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o La presente invencidn se refiere a productos in-
flamables e incombustibles. -

Una gran diversidad de materieles utilizados hag
to ahora como materisles de construceién son inestables ’
frente al fuego, es decir, gque se queman o funden o sufren
cualquier otro tipo de degradacién térmice hasta el punto
de desprender gasges voldtiles inflamables o perder su esta
bilidad dimensional cuendo se ponen en contacto con la 1la
ma o con el calor, Tales materiales de construccién inestas
bles frente al fuego, tanto 9i se encuentran en forma de
pertfculas individuales regulares o irregulares como si LT:]
+én en forma de hojas o tableros o estratificados, tales
como materiales polimeros, tablero de perlas de poliestire
no expandido, espuma de poliuretano, corcho, tablero dgﬁ‘
particulas de madera y guateado de fibra de vidrio, hah‘ﬁg
nido que protegerse por esta razén contra el fuego pér me-
dio de barreras térmicas.

El1 ftablero de perlas de poliestireno expandido
es un material de construccidén que ha resultado ser parti-
cularmente diflicil de proteger conira el fuego debido a su
baja temperaturs de transicién vitrea o bajo punto de .re-
blandecimiento, por ejemplo, aproximadamente 1002C para el
poliestireno que tiene un peso molecular igual a o mayor
que aproximadamente 50.000. Los intentos realizados con an
terioridad para mejorar el comportamiento del tablero de
perlas de poliestireno expandido frente al fuego utilizan-
do bien sea aditivos auto-extinguibles o bien aditivos re-
tardadores de la llema han resultado insatisfactorios. Los
denominados retardadores quimicos de la llams que utilizan
halégeno, peréxido, 6xidos de fésforo y/o metdlicos, tales
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[como triéxido de sntimonio y tribéxido de molibdeno, no ha-
cian nada para reducir la termoplasticidad del poliestire-
no una vez expuesto a la llama, y exhibian muy escasa efec-
tividad para aumentar la resistencia a la llama. Andloga-
mente, el recubrimiento previo de las perlas de poliestire
no antes del moldeo con resinas termoplésticas o resinas
de espﬁma termoendurecibles ha resultado insatisfactorio
para reducir la inflamabilidad de los productos de polies-
tireno. Lo més que puede decirse de los aditivos de la téc
nica anterior es que los mismos pueden ser agentes auto-eg
tinguibles, es decir, que cuando 1§ llama se aleja del po
liestireno expandido, el fuego se apaga. Debido a esto,

las regulaciones actuales contra el fueéo imponen el uso
sobre el producto de aislamiento de poliestireno de un ta
blero de mortero de cemento portland o de yeso, de 1,25 cm
de grueso que aumenta el factor de seguridad en caso de in-
cendio por retardar el desprendimiento de humo ¥y reducir
la propagaciég de la llama.

Es, por esta razén, el objeto principal de la
presente invencidén hacer los materiales inestables frente
al fuego, particularmentg el poliestireno, ininflamables e
incombustibles hasta un grado no alcanzable hasta ahora
con los aditivos autoextinguibles y retardadores de la lla
ma propuestos actualmente. Otros objetos son proporcionar
productos ininflamables e incombustibles, materiales de re
vestimiento inflamables e incombustibles, y endurecedores
liquidos utilizables en ellos.

De acuerdo con la presente invencién, ée propor-
cionan productos ininflemables e incombustibles que compren

den (1) un material inestable frente al fuego revestido con
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{2) un material de revestimiento tnico. E1 materiél inesta
ble frente =l fuego, como se ha indicado arriba, es un ma-
terial que, usualmente dentro de un intervalo de temperatu
ra, se quema o funde o se degrada térmicamente de cualquiex
otro modo hesta tal punto gue desprende gases voldtiles in
flamables o pierde su estabilidad dimensional cuando se po
ne en contacto con la llama o el calor. Tales materiales
inestables frente al fuego incluyen, particularmente, mate
riales polimeros, perlas y espums de poliestireno, y tem-
bién espumza de poliuretano, corcho, perticulas de madera,
fibras de vidrio y materiales de construccién similares.’-
Otros materiales inestables frente al fuego incluyen ﬁgﬁé-
riales termopldsticos naturales o transformados en espuma
o materiales termoplésticos sintéticos, tales como polieti
leno, poli(cloruro de vinilo), copolimeros de estireno ¥y
etileno, etc. El material inestable frente al fuego puede
estar en forma de particulas individuales de forma regu-

lar, irregular o fibrosa, o en forma de hojas o tableros o

1los materiales considerados estables frente al fuego, por
ejemplo, acero, aluminio, y otros metales y aleaciones.

El material de revestimiento, antes del endureci
miento, puede aplicarse al material inestable fronte al
fuego como revestimiento o matriz para los materiales cong
tituidos por particulas o como revestimiento y matriz para
materiales en hoja 0 en teblero constituido por particu~
les, o como revestimiento, matriz y capa adhegiva de estra
tificecibén en la formacién de estratificados a partir de
dos o més hojas o tableros idénticos o disimilares.

£l meterial de revestimiento endurecido utilizadg

estratificados. La invencién puede aplicarse también a aqug
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vencién tiene un conjunto de propiedades tnico. Asi, el ma
terial de revegtimiento endurecido es susceptible de intu-
mescencia (después de reblandecimiento y flujo) comenzando
a una temperaturs baja que es apreciablemente inferior a

la temperatura incipiente de intumescencia de los revegti-
mientos intumescentes retardadores del fuego conocidos hag
ta shora y que eg igual o inferior a aproximadamente el mé
ximo del intervalo de temperatura en el que el material in
estable frente al fuego se degrada hasta el punto de des-

prender ‘gases inflamables o perder su estabilidad dimensio
nal, Asi, como consecuencia de la aplicacién de la 1lama o
del calor, el material de revestimiento se hincha notable~
mente pera formar una barrera de espuma de aislamiento %ér
mico que tiene una baja densidad de espuma comprendidaen-
tre aproximadamente 3,2 y aproximademente 32,0 gramos vor

decimetro c@bico y una estructura alveolar finamente divi-
dida y generalmente compacta, sobre el materisl inestable

frente al fuego. Después de la exposicién continuada el ca
lor o0 a la llame durante un t;empo apreciaﬁle, la barrera

de espuma de aislamiento térmico se convertird en una esco
ria o residuo poroso. La escoria o residuc porosoc es no in
flamable, y tiene un poder de aislamiento y una resisten-

cis a la llama adecusdos paras prevenir la inflemacién y la
degradacién térmica ususl del material inesteble frente al

fuego no se degrada térmicemente durante un perfodo de
tiempo prolongado hasta el punto de desprender gases vola-
tiles inflamebles o de perder su estabilidad dimensional.

TLas caracteristicas de intumescencia a temperatura baja y
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|_de aislaemiento como berrera térmica del material de reves-
timiento, por comsiguiente, protegen el material inestable
frente el fuego, revestido con inclusidén aun de le espuma
de poliestireno.

En contraste con las definiciones anteriores del
término “intumeseenteh, en las cuales se consideraban si-
multéneas la formacién de espuma y la carbonizacién del ma
terial intumescente, dicho término "intumescente" en la
presente invencidn significa la formacién de una espuma
aislante protectora. La espuma aparece como una entidad co
herente, térmicamente resistente y estable, gue es no in-
flamable y que tiene una robustez suficiente para ser nota
blemente resistente al calentamiento o la llams ulterio-
res. Algunas veces tiene color amarillo o anaranjado y no
se carboniza 0 se wvuelve negra excepio como consecuencia
de una exposicién continuada o prolongada a un calentamizn
t0 intenso o0 & la llama,

El comienzo de la intumescencia del materizl de
revestimiento se midié por un analizador termomecédnico que
permite lecturas visuales y de temperatura para los cam-
bios dimensionales y viscoelédsticos en una muestra en esta
do s6lido calentada en un horno esténdar. E1l instrumento
dispone de programacibén de temperatura. En ensayos sobre
diversos materiales de revestimiento que materializan la
presente invencién e un aumento programsdo de temperatura
de 102C por minuto, la intumescencia comenz6 a una tempera
tura tan baja como aproximadamente T752C y tan alta como
aproximadamente 1502C, aunque se observdé reblandecimiento

v un ligero flujo del revestimiento a temperaturas compren

didas dentro del intervalo aproximado de alrededor de 202C
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o alrededor de 709C, que es considerablemente inferior a
le temperatura a la que comenzaba la intumescencia. La ma-
yoria de las muestras ensayadas comenzaban a hincharse en
el intervalo de 1002C¢=-1202C, y cuando la intumescencia no '
gse iniciaba haste aproximadamente 1402C-1502C, la cantidad
de intumescencis era menor. Los revestimientos intumescen-
tes retardadores del fuego comercialmente asequibles, por
el contrario, exhibian un comienzo de intumescencia a tem-
peraturas més altas, de 1602C a 2602C, cuando se ensayaron
del mismo modo.

El material de revestimiento estéd presente gene-
ralmente en el materiel inestable frente al fuego en una
relacién en peso comprendida entre aproximadamente 0,04:1
y aproximadamente 4:1, usualmente en una relacifn en peso
comprendida entre aproximedemente 0,4:1 y aproximademente
2:1, y frecuentemente en una relacién en peso de aproxime—
damente 1l:1l. Como regla general, cuanto més alta es la re-
lacién en peso del material de revestimiento al material
inestable frente al fuego, tanto mayor es el poder ininfla
mable e incombustible. Los factores de coste pueden impo-
ner une limitacidén a esta relacibn en peso.

El material de revestimiento endurecido compren-
de el prﬁdueto de reaccién resinoso de (a) un formador de
resina liquido con (b) un endurecedor liguido. E1 formador
de resina 1ligquido se hace reaccionar con el endurecedor 11
quido en wna relacién en peso comprendida entre aproximads
mente 1:10 y aproximademente 10:l, preferiblemente en una
relacién en peso comprendida entre aproximadamente 1:2 y
aproximademente 6:1, y lo més preferiblemente en une rela-

cién en peso de sproximademente l:1. La reaccién de endure
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| cimiento tiene luzar a la temperatura ambiente (o por enci
ma de ésta, para reducir el tiempo de reaccién) cuando el

material de revestimiento es autoendurecible, y se efectia
a temperaturas ligeramente elevadas cuando el material de

revestimiento es endurecible por el calor.

Formadores de resina liquidos deseables se des-
criben en las patentes de EE.UU. del mismo autor ntms.
3.551.365, 3.808.159 y 3.824,200, y comprenden el producto
polimero liquido de una mezela calentada de (al) desde
aproximadamente 25% 2 aproximadamente 80% en peso, y prefe
riblemente desde aproximadamente 37% a aproximadamente-73%
en peso, de un azicar reductor, (a2) desde aproximadamente
5% a aproximadamente 62% en peso, y preferiblemente desde

aproximadamente 15% & aproximadamente 45% en peso, de dci
do fosférico de concentracién 85%, (33) desde aproximada-
mente 2% a aproximadamente 20% en peso, y preferiblemente
desde aproximadamente 4% a eproximademente 15% en peso, de
al menos un fluidificador y (a4) desde aproximadamente . C%
a aproximadamente 15% en peso, y preferiblemente desde .-
aproximadamente 1% a aproximedamente 4% en peso, de un fe-
nol polivalente que tiene al menos dos grupos hidroxi en
una posicién meta. Ejemplos representativos de azicares re
ductores adecuados incluyen monosacéridos y disacéridos,
tales como dextrosa y glucosa comercial producidas por hi-
dfélisis de hidratos de carbono, fructosa, galactosa, mano
sa, lactosa, y andlogos, y sus mezclas con sacdridos supe-
riores tales como 1l0s que se encuentran en el jarabe de
maiz, almidén y harina, siendo preferida la dextrosa. Sin
embargo, no puede utilizarse el azlcar de cafia o sacarosa,

debido a ser un agzfcar no reductor. El dcido fosférico es
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zarse 4cido fosférico de concentracién més bajz, con tal
que se compense por una reducclén del contenido de agua 1i
bre presente en la mezcla de reaccidén cuando el agua sirve
como fluidificador de la mezcla de reaccidén. Fluidificado-
res adecuados incluyen agus y/o aclcoholes alifédticos infe-
riores divalentes o polivalentes, tales como etilenglicol,
propilenglicol, butilenglicol, dietilenglicol, glicerina y
andlogos. E1l fluidificador preferido es el agua, debido a
que la presencia de los alcoholes aliféticos divalentes o
polivalentes puede tender a producir una atmésfera inflama
ble y aumentar la inflamacién sibita de la superficie cuvan
do se somete el material de revestimiento endurecido a la
llama, Fenoles polivalentes Utiles que tienen a2l menos dos
grupos hidroxi en une posicién meta, los cuales fenoles me
joran la dureze del material de revestimiento endurecido y
su egtabilidad a la humedad, incluyen resorcina, pirogslcl
y floroglucina. El formador de resina liquido es un copoli
mero o terpolimero de aziicar reductor que contiene en su
composicién grupos o unidades de fosfato écido que se repi
ten unidos quimicemente y grupos o unidades fenélicos(as)
que se repiten, cuando se utiliza en su preparacibén el reag
tivo fenblico. Pequefias cantidades de urea, como se expon-
drd mids adelante en esta memoria, pueden incorporarse tam-
bién en el formador de resina liquido.

E1l formador de resina liguido puede prepararse
disolviendo o dispersando el azdcar reductor en el fluidi-
ficador, que generalmente es agua, Cuando se obtiene la s0
lucidén o dispersién, el fenol polivalente, une vez utiliza

do, se afiade después con agitacién y esto va seguido por
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| 1a adicidén de une parte o la totalidad del 4cido fosféri-

co. Bl sistema se lleva a ebullicién (o por debajo de la
ebullicién cuasndo se celienta a presibn elevada) y se man-
tiene a aproximadamente 1152C-1302C durante un periodo de
5 a 20 minutos o més, despuds de lo cual se enfria a la
temperatura ambiente con le adicidén ulterior de cualquier
resto que pueda quedar del dcido fosférico. Este sistema
puede mentenerse a una temperatura més alta cuando se redu
ce el contenido inicial de agua.

Ejemplos representativos de formulaciones utili-
zadas para preparar el formador de resina liquido (FR) se
dan en la tabla siguiente I:
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— Cualquier endurecedor adecuado puede utilizarse
en asociacidén con el formador de resina liguido para prepe
rar el producto de reaccién entre ambos, con tal que el en
durecedor sea capaz de endurecer gradualmente el formador
de resina liguido a la temperatura gmbiente 0 a temperatu~
ras ligeramente altas y sea liquido y, adicionalmente, con
la condicién de que el producto de la reaccidén entre ambos
se caracterice por intumescencie a temperatura baja para
formar una barrera de espume de baja densidad de aislamien
to térmico voluminosa. E1l endurecedor preferido contiene
formaldehido y particularmente compuestos de urea-formalds
hido que tienen una relacidén molar de formaldehido a urea
comprendida entre aproximadamente 1l:1 y aproximadamente
2:1, Fl endurecedor puede encontrarse en forme de una mez-
cla de materiales, mezcla que puede formar polimeros o ﬁég
clas de polimeros. Ejemplos tipicos de endurecedores de
formaldehido incluyen formaldehido y aleohol furfurilico;
formeldehido y urea; formaldehido, urea y alcohol furfurif
lico; formaldehido, urea y glucosa; y formaldehido, ureay
alcohol furfurilico y glucosa. En los endurecedores de for
maldehido arriba citados que contienen alcohol furfurilico
¥y urea, la relacién molar de urea a alcohol furfurflico de
berfa ser superior a aproximadamente l:1l y hasta aproxima-
demente 9:1, mientras que en aquellos endurecedores que
contienen glucosa la relacién molar de urea a glucosa debe
ria estar comprendida entre aproximadamente 6:1 y aproxima
damente 2:1. En la preparacibén de tales endurecedores de
formaldehido, pueden estar presentes sosa cdustica (hidré-
xido de sodio), 4dcido cédprico y fluidificadores, tales co-

mo ciclohexanol, dietilenglicol, glicerina y hexilenglicol.
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_E1l formaldehido utilizado preferiblemente se encuentra en
la forma de paraformaldehido.

A modo de ejemplo, los endurecedores pueden pre-
paerarse de acuerdoc con un procedimiento cargendo el reac—
tor con la sosa cdustica (cuando se utiliza ésta), agua,
fluidificantes alcohélicos (cuando se utilizen), alcohol
furfurilico (cuando se utiliza) y el paraformaldehido; ca-
lentando a 11592¢-1209C durente 10-30 minutos o hasta acla-—
remiento del color; enfriando seguidamente a 8520-902C
(cuando sea necesario); afiadiendo a continuacién la gluco-
sa (cuando se utilizae ésta); calentando a 1152C-1202C an-:
rante 5-25 minutos o hasta acleramiento del color; enfrian
do luego a 8090-859C (cuando sea necesario); afiadiendo la
urea; calentando a 1102C-1202C durante 20-25 minutos o has
ta nuevo aclareamiento; afiadiendo el dcido cédprico (cuando
se utiliza); calentando a 1152C-120°C durante 10 minutos
aproximadamente; enfriando, y descargando el reactor. Al-
ternativamente, los endurecedores pueden prepararse cargan
do el reactor con el agua y la glucosa; afiadiendo la urea
a la solucidn acuosa de glucosa arriba formeda; calentando
a 11520-1202C durante aproximadamente 15 ninuteés o hasgta
aclaramiento; enfriando a T02C (cuando sea necesario); afia
diendo la sosa cdustica y losg fluidificentes, alcohol fur-
furflico (cuando se utiliza) y el paraformaldehido; calen-
tando a 1102C-1209C durente 20 a 30 minutos o haste aclers
miento; afiadiendo el 4cido cdprico (cuando se utiliza); ca
lentando a 1152C-120¢C durante aproximedamente 10 minutos;
enfriando y descargando el reactor.

Ejemplos representativos de formulaciones utili-
zadas pare preparar el endurecedor de formaldehido 1iquido
(H) se dan en la tabla II a continuacién.
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Las caracteristicas ininflamables e incombusbi-
bles del producto de la invencidén pueden mejorarse ulte-
riormente por la realizacién preferida de la misma en la
que el material de revestiﬁiento contiene adiclonalmente
una pequefia cantidad comprendida entre aproximadamente
0,02 partes y aproximadamente 0,3 partes en peso por 1 par
te en peso del formedor de resina liquido de un agente ex-
pandible o agente de soplado, tal como urea, fosfato de
amonio, sulfato de amonio, monoetanolemina, dietilamina,
morfolina, diciandiemida, dcido oxdlice y compuestos andlo
gos o mezclas de ellos. Estos aditivos son generalmentie ds3
gradables por el calor y desprenden gases a una temperatu-
ra baja comprendide entre aproximadamente 809C y aproxime-
damente 1202C cuando se encuentran'en presencia del mate-
rial de revestimiento, liberando un gas tal como amoniaco,
diéxido de carbono o vapor de agua. La diciandiamida no es
un agente expandible preferido porque es més cdstoso que
la urea. '

El material de revestimiento puede contener tain-
bién aditivos compatibles, cuando se desee, tales como car
gas, por ejemplo, tierra de diatomeas; vermiculita; parti-
culas finas y microesferas inorgénicas u orgénicas que pue
dan ser expandibles por calentamiento; colorantes; repelen
tes del agua; metales u 6xidos metdlicos en polvo (por
ejemplo, MgO, A1203), y similargs.

Para aquellas condiciones en gque se desee 0 re-—
quiera resistencia al agua, los ingredientes,del material
de revestimiento o el aditivo pueden seleccionarse ﬁara es
te propésito, y proporcionar todavia las caracteristicas
deseadas de ininflamabilidad e incombustibilidad con la in
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- tumescencia incrementada concomitante. Por ejemplo, se ha
encontrado que la resorcina en el materizcl de revestimien-
to contribuye a las propiedades de insolubilidad en agus
del material de revestimiento. Asimismo, un contenido me- '
nor de 4cido fosférico es beneficioso para la insolubili-
dad en agua, pero tiene que estar presente una cantidad su
ficiente de 4dcido fosférico para producir el material de
revestimiento deseado.

£l material de revestimiento se prepara mezclan-
do junios el formador de resina liquido con el endurecedor
liquido a la temperatura ambiente o a temperatura ligéfaéﬁ
mente elevada, por ejemplo, 382C, si es necesario para re-
bajar la viscosidad de la mezcla y faciliter asi el mezélg
do. El agente expandible y/o los aditivos opcionales y pre
feridos pueden disolverse en el formador de resina liquido
o afladirse antes, durante o después de haberse meéclado el
formedor de resina liquido con el endurecedor liquido del
mismo,

El material de revestimiento puede aplicarse al
materisl inestable frente al fuego por cualquier método de
revestimiento adecuasdo, tal como, revestimiento por pulve-
rizacibn, revestimiento por hundimiento o inmersitén, reves
timiento mediante rodillos o similares, a la temperatura
ambiente o a temperaturas més altas.

Si el materizl inestable frente al fuego se en—
cuentra en forma de una hoja o en forma estratificada, pue
de revestirse por uno o ambos lados, y si se desea, puede
proveerse de un material de refrentado, el cual es preferi
blemente también un material ininflamable. Un elemento es-

tructural incombustible en forma de un panel puede produ~
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- cirse también por estratificacién de una pluralided de ca-
pas 0 estratos de material inestable frente al fuego, te-
niendo algunos o todos los estratos une pelicula del mate-
rial de revestimiento intumescente incombustible. Muchos
de los materiales de revestimiento que materializan la pre
sente invencién tienen propiedades adhesivas pars unir de
modo seguro por adherencia las capas formando una estructu
ra estratificada. Cuando se utilizan adhesivos ademds del
naterial de revestimiento, aquéllos son preferiblemente al
menos retardadores del fuego, de tal modo que no produzcan
empeoramiento de las propiedades ininflemables e incombus-
tibles del panel estratificado. Si se desea, las capas o .
estratos pueden estratificarse en presencia de calor, lo
cual puede servir también para curar el material de reves-—
timiento. )

Fn el caso de particulas de material inestable
frente al fuego, tales como, particulas termoplédsticas,.
perlas de poliestireno, perlas de poliestireno expandille,
0 perlas de poliestireno expandible parcialmente expendi-
do, las particulas se pueden mezclar con el material de re
vestimiento y pueden conformarse en una hoja o panel, de-
seablemente en un molde adecuado. E1l molde puede calentar-
gse después para curar el material de revestimiento y, en
el caso del poliestireno expandible, el calor puede fundir
también o aglomerar las particulas de poliestireno en une
mase sbélida.

Métodos de calentamiento adecuados son convec-
cién o radiacién utilizando diversas fuentes de calor. El
calentamiento electrénico es un método deseado., ELl moldeo

con FR es una forma conocida de calor utilizada en el mol-
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~deo de paneles de espuma de poliestireno y pueds emplear
corrientes de fuga o corrientes de radiofrecuencia a fre-
cuencias bajas o altas. El calor procedente de un horno de
nicroondas es también un método utilizable para producir
hojas o paneles Gtiles que contienen tanto el material ineg
table frente al fuego como el material de revestimiento in
combustible. En el caso de las particulas de poliestireno
expandible o parcislmente expandible que se hayan mezclado
con un material de revestimiento ininflamable, la combina-
cién puede moldearse en unienel en un molde adecuedo por mg
dio de vapor de agua o zire caliente., El calor causard la.
fusibén entre si de las particules de poliestireno, y puvede,
adicionalmente, causar una. reaccién quimica en el materisl
de revestimiento, tal como el curado del mismo.

Tal como se utiliza en la presente invencién, el
calentamiento con FR es ventajoso debido a que los materisz
les de revestimiento que materializan la presente invencidn
tienen un elevado factor de pérdidas de potencia y pueden
curarse rdpidemente, junto con la provisidén de la accidén
adhesiva entre el material de revestimiento incombustible
y el material inestable fremte al fuego. Cuando el material
de revestimiento se mezcla con particulas de poliestireno
expandibles o parcialmente expandibles y se calienta en un
molde de panel, el calor de FR cura el material de revesti
miento, adhiere el mismo a las particulas de poiiestireno,
y ademds, causa la fusién o la aglomeracifn de las particu
las de poliestireno formando un tablero o panel estructural
que tiene propiedades satisfactorias de robustez y poder
aislante, junto con las propiedades incombustibles e inin-

flamables deseadas. Si se requiere o se desea, el material
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—de revestimiento puede modificarse ligeramente para conse-
guir la respuesta deseada a la corriente electrdnica de
que se trate.

Los productos ininflamebles e incombustibles de
la invencién preparados de acuerdo con los procedimientos
arriba indicados se ilustrardn adicionalmente por medio de
ejemplos representativos de los mismos que se indicen a

continuacién.

Bjemplo 1
En un ensayo de combustién total ("Burn Through

Test") del Bureau of Mines, modificado, sobre poliestirero
expandido DYLITE M-57A, una muestra moldeada compuesta de
30 x 30 x 2,5 em (véase nota al pie (&) en la tabla IV mds
adelante en esta memoria) se soportdé sobre un tripode; la
muestra se encontraba 5 cm por encima de la punta de un me
chero Fisher., La llama del mechero Fisher se ajusté a una
altura de 11,25 cm, con un cono interior de 3,75 cm. Se ¢o
locé un Kem-Wipe encima de la muestra, la cual se puso lue
go sobre la llama, E1 tiempo de combustién totel vino indi
cado por la ignicidén del Kem~Wipe. Se adopté un tiempo de
exposicién méximo de cinco minutos (300 segundos).

Los dastos obtenidos en este ensayo se presenten

a continuacién en la tabla III.
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Todos los ensayos anteriores se realizaron con
composiciones moldeadas. Estratificados preparados espe-
cialmente, de 2,5 cm de espeéor, de dos capas (fabricadas
a partir de poliestireno previamente hinchado, moldeado y
fundido y revestido luego de tal modo que el material de
revestimiento sirve como aglutinente entre las dos capas y
como un revestimiento de la superficie exterior), se com-
portaron satisfactoriamente, asimismo, sin combustién to-
tal alguna en 300 segundos en el ensayo.

A partir de los datos contenidos en la tabla III
anterior, se observaré que la muestra moldeada compuesta
de perlas de poliestireno sin material de revestimiento en
durecido alguno sobre ella (prueba testigo) tenfa un wlem-
po de combustién total bajo, de sélo 5 segundos, en con-
traste con las pruebas ntms. 1-8 de la invencién, en las
que la muestra moldeada compuesta de perlas de poliestire-
no que contenia una diversidad de materiales de revesti-
miento endurecidos sobre ella tenia tiempos de combustién
total apreciablemente mds altos, comprendidos entre 67 se-
gundos y 300 segundos. Como 300 segundos era el tiempo de
exposicién méximo de los ensayos, no se produjo combugtidn

4$0%2l en absoluto en las pruebas 2, 3 y 5-T.

Ejemplo 2

En este ejemplo, se llevé a cabo el ensayo de in
flemsbilided de guardacostas normalizado, sobre poliestire
no expandido DYLITE M-574 y F-64A (EPS) en la forma de
muestras moldeadas compuestas (véase nota al pie (a) en la
table IV a continuacién), indicdndose los resultados del

ensgyo en la tabla IV.
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Pruebs n?

Matericl de revegtimiento:

Formador de resina
Endurecedor
Monoetanolamina, %
Relacién en peso:
Formedor de resina/endu-
recedor
EPS INLITE: Tipo
Relacién en peso:
Material de revestimien-
to/DysTrE(®)
Otros
Densidad media, gramoa/dm3
Desviacién media, + éra—

mos/dm3

Inflamabilidad de guardacos-—
tas(b):

Tiempo de ignicidn medio
(segundos)

Temperatura de ignicién me
dia (20)

Muestras quemadas/5 mues-
tras ensayadas
Temperatura, 2C, al final
del ensayo para las mues-

tras que no se quemaron:

/2
N=5TA

1/1

29,47

0,32

143

456

510

FR-2
H~6

/1
N=-5TA

2/1

46,46

0,96

128

469

514

FR-2 TFR-2
H=6 H-6

1/2 1/2
M-5TA M=5TA

2/1 1/1

49,3 32,8

1,12 1,76

600

440

600

426
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1 L TABLA IV (continuacién)
Ensayo de inflamabilidad de guardacostas
Prueba n¢ 5 6 7
Meaterial de revestimiento:
5 Formador de resina FR=-2 PR=2 FR-2
Endurecedor H-6 H-6 H~6
Monoetenolemina, % 2 2 2

Relacidén en peso:
Formador de resina/en-

durecedor 1/2 /2 1/2
EPS DYLITE: Tipo N-5TA N-5TA F-644A
Relacién en peso:
10 Material de revesti-
miento/DYLITE(®) 2/1 2/1 2/1
Otros Refrentado Refrentado con

dzoishm hoja delgada
P de aluminio de

de EPS de cierre herméti
51=-76 mi- =
co por el calor
15 cras
Densidad media, gra-
mos/ dm3 52,2 57,7 47,6
Desviacién media, ¥ gra
nos/ dm3 0,64 0,96 1,60
Inflanablilidad de guarda-
costas(b):
Tiempo de ignicién me-
20 dio (segundos) 600 600 243
Pemperatura de ignicién
media (2C) — - 455
Muestras quemadas/5
muestras ensayadas 0 0 3
Temperatura, 2C, al fi-
nal de ensayo para las
25 muestras que no se que-
) marons 460 460 470
(2) Preparacién de le parte moldeada: el formedor de resina
¥ el endurecedor se mezclan entre si perfectamente; el
naterial de revestimiento resultante se aflade a la DYLI
TE previamente hinchaeda, con agitacién por medio de un
30 mezclador eléctrico; la composicidén se carga en el mol-

13018
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TABLA IV
(continuacibn)

de; el programe de moldeo por calor seco es 3-5 minu-
toz 3 10420-1212C; el enfriasmiento se realizae durante

5 minutos.

(v) Tiempo de ensayo méximo: 10 minutos (600 segundos).

En una prueba testigo realizada sobre tablero de
DYLITE de 16,02 gramos/dm3 sin material de revestimiento
alguno sobre las perlas de poliestireno expandido, el ta-
blero se quemé a una temperaturs de ignieidén baja de apro-
ximadamente 4022C; mientras que en las pruebas l1-7 (5 mues
$ras por prueba) de la invencién, la mayoria de los table-
ros de poliestireno expandido no se quemaron en absoluto
(26 de las 35 muestras totales) aun cuendo lea temperatura
al final del tiempo de ensayo de 600 segundos estaba com--
prendida entre 4262C y 5142C. Ademds, las otras 9 muesiras
de las pruebas 1-7 que se quemaron tenian una temperatura
media de ignicién apreciablemente méds alta que la tempera-
tura de ignicién, 4022C, de la muestra testigo, a saber,
4559C a 4692C,

Ejemplo {

En este ejemplo, se ensayé un tablero de poliesti
reno expandido moldeado compuesto, conforme al ensayo del
tdnel UL normalizado, indicédndose los resultados en la ta-
bla V a continuacidén. Bl poliestireno expandido era IYLITE
M—SﬁA que tenia una densidad nominal de 16,02 gramos por
1litro. E1 formador de resina (FR) y el endurecedor (H) se
mezclaron entre si para formar el material de revestimien-
to (excepto en la prueba testigo 7) que se afladié luego al
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_poliéstireno previamente hinchado; se mezclé en un mezcla-
dor Hobart; y se molded en moldes de madera para formar pa
neles de 10 cm. de grueso. Todos y cada uno de los materis
les de revestimiento siguientes contenifan, ademds, 2% de
monoetanolamina y 3-5% de metenol, En la prueba 6, el fa-
blero tenia una pelicula de lémina delgada de aluminio.
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A partir de los datos de la tabla V anterior pa-
ra las pruebas ntms. 1-6 de la invencién comparados con
los de la prueba testigo 7, se deduce evidentemente que
los productos de la invencién tienen una contribucidn baja
al combustible y un bajo desarrollo de humo. Es importante
obgervar que durante el ensayo, con la excepcién de la
muestra testigo, el material permenecia en su lugar en el
techo del ténel sin evidencia alguna de goteo e igniciébn
subsiguiente de polimero fundido en el suelo del tinel, co
mo se Observa usualmente con la muestra testigo. Ademds,
més del 50% de cada muestra quedaba intacta o "sobrevivia"
al ensayo, mientras que en el caso de la muestra testigo,
se consumia del 90% al 100% de la muestra. Esto es mds no-
table cuando se comprusba que el procedimiento de ensayv
normalizado proporciona un ensayo de 10 minutos en la ta-
bla V.

Ejemplo 4

En este ejemplo, se llevaron a cabo el ensayo de
combustién total del Bureau of Mines modificado arribs in-
dicado y el ensayo de inflamabilidad de guardacostas arri-
ba indicado sobre estratificados preparados a partir de ag
puma de poliureteno de 1,25 cm de grueso, con una capa in-
termedia de papel Kraft (prueba 1) y sin ella (prueba 2),
utilizando un material de revestimiento preparado a partir
de un formzdor de resina (FR-2) y un enderecedor (H-15) en
wa relacién en peso l:l aplicado con una carga de 53,8
mg/cm2 y comparado con una prueba testigo sin el material
de revestimiento. Los resultados del ensayo se dan en la

tabla VI a continuacidn.,
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- TABLA VI
Prueba n¢ Teg- 1 5
tigo
Enséyo de combustién total
del Bureau of Mines modifi
cado; tiempo para la com-
bustién total (sesg.) 100 300 300
Comentarios: -— No se produ- No se produ-
ce ocombus- ce combus-

tién total tibn total
Ensayo de inflamabilidad
de guardacostas:
Tiempo de ignicién me-

dio (segundos) 47 292 372
Temperatura de igni-
¢ién media (2C) 418 491 450

Muestras quemadas/5 mues-

trag ensayadas 5 2 2
Tempefatura, eC, al fi
nal del ensayo para
las muestres que no se

quemaron - 468 460

Por los'datos que se indican en la tabla VI ante
rior, se observari que la espuma de poliuretano sin ningin
material de revestimiento endurecido sobre ella (prueba
testigo) tiene un tiempo de combustién total bajo en el en
sayo de combustién total del Bureau of Mines modificado de
s6lo 10 segundos, en contraste con las prucbas 1 y 2 de la

invencién en las que la espuma de poliuretano que tenis un
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_material de revestimiento endurecido sodbre ella no se ha-
bia quemado por completo al final del tiempo de exposicién
méximo de 300 segundos. En el ensayo de inflamabilidad de
guardacostas, la totalidad de las cinco muestras en la
prueba testigo sobre espuma de poliuretano sin un material
de revestipiento endurecido sobre el mismo se quemaron a
una temperatura de ignieidn baja de 4189C, al cabo de sélo
47 segundos. En contraste con ello, en las pruebas 1 y 2
de la invencién en las que la espuma de poliuretano estaba
revestida con el material de revegstimiento, 6 de entre las
10 muestras totales no se quemaron en absoluto aun cuando
la temperatura al final del tiempo de ensayo de 600 segun-
dog estaba comprendida entre 4602C y 478¢C. Ademés, las
.otras 4 muestras en las pruebag 1 y 2 que se quemaron te-
nizan una temperatura de ignicidén media apreciablemente més
alte que la temperaturs de ignicién de 4182C para la mues-
tra testigo, a sasber, 4500C a 4919C.

Ejemplo 5

Muestras de madera contrachapada comin se revig-
tieron con una e entre tres pinturas intumescentes diferen
tes comercialmente asequibles o con wn material de revesti
miento tipico de la invencién, y se expusieron a una llara
de mechero Fisher durante 1 minuto. Los resultados de los
ensayos con llame directa se presentan en la tabla VII a

continuacidn:

/
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- La acusada superioridad de los materiales de re-
vestimiento de la invencidén sobre las pinturas intumescen—
tes comercialmente asequibles es totalmente evidente a par

tir de los datos comparativos dados en la tabla VII ante~

rior,

Ejemplo 6

En otro experimento, una hoja de espuma de polie-
tileno extruida qﬁe tenia una geometria reticular se revis
$16 con el material de revestimiento que materisliza la
presente invencién y se secéd al aire. Por exposicién a la
llama, el revestimiento se hinché, cerrando las aberturas
del reticulo y evitando la degradacién y la igniecién subsi
guiente del polimero. Une vez separada la escoria intumes-
cente, se encontrd que el polietileno estaba sustancialmen
te intacto.

Log dos ejemplos siguientes presentan datos com-
parativos sobre la resistencia a la humedad de piezas mol-
deadas compuestas (ejemplo 7) y estratificados (ejemplo 8)

de la invencién.

Ejemplo 7

Se prepararon materiales de revestimiento forma-~
dos de FR-2 y H-6 con una relacidén en peso de 1l:2, con adi
cidén de 10% de metanol y 2% de monoetanolemina, Se mezcla=-
ron éstos con particulas de poliestireno expandible en re-
laciones en peso de material de revestimiento a perlas de
3:1, 2:1 y 1l:1, y se moldearon en cilindros de aproximada-
mente 10 cm de didmetro y 25 cm de longitud. Las piezas
moldeades se expusieron a una corriente de alta frecuencia
con FR durante un periodo de 10 segundos, produciéndose
piezas moldeadas con una fusidén excelente y completamente
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—secas, Una muestra se expuso a calentamiento por microon-
das.

Las muestras se pusieron en un recinto que tenie
une humedad relativa que excedia del 80%. Todas las mues-
tras se expusieron a esta humedad elevada durante un perio
do de 1.000 horas. Cuando se examinaron durante y después
de esta exposicibn, no se observé evidencia alguna de nin-
guna disociacién de las muestras, 0 que la humedad tuviera
ningin efecto adverso sobre ellas excepto una ligera pegae-
josidad superficisal.

Las muestras testigo, después de ser calentadas
en un horno con circulacidén de aire, resistieron la exposi
e¢ibén a la humedad elevada durante un perfodo de 24 heras,
pero se habian disociado o disgregado al caebo de 96 horas.

Ejemplo 8 o

Muestras de estratificados de dos capas dejﬁaﬁlg
ro de perlas de 2,5 cm se estratificaron juntas con unae cg
pa de papel kraft entre ellas, con un material de reveshi-
miento en cada lado del papel kraft.

El material de revestimiento empleado estaba for
mado por FR-2 y H-15 en une relacidén en peso de 1l:2 ééﬁ‘ia
adieién de 0,5% de monoetanolamina. :}::

Una serie de muestras se curd a la temperatura
ambiente durante una semana y, una vez expuesta a2l recinto
de humedad elevada, presentaban indicios de desestratifica
cién parcial al cabo de'72 horas y después de 144 horas es
taban completamente desestratificadas.

Algunas de las muestras se curaron en un horno
con circulacién de aire caliente durante 8 horas a 1502C,

y se curaron después al aire durante una semana. Al cabo
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1 —~de 72 horas de exposicién el ensayo de humedad elevada,
acusaban uns desestratificacién parcial.

Muestras adicionales se curaron en un horno de
microondas con una exposicién de 10 segundos, y al cabo de
5 144 horas en el ambiente de humedad reletivamente alta no
mostraban indicio alguno de desestratificacién.

Estratificados similares obtenidos utilizendo un
material de revestimiento formado de FR-2 y H-6, algunos
de ellos con la adicién de 0,5% de monoetanolamina y 10%
10 de metanol, y algunos con 2% de monoetanolamina y 10% de
metanol, se dejaron en reposo a la temperaturs embiente,
Por exposicién al ambiente de humedad elevada, se desestrs
tificaron completamente al cabo de 48 horas.

Como se ha indicado arriba, el material de reves
15 timiento de la invencidén muesira un comienzo de intumescen
cia a temperaturas bajas de T52C a 1502C, las cuales soxn
mucho mé4s bajas que la temperatura o el intervalo de tempe
ratura en el que el material inestable frente al fuego co-
mienza a desprender materies voldtiles o pierde estabili-
20 dad dimensional. Por el contrario, los revestimientos intu
mescentes retardadores del fuego de la técnice anterior’
exhiben un comienzo de intumescencia a temperaturas més’él
tas de 16096—26090. El comienzo precoz de la intumescencia
puede ser el factor que permite que el material de revesti
25 miento de la invencién proporcione una barrera de espumg
aislante que evita que se queme el materiasl inestable fren
te al fuego. Esta propiedad es particularmente de gran im-
portancia pars uso del material de revestimiento con polieg
tireno expandible.
30
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- REIVINDICACIONES =~ -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para gque sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de invencidn en Espafla, por VEINTE afios, son los que se
recogen en las reivindicaciones siguientes:

10 12,~ Procedimiento para preparar un producto
ininflamable e incombustible a base de un material inesta-
ble frente al fuego revestido con un material polfmero, pro
cedimiento que comprende revestir un material inestable
frente al fuego con un material de revestimiento polimero
15 | que es capaz de hincharse a una temperatura incipiente ba-
Jja comprendida entre aproximadamente 75¢C y aproximadamen—
te 1502¢ por aplicacidén de llama o calor, por lo cual di-
cho material de revestimiento se hincha notablemente para
formar una barrera de espuma aislante del calor sobre dicho
20. material inestable frente al fuego, convirtiéndose dicha
barrera de espumeg aislante del calof después de ello en una
escoria o residuo poroso como consecuencia de la aplicacién
continuada de llama o calor durante un tiempo apreciable,
siendo dicho residuo no inflamable, teniendo un poder ais-
25 lante y una resistencia a la llama adescuados para impedir
la, inflamacién y la degradacién térmica usual del material
inestable frente al fuego.

28,~ Procedimiento segln la reivindicacién 12, en

;;////// el que el material de revestimiento es un producto de reac-—

30 cién resinoso de 4cido fosférico y un azﬁcar reductor junto
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con un endurecedor.

- 38.- Procedimiento segtin la reivingicacién 2¢, en
el que la relacién gp peso deirmateriél'dé feveéfiﬁiento al
material inestable frente al fuego estd comprendida entre
aproximadamente 0,04:1 y aproximadamente 4:1.

48,- Procedimiento segin la reivindicacidén 28, en
el que el material de revestimiento contiene adicionalmen-—
te un agente expandible.

58,~ Procedimiento segin la reivindicacién 128, en
el que la barrera de espuma aislante del calor tiene una
densidad de espuma comprendida entre gproximadamente 3,2 y
aproximadamente 32,0 gramos por decimetro cbico.

68,- Procedimiento segin la reivindicacidn 12, en
el que el material de revestimiento es una composicién PO—
1imera,

72.- Procedimiento segin la reivindicacién 12, en
el que la relacién en peso del material de revestimiento
a2l material inestable frente al fuego és de aproximadamen-
te 0,04:1 a aproximadamente 4:1, comprendiendo dicho mate-
rial de revestimiento el producto de reaccidn resinoso de
(a) desde aproximadamente 1 parte a aproximadamente 10 par-
tes en peso de un formador de resina liquido con (b) desde
aproximadamente 10 partes a aproximadamente 1 parte en pe-
80, respectivamente, de un endurecedor liquido; comprendien
do dicho formador de resina liquido el producto polimero
1{quido de una mezecla calentada de (al) desde aproximada-
mente 25% a aproximadamente 80% en peso de un azdcar reduc-~
tor, (a2) desde aproximadamente 5% a aproximadamente 62% en
peso de decido fosférico de concentracién 85%, (a3) desde

aproximadamente 2% o aproximadamente 20% en peso de al me-
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el que el agente expandible se selecciona del grupo consti-
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nos un fluidificador seleccionado de la clase. constituida
por agua y alcohoieéialiféﬁiéos inferiores divéi%ntes ¥y po-
livalentes, y (a4) desde aproximadamente 0% a aproximadamen
te 15% en peso de un fenol polivalente que tiene al menos
dos grupos hidroxi en una posicién meta seleceionado de la
clase constituida por resorcina, pirogalol y floroglucina.
8a,- Procedimiento segin la reivindicacién 72, en
el que'el material de revestimiento contiene ademds (3) una
pequeila cantidad, comprendida entre aproximadamente 0,02
partes y aproximadamente 0,3 partes en peso por 1 parte en
peso del formador de resina 1fquido de un agente de expan-
sidn que es térmicamente degradable y que desprende gases
a wa temperatura baja comprendida entre aproximadamente
802C y aproximadamente 1202C cuando se encuentra en presen—
cig del material de revestimiento.

98,~ Procedimiento segin la reivindicacién 82, en

tuido por urea, fosfato de amonio, sulfato de amonio, monoe
tanolamina, dietilamina, morfolina, diciandiamida, y 4cido
ox4lico.

108,~ Procedimiento segin la reivindicacién 728, en
el que el endurecedor lfgquido contiene formaldehido.

112,- Procedimiento segfin la reivindicacidén 102, en
el que el endurecedor lfquido contiene formaldehido y alco-
hol furfurilico.

128,~ Procedimiento segin la reivindicacién 108,
en el que el endurecedor liquido contiene formaldehido y
urea en una relacién molar de formaldehido a urea compren—
dida entre aproximadamente 1:1 y aproximadamente 2:1.

138,- Procedimiento segin la reivindicacidn 128,
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1 en el que el endurecedor ligquido contiene férmaldehido,
—-urea y alcohol furfurilico,

l48,- Prééedimieﬁto segin 15 reivindicacidn 13g,
en el que la relacién molar de urea & alcohol furfurilico
5 en el endureccedor liquido estd comprendida entre aproxima-
damente 1:1 y aproximadamente 9:1.,

158,~ Procedimiento segin la reivindicacién 128,
en el gue el endurecedor liguido contiene formaldehido,
urea y glucosa; siendo la relacién molar de urea a glucosa
10 desde aproximadamente 6:1 a aproximadamente 2:1.

168,- Procedimiento segin la reivindicacidén 1282,
en el que el endurecedor lfquido contiene formaldehido,
urea, alcohol furfurflico y glucosa; siendo la relacidn
molar de urea a alcohol furfurilico desde aproximadamente
15 1l:1 a aproximadamente 9:1 y siendo la relacidén molar de
urea a glucosa desde aproximadamente 6:1 a aproximadamen-
te 2:1.

178.- Procedimiento segln la reivindicacién 72,
en el que la relacidn en peso del material de revestimien—
20 - to al material inestable frente al fuego es desde aproxima
damente 0,4:1 a aproximadamente 2:1,

182,~ Procedimiento segin la reivindicacién 172,
- en el que la relacién en peso del material de revestimien-
to al material inestable frente al fuego es aproximadamen-
25 te 1l:l.

198,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 78,
en el que el producto de reaccidén resinoso es de aproxi-
~p-madamente 1 parte a aproximadamente 6 partes en peso del

formador de resina liquido con desde aproximadamente 2 a

3 aproximadamente 1 parbe en peso, respectivamente, del en-
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- 202, Procedimientd segin la

218,- Procedimiento segin la
en el que el material inestable frente
tireno. .

208 ,- Procedimiento segin la

238,- Procedimiento segin la
en el que el material inestable frente
de poliuretano.

248,~ Procedimiento segin la
en el que el material inestable frente
de polietileno.

258,~ Procedimiento segin la
en el que el material inestable frente
tituido por partfculas de madera.

o68,- Procedimiento segin la
en el que el material inestable frente
tituido por fibras de vidrio.

o78,~ Procedimiento segin la
en el que el material inestable frente

282, ~ Procedimiento segin la
en el que el material inestable frente
forma de hoja.

298,- Procedimiento segin la

en el que el material inestable frente

forma estratificada.

Hoja nGm,

reivindicacién 192,

en el que el producto de reaccién resinosc es aproximada-
mente 1 parte.en peso del formador de resina liquido con

aproximadamente 1 parte en peso del endurecedor lfquido.

reivindicacién 12,

al fuego es polies-

reivindicacién 218,

en el que el poliestireno es poliestirenoc exbandido.

reivindicacién 18,

al fuego es espuma

reivindicacién 18,

al fuego es espuma

reivindicacién 18,

al fuego estd cons-—

reivindicacidn 18,

al fuego estd cons-

reivindicacidn 12,
al fuego es corcho.
reivindicacién 18,

al fuego estd en

reivindicacién 12,

al fuego estd en
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308,~ Procedimiento para preparar un producto
[ininflamable e iﬁcombustibla a hase de un material inesta-
ble frente al fuego revestido éon un métééial polimero.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y para los fines que se han especificado.

Egta Memoria consta de TREINTA Y OCHO hojas es~

critas a méquina por una sola cara.

Madrid, 10.001.1378




	Bibliographic data
	Description
	Claims



