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DESCRIPCION

Resinas de uretano basadas en lignito con propiedades de suspension y rendimiento aglutinante de arena de
fundicién aumentados

Campo técnico

Esta invencion se refiere a aglutinantes de resinas polimerizables, particularmente utiles como aglutinantes de
fundicioén, procesos para hacer hormas de fundicion curando los aglutinantes en el sitio después de formar el molde
o nucleo de fundicién, mezclas de fundicién y componentes aglutinantes de resina o kits multipartes que se mezclan
en el sitio para aglutinar agregados de fundicion tal como arena, en una forma deseada.

Antecedentes y estado de la técnica

En la técnica de fundicién, se usa fundicién en arena para hacer partes metalicas. En la fundiciéon en arena, las
hormas de fundicion, llamadas moldes, moldes de fundicion exteriores, y nucleos, moldes de fundicion interiores, se
hacen de una mezcla de un agregado de fundicién, tal como arena, y un aglutinante. Las dos categorias de moldes
de arena son “verde” y “rigido”. Los moldes de arena verdes estan unidos con arcilla y agua. Los moldes de arena
rigidos estan unidos con resinas organicas y se pueden endurecer usando uno de varios métodos, incluyendo
horneado, curado con un reactivo quimico, e irrigacién con un gas reactivo. El metal fundido se echa dentro y
alrededor de las hormas de fundicion después de que se hayan endurecido. Los aglutinantes, por ejemplo, resinas
de fenol formaldehido o resinas de fenol-isocianato (poliuretano), usados para formar las hormas de fundicion
tipicamente contienen una cantidad significativa de solvente organico, que puede emitir gases nocivos, asi como
reactivos libres, por ejemplo, formaldehido o isocianato y fenol libre, que son perjudiciales para el metal de moldeo y
el medio de la funcién.

Una resina aglutinante de uretano, cuando se usa en combinacién con un agregado de fundicion tal como arena,
tipicamente tiene tres partes: un componente poliol polimerizable, un componente isocianato, y un componente
catalizador. El compuesto poliol polimerizable, por ejemplo, un poliol, tal como etilenglicol, e isocianato reaccionan
para formar un polimero entrecruzado que aumenta la resistencia a la traccion y/o dureza de la mezcla
arena/aglutinante. El catalizador provoca que los componentes polimerizables del aglutinante polimericen, lo que
permite una rapida conversion de la mezcla de fundicion a un estado curado duro y sélido para hacer formas del
metal fundido echado en el mismo.

Se ha afirmado que las sustancias humicas que contienen una pluralidad de grupos hidroxilo representan un reactivo
alternativo al reactivo de fenol convencional para reacciones con isocianatos en la formacion de resinas aglutinantes
(véase el documento WO 2009/065018 A1). Las sustancias humicas incluyen acido humico, acido falvico, acido
himatomelanico, acido ulmico y humina. Como se indica en el documento WO 2009/065018 A1, las sustancias
hdmicas contienen grupos hidroxilo que reaccionan con un isocianato para formar resinas de poliuretano. El acido
humico se ha incluido previamente en composiciones de arena de fundicion. Véanse las patentes en EE. UU. No.
3.023.113 y 3.832.191. El acido humico puede derivar de varias fuentes, incluyendo lignito, leonardita, turba y
estiércol. El lignito y la leonardita son fuentes preferidas porque son ricos en acido humico y se extraen facilmente.
El lignito es un mineraloide organico que es el nivel mas bajo de carbon. Conocido como “carbdn marrén”, el lignito
tiene un alto contenido en humedad inherente de hasta el 66% en peso y un alto contenido en ceniza comparado
con otras formas de carbon. El lignito se ha usado previamente como un aditivo en composiciones de arena de
fundicién que comprenden un agente aglutinante adicional tal como arcilla de bentonita. Véanse las patentes en EE.
UU. No. 3.445.251 y 4.359.339. Cuando el lignito se oxida mucho, se forma leonardita. La oxidacién aumenta el
contenido de acido humico y grupo carbonilo. Las particulas de leonardita generalmente estan aniénicamente
cargadas y compuestas principalmente de sales mezcladas de acido humico, acido Ulmico y acido fulvico. El acido
hdmico en leonardita es soluble en soluciones alcalinas y se puede extraer de una fuente de fase sdlida usando una
base fuerte, tal como hidréxido de sodio o hidréxido de potasio.

Se describe una composicién que contiene una sustancia himica, para su uso como un componente poliol en resina
de uretano para su uso como aglutinante de arena de fundicion en el documento WO 2009/065018 A1. Se encontrd
que esta composicion del estado de la técnica tenia un periodo de validez corto, mostrando la composicién una
separacion total (sedimentacion) de solidos humicos, y/o convirtiéndose en un gel rigido (es decir, sin fluidez) en una
corta duracién de almacenamiento. La separacion de sélido humico previene la estandarizacién facil de la adicion de
los solidos humicos al agregado de fundicidon durante el curso de la produccién de molde y nucleo de fundicion
normal. Estas variaciones en la composicién de la mezcla de fundicién pueden afectar al rendimiento del moldeo de
la horma de fundicion impactando de esta manera el coste y calidad de la pieza moldeada resultante de una forma
negativa. Para proporcionar una cantidad consistente y repetible de solidos humicos a la mezcla de fundicion, los
sélidos humicos en el presente documento se proporcionan en una forma liquida estable. Los kits multicomponentes
descritos en el presente documento incluyen una suspension de lignito-poliol que contiene un lignito, un poliol y un
agente de estabilizacion que preferiblemente incluye un agente dispersante, y un agente espesante. A diferencia de
los ejemplos descritos, las suspensiones de lignito-poliol descritas en el presente documento son estables contra la
separacion de solidos suspendidos. Ademas, el componente de lignito-poliol descrito en el presente documento
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muestra viscosidades a baja velocidad de cizalla relativamente altas y reologia muy pseudoplastica. Ademas, se
esperaria que la adicion de los agentes dispersantes y agentes espesantes alteraran el rendimiento de la mezcla de
fundicién; sin embargo, se ha encontrado que las composiciones de resina sorprendentemente tienen rendimiento
aglutinante mejorado comparado con los aglutinantes del estado de la técnica.

Compendio

La presente invencion se refiere a una suspension de lignito-poliol que comprende; un lignito, un poliol y un agente
de estabilizacién que comprende un agente dispersante y un agente espesante; en donde la suspension de lignito-
poliol es pseudoplastica. La presente invencion también se refiere a un proceso para hacer la suspension de lignito-
poliol, en donde el lignito, el poliol, el agente dispersante y el agente espesante se mezclan a una temperatura en un
intervalo desde aproximadamente 30°C hasta aproximadamente 150°C.

También se describe un kit para aglutinar un agregado que comprende: la suspension de lignito-poliol de la
reivindicacion 1, y un isocianato polimerizable; y preferiblemente un catalizador de polimerizacion de poliuretano;
preferiblemente en donde el catalizador de polimerizacién se selecciona del grupo que consiste en 1,4-
diazabiciclo[2.2.2]octano (DABCO), 1,5-diazabiciclo[4.3.0]lnon-5-eno (DBN), 1,8-diazabiciclo[5.4.0]lundec-7-eno
(DBU), pentametildipropilentriamina, éter bis(dimetilaminoetilico), pentametildietilentriamina, dimetilciclohexilamina,
tris(3-dimetilamino)propilamina, y una mezcla de los mismos.

En el presente documento se describe, en la forma de realizacion preferida, un aglutinante de resina de poliuretano
que contiene lignito que se puede usar, entre otras aplicaciones, como un aglutinante de agregado de fundicion, por
ejemplo, arena, para producir moldes y nucleos para piezas moldeadas de metal. El kit descrito en el presente
documento se puede usar para hacer moldes y nucleos de fundiciéon usando los componentes separados de (a) un
lignito, un poliol polimerizable, y un agente de estabilizacion; (b) un isocianato polimerizable; y (c) un catalizador. Los
componentes (a), (b) y (c) preferiblemente, se almacenan por separado. En otra forma de realizacion preferida, los
componentes se mezclan con un agregado de fundicion para formar una mezcla de fundicién que se puede
comprimir o moldear en una horma de fundicion.

Breve descripcion de las figuras

La figura 1 es un grafico que compara las viscosidades Brookfield de las composiciones de suspension de lignito-
poliol descritas en el presente documento frente a composiciones de suspension de lignito del estado de la técnica a
diferentes velocidades de cizalla (las composiciones se mezclaron usando una alta velocidad de cizalla de 6.000

rpm).

La figura 2 es un grafico que compara las viscosidades Brookfield de las composiciones de suspension de lignito-
poliol descritas en el presente documento frente a composiciones del estado de la técnica a diferentes velocidades
de cizalla (las composiciones se mezclaron usando una alta velocidad de cizalla de 10.000 rpm).

La figura 3 es un grafico que compara las viscosidades Brookfield de las composiciones de suspension de lignito-
poliol descritas en el presente documento frente a composiciones del estado de la técnica con un aditivo de solucién
alcalina a diferentes velocidades de cizalla.

Descripcion detallada

Las hormas de fundicién se pueden formar a partir de mezcla de fundicion, por ejemplo, de suspensiones estables
de lignito-poliol por la reaccion in situ de un poliol con un isocianato polimerizable, mezclado con un agregado de
fundiciéon. En una forma de realizacién preferida, se proporcionan una suspensién de solido-poliol estable, un
isocianato polimerizable y un catalizador de polimerizacion de poliuretano, como un kit multicomponente para
mezclar con un agregado de fundicién, para formar una mezcla de fundicién. La formacion de una mezcla de
fundicién tipicamente implica la adicién paso a paso de los componentes del kit al agregado de fundicion, por
ejemplo, arena, con mezclado, para formar una mezcla de fundicion que se endurece a lo largo del curso de un
tiempo predeterminado, tipicamente minutos. La mezcla de los componentes del kit puede ser paso a paso en el
agregado de fundicion o algunos de los componentes del kit, por ejemplo, el componente poliol y/o el componente
catalizador, se pueden mezclar antes de mezclar con el agregado de fundicién. Los componentes del kit forman una
resina de solido-poliuretano que se une al agregado de fundicion y permite la formacién de una horma de fundicion
util en moldeo de metal. Otro aspecto del kit multicomponente descrito en el presente documento es proporcionar
mezclas de fundicién que utilizan los componentes de la resina.

Los kits multicomponente cumplen excepcionalmente bien como aglutinantes en fundicién en arena. Las piezas
moldeadas de metal acabadas se produjeron de moldes formados en una forma deseada con los kits
multicomponentes mezclados con el agregado de fundicion, como se describe en mas detalle posteriormente.
Comparados con los aglutinantes de resina de fenol-formaldehido y fenol-isocianato convencionales, las hormas de
fundicion descritas en el presente documento, hechas a partir de los kits multicomponente descritos en el presente
documento, poseen tres beneficios significativos: 1) vaciado de arena superior y mejor combustion del nucleo; 2)
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humo no téxico durante el vertido, enfriado y vaciado; y 3) olor muy bajo al mezclar. Ademas, las hormas de
fundicién descritas en el presente documento muestran choque térmico limitado y posteriormente tienen una
resistencia al calor muy alta lo que las hace moldes superiores para moldeo de metal. La calidad del vaciado es una
consideracion importante porque el residuo de agregado y aglutinante en la pieza moldeada terminada puede alterar
la calidad y/o rendimiento de la pieza moldeada terminada.

Los kits multicomponentes descritos en el presente documento comprenden un sélido organico que tiene un
componente insoluble que es completamente combustible. En este caso, insoluble significa que el experto en la
materia usando solventes tipicos de la técnica no puede disolver del todo el sélido organico y completamente
combustible significa que pirdlisis a alta temperatura del sélido organico deja de poco o ningun residuo inorganico.
Preferiblemente, el sélido organico es materia organica huimica, en donde materia organica humica es un término
para todo para biopolimeros que se producen en tierra, sedimento, y agua. Tipicamente, la materia organica humica
es una sustancia humica, por ejemplo, un mineral que contienen acido himico o que contiene sal de acido humico.
Mas preferiblemente, la materia organica humica es un lignito, incluso mas preferiblemente leonardita, previamente
descrita en las patentes en EE. UU. del cesionario No. 5.695.554 y 5.688.313, e incorporadas en el presente
documento mediante referencia.

Otro aspecto importante del kit multicomponente es la estabilidad del kit a la largo del tiempo. La separacion de los
soélidos de lignito (particulas) de la suspension de lignito-poliol después de la preparacion seria perjudicial para el
transporte, almacenamiento y utilidad de la suspension. En el presente documento, las suspensiones de lignito-poliol
descritas son estables a lo largo de un tiempo suficiente para permitir la produccion distante de la suspension, y
posterior transporte, almacenamiento y uso sin reagitacion de la suspension.

La suspension de lignito-poliol es una mezcla de un lignito, un poliol polimerizable, y un agente de estabilizacion.
Preferiblemente la suspension de lignito-poliol tiene buena estabilidad contra la separacion; viscosidad a baja
velocidad de cizalla de al menos 5.000 cps (medida usando un viscosimetro Brookfield a velocidad del husillo de 0,5
rpm) y reologia pseudoplastica, por ejemplo, donde la viscosidad de la suspension disminuye en al menos el 50%
cuando la velocidad del husillo/velocidad de cizalla aumenta desde aproximadamente 5 rpm hasta aproximadamente
100 rpm; y buen rendimiento en polimerizacion de uretano, lo que produce buenas propiedades aglutinantes. Como
se usa en el presente documento, la mezcla de lignito-poliol se denomina suspension, esto se usa en un sentido
amplio; la suspensién puede ser una mezcla homogénea, una mezcla heterogénea, una emulsion, y similares.

La suspension de lignito-poliol muestra reologia pseudoplastica. Como se usa en el presente documento,
pseudoplastico significa que la viscosidad de la suspension lignito-poliol disminuye cuando la suspension se somete
a fuerza de cizalla creciente. El efecto de la dilucién por cizalla se puede observar midiendo la viscosidad de la
suspension a varias velocidades de cizalla. La viscosidad especifica de las suspensiones de lignito-poliol
individuales depende de numerosos factores, incluyendo la concentracion de los componentes en la suspension, el
tamafio medio de las particulas de lignito, y la estructura quimica del poliol. Preferiblemente, la viscosidad de la
suspension de lignito-poliol disminuye en al menos el 50% cuando la velocidad de cizalla aumenta desde
aproximadamente 5 rpm hasta aproximadamente 100 rpm, medida con un viscosimetro Brookfield.

El componente de lignito es una sustancia humica, por ejemplo, un mineral que contiene acido humico o que
contiene acido/sal humico. La sustancia humica es preferiblemente un lignito, preferiblemente leonardita, como se ha
discutido previamente en las patentes en EE. UU. de este cesionario No. 5.695.554 y 5.688.313, e incorporadas al
presente documento mediante referencia. Preferiblemente, la sustancia humica es un componente de lignito sélido,
que no contiene mas de aproximadamente el 35% de agua, mas preferiblemente desde aproximadamente el 0% en
peso hasta aproximadamente el 20% en peso de agua, incluso mas preferiblemente desde aproximadamente el 0%
en peso hasta aproximadamente el 10% en peso, basado en el peso seco del lignito. Mas preferiblemente, el
componente de lignito es leonardita y se incorpora en la mezcla de fundicion a una concentracion desde
aproximadamente el 1 hasta aproximadamente el 70% en peso de la resina en la mezcla de fundicién final, mas
preferiblemente desde aproximadamente el 5 hasta aproximadamente el 50% en peso, e incluso mas
preferiblemente desde aproximadamente el 10 hasta aproximadamente el 30% en peso. Las concentraciones se
basan en el peso seco total de lignito y el peso total de poliol polimerizable activo e isocianato afiadidos. El tamafio
medio de particulas de la leonardita es preferiblemente desde aproximadamente 50 nm hasta aproximadamente 500
Mm, mas preferiblemente desde aproximadamente 500 nm hasta aproximadamente 400 um, incluso mas
preferiblemente desde aproximadamente 5 pm hasta aproximadamente 300 um, y aun mas preferiblemente desde
aproximadamente 50 ym hasta aproximadamente 200 um.

Los polioles polimerizables adecuados incluyen, pero no estan limitados a glicoles y gliceroles. Los glicoles incluyen
aquellos glicoles lineales que tiene una féormula molécular de HO-(CH,CH20)x-H, donde x es un valor entre 1 y
aproximadamente 25; y los polioles ramificados que tienen una formula molecular de HO-(CH2CH2(R)O)x-H, donde x
es un valor entre 1 y aproximadamente 25 y R es un grupo alquilo lineal, ramificado, ciclico, y/o aromatico que
opcionalmente incluye una o mas funcionalidades que contienen pnicturo, cacogenuro y/o haluro. Una clase
preferida de los polioles ramificados son los gliceroles donde R contiene una funcionalidad alcohol. Los polioles
adecuados incluyen ademas glicoles mezclados y gliceroles mezclados. Un ejemplo ilustrativo de un glicol mezclado
es un hidroxi-etilenglicol-p-xileno (HOCH2CgH4sCH,OCH,CH,OH). Preferiblemente, el poliol polimerizable es un glicol
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lineal que tiene una férmula molecular en donde x es un valor entre 1 y aproximadamente 10, mas preferiblemente
en donde x es entre 1 y aproximadamente 5, e incluso mas preferiblemente 3, en donde el glicol es trietilenglicol.

El agente de estabilizacion debe prevenir o retrasar la separacion de los sdlidos organicos del poliol.
Preferiblemente, el agente de estabilizacion es un polimero compatible con uretano. Mas preferiblemente, el agente
de estabilizacion es un agente espesante, incluso mas preferiblemente el agente de estabilizacion tiene dos
componentes, un agente dispersante y un agente espesante.

Los agentes dispersantes adecuados incluyen homopolimeros y copolimeros seleccionados del grupo que consiste
en polietilenglicol/poli(oxietileno) (PEG), polipropilenglicol, poli(acido acrilico) (PAA), poli(acido metacrilico) (PMA),
poli(alcohol vinilico) (PVA), poli(acrilamida), poli(etilenimina), poli(haluro de dialildimetilamonio) y poli(vinil metil éter).
Preferiblemente, el agente dispersante es un homo- o copolimero monoesterificado de polietilenglicol (PEG).
Preferiblemente, el peso molecular medio en peso del agente dispersante basado en PEG esta en el intervalo desde
aproximadamente 1.000 hasta aproximadamente 6.000 dalton, mas preferiblemente desde aproximadamente 2.000
hasta aproximadamente 30.000 dalton, y lo mas preferiblemente de aproximadamente 4.000 hasta
aproximadamente 10.000 dalton.

Los polimeros comerciales de PEG generalmente estan marcados como PEG-n o PEG M, donde (n) se refiere al
numero medio de grupos de oxigeno de éter o las unidades de repeticion de 6xido de etileno (OE), y la letra (M) se
refiere a un peso molecular medio del polimero. Por ejemplo, un PEG con n = 150 tendria un peso molecular medio
de aproximadamente 6.000 dalton y estaria marcado como PEG-150 o PEG 6000. Por consistencia, en el presente
documento, se hace referencia a los polimeros de PEG mediante el nUmero medio de unidades de repeticiéon de OE
por cadena de polimero y el experto en la materia puede convertir una denotacién en otra.

En el presente documento, los PEG preferidos son esos PEG en el intervalo de PEG-25 a PEG-1400, mas
preferiblemente en el intervalo de PEG-45 a PEG-700, incluso mas preferiblemente en el intervalo de PEG-90 a
PEG-225, y aun mas preferiblemente PEG-100, PEG-125 y PEG-150. En el presente documento, los agentes
dispersante preferidos estan monoesterificados donde la funcionalidad éster tiene un grupo, lineal, ramificado, ciclico
y/o aromatico. Preferiblemente, la funcionalidad éster es un grupo alquilo lineal o ramificado con una longitud de la
cadena alquilo igual a o mayor de aproximadamente 8 (Cg). Mas preferiblemente, la longitud de la cadena alquilo es
aproximadamente Cg-C1g, aun mas preferiblemente la cadena alquilo es estearato. Tres ejemplos no limitantes de
agentes dispersantes que corresponden a las preferencias enumeradas anteriormente son monoestearato de PEG-
100, monoestearato de PEG-125, y monoestearato de PEG-150.

Los agentes dispersantes copoliméricos incluyen esos polimeros formados por dos o0 mas monémeros diferentes.
Los mondémeros preferibles incluyen 6xido de propileno, acetato de vinilo, vinilamina, cloruro de vinilo, acrilamida,
acrilonitrilo, etileno, propileno, 6xido de etileno, metacrilato de laurilo, metacrilato de metilo, hidroxiestearato,
dimetilsiloxano, haluro de dialildimetilamonio, etilenimina, acido acrilico y acido metacrilico. Preferiblemente, uno de
los monémeros es 6xido de etileno. Mas preferiblemente, la fraccion molar del comondmero respecto a éxido de
etileno en el agente dispersante es preferiblemente < 0,4, mas preferiblemente < 0,3, e incluso mas preferiblemente
<0,2.

Aun otra clase de polimero aplicable como agente dispersante incluye polimeros y copolimeros de polivinilpirrolidona
(PVP). Notablemente, los agentes dispersantes de PVP tienen, preferiblemente, un peso molecular medio en peso
mayor que los agentes dispersantes de PEG. Preferiblemente, el peso molecular medio en peso del agente
dispersante de PVP esta en el intervalo desde aproximadamente 1.000 hasta aproximadamente 1.000.000 dalton,
mas preferiblemente desde aproximadamente 4.000 hasta aproximadamente 500.000 dalton, y lo mas
preferiblemente desde aproximadamente 10.000 hasta aproximadamente 100.000 dalton. Por ejemplo, un agente
dispersante de homopolimero de PVP preferido tiene un peso molecular medio en peso de 60.000 dalton, por
ejemplo (PVP K-30; CAS No. 9003-39-8). Similar a los agentes dispersantes de PEG divulgados anteriormente, los
agentes dispersantes de PVP pueden ser copolimeros, incluyendo copolimeros en bloque y de injerto, de pirrolidona
y acetato de vinilo, vinilamina, metacrilato de laurilo, metacrilato de metilo, acido acrilico, acido metacrilico,
hidroxiestearato, dimetilsiloxano, haluro de dialildimetilamonio y/o etilenimina.

Preferiblemente, el agente dispersante se incorpora en la suspension de lignito-poliol en una concentracion desde
aproximadamente el 0,1 hasta aproximadamente el 30% en peso, mas preferiblemente desde aproximadamente el
0,25 hasta aproximadamente el 20% en peso, incluso mas preferiblemente desde aproximadamente el 0,5 hasta
aproximadamente el 15% en peso basado en el peso del lignito en la suspension.

Los agentes espesantes adecuados incluyen homopolimeros y copolimeros seleccionados del grupo que consiste
en polietilenglicol/poli(oxietileno) (PEG), poli(acido acrilico) (PAA), poli(acido metacrilico) (PMA), poli(alcohol vinilico)
(PVA), poli(acrilamida), poli(etilenimina), poli(haluro de dialildimetilamonio), poli(vinil metil éter), gelatinas y
polisacaridos. Preferiblemente, el peso molecular medio en peso de un agente espesante basado en PEG esta en el
intervalo desde aproximadamente 1.000 hasta aproximadamente 6.000 dalton, mas preferiblemente desde
aproximadamente 2.000 hasta aproximadamente 30.000 dalton, y lo mas preferiblemente de aproximadamente
4.000 hasta aproximadamente 10.000 dalton. El peso molecular medio en peso de agentes espesantes no basados
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en PEG puede ser de hasta 5.000.000 dalton. Preferiblemente el agente espesante es un homo o copolimero de
polietilenglicol (PEG) no esterificado o diesterificado. En el presente documento, los PEG preferidos son esos PEG
en el intervalo de PEG-25 a PEG-1400, mas preferiblemente en el intervalo de PEG-45 a PEG-700, incluso mas
preferiblemente en el intervalo de PEG-90 a PEG-225, y ain mas preferiblemente PEG-100, PEG-125 y PEG-150.
En el presente documento, los agentes espesantes preferidos estan no esterificados o éster diesterificado, donde la
funcionalidad éster tiene un grupo lineal, ramificado, ciclico y/o aromatico. Preferiblemente, la funcionalidad éster es
un grupo alquilo lineal o ramificado con una longitud de la cadena alquilo igual a o mayor de aproximadamente 8
(Cs). Mas preferiblemente, la longitud de la cadena alquilo es aproximadamente Cg-C+s, aln mas preferiblemente la
cadena alquilo es estearato. Seis ejemplos no limitantes de agentes espesantes que corresponden a las
preferencias enumeradas anteriormente son PEG-100, PEG-125, PEG-150, diestearato de PEG-100, diestearato de
PEG-125, y diestearato de PEG-150. Otros agentes espesantes preferibles incluyen ésteres de glicerilo, que tienen
un peso molecular medio en peso en el intervalo desde aproximadamente 1.000 hasta aproximadamente 15.000
dalton, mas preferiblemente desde aproximadamente 2.000 hasta aproximadamente 10.000 dalton, y lo mas
preferiblemente desde aproximadamente 4.000 hasta aproximadamente 7.000 dalton.

Preferiblemente, el agente espesante se incorpora en la suspension de lignito-poliol en una concentracion desde
aproximadamente el 0,05 hasta aproximadamente el 10% en peso, mas preferiblemente desde aproximadamente el
0,1 hasta aproximadamente el 7,5% en peso, incluso mas preferiblemente desde aproximadamente el 0,2 hasta
aproximadamente el 5% en peso basado en el peso de la suspension.

El componente isocianato es preferiblemente un poliisocianato, por ejemplo un diisocianato, un triisocianato, y asi
sucesivamente. El componente isocianato puede ser un isocianato de molécula pequeia, un isocianato polimérico o
una mezcla de una pluralidad de isocianatos. Los isocianatos adecuados incluyen diisocianato de p-fenileno (CAS
No. 104-49-4), diisocinato de tolueno (CAS No. 1321-38-6), 4,4’-metilenbis(fenilisocianato) (CAS No. 101-68-8),
isocianato de polimetilenpolifenilo (CAS No. 9016-87-9), diisocianato de 1,5-naftaleno (CAS No. 3173-72-6),
diisocianato de bitolileno (CAS No. 91-97-4), diisocianato de m-xileno (CAS No. 3634-83-1), diisocianato de m-
tetrametilxileno (CAS No. 58067-42-8), diisocianato de hexametileno (CAS No. 4098-71-9), 1,6-diisocianato-2,2,4,4-
tetrametiihexano (CAS No. 83748-30-5), 1,6-diisocianato-2,4,4-trimetilhexano (CAS No. 156-96-5), trans-
ciclohexano-1,4-diisocianato (CAS No. 2556-36-7), 1,3-bis(isocianatometil)ciclohexano (CAS No. 38661-72-2),
isocianato de 3-isocianato-metil-3,5,5-trimetilciclohexilo (CAS No. 4098-71-9), diisocianato diciclohexilmetano (CAS
No. 5124-30-1) y los 4,4-metilen bis(fenilisocianatos) poliméricos disponibles bajo la linea de productos MONDUR
de BAYER MATERIAL SCIENCE. Preferiblemente, el componente isocianato es el producto “Mondur MR” disponible
de BAYER MATERIAL SCIENCE.

Los componentes catalizadores para hacer materiales de poliuretano rigidos incluyen catalizadores de estafio y
amina terciaria. Preferiblemente, el componente catalizador favorece la reaccion de gelificacion (formacion de
uretano) sobre la reaccion de soplado (formacion de urea), como se entiende en la técnica. Una lista no limitante de
catalizadores aplicables incluye 1,4-diazabiciclo[2.2.2]octano (DABCO), 1,5-diazabiciclo[4.3.0]Jnon-5-eno (DBN), 1,8-
diazabiciclo[5.4.0]undec-7-eno (DBU), pentametildipropilentriamina, éter bis(dimetilaminoetilico),
pentametildietilentriamina, dimetilciclohexilamina, tris(3-dimetilamino)propilamina, 4-fenol propil piridina, y otras
aminas terciarias liquidas. Preferiblemente, el componente catalizador es tris(3-dimetilamino)propilamina y/o 4-fenol
propil piridina.

Un proceso preferido para preparar la suspension de lignito-poliol descrita en el presente documento comprende: 1)
calentar una mezcla de un poliol y un agente dispersante a 70°C en un recipiente adecuado; 2) mezclar el poliol con
lignito en un mezclador de alta cizalla a 70°C; 3) afadir un agente espesante fundido; y 4) enfriar el lote con
agitacion a temperatura ambiente. Los componentes de la suspension de lignito-poliol estan preferiblemente
incluidos en los siguientes porcentajes en peso respecto al peso total de la suspension: (A) de aproximadamente el
0,1 a aproximadamente el 85% de lignito, preferiblemente de aproximadamente el 1 hasta aproximadamente el 70%
en peso, mas preferiblemente desde aproximadamente el 5 hasta aproximadamente el 55% en peso, incluso mas
preferiblemente desde aproximadamente el 10 hasta aproximadamente el 40% en peso; (B) desde
aproximadamente el 15 hasta aproximadamente el 90% en peso de poliol, preferiblemente desde aproximadamente
el 20 hasta aproximadamente el 80% en peso de poliol, mas preferiblemente desde aproximadamente el 25 hasta
aproximadamente el 70% en peso de poliol, incluso mas preferiblemente desde aproximadamente el 30 hasta
aproximadamente el 60% en peso de poliol; (C) desde aproximadamente el 0,01 hasta aproximadamente el 30% en
peso de agente dispersante, preferiblemente desde aproximadamente el 0,5 hasta aproximadamente el 25% en
peso, mas preferiblemente desde aproximadamente el 1 hasta aproximadamente el 15% en peso; y (D) desde
aproximadamente el 0,05 hasta aproximadamente el 15% en peso de agente espesante, preferiblemente desde
aproximadamente el 0,1 hasta aproximadamente el 12% en peso, mas preferiblemente desde aproximadamente el
0,5 hasta aproximadamente el 10% en peso, e incluso mas preferiblemente desde aproximadamente el 1 hasta
aproximadamente el 7% en peso. Alternativamente y cuando el agente de estabilizacion es solo un agente
espesante, el agente espesante se incluye desde aproximadamente el 0,1 hasta aproximadamente el 35% en peso,
preferiblemente desde aproximadamente el 1 hasta aproximadamente el 30% en peso, y mas preferiblemente desde
aproximadamente el 2 hasta aproximadamente el 25% en peso.
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En una forma de realizacion preferida, el agente dispersante es estearato de PEG-100 a una concentracion desde
aproximadamente el 0,1 hasta el 25% en peso basado en el peso total del lignito, base seca, mas preferiblemente
desde aproximadamente el 0,5 hasta aproximadamente el 5% en peso. El poliol, preferiblemente trietilenglicol, se
incorpora a una concentracion de aproximadamente el 15 hasta aproximadamente el 90% en peso, basado en el
peso final total de la suspension de lignito-poliol, mas preferiblemente desde aproximadamente el 40 hasta
aproximadamente el 70% en peso. El agente espesante es preferiblemente un compuesto céreo, por ejemplo
diestearato de PEG-150 o PEG-150, a una concentracion desde aproximadamente el 1 hasta aproximadamente el
10% en peso, basado en el peso total del poliol, mas preferiblemente desde aproximadamente el 2 hasta
aproximadamente el 10% en peso, incluso mas preferiblemente el porcentaje en peso del agente espesante es
mayor de aproximadamente el 3% en peso, aun mas preferiblemente mayor de aproximadamente el 3,75% en peso
e incluso todavia mas preferiblemente mayor de aproximadamente el 4,25% en peso. En otra forma de realizacion
preferida, la suspension de lignito-poliol comprende ademas un alcali que, tedricamente, puede aumentar la
solubilidad del acido humico en el poliol. Se afiade hidréxido de sodio o una solucién alcalina comparable al medio
de dispersion (soporte de lignito) a una concentracion de base activa desde aproximadamente el 0,5 hasta el 30%
en peso del lignito, mas preferiblemente desde aproximadamente el 5 hasta aproximadamente el 15% en peso. En
aun otra forma de realizacion preferida, el poliol se mezcla con un solvente organico polar antes de calentar y
mezclar con el agente dispersante. Preferiblemente, la proporciéon molar del solvente respecto al glicol es desde
aproximadamente 0,05 hasta aproximadamente 9, mas preferiblemente desde aproximadamente 0,1 hasta
aproximadamente 3, incluso mas preferiblemente desde aproximadamente 0,5 hasta aproximadamente 1,5.
Preferiblemente, el solvente organico polar no afecta a la polimerizacion del poliuretano. Los ejemplos de solventes
organicos polares que no afectan a la reaccion de polimerizacion del poliuretano los conocen bien los expertos en la
materia, algunos ejemplos de clases de solventes organicos polares incluyen alcoholes secundarios y terciarios,
cetonas, amidas, aminas, nitrilos, acetatos, éteres, y aldehidos. En un ejemplo no limitante con trietilenglicol, el
solvente organico polar es carbonato de propileno y la proporcién molar fue 1.

El tipo de agregado y la cantidad de aglutinante usado para preparar mezclas de fundicion puede variar ampliamente
y es bien conocido para los expertos en la materia. Un agregado preferido es arena de silice. Otros materiales
agregados adecuados incluyen olivino, zircén, cromita, carbono, coque fluido, materiales relacionados, y mezclas de
agregados.

Los kits multicomponentes se usan preferiblemente como aglutinantes en combinacién con agregado de fundicion a
concentraciones desde aproximadamente el 0,1 hasta aproximadamente el 10% en peso, mas preferiblemente
desde aproximadamente el 1 hasta aproximadamente el 2,5% en peso, basado en el peso seco del agregado.

En una forma de realizacién para preparar una horma de fundicién, los componentes de los kits multicomponentes
se mezclan individualmente con el agregado de fundicion. La mezcla de fundicién resultante se mezcla después
hasta que es casi homogénea, y después se da forma en una horma de fundicién. En otra forma de realizacion los
componentes de la suspension de lignito-poliol y del isocianato se premezclan, después se mezclan con el agregado
de fundicion. En aun otra forma de realizacion, la suspension de lignito-poliol se premezcla con el componente
catalizador, después se mezcla con el agregado de fundicion. En aun otro forma de realizacion, el isocianato se
premezcla con el componente catalizador y después se mezcla con el agregado de fundicion.

La mezcla de fundicion después se da forma en una horma de fundicion. Generalmente en la técnica, el molde y el
nucleo estan hechos de diferentes mezclas de fundicion. La mezcla del molde cominmente comprende un
aglutinante de arcilla y la mezcla del nucleo cominmente comprende un aglutinante polimérico. Después del
moldeo, la mayoria de la horma de fundicion gastada se elimina de la horma de moldeo por vaciado. Durante el
vaciado la mayoria del molde se libera de la pieza moldeada y parte del nucleo se elimina. Con frecuencia los
aglutinantes del nucleo no se destruyen durante el moldeo y se deben romper fisicamente de las areas internas del
nucleo. Después del proceso de vaciado y eliminacién del ndcleo, la pieza moldeada se limpia, en donde el
agregado residual se elimina principalmente por chorro de granalla. Aqui, la lamina metalica y el agregado se
eliminan de la superficie de la pieza moldeada y el metal con frecuencia esta adherido al agregado. Este proceso
multietapas para aislar un horma de moldeo lleva mucho tiempo, es costoso, asi como intenso en energia y material.
Los materiales y métodos descritos en el presente documento reducen el tiempo y la energia necesarios para el
aislamiento de una horma de moldeo mejorando el vaciado, el proceso de eliminacién del nucleo, y el nimero de
mezclas de fundicidon necesarias para hacer una horma. Preferiblemente, el molde y el nicleo se producen con la
mezcla de fundiciéon descrita en el presente documento y después del moldeo se separan limpiamente de la pieza
moldeada durante el vaciado.

En una forma de realizacion preferida el nucleo se fabrica de la mezcla de fundicidon descrita en el presente
documento. Preferiblemente, los aglutinantes en la horma del nucleo se destruyen por completo por el calor del
metal liquido y después de la solidificacion del metal fluyen libremente del area del nucleo durante el vaciado. Mas
preferiblemente, se elimina de aproximadamente el 30 hasta aproximadamente el 60% mas de agregado durante el
vaciado cuando se usa la mezcla de fundicién descrita en el presente documento para formar la horma de fundicién.
Incluso mas preferiblemente y posiblemente debido a la combustion mejorada del aglutinante, los costes de
reclamacion para el agregado disminuyen en aproximadamente del 20 hasta aproximadamente el 50%.
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La pieza moldeada de metal (un articulo de manufactura) preferiblemente se forma echando metal liquido en la
horma de fundicion. El metal que hace la pieza moldeada y/o el liquido puede ser cualquier metal capaz de ser
moldeado en una forma de agregado. Los ejemplos de metales incluyen hierro, aceros, aceros de carbono, aceros
inoxidables, aceros de cromo, aleaciones, aluminio, titanio, zinc, cobre, plata, oro, platino, paladio, niquel, cobalto,
manganeso, y mezclas de los mismos. Preferiblemente, el metal liquido se echa a un temperatura lo suficientemente
alta para facilitar la combustion de la resina del nucleo.

Las composiciones y procesos descritos en el presente documento se han descrito e ilustrado principalmente en
términos de su uso en la técnica de la fundicién, pero los expertos en la materia reconoceran que las resinas
aglutinantes y composiciones que contienen resinas aglutinantes descritas en el presente documento también se
pueden utilizar en otros campos, incluyendo adhesivos, recubrimientos y compuestos.

Ejemplos

Los siguientes ejemplos ilustran adicionalmente la preparacion de varias composiciones aglutinantes de fundicion
dentro del ambito de la presente invencién. Los expertos en la materia reconoceran que se pueden preparar
composiciones similares que contienen cantidades y especies de materiales diferentes de las representadas en los
ejemplos. El tamario de particula de lignito era tal que el 100% en peso de las particulas de lignito pasaron a través
de una pantalla de malla 200, excepto donde se advierte.

EJEMPLO 1

Se cargdé un homogenizador de rotor estator de alta cizalla (Homogenizador Silverson) con una mezcla a 70°C de
194,63 g de trietilenglicol (TEG) y 1,8 g de estearato de polietilenglicol-100 (estearato de PEG-100). Mientras se
mezclaba la solucién a 70°C, se afiadieron 95,46 g de lignito en polvo, con un contenido en humedad del 5,72% en
peso durante el curso de aproximadamente 5 min. La suspension resultante se mezclé continuamente durante
aproximadamente 20 minutos a 6.000 rpm después se afadieron a la suspension 8,11 g de polietilenglicol-150
(PEG-150), precalentado a 70°C, y después la suspension se mezclé durante 10 minutos adicionales a 6.000 rpm. El
lote se enfrié después a temperatura ambiente, mientras se agitaba con un mezclador de tipo Caframo equipado con
un agitador de palas que operaba a 1.500 rpm.

EJEMPLO COMPARATIVO 1

Se hizo una composiciéon comparativa usando el procedimiento del ejemplo 1 excluyendo el estearato de PEG-100 y
el PEG-150.

EJEMPLO 2

Una mezcla de 194,11 g de TEG y 1,8 g de estearato de PEG-100 se calent6 a 70°C, después se mezcld usando un
homogenizador de rotor estator de alta cizalla (Homogenizador Silverson). A continuacion se afadieron 96 g de
lignito en polvo, con un contenido en humedad del 6,25% en peso durante el curso de aproximadamente 5 minutos
mientras se mezclaba a 70°C. La muestra resultante se mezclé continuamente durante aproximadamente 20
minutos a 10.000 rpm, después se anadieron a la muestra 8,09 g de PEG-150, precalentado a 70°C. La muestra se
mezcld después durante 10 minutos adicionales a 10.000 rpm. El lote se enfrié después a temperatura ambiente,
mientras se agitaba con un mezclador de tipo Caframo equipado con un agitador de palas que operaba a 1.500 rpm.

EJEMPLO COMPARATIVO 2

Se hizo una composiciéon comparativa usando el procedimiento del ejemplo 2 excluyendo el estearato de PEG-100 y
el PEG-150.

EJEMPLO 3

En el ejemplo 3, el tamafio de particula del lignito era tal que el 65% en peso de las particulas de lignito pasaban a
través de una pantalla de malla 200. Una mezcla de 195,51 g de TEG y 1,8 g de estearato de PEG-100 se calent6 a
70°C, después se mezclé usando un homogenizador de rotor estator de alta cizalla (Homogenizador Silverson). A
continuacién se afnadieron 94,54 g de lignito en polvo, con un contenido en humedad del 4,8% en peso durante el
curso de aproximadamente 5 minutos mientras se mezclaba a 70°C. La muestra resultante se mezclé continuamente
durante aproximadamente 20 minutos a 10.000 rpm, después se afiadieron a la muestra 8,15 g de PEG-150,
precalentado a 70°C. La muestra se mezclé después durante 10 minutos adicionales a 10.000 rpm. El lote se enfrio
después a temperatura ambiente, mientras se agitaba con un mezclador de tipo Caframo equipado con un agitador
de palas que operaba a 1.500 rpm.

EJEMPLO 4



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2527332713

Una mezcla de 190,66 g de TEG, 1,8 g de estearato de PEG-100, y 3,6 g de una solucion de hidroxido de sodio al
50% (p/p) se calentd a 70°C, después se mezcld usando un homogenizador de rotor estator de alta cizalla
(Homogenizador Silverson). A continuacion se afiadieron 96 g de lignito en polvo, con un contenido en humedad del
6,25% en peso durante el curso de aproximadamente 5 minutos mientras se mezclaba a 70°C. La muestra resultante
se mezclé continuamente durante aproximadamente 20 minutos a 6.000 rpm, después se afadieron a la muestra
7,95 g de polietilenglicol 6.000 (PEG-150), precalentado a 70°C. La muestra se mezcld después durante 10 minutos
adicionales a 6.000 rpm. El lote se enfrid después a temperatura ambiente, mientras se agitaba con un mezclador de
tipo Caframo equipado con un agitador de palas que operaba a 1.500 rpm.

EJEMPLO COMPARATIVO 4

Se hizo una composicion comparativa usando el procedimiento del ejemplo 4 excluyendo el estearato de PEG-100 y
el PEG-150.

EJEMPLO 5

Una mezcla de 192,64 g de TEG, 1,8 g de estearato de PEG-100, y 3,6 g de una solucion de hidroxido de sodio al
50% (p/p) se calent6 a 70°C, después se mezcld usando un homogenizador de rotor estator de alta cizalla
(Homogenizador Silverson). A continuacion se afiadieron 96 g de lignito en polvo, con un contenido en humedad del
6,25% en peso durante el curso de aproximadamente 5 minutos mientras se mezclaba a 70°C. La muestra resultante
se mezcld continuamente durante aproximadamente 20 minutos a 10.000 rpm, después se afiadieron a la muestra
5,96 g de PEG-150, precalentado a 70°C. La muestra se mezcl6 después durante 10 minutos adicionales a 10.000
rpm. El lote se enfrié después a temperatura ambiente, mientras se agitaba con un mezclador de tipo Caframo
equipado con un agitador de palas que operaba a 1.500 rpm.

EJEMPLO 6

Una mezcla de 131,83 g de TEG, 87,88 g de carbonato de propileno (PC), y 17,95 g de estearato de PEG-150
fundido se cort6 con agitacion fuerte usando un mezclador de tipo caframo con un agitador de pala de dispersion a
650 rpm. A continuacién se afiadieron 187,44 g de lignito (4,8% en peso de agua) a la mezcla cortada para formar
una suspension. La suspension se mezclé durante aproximadamente 10 minutos a 650 rpm, después se transfirié a
un homogenizador y se mezcld durante 30 minutos a 6.000 rpm. La suspension resultante se enfrio a
aproximadamente 20°C. A continuacion 417,5 g de la suspension se mezclaron con 39,66 g de una mezcla de
agente espesante. La mezcla de agente espesante se hizo calentando 232,5 g de TEG y 232,5 de PC hasta
aproximadamente 55°C, afiadiendo 135 g de diestearato de PEG-150 con agitacion fuerte y después enfriando con
agitacion a aproximadamente 20°C.

EJEMPLO 7

Una mezcla de 0,98 g de polivinilpirrolidona (PVP; PVP K-30 disponible de INTERNATIONAL SPECIALTY
PRODUCTS) y 108,56 g de TEG se mezcl6 con agitacion fuerte a 650 rpm. A continuacion se afiadieron lentamente
97,5 g de lignito (5,2% en peso de agua) a la mezcla y la velocidad de mezclado se aumenté después a 1.500 rpm
durante 10 minutos para formar una suspension. La suspension se homogenizd después a 6.000 rpm durante 15
minutos a aproximadamente 60°C. La suspension resultante se enfri6 a aproximadamente 20°C. A continuacién
183,39 g de la suspension se mezclaron con 20,06 g de una mezcla de agente espesante. La mezcla de agente
espesante se hizo calentando 290,63 g de TEG y 96,88 g de PC hasta aproximadamente 55°C, afiadiendo 112,5 g
de diestearato de PEG-150 con agitacion fuerte y después enfriando con agitacion a aproximadamente 22°C.

EJEMPLO 8

Una mezcla de 1,5 g de PVP K-30, 150,8 g de TEG y 37,7 g de carbonato de propileno se mezclé con agitacion
fuerte a 650 rpm. A continuacion se afiadieron lentamente 150 g de lignito (4,8% en peso de agua) a la mezcla y la
muestra se mezcld a 650 rpm durante 10 minutos. La muestra se homogenizé después a 6.000 rpm durante 30
minutos y se enfrié a aproximadamente 20°C. A continuacion 333,5 g de la muestra se mezclaron con 38,1 g de una
mezcla de agente espesante. La mezcla de agente espesante se hizo calentando 310 g de TEG y 77,5 de PC hasta
aproximadamente 55°C, afiadiendo 112,5 g de PEG 6000 con agitacion fuerte y después enfriando con agitacion a
aproximadamente 22°C.

Viscosidad

La viscosidad de las suspensiones de lignito-poliol, las muestras, se ensayé mezclando primero individual y
uniformemente las muestras de lignito-poliol. Cada muestra se puso en un vaso de precipitados de 400 ml, y se
mezclé a aproximadamente 1.000-1.500 rpm en un mezclador de varilla Coframo con una pala de mezcla de alta
dispersion de disefio ‘D’ con un diametro de 1 5/8” durante un minuto (60 segundos). La mezcla se transfirio después
rapidamente, en 2 minutos, a un viscosimetro Brookfield DV-I+, y de un conjunto de husillos Brookfield RV el husillo
apropiado se sumergio en la muestra. Se dejo6 reposar el husillo durante 30 segundos mientras estaba en la muestra
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y después se encendi6 el viscosimetro y las lecturas de viscosidad se leyeron después de un minuto a cada una de
las siguientes RPM: 0,5; 1; 2; 2,5; 5; 10; 20; 50; y 100.

Las viscosidades Brookfield de las suspensiones producidas por los métodos enumerados en el ejemplo 1 y ejemplo
comparativo 1 (las suspensiones se denominan de aqui en adelante por los nimeros de su ejemplo de preparacion)
se midieron y los resultados se muestran en la figura 1. El ejemplo 1 mostré un valor relativamente alto para la
viscosidad a baja cizalla a 5 rpm y reologia muy pseudoplastica incluso aunque la suspension contenia una cantidad
considerable de PEG-150, un material céreo. La viscosidad del ejemplo 1 cay6 en un factor de aproximadamente 6,8
tras aumentar la velocidad del husillo/velocidad de cizalla de 5 rpm a 100 rpm. Debido a la reologia muy
pseudoplastica, la suspensién se pudo bombear faciimente usando una bomba peristaltica de laboratorio operada a
una velocidad relativamente baja sin separacion de sélidos. El ejemplo comparativo 1 mostré un valor relativamente
bajo para la viscosidad a baja velocidad de cizalla a 5 rpm y un nivel relativamente bajo de reologia pseudoplastica.
La viscosidad cayo en un factor de aproximadamente 1,2 tras aumentar la velocidad del husillo/velocidad de cizalla
de 5 rpm a 100 rpm.

Las viscosidades Brookfield de las suspensiones producidas por los métodos enumerados en el ejemplo 2 y ejemplo
comparativo 2 (las suspensiones se denominan de aqui en adelante por los nimeros de su ejemplo de preparacion)
se midieron y los resultados se muestran en la figura 2. El ejemplo 2 mostré un valor relativamente alto para la
viscosidad a baja cizalla a 5 rpm y reologia muy pseudoplastica. La viscosidad cayd en un factor de
aproximadamente 5,9 tras aumentar la velocidad de cizalla de 5 rpm a 100 rpm. La suspension se pudo bombear
facilmente y no mostré separacion de sdlidos sedimentados en un ensayo de estabilidad. El ejemplo comparativo 2
mostré un valor relativamente bajo para la viscosidad a baja velocidad de cizalla a 5 rpm y un nivel relativamente
bajo de reologia pseudoplastica. La viscosidad cayé en un factor de aproximadamente 1,1 tras aumentar la
velocidad del husillo/velocidad de cizalla de 5 rpm a 100 rpm.

Sin estar unido a ninguna teoria particular, la viscosidad del ejemplo 1, ejemplo 2, sugiere que una velocidad de
homogenizacién mayor, es decir, fuerzas de cizalla mas fuertes, produce una mayor viscosidad Brookfield mientras
que se mantiene un nivel considerablemente alto de reologia de pseudoplastico. En contraste, los ejemplos
comparativos mostraron una disminucion significativa en las viscosidades Brookfield cuando se mezclaron a
velocidad de husillo/velocidad de cizalla aumentada.

Las viscosidades Brookfield de una suspension producida por el método enumerado en el ejemplo 3 (la suspension
se denomina de aqui en adelante por su numero de ejemplo de preparacion) eran mayores que los valores para los
ejemplos con particulas de lignito de menor tamafio. El ejemplo 3 mostré un valor relativamente alto para la
viscosidad de baja cizalla a 5 rpm y reologia muy pseudoplastica. La viscosidad cayo en un factor de
aproximadamente 6,4 tras aumentar la velocidad del husillo/velocidad de cizalla de 5 rpm a 100 rpm. La suspensién
se pudo bombear facilmente y no mostré ninguna separacion de sélidos sedimentados en ensayo de estabilidad.

Las viscosidades Brookfield de las suspensiones producidas por los métodos enumerados en el ejemplo 4 y ejemplo
comparativo 4 (las suspensiones se denominan de aqui en adelante por los nimeros de su ejemplo de preparacion)
se muestran en la figura 3. Las viscosidades Brookfield del ejemplo 4 mostraron una viscosidad relativamente alta a
baja cizalla a 5 rpm y reologia muy pseudoplastica. La viscosidad cayd en un factor de aproximadamente 5,8 tras
aumentar la velocidad de cizalla de 5 rpm a 100 rpm. El ejemplo 4 se pudo bombear facilmente y no mostré
separacion de solidos sedimentados en ensayo de estabilidad. Las viscosidades Brookfield del ejemplo comparativo
4 mostraron un valor relativamente bajo para la viscosidad a baja cizalla a 5 rpm y un nivel relativamente bajo de
reologia pseudoplastica. La viscosidad cayd a una cantidad despreciable tras aumentar la velocidad del
husillo/velocidad de cizalla de 5 rpm a 10 rpm.

Las viscosidades Brookfield de una suspension producida por el método enumerado en el ejemplo 5 (la suspension
se denomina de aqui en adelante por su niumero de ejemplo de preparacion) se muestran en la figura 3 y muestran
una viscosidad a baja cizalla (a 5 rpm) relativamente alta y reologia muy pseudoplastica. La viscosidad cayé en un
factor de aproximadamente 5,8 tras aumentar la velocidad del husillo/velocidad de cizalla de 5 rpm a 100 rpm. La
suspension se pudo bombear faciimente y no mostr6 ninguna separacion de solidos sedimentados cuando se
centrifugd a 1.000 rpm durante 30 minutos.

Sedimentacion estatica

La estabilidad de la suspensiéon de lignito-poliol, la muestra, se ensayé mezclando primero uniformemente las
muestras de lignito-poliol. Las muestras se pusieron en un vaso de precipitados de 400 ml, y se mezcld a
aproximadamente 1.000-1.500 rpm en un mezclador de varilla Coframo con una pala de mezcla de alta dispersion
de disefio ‘D’ con un diametro de 1 5/8” durante un minuto (60 segundos). A continuaciéon 50,0 + 0,10 g de la
muestra de lignito-poliol se afiadieron a un vaso de precipitados de 100 ml y se dejo reposar durante la noche, sin
tocar, durante al menos 15 horas. Después se inserté una pequefia espatula de laboratorio en la muestra y se rasco
el fondo del vaso. Si el material sedimentado era enseguida aparente, por ejemplo, el sobrenadante aparece
transparente y el fondo del vaso esta densamente recubierto con sélido, el sélido se adhiere a la espatula tras la
retirada de la suspension, y/o la espatula encuentra resistencia aumentada a lo largo del fondo del vaso, entonces
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se determina que la muestra ha fallado esta prueba. Correspondientemente, la muestra pasa la prueba si no hay
material observable y/o no hay material que se adhiere a la espatula.

Tabla 1

Masa Masa Masa Masa Masa Sedimgqtacién

Poliol Lianito Carboqato de 'Agente Agente estatica

9
propileno dispersante espesante Resultado

Ejemplo 1 194,6 95,5 1,8 8,1 PASA
Ej. Comp. 1 194,6 95,5 - - Falla
Ejemplo 2 1941 96 1,8 8,1 PASA
Ej. Comp. 2 1941 96 - - Falla
Ejemplo 3 195,5 94,5 1,8 8,2 PASA
Ejemplo 4 190,7 96 1,8 8,0 PASA
Ej. Comp. 4 190,7 96 - - Falla
Ejemplo 5 192,6 96 1,8 6,0 PASA
Ejemplo 6 1446 184,6 101,5 17,6 8,9 PASA
Ejemplo 7 107,7 83,6 3,9 0,9 4,5 PASA
Ejemplo 8 171,3 147 5,9 1,5 8,6 PASA

Sedimentacion centrifuga

La estabilidad de la suspensiéon de lignito-poliol, la muestra, se ensayé mezclando primero uniformemente las
muestras de lignito-poliol. Las muestras se pusieron en un vaso de precipitados de 400 ml, y se mezcld a
aproximadamente 1.000-1.500 rpm en un mezclador de varilla Coframo con una pala de mezcla de alta dispersion
de disefio ‘D’ con un diametro de 1 5/8” durante un minuto (60 segundos). A continuaciéon 50,0 + 0,10 g de la
muestra de lignito-poliol se afiadieron a un tubo de centrifuga de polipropileno de 50 ml y se dejé reposar durante la
noche, sin tocar, en el tubo de centrifuga de 50 ml (aproximadamente 15-20 horas). La muestra se coloc6 después
es una centrifuga y se centrifugd a una velocidad de aproximadamente 1.000 RPM (o equivalente a
aproximadamente 235 fuerza g) durante 30 minutos a 24°C. El tubo de centrifuga se retiréd después de la centrifuga,
se invirtid, y se mantuvo a un angulo de 45° hasta que la muestra fluida fluyé del tubo y pasaron >3 segundos entre
gotas individuales.

Se comprobé el interior del tubo de centrifuga para material sedimentado tocando ligeramente para material
sedimentado usando una espatula de laboratorio metalica fina (o similar) para determinar si hay material
sedimentado en el fondo del tubo de centrifuga. Generalmente, el material sedimentado es muy denso y
apreciablemente solido en el fondo del tubo de centrifuga. El experto en la materia es capaz de evaluar la presencia
de un sdlido y entenderia que las suspensiones opacas y viscosidades altas requieren la investigacion fisica de un
solido centrifugamente separado. Aqui, las muestras se distinguen en un estandar de pasa/falla, donde una muestra
con cualquier sdélido obviamente separado falla. Los ejemplos probados para la estabilidad centrifuga (EC) se
presentan en la tabla 1.

La prueba de estabilidad centrifuga se puede cuantificar aislando y midiendo la gravedad especifica de la
suspension de poliol (sobrenadante). Primero, se obtiene un gravedad especifica media para una muestra que se ha
mezclado a aproximadamente 1.000-1.500 RPM en un mezclador de varilla Coframo con una pala de mezcla de alta
dispersion de disefio ‘D’ con un diametro de 1 5/8” durante un minuto (60 segundos). Tipicamente, la gravedad
especifica media de la muestra es el valor medio de tres medidas independientes de la muestra. A continuacion la
muestra se somete al mismo procedimiento de sedimentacion centrifuga general como se ha descrito anteriormente,
después el tubo se invierte se deja fluir el fluido desde el tubo en una botella de recogida de la que se obtiene la
gravedad especifica de la muestra. La sedimentacion centrifuga se repite al menos dos veces adicionales y la
gravedad especifica media de la muestra centrifuga es el valor medio de las medidas independientes. El porcentaje
de cambio (%A) en la gravedad especifica de la muestra después de centrifugar la muestra es preferiblemente
menos de aproximadamente el 5%, mas preferiblemente menos de aproximadamente el 1%, incluso mas
preferiblemente menos de aproximadamente el 0,5%, y aun mas preferiblemente menos de aproximadamente el
0,1%. Si la muestra centrifugada tiene una alta viscosidad, la muestra se puede diluir con agua en donde la muestra
diluida no muestra sedimentaciéon durante el almacenamiento a lo largo de un periodo de al menos 30 minutos.
Correspondientemente, el experto en la materia reconocera que el calculo del porcentaje de cambio en muestras
diluidas con agua requiere diluciones similares de las muestras sin centrifugar, con la advertencia de que la dilucién
con agua se realiza solo para la medida de la gravedad especifica y las muestras diluidas no se someten al
procedimiento de sedimentacion centrifuga.
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Tabla 2
Estabilidad centrifuga Y%A
Resultado Gravedad especifica

Ejemplo 1 PASA 0,0
Ej. Comp. 1 Falla 10,2
Ejemplo 2 PASA 0,1
Ej. Comp. 2 Falla 9,8
Ejemplo 3 PASA 0,1
Ejemplo 4 PASA 0,2
Ej. Comp. 4 Falla 10,3
Ejemplo 5 PASA ---
Ejemplo 6 PASA ---
Ejemplo 7 PASA ---
Ejemplo 8 PASA ---

Rendimiento aglutinante

Se compard el rendimiento aglutinante de las composiciones descritas en los ejemplos previos. El sistema
aglutinante probado estaba compuesto de las suspensiones de lignito en los ejemplos previos, un isocianato y un
catalizador. Para el componente isocianato, se usé “Mondur MR”, un isocianato polimérico aromatico basado en
difenilmetano-diisocianato, y una amina terciaria liquida basada en 4-fenol propil piridina fue el catalizador. El
método de prueba usado era similar al que se usa tipicamente en la técnica, que comprende los pasos de mezclar
arena con las tres partes del sistema aglutinante, embalar la arena recubierta de aglutinante en un molde muestra de
prueba, y mediar la resistencia a la traccion de la muestra de prueba después de varios intervalos de tiempo. Todas
las pruebas se llevaron a cabo con 3.000 g de arena de silice de grano redondeado (Badger 5574). La tabla 1
muestra las composiciones aglutinantes de arena y el rendimiento aglutinante de las composiciones aglutinantes de
resina que contienen estearato de PEG-100 y PEG-150 descritas anteriormente compradas con composiciones del
estado de la técnica. Las composiciones reivindicadas se diferenciaban de los sistemas del estado de la técnica
porque contenian un agente dispersante (estearato de PEG-100) y un agente espesante (PEG-150). Cuanto mayor
es la resistencia a la traccion de las muestras, mas eficaz es la composicion como aglutinante. Como es evidente de
la tabla 1, las composiciones aglutinantes de resina que contienen estearato de PEG-100 y PEG-150 descritas en el
presente documento mostraron consistentemente rendimiento aglutinante superior, comparadas con las
composiciones aglutinantes de resina de lignito del estado de la técnica. Cuando se combinan con arena de silice,
las composiciones aglutinantes de resinas descritas en el presente documento dieron resistencias a la traccion
mayores que las composiciones aglutinantes de resinas de acido humico del estado de la técnica a tasas de curado
comparables o reducidas.
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REIVINDICACIONES
Una suspension de lignito-poliol que comprende:

un lignito, un poliol, y un agente de estabilizacion que comprende un agente dispersante y un agente
espesante;
en donde la suspension de lignito-poliol es pseudoplastica.

Un proceso para hacer la suspension de lignito-poliol de la reivindicacion 1, comprendiendo el proceso:

mezclar el lignito, el poliol, el agente dispersante, y el agente espesante a una temperatura en el intervalo
desde aproximadamente 30°C hasta aproximadamente 150°C.

Un kit para aglutinar un agregado que comprende:

la suspension de lignito-poliol de la reivindicacion 1, y un isocianato polimerizable; y preferiblemente un
catalizador de polimerizacién de poliuretano; preferiblemente en donde el catalizador de polimerizacién se
selecciona del grupo que consiste en 1,4-diazabiciclo[2.2.2]octano (DABCO), 1,5-diazabiciclo[4.3.0]Jnon-5-eno
(DBN), 1,8-diazabiciclo[5.4.0Jundec-7-eno (DBU), pentametildipropilentriamina, éter bis(dimetilaminoetilico),
pentametildietilentriamina, dimetilciclohexilamina, tris(3-dimetilamino)propilamina, y una mezcla de los
mismos.

La suspension de la reivindicacion 1, en donde el agente dispersante se selecciona del grupo que consiste en
(A) un polimero seleccionado del grupo que consiste en un polietilenglicol (PEG) monoesterificado, un
poli(acido acrilico) (PAA), un poli(acido metacrilico) (PMA), un poli(alcohol vinilico) (PVA), una poli(acrilamida),
una poli(etilenimina), un poli (haluro de dialildimetilamonio), un poli(vinil metil éter), y una mezcla de los
mismos; (B) una polivinilpirrolidona (PVP); (C) un copolimero de polivinilpirrolidona; y (D) un copolimero de
una pluralidad de monémeros seleccionados del grupo que consiste en 6xido de propileno, acetato de vinilo,
vinilamina, cloruro de vinilo, acrilamida, acrilonitrilo, etileno, propileno, éxido de etileno, metacrilato de laurilo,
metacrilato de metilo, hidroxiestearato, dimetilsiloxano, haluro de dialildimetilamonio, etilenimina, acido
acrilico, y acido metacrilico; y (E) una mezcla de los mismos; preferiblemente en donde el agente dispersante
se selecciona del grupo que consiste en monoestearato de PEG-100, monoestearato de PEG-125,
monoestearato de PEG-150, y una mezcla de los mismos.

El proceso de la reivindicacion 2, en donde el agente dispersante se selecciona del grupo que consiste en (A)
un polimero seleccionado del grupo que consiste en un polietilenglicol (PEG) monoesterificado, un poli(acido
acrilico) (PAA), un poli(acido metacrilico) (PMA), un poli(alcohol vinilico) (PVA), una poli(acrilamida), una
poli(etilenimina), un poli (haluro de dialildimetilamonio), un poli(vinil metil éter), y una mezcla de los mismos;
(B) una polivinilpirrolidona (PVP); (C) un copolimero de polivinilpirrolidona; y (D) un copolimero de una
pluralidad de monémeros seleccionados del grupo que consiste en 6xido de propileno, acetato de vinilo,
vinilamina, cloruro de vinilo, acrilamida, acrilonitrilo, etileno, propileno, éxido de etileno, metacrilato de laurilo,
metacrilato de metilo, hidroxiestearato, dimetilsiloxano, haluro de dialildimetilamonio, etilenimina, acido
acrilico, y acido metacrilico; y (E) una mezcla de los mismos; preferiblemente en donde el agente dispersante
se selecciona del grupo que consiste en monoestearato de PEG-100, monoestearato de PEG-125,
monoestearato de PEG-150, y una mezcla de los mismos.

El kit de la reivindicacion 3, en donde el agente dispersante se selecciona del grupo que consiste en (A) un
polimero seleccionado del grupo que consiste en un polietilenglicol (PEG) monoesterificado, un poli(acido
acrilico) (PAA), un poli(acido metacrilico) (PMA), un poli(alcohol vinilico) (PVA), una poli(acrilamida), una
poli(etilenimina), un poli (haluro de dialildimetilamonio), un poli(vinil metil éter), y una mezcla de los mismos;
(B) una polivinilpirrolidona (PVP); (C) un copolimero de polivinilpirrolidona; y (D) un copolimero de una
pluralidad de monémeros seleccionados del grupo que consiste en 6xido de propileno, acetato de vinilo,
vinilamina, cloruro de vinilo, acrilamida, acrilonitrilo, etileno, propileno, éxido de etileno, metacrilato de laurilo,
metacrilato de metilo, hidroxiestearato, dimetilsiloxano, haluro de dialildimetilamonio, etilenimina, acido
acrilico, y acido metacrilico; y (E) una mezcla de los mismos; preferiblemente en donde el agente dispersante
se selecciona del grupo que consiste en monoestearato de PEG-100, monoestearato de PEG-125,
monoestearato de PEG-150, y una mezcla de los mismos.
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