapado.

Un objeto de la presente invencidn es preparar espu-
mas estables, eoldsticas de polidster a partir de haluros de
acilo, polioies ¥ agentes de reticplacidn de polihidroxi que
se hacen reacclonar en presencia de carbonato de metal aleali~
no.

Un objeto adicional de esta invencidn es preparar
nmateriales de espuma estables, eldsticos, basados en polidste~

res tridimensionales preparados a partir de haluros de acilo,

polioles y agentes de reticulacidn de polihidroxi.

Un objeto todavia adiclonal de esta invencidn es pre

| parar materiales de espuma eldsticos, estables, en donde 1los

grados relativos de la hidrofilicidad se controlan mediante la
naturaleza de los reactivos usados para preparar los materia-

les de espuma eldsticos.

Un objeto todavia adiciondl de esta invencidn es pre;

parar materiales de espuma de polidster absorbentss, eldsticos
Otro objeto de esta invencidn es preparar materiales
de espuma de polidster que pueden usarse en vez de log materia

les de espuma de poliuretano. Un objoto adicional de esta in-
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vencidn es preparar materiales de espuma de polidster qus no
produzean un nivel indeseable de gﬁses tdxicos, prodﬁcidos
cuando se queman los materiales de espuma de poliuretano.

Un objeto todavia adicional de esta invencidn es preg;
parar materiales de espuma de polidater estables, absorbentes,
eldsticos, que son farmacoldgicamente acsptables para usarse
en contacto con el cusrpo humano.

Estos y otros objetos se hardn fdcilmente evidentes
de 1la Descripeidn Detallada de la Invencidn que se dard a con—!
tinuacidn.

Aun cuando esta especifioacidn concluye con las Tol-
vindicacionea _que sefialan con partioularidad y reivindican (x%:}
ramente la materia objeto considerada como la invencidn, se
cre que la invencidn dada a conocer en la presente podrd com-
proenderse mejor a partir de la sigulente descripcidn detalla-
da.

Como se usa en la presente, el tdrmino "estable" se
relaciona con los materlales que retienen sus propiédades £1si
cas despuds de almacenarse bajo condiciones ambiente o semejan
tes a las condiciones ambiente, durante por lo menos varilas sg
manas. Como se usa en la presente, el tdrmino "eldstico" se
relaciona con la capacldad de un material para regresar esen-—

clalmente 8 su configuracidn original despuds de que se remus—~

ve una fuerza de deformacidn. Como se usa en la presente, el :
!
término "farmacoldgicamente aceptable" se refiers a la capaci-;

dad de un material a utilizarse en contacto fntimo. con porcig;

nes del cuerpo humano, tales ccmo la piel o la membrana mucosa;
i
ain producir resultados perjudiciales. A no ser que se indi- :

que lo contrario, los términos "espuma" "espuma de polidster" i
|
|

Y "materiel de espuma de polidster" se usan intercambieblemen-
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te en la presente ¥ se refieren a las estructuras celulares,
las paredes de la celda de las cuasles se formen a partir de
un material polimdrico adlido derivado de polidsteres.

Ios materiales de espuma de polidster de la presente!
invencidn se preparen a partir de una mezela de reaccidn que
consiste de cuatro componenxes:Ahaluré de acilo, poliol, wun
agente de reticulacidn de pélihidroxi ¥ carbonato de metal al-
calino. ' '

Adn cuando puede usarse cualquier mdtodo de prepara-
cidn apropiado, un método preferido para producir espumas de
polidster es el mdtodo semeﬁante a aquel usado en el mdtodo de
wa éola operacidn, bien conocido, para preparar espumas de po
liuretano. Ios distintos componentes de reaccidn se suminis—
tran a una temperaturs de gproximadamente 20° 2 aproximadamen-
te 65°C, hacia una cabeza mezeladora en donde se agitan violen
tamente durante de aproximadamente 0,005 = aprbximadamen‘te 0,5 mi
nutos 2 uns temperatura de sproximadamente 20°C.. a aproximade-
mente 65°G ¥ & una presidn de aproximadamente cero hasta apro-~
ximedamente 7,03 kilogramos por centimetro cuadrade. Ia mez-
cla espumada luego se descarga hacia una correa movible. Ia
espuma se deja curar durante &zapnﬁdmadmmmxe's 2 aproximsdamen
te 1,000 minutos a una temperatura de aproximadamente 20°C a
aproximadameﬁte 100°C. Ia curacidn pueds acelerarse a travds

de la adicidn de energfa, a la espuma. Id espuma curada luego

estd lista para el tratamiento adicional que se requiera, se- ;
gin el uso al cual se destine el material. !

Un método de preparacidn por lotes o intermitente E
myy sencillo y efectivo consiste de mezclar el poliol y el %
agente de reticulacidn de polihidroxi y calentar la mezela hagi
i

ta la temperaturs deseada. A la mezcla anteriormente citade,
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en un reciplente apropiado, se afilade el carbonato de metal al-
calino con mezclado vigoroso. Despuds de un cierto perfodo de
mezclado, el haluro de aclilo se afiade mezcldndose. Ia mass >er
sultante, que puéde colocarse opclonalmente en un recipiente
apropiado, se deja curar a temperatura amblente. Puedé usarse
opcionalmente radiacidn infrarroja pare acelerar la curacidn
de la superficie de la masa de espuma.

Alternativemente, pueden hacerse pre-reaccionar dos
o tres de los componentes de la reaccidn, en cualesquiers de
las proporciones deseadas, y el producto de esta pre-~reaccidn
luego se hace reaccionar con el resto de los componentes de la
reaccidn, como se ha indicado en lo que anteceds.

Ios haluros de acilo (llamados algunas veces haluros
de deido policarboxflico) dtiles en la presente invencidn son
compuestos orgdnicos que contienen cuando menos dos radicales
de -COX, en donde X es un dtomo de haldgeno. De preferencia,
los haluros de acilo son cloruro decarboxflicos que tienen la
férmule general 0l00-RCOCl, en donde R es un grupo alifdtico
definido como (CHa)n’ en ﬁonda n es mayor o igual a tres. Ios
ejemplos de los cloruros del deido dioarboxilico preferidos
son cloruro de glutarilo, oloruro de adipilé, cloruro de pime~|
1lilo, c;orurolde suberilo, cloruro de azelailo y clorurd de sg\
bacllo. El haluro de acilo especlalmente preferido para usar—

se en la produccidn de espumas estables, absorbentes sldsticas

que pueden usarse para absorber los fluidoé del cuerpo humano,

|
es ol cloruro de didcido del deido adfpico, el cloruro de adi--l
pilo. Adn cuando por lo general se usard un haluro de aecilo i
individual, el uso de mezclas de dos o mds haluros de acilo |
queda dentro del alcance de esta invencidn. i

|

Ios polioles son compuestos orgdnicos que contienen
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uns plu;alidéd de grupos hidroxilo. Sevusan en la presente
dos.tipos diferentes de‘polioles que sirven para dos funciones
diferentes. Por razones de convenlencia, a uno de ellos s¢ ha-
ce referencia'simplemenie como 'bqlioi" ¥ al otro se hace refe-
rencia como “"agente de reticulacidn de polihidroxi®. Ia dis-—
tincidn entre los dos se hard f4cilnente evidente de una lectu-
rae de los siguientes pdrrafos.

Tal y como se usa en'la presente, el término "poliol®
se refiere a uné'molécularorgénica que tiene cuando menos dos
grupos hidroxilo y un peso equivalente de por lo menos aproxi-
madamente 1,006, de preferencia de por lo menos 1.500. De pre-
faréncia, el poliol es alifdtico. Estos polioles sirven prin-
cipalmente para constituir las estructuras primarias bésicas
del polidster de esta invencidn.

Ios dioles Abompuestos de poliol que contienen dos
grupos hidroxilo) apropiados para usarse en la presente inven-—
cidn son los polimeros de dxido de etileno-dxido de propileno-
~propilenglicol, tales comé Poliol PLURACOL 686, producido por
BASF Wyandotte, de WYandojte, Michigen. El poliol PIURACOL 686
es un copolfmero de blogque ABA que contiene aproximadamente 80
por clento de dxidé de etileno (&) y 20 por ciento de dxido de
propileno (38). Es un diol que tiene un peso molecular de apro-
ximadamente 5.000 i un némero de hidroxilo de 22,4, (el numero
de hidroxilo se define como el numero de miligramos de hidrdxi-
do de potasio requerido para neutralizar completamente el pro-
ducto de ﬁidrolisis del derivado completamente acilado, que se
prepara a partir de un gramo de poliol. Matemdticamente, el
némero de hidroxilo de un compuesto es igual a 56.100 veces el
ndmero de grupos hidroxilo en el compuesto dividido entre el
peso molecular dsl compuesto).
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Un ejemplo de un triol apropiado {compuesto de poliol
que confiene tres grupos hidroxilo) es la glicerina lfquida
etoxilada-propoxilada vendida por The Dow Chemical Company de
Midlend, Michigan bajovel nombre comercial XC1421. Este mata-
rizl tiene un peso molecular de aproximadamehte 5.000, contieng
aproximadamente 65 por clentoc de dxido de etileno y tiene un
ndmero de hidroxilo de aproximadamente 33,7. '

Se prqfieren los polioles cuadrafuncionales, pars
usarse en la presente invencidn. ("Tal y como se usa en la pre-
sente, el tdrmino "cuadrafuncional® y Wtrdfuncional se refie-
re a los compuésfos que tienen, respectivamente, cuatro y tres
grupos hidroxilo disponibles para la reaccidn). Se ha descu~
bierto sorprendentemente qus los poliocles cuadrafuncionales
producen una espuma de polidster que es mds eldstica que aque~
1la produclida a partir de otros pglioles. Ios ejemplos de los
polioles cuadrafuncionales son los copolimeros de bloque de
éxido de etileno~dxido de propileno, basados ya sez en etilen~
diaming o penxaeriﬁritol. El primerc se vende bajo el nombre
comercial Tetronic por BASF Wyandotte. El ultimo que tiene un
peso molecular dé.aproximadamente 4,000 a2 gproximadamente
30.000 y un con’(;enido de dxido de etileno de aproximsdamente 5

usarse en la presente invencidn pare producir espumas de polidg

ter absorbentes, eléétioas, Utiles en tepones para menstruacidn

Los polioles basados en el dxido de etileno sin 6xidc.

de propileno presente, pueden usarse, pero estos polioles por
lo general tienen una temperatura de fusidn demssgiado elevada
para tratamiento conveniente. Iog contenidos de dxido de eti-

leno mayores dé aproximadamente 60 por ciento y menores de

aproximsdamente 90 por cientio, son los contenidos generalmente
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preferidos.

' Pueden usarse en esta invencidn las mezelas de polio
les. _ A

Como se usa en la presents, el tdrmino "agente do

reticulacidn de polihiéroxi" se refiere a un derivado propoxi
lado (aducto) ‘de un alcohol polihfdrico. ZEstos agentes de- re-
ticulacidn de polihidroxi contienen grupos hidroxilo secunda-
rios disponibles. Estds matefialgs a base de déxido de propils
no usados en la presénte invencidn, deben por lo menos ser tri
funcionales, de preferencia cuadrafuncionales. Deben tener un
paso equivalente'de menos de aproximadamente 250. De preferen
cia, deben tener un peso molecular de menos de gproximsdamente
500. Se prefieren especialmente los aductos de dxido de propi
leno de trimetilolpropano y pentaeritritol. Ios materiales .
apropiados se venden bajo el nombre comercisl de Pluracol, ta-
les como TP340, TP440, PE450 y PEP330 por BASF Wyandotte. El
TP340 es el derivado de trimetilolpropano_tpiérdpoxilado, mien
tras que el TP440 es el derivado tetrapropoxilado. PEP430 ¥

del pentaeritr;toi. Ios agentes de reticulacidn de polihidro-
xi sirven principalmente paras introducir reticulaciones cova~
lentes entre las porciones esencialmente lineales de la estruc-
tura primaria d; 1s éépumé de polidster de esta invencidn.

Pueden usarse mezclas de los agentes de reticulacidn
de polihidroxi asf como un solo agente de reticulacidn de poli
hidroxi para producir el polidster de esta invencidn.

Ios carbonatos de metal alcalino utiles en la presen
te invencidn son compuestos inorgdnicos bien conocidos. De pre
ferencia, se usa el carbonato de sodio de calidad reactiva. Se

ha descublerto que algunas muestras del carbonato de sodic de
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calidad tdenica no fu;oionarén apropiadamente en esta inven-—
¢idn. .Sin embargo, el calentamiento de estas muestras a tempe-
ratura de aproxiﬁadamente ﬁoo°c durante verios minutos, se ha
encontrado que convierte las mismas en materiales que funciopan
gpropiadamente. De preferencia el carbonato de metal alcaline
debe estar finamente molido. Se prefilere particularmente un
carbonato de sodio de calidad resctiva molido de maners que 2l
100 por ciento paée a travds de un tamiz de malla 400.

Debido a la accidén del agua de dar por terminada la
polimerizacidn, ya mencionada snteriormente, el nivel de hume-
dad en el sistema de reaccidn total debe mantenerse a menos de
aproximaedamente 0,1 por ciento en peso.

Ademds, se ha encontrado que las bases inorgdnicas,
tales como hidrdxido de sodio, no funcionsm en la invencidn
presen{e en vez de los carbonatos de'metal alcalino. Entre
otras razones para esto, estd el hecho de que son higroscdpi-
cos ¥ tienden a introducir cantidades-excesivas de agua en el
sistema. _ '

Como se use en ls presente, el término "sistema de
reaccidn® abarpa ia'cantidad total de los componentes de reac=
cidn usedos para producir las espumas de polidster de esta in~
vencidn. ’

- ﬁl indice del haluro de dcido es una medida de la can
tided del haluro de dcido presente en el sistema de reaccidn.
S¢ define como siendo {00 veces la relacidn del nimerc de equi-
velentes de haluro de decido presentes en el sistema de reaccidn
al nimero @e equivalentes de hidroxilos disponibles presentes
en el gistema de reasccidn. Un fndice de haluro de dcido de 100

indice la presencis de cantidades estequiomdtricas de haluro de

deido e hidroxilos disponibles. Un Indice de haluro de deido
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mayor de 100, indica la presencia de un exceso de haluro de
écido,lmientraa que un Indice de haluro de deido menor de 100,
indica la presencia de un exceso de hldroxilos en el sistewna
de reaceidn.

- E1 Indice de haluré de decido del sistema de reaccidn
¥til en 1s pfésente invencidn debe ser de aproximadamente 100.
Los sistemas que tienen un Indice de haluro de dcido mayor de
éproximadamante,98, se ha encontrado que son apropiados. Es
permisible y se pfefiere un ligero exceso de haluro de acilo
kindice'de haluro de deido mayor de 100). De esta manera, los
sistemas de reaccidn que tiemen un Indice de haluro de deido

menor de aproximasdamente 108 pero mayor de aproximadsmente 100}

»
se prefiesren.

Iog Indices de haluro de deido de entre aproximads-
mente 98 y aproximadamente 108 representan sistemas que tienen
una cantidad esencialmente estequiomdtrica de haluro de acilo.

Ig cantidad de haluro de acilo presente en el siste-
ma de reaccidn tiene un efecto considerable en la densidad de
la espuma de polidster producida. Se ha demostrado que cuando
el nivel de halﬁfo de dcido aumenta de aproximadamente 19 por
ciento a gproximadamente 21 por ciento en peso del sistems de
reaccidn, mientras que él minero de equivalentes de hidroxilos
preéentes'ée ajusta para mantener un Indice constante de halu-
ro de dcido, la densidad de la espuma de polidster disminuye de
aproximadamente 0,16 gramos por centimetro cvbico a aproximads
mente 0,06 grémos por centfmetro cdbuco). Para usarse en tapo-
nes de menstruacidn, tel y como se describird a continuacidn,
se prefieren las espumas eldstlicas de baja densidad. Para

otros usos, desde luego, pueden ser mds apropiadas otras densi
dades.
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La cantidad del agénte de reticulacidn de polihidrg
xl presente debe ser de apfoximadamente 15 por ciento a apro-
ximadamente 80 por ciento en peso del poliol presente, de PrafJ
rencia de sproximademente 20 por ciento a aproximadamente 40
por ciento. :
Ia cantidad del carbonato de métal alcalino presente
debe ser de aproximgdamente 2 por clanto a aproximadsmente 150
por cienxb, de preferencia de aproximadamente 25 por clento =

sproximadamente 67 por clento en peso de la cantided total de

poliol, el agente de reticulacidn de polihidroxi y al haluro de
dcido presentes. Son toleradas por el sistema cantidades pequA
flas de bicarbonato de metal alecalino, tal como bicarbonato de
sodio. ZEl blcarbonato de metal alealino hasta un nivel de
aproximadaménxe 5 por ciento en peso de los materizles orgdni-
cos totales presentes, se puede afiadir sin efecto perjudicizl.
| lag mezclas de haluros de acilo, poliocles y los agen
tes de reticulacidn de polihidroxi, se pueden usar pars prepa—
rar egspumas de polidater si se éigue el esquema de reaccidn ge
neral desprito en esta especificacidén. Se ha descubierto, sin

embargo, que las espumas preparadas de esta manera, son linapro

piadas e inestables despuds de curarse; ya que tienden a licuap
se durante el almacenamiento a condiciones ambiente. Se ha dqé.
cubierto sorprendeﬁtemente que la adlcidn de carbonato de metal
alcalino al sistema de reaccidn conduce a la formacidn de espu-
mas que tienen establilidad excelente aun durante un almacena-

idento prolongado. Se ha descubierto tambidn qﬁe los niveles

bajos de bicarbonato de metal alcalino en asusencia de carbonatq
de metal alealino, mejoran la estabilidad de las espumas de pgo

lidster en relacidn con las espumas preparadas sin la inclusidn

ya sea de carbonato o bicarbonato de metal alcalino en la mez-
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cla de reacclidn, pero la mejora en la estabilidad de la espﬁma
de polidster proporéionada mediante el bicarbonato de metal ald
calino es siénificativamente menor que la proporcionada por 2l
carbonato de metal alealino. _

Sin adelantar una teorfa especifica en cuanto a la
funcidn del carbonato de metal alealino, puede manifestarse
que este material no parece ser que entre en la reaceidn ni ze
convierta eniﬁna parte de ;a estructura del polimero, ni parece
gser que fu;cioﬁe como un agents hinchador. Esenéialmente, $04d0
el cafbonaﬁo de metal alealino puede recuperarse después de com
pletarse la reaccidén de polimerizacidn.

El cardeter hidrofflico/hidrofdbico de las espumas de
polidster de esta invencidn se determina en gran parte mediants)
la naturaleza de los reactivos a partir de los cuales se forma
ol polidster. Por ejemplo, cuando se usa como el poliol un
pentaeritritol propoxilado y etoxilado que fiene un peso mole-—
cular mayor de 15.000 y un contenido mayor de dxido de etileno
del 70 por ciento, el polidster resultante es hidrofilico, mien
tras que aéuel producido con un poliol semejante que tiene un
contenids de dxido de»propileno de sproximedamente 90 por cien-
to en peso, es hidrofdbico. Asimismo, aumentando la longitud
de la cadena alifdtica en el haluro de acilo, por ejemplo cam=—
biando de cloruro de glutarilo & cloruro de adfpilo, se dismi-
nuye la hidrofilicided de la espuma de polidster resultante.
Queda dentro ée la capacidad de una persona experta en el ramo
que tiene ante lavmisma las ensefianzas de esta especificacidn,
el seleccionar los reactivos gue rindan un material de espuma
de polidster con el cardeter hidrofflico/hidrofdbico mejor apro!

piado para el uso que se desee.

Ademds de los cuatro componentes requeridos de la meg
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cla de reaccidn,~pueden estar presentes materiales sdiclonales
si;mpre ¥y cuando sﬁ presencia no interfiera con la reaccidn de
policondensacidn fundamental. los ejemplos de materiasles op~-
cionales incluyen los surfactantes no idnicos dtiles como estg
bilizadores de espuma no curada, surfactantes cataliticos, pig
mentos, sustancias quimicas de combuéti&n lenta, y similarea.
El Pluronic I-92, un surfactante no idnico que tiene un peso
molecular de aproiimadamente 3.600 y wn n¥mero de hidroxilo de|
aproximadaﬁentej31, tal como los producidos por BASF Wyandotts,
es partiéularméhte ¥til como un surfactante catalf{tico. (Ios
surfactantes catalfticos contribuyen a la estructura del polidg

ter ¥ el poliuretano, en forma de espumas, reduciendo el tama-

fio de celda de espums y actlvando el tamafio uniforme de la cel-
da de espuma). '

A fin de describir mds completamente la presente in-
vencidn, y no a modo deilimitacidn, se presentan los siguien-

tes ejemplos.

. ‘ EJEMPIO _ 1
Una mezcla que consiste de 400 gramos de Poliol Plu~-

racol 666 (poliol) y'144 gramos de Pluracol TOP-340 (agente de
reticulacidn de polihidroxi) se calentd en un recipiente de
acero inoxidable a una temperatura de 40°C. Esta mezcla tam-
bidn contenia 0,1‘gramo de Pluronic I-92 (surfactante catali-
tico). Ia mezcla calentada se trasladd a un recipiente de pa-
pel cilindrico de 8,9 centimetros de difmetro. A la mezcla en
el recipiente de papel cilfndrico se afiadieron 100 gramos de
carbonato de sodio del cual el 100 por clento pasarla a travds
de un tamiz de malla 80 y el 50 por ciento pasarfa a travds de
un tamiz de malla 200. Ia mezcla reswltante se agitd durante

25 segundos con un mezclador de paleta de turbina de didmetro
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de 6,1 centimetros. Al final del mezclado inicial, se afiadig
ron 151 gramos de cloruro de adipilo y la composicidn de reag
cidn total se agitd dﬁrante 10 segundos adicionales. Ia ecpu-
me de polidster eldstica resultante se removid del recipiente
de papel cilindrico y se sometid a radiacidn infrarroja para
acelerar la cura de la superficie. Is espuma de polidster
eldstica resultante tenfa una densidad de 0,045 gramos por
ceniihe%rq ctdbico. '
' ‘ EJEWIO 2

Una mezela qus consiste de 397,6 gramos ds Dox XD
1421 (poliol) y 192,4 gramos de Pluracol TP-440 (agente de re
ticulacidn dé polihidroxi) se colocd en un recipiente de acera
inoxidable. Cuatro gramos de Pluronic I-92 (surfactante cata-

dimiento del Ejemplo I para producir la espuma de polidster
eldstico, excepto queAla mezela iniecial se calentd a tempera-
tura de 45°C.

Ia cantidad de carbonato de sodio usada en este ejen
plo fué de 200 gramos mientras que se usaron 155 gramos de cld
ruro de adipilo. Ia espuma de poiiéster eldstica resultante
tenfa uns densidad de 0,06 gramos por centfmetro cubico.

) EJEMPIO 3 .

La espuma-de poliéstef eldstica absorbente produci-~

da en este ojemplo se basd en un poliol que era un copolimero

de bloque de dxido de etileno y dxido de propileno de penta-

eritritol ¥y que tenfa un contenido de dxido de etileno de 73
por ciento y un nimero de hidroxilo de 14. Una mezela que ¢o
sistla de 199,9 gramos del poliol anteriormente mencionado y

73,1 gramos de Pluracol PEP-450 (agente de reticulacidn de po-

N DU - S

lihidroxi) mas 2 gramos de Pluronic I=~92 (surfactante catali-l
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tico) se colbcé en un recipiente de scero inoxldable y se ca~—
lentd a tembergtura de 50°C. Ia mezela calentada se trasladd
aun cilindfo da'papel de didmetro de 8,9 centimetros. A ia
mezcla en ei.cilindro de papel se afiadieron 100 gramos de car-
bonato de sodio como se usd en el Ejemplo.1 ¥ el sistema se
agit& durante 20 segundds con un mezclador de seis paletas de
didmetro de 7,6 centfmetros. Despuds del mezclado inicial, s3e
afladieron gl sistema T4 gramos de cloruro de adipilo y el mez-
¢lado se'eontihud durante 10 segundos. El sistema de reaccidn
total se véoid’en un envase rectangular de 22,9 centimetros pcx
15,2 centimetros ¥y se dejd solidificar.

Despuds de que la superficie de la espuma de polids-
ter se habfa sometido & radiacidn infrarroja durante cinco mi-
nutos para reducir la pegajosidad superficigl, la masa de espu
ma ge tritﬁrd entre rodillos opﬁestos. Ia espuma de polidster

de celdas abiertas, absorbente, eldstica resultante tenfa una

turarse o desmenuzarse y lavarse con agus, la espuma de polids-
ter flexible absorbente de este ejemplo era eminentemente apro-
plada para uéarse en el cusrpo absorbente agregado para mens-—
truacidn descrito por Schaefer en la Patente Norteamericane Ny
mero 3.815.601. . _ _

Para algunas aplicacioﬁes, es deseable que la espuma
de polidster tenga celdas ablertas. Como se usa en la presen~
te, el término "celdas sbiertas" significa que las celdas indi-
viduales de la espuma estén interconectadas mediante canales
ablertos. Ia espuma de polidster curada puede convertirse ha—
cia el estado de celdas abiertas sometiendo la misma a una fuer

zg de compresidn suficlente para reducir su volumen hasta @pro-

ximadamente el 20 por ciento de su valor original. Esta compre-
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gidn tiends a.romper lus membranas qus constituyen las pare-
des individuales de la celda. Ademds de formar una red inter
conectada dé‘éanales ¥ celdas, esta compresidn y la roturs de
la membrana resultante facilita la liberacidn del haluro ds
hidrdgeno gaseoso de la masa de espuma curada.

Para usarse como tapones de menstruacidn, se pfefie-
re que la espuma de polidster sea de celdas abiertas y que

tenga de 40 2 aproximadamente 400 celdas por 2,54 centimetros

??ra algunas aplicaclones, es deseable que el carhbg
nato de metal alcalino residuel y el haluro de hidrdgeno se
laven de la masa de la espuma de polidster. Esta operacidn
de lavado puede efectuarse fdcilmente reduciendo la masa de
aespuma hasta partfeculas de tamafio conveniente (por ejemplo deg
menuzdndose o cortdndose) y agitando estas partfoulas en un‘
solvente apropiado tal como agua. En la mayoria de los casos,
el carbonato de metal alealino residusl es mfs que suficiente
para neutralizar cualquier haluro de hidrdgeno residual presen
te. Despuds de iavarse, la espuma de polidster pusde secarse
de cualquier manera conocida conveniente que serd evidente
para aquellas personas expertas en el ramo.

Ias espumas de polidster novedosas de la presente
jnvencidn encuentran aplicacidn en numerosas éircunstancias
en donde se requieren materlales de espuma suaves, eldsticos,
absorbentes. Por ejemplo, la espuma desmenuzada y lavada de
la presente invencidn puede usarse en el cuerpo absorbente
agregado de menstruascidn descrito por Schaefer en la Patente
Norteamericana Nimero 3.815.601 que fud expedida el 11 de ju~-

nio de 1973, ¥ que se incorpora en la presente por referencia.

Ademds, las espumas de polidster novedosas de la pre
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gente imrencidn pueden usarse en gplicaciones en donds se usan
en la actualidad las espumas de poliuretano. Estas aplicacio-
nes incluyen: el uso en vendajes quimirgicos, esponjas domdovi-
casA, almohadillas pé.ra musbles, y semsjantes,
o ~ EJEWPIO 4

En este ejemplo se hicleron pre-reaccionar porciones
de dos de los componentes de reaceidn y el producto de pre-reag
cidn se p.‘cilizd en la formacidn de una espuma de polidster de
esta invencidn. '

Iaos ciento cincuenta gramos de Pluracol PEP-450
(agente de reticulacidn de polinidroxi) se mezclaron con 37,7
gramos de cloruro de adipilo (pureza del 96 por ciento) durun-
te 20 segundos a temﬁeratura ambiente y a presidn a‘omo’sféripa
en un vaso picudo de cgpacldad de 500 mililitros con un mezeclg
dor de paletas de turbins de 7,6 centimetros de didmetro. El
producto resultante se dejd desgasificar durante una hora a
temperatura ambiente. Una alfcuota de 105,7 gramos del produc
to de reaccidn se mezcld con 250 gramos de Pluracol ‘Poliol 747
¥y 2,5 gramos de Pluronic I~92. El poliol Pluracol 747 es un
copolimero de blogque de dxido de etileno~dxido de propileno de
pentaeritritol, tiene 'un'contenido de dxido de etileno de T3
por ciento y un mimero de hidroxilo de 14, y se fabrica por
BASF Wyandotte. Una alfcuota de 286,6 gramos de esta mezcla
descrita en Wltimo término, que se habla calentado a temperatu
ra de 50°C en un vaso picudo de acero, se mezcld con 100 gra- |
mos de carbonato de sodio de calidad reactiva, an.hidro’ durante
20 seg'\mdoé en una copa 0 envase de papel cilindrico de capaci-
dad de 0,95 litros con el mezclador anteriormente descrito. A

la mezcla en el envase de papel cilindrico, se afiadieron 57,9

gramos de cloruro de adipilo (pureza de 96 por ciento) y se
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mezclaron durante 10 ssgundos. El producto resultante exhi-
bid un tiem§0‘para el cremado de 30 segundos y un tiempo de
exéansidﬁ de 1 minuto y 50 segundos.

Deépués de dejarse curar durante 5 minutos a tempe~
ratura ambiente, la espuma de polidster resultante era de nel

das sbiertas (es decir, no requerfa reticulacidn para producir

fina. Tenfa una densidad de sproximadamente 0,19 gramos por
centimé%rq gﬁb;co.

Descriﬁé.suficientemente la naturaleza del invento,
asf como la manera de realizarlo en la prdetica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas,'son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren

su principio fundamental.
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_ _ REIVINDICACTONES

15.-5 Procedimiento para la produccidn de una espuma
de polidster iesiliente ¥y estable, esencialmente de cdlulaz oe
rradas; con 50 a 400 edlulas aproximadamente por cada 2,5 em
lineales y con uns densidad de 0,06 g/cm3 aproximadamente; ca-
racterizado porque comprende reaccionar: (a) al menos un polio]
que tiens como minimo dos gruwos hidroxilo y un peso equivalen:
te de al menos 1.000 eproximademente; (b) al menos un agente
reticulante polihidroxflico a base de dxido de propileno que
tiens como- ﬁn‘.nimo‘ tres grupos hid.roxilo ¥y un peso egquivalente
inferior a 250 apfoximadamente; ¥ (c) al menos un haluro de
acilo que tiene como minimo dos radicales -COX en donde X es
un 4dtomo de haldgeno; realizdndose la co-reaccidn en presencia
de un carbonato de metal alcalino.

22 .~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1; carac—
terizado porque'e;. agente reticulante polihidroxflico tiens un
peso.moleéulax_' inferior a 500 sproximedamente. '

38.- Procedimiento segun las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado porque al menos una porcidn del agente reticulan
te polihidroxflico se pre-reacciona con al menos una porecidn
del haluro de acilo.

48, - Procadimiento gsegun la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque, se hace ?eabcionar: (a) una parte en peso de
poliol; (b) de 0,15 a2 0,80 partes en peso eproximadamente del
agente reticulante polihidroxflico; y (c¢) una cantidad sustan
cialmente estequiométrioa del haluro de aoiio; en presencilg de
una cantidad de carbonato de metal alcalino iguel a 2 - 150 %
en peso aproximadamente de la cantidad total de poliol, agente
reticulante polihidroxilico ¥ haluro de acilo presentes.

!

- 58,= Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
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terizado po?qﬁe‘él poliol es un polimero de dxido de etileno-
-dxido de propileno, con un contenido en dxido de etileno de
al menos 60 % en peso eproximadamente.

68.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 5, caxacH
terizado porque el poliol es cuadrafuncional.

75.- Procedimiento segin la reivindicacidn 6, caracH
terizado porque el poliol cuadrafuncional es un polfmero de
6xido de.et%leno-dxido de propileno basado en pentaeritritol.

| 88,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, carac-
terizado porque el agente reticulante polidroxilico es cuadra-
funcional. . _

98, - Procedimiento segin la reivindicacidn 8, carac-
terizado porque el agente reticulante polihidroxflico cuadra-
funciongl es un aducto de éxido de propilenc de pentaeritri-
tol. _

108.- Procedimiento segin las reivindicaciones ante=
riores, caracterizado porque:.(a) el ﬁoliol es wn copolimerol
en bloque cuadrafuncional de éxido de etileno-dxido de propi-
lend de pentaeritritol, con un contenido en dxido de etileno
de al menos 60 % en peso sproximadamente ¥ un peso molecular
de al menos 4.000 sproximadamente; (b) el agente reticulante
polihidroxilico es un aducto cuadrafuncional de dxido de pro-
pilend deVpenxaeritritol; y (e) el haluro de acilo es cloruro

118,~ Procedimiento sesin las reivindicaciones ante-

de curar la espuma y comprimir ls espuma curada al 20 % apro-!
ximadamente de su volumen original. |
128,~ Procedimiento para la produccidn de una esp

de polidster resiliente y estable, tal ¥y como queda sustan-l
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