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DESCRIPCION
Espuma a base de resinas fendlicas
La presente invencion se refiere a una espuma a base de resinas fendlicas y a su empleo.

Es espumas a base de resinas fendlicas encuentran aplicacion esencialmente como hermetizacion y aislante en
el sector de construcciéon y en mineria y construccion de tuneles. Por regla general, éstas se preparan a base de
resoles acuosos, que se elaboran por medio de un agente propulsor y un endurecedor con o sin alimentacion de
calor para dar una espuma de resina fendlica.

El documento DE 3 718 724 describe el proceso general para la obtencion de espumas de resina fendlica, en el
que en primer lugar se mezcla una resina de fenol-formaldehido con un agente propulsor, un emulsionante y un
endurecedor, un acido inorganico, o bien un acido organico fuerte. La seleccion de acido depende del tiempo de
endurecimiento deseado y de la temperatura. Como agente propulsor se emplean habitualmente hidrocarburos
alifaticos halogenados y no halogenados.

El documento CN 102220145 da a conocer un procedimiento para la obtencién en espumas de resina fendlica,
en el que se obtiene en primer lugar un prepolimero mediante condensacion de fenol y formaldehido (el
prepolimero se mezcla entonces con una lignina de aluminio, y se endurece para dar una espuma dura tras
adicion de agentes tensioactivos, agentes propulsores y endurecedores.

La tarea de la presente invencion consiste en poner a disposicion una espuma duroplastica de base bioldgica
con propiedades mejoradas, en especial propiedades ignifugas mejoradas, con propiedades de espuma
esencialmente invariables.

Esta tarea se soluciona segun la invencion al obtenerse la espuma mediante al menos los siguientes pasos:

a) obtencion de un prepolimero mediante condensacion de al menos un compuesto fendlico y
formaldehido en una proporciéon de 1: 10 a 1 : 3,0 con ayuda de un 0,15 a un 5 % en peso, referido a la
cantidad de materias primas empleadas, de un catalizador basico en el intervalo de temperaturas de 50
a 100°C hasta que el indice de refraccion de la mezcla de reaccién asciende a 1,4990 hasta 1,5020, y a
continuacion

b) adicién de un 5 a un 40 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de al menos
un polifenol natural a una temperatura de 50 a 100°C,

c) adicion de un 2 a un 10 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de uno o
varios emulsionantes y mezclas de los mismos,

d) adicién de un 2 a un 10 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de uno o
varios agentes propulsores y mezclas de los mismos, y

e) adicion de un 10 a un 20 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de un
endurecedor, y

f)  endurecimiento.

La resina de espuma se obtiene mediante un tipo especial de reaccién de condensacién de fenol, formaldehido
y una o varias materias primas regenerativas del grupo de fenoles naturales, en presencia de un catalizador
basico (pasos a y b). Una espuma obtenida a partir de esta resina de base bioldgica (pasos ¢ a €) muestra
propiedades ignifugas claramente mejoradas, permaneciendo esencialmente inalteradas otras propiedades de
espuma, como por ejemplo conductividad térmica, resistencia a la abrasion, celularidad cerrada y resistencia a
la presion, y por consiguiente es apropiada de manera o6ptima para las aplicaciones de proteccién contra
incendios, calor, frio y ruido.

La obtencién del prepolimero se efectia de modo que se condensa al menos un compuesto fendlico, por
ejemplo seleccionado a partir de un fenol y/o cresol, siendo preferente fenol debido a la facil accesibilidad, y
formaldehido en una proporcion de 1: 1,0 a 1 : 3,0 de modo convencional. Es preferente una proporcién de 1 :
1,5 a 1 : 25, ya que la proporcion de formaldehido libre respecto a fenol presenta equilibrio 6ptimo, y el
contenido en mondmeros en el producto final se minimiza. La condensacion se efectua bajo accién de un 0,15 a
un 5 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de un catalizador basico (por ejemplo
KOH, NaOH, Ba(OH)., trietilamina), preferentemente un 0,3 a un 1,5 % en peso. La adicion de formaldehido se
efectlia en el intervalo de temperaturas de 50 a 100°C en un intervalo de tiempo de 30 a 150 minutos. Son
preferentes temperaturas entre 75 y 85°C en un intervalo de 50 a 70 minutos, mediante lo cual se da un control
optimo de la exotermia de la reaccién. La reaccion de condensacion se ajusta de modo que el indice de
refraccion de la mezcla de reaccidén asciende a 1,4990 hasta 1,5020, preferentemente 1,4995 a 1,5015. El
indice de refraccién es una medida del grado de condensacion. El indice de refraccion se mide por medio de
refractometro de Abbe a 25°C segun DIN 51423-2. Es preferente que el contenido en fenol libre ascienda ya a <
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10 % para que en el producto final esté presente la menor cantidad posible de fenol libre.

Una vez efectuada la reaccion de compuesto fendlico y formaldehido se afiade un 5 a un 40 % en peso, referido
a la cantidad de materias primas empleadas, de al menos un polifenol natural seleccionado a partir de aceite de
anacardo-cascaras de nuez (CNSL, Cashew Nut Shell Liquid), hidratos de carbono, tanino (por ejemplo tanino
de quebracho) y sus derivados y/o lignina y sus derivados (por ejemplo ligninsulfonato sdédico). Es
especialmente ventajoso un 5 a un 20 % en peso de compuestos de CNLS, tanino y/o lignina, ya que de este
modo se pudieron mejorar claramente las propiedades ignifugas en la espuma acabada, lo que conduce a un
empleo ampliado del producto. Ademas, los compuestos de CNSL, tanino y/o lignina son materias primas
regenerativas de manera natural, y por consiguiente contribuyen a la puesta a disposicién ecoldgica del
producto. El polifenol natural se afiade a una temperatura de 50 a 100°C, preferentemente 75 a 85°C, en un
intervalo de tiempo de 90 a 210 minutos, preferentemente 120 a 180 minutos.

Seria ventajosa, pero no imprescindible, una refrigeracion siguiente a 40 hasta 70°C y una destilacion bajo
presion reducida hasta un contenido en agua de un 7 a un 20 %, de modo que se alcance una viscosidad de la
espuma dura de base biolégica de 2000 a 14000 mPas, que posibilita una elaboracién adicional 6ptima.

El producto de los pasos a) y b) se puede almacenar a bajas temperaturas y emplear segiin demanda.

En el paso c), a la espuma dura obtenida en los pasos a) y b) segun la invencién, a base de materias primas
regenerativas, se aflade un 2 a un 10 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de uno o
varios emulsionantes. Preferentemente se emplea una cantidad de un 4 a un 8 % en peso. En el caso de
cantidades < 4 % en peso y > 8 % en peso no tiene lugar un mezclado homogéneo, sino una disgregacion
parcial de los aditivos afiadidos en los pasos d) a €). Los emulsionantes pueden ser seleccionados a partir de
aductos de oxido de etileno y/u 6xido de propileno en acidos grasos saturados e insaturados, acidos
hidroxigrasos, alcoholes grasos, glicéridos o aceites vegetales y/o ftalato de dimetilo, dietilenglicol, anhidrido de
acido ftalico y/o mezclas de los mismos. El emulsionante, o bien la mezcla de varios emulsionantes, se
introduce con mezclado a una temperatura de 20 a 30°C.

A continuacion, en el paso d) se afiade uno o varios agentes propulsores y/o mezclas de los mismos en una
concentracion de un 2 a un 10 % en peso, preferentemente un 3 a un 8 % en peso, referido a la cantidad de
materias primas empleadas. Si la concentracion del agente propulsor es < 2 % en peso no tiene lugar un
espumado de la resina. Con una cantidad de agente propulsor de > 10 % en peso, la presion en el molde
durante el endurecimiento es demasiado elevada y la espuma se desmorona. El agente propulsor se mezcla
con la resina de espuma a una temperatura de 15 a 25°C. Como agente propulsor se emplean substancias
habituales del estado de la técnica, como por ejemplo cloruro de isopropilo, isopentano, ciclopentano, butano,
pentano, hexano y/o heptano y/o mezclas de los mismos.

Mediante la introduccion con mezclado de un 10 a un 20 % en peso, referido a la cantidad de materias primas
empleadas, de uno o varios endurecedores (por ejemplo acidos inorganicos u organicos, como por ejemplo
acido fosférico, acido sulfurico, acidos fenolsulfénicos, acido p-toluenosulfénico, acido xilolsulfénico) en el paso
e) y la introduccion de la mezcla en un molde se endurece la espuma segun la invencion a temperaturas de 40 a
70°C como es habitual (paso f).

En general es posible que en los pasos a) a e) se afadan otros aditivos, como agentes ignifugos, agentes
auxiliares de elaboracion, plastificantes, reactivos de neutralizacion o aditivos que influyen sobre la reactividad.

Por medio de un ejemplo de ejecucion se debe explicar la invencion mas detalladamente.
Ejemplo 1 — ejemplo segun la invencion (resina de espuma 1)

En un reactor de laboratorio con agitador se mezclaron 100 g de fenol con 109,2 g de formaldehido (al 45 %) y
1,2 g de NaOH (al 50 %). Esta disolucion se calienta a 80°C y se condensa hasta un indice de refraccion de
1,5002 y un contenido en fenol libre < 10 %.

Tras enfriamiento se afiaden 20 g de lignina Organosolv y se mantiene la mezcla a una temperatura de
aproximadamente 80°C hasta un contenido en fenol libre de < 7,5 %. A continuacion se efectia una destilacion
bajo presion reducida hasta un contenido en agua de un 15,7 %.

Ejemplo 2 — ejemplo segun la invencion (espuma 1)

A 542 g de resina de espuma 1 se afiadieron bajo agitacion sucesivamente 23 g de aceite de ricino etoxilado, 25
g de ftalato de dimetilo y 59 g de mezcla de agentes propulsores, constituida por un 85 % en peso de
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isopentano y un 15 % en peso de ciclopentano. Finalmente se introdujeron con agitacién 118 de endurecedor,
constituido por un 80 % en peso de acido fenolsulfénico y un 20 % en peso de acido fosférico (al 75 %). La
mezcla de reaccion se trasladé inmediatamente a un molde de madera precalentado a 60°C, que se cerrd y
atornillé sélidamente con una tapa de madera. El molde se colocé en una estufa temperada a 60°C. Después de
una hora habia concluido el proceso de espumado, y se pudo desmoldear la espuma. A continuacién se efectud
un endurecimiento subsiguiente de la espuma en la estufa a 60°C durante 24 horas.

La espuma presentaba las siguientes propiedades:

Densidad = 36,2 kg/m*

A = 35,9 mW/m*K

Celularidad cerrada = 93,5 %

Propiedades ignifugas: autoextinguible y no fumante
Velocidad de desprendimiento: 1,0 %/4:00 min

Ejemplo 3 — ejemplo segun la invencion (resina de espuma 2)

El ejemplo 1 se repiti6 completamente, con la excepcion de que se substituyd la lignina Organosolv por lignina
pirolitica.

Ejemplo 4 — ejemplo segun la invencion (espuma 2)

El espumado de la resina 4 se efectué de manera idéntica a la de la formulacién del ejemplo 2. La espuma
presenta las siguientes propiedades:

Densidad = 47,5 kg/m®

A = 25,4 mW/m*K

Celularidad cerrada = 95,2 %

Propiedades ignifugas: autoextinguible y no fumante
Velocidad de desprendimiento: 0,1 %

Ejemplo 5 — ejemplo comparativo (resina de espuma 3)

En un reactor de laboratorio con agitador se mezclaron 100 g de fenol con 109,2 g de formaldehido (al 45 %) y
1,2 g de NaOH (al 50 %). Esta disolucién se calienta a 80°C y hasta un indice de refraccion de 1,5476.

A continuacion se efectua una destilacion bajo presion reducida hasta un contenido en agua de un 17,3 %.
Ejemplo 6 — ejemplo comparativo (espuma 3)

El espumado de la resina 4 se efectué de manera idéntica a la de la formulacién del ejemplo 2. La espuma
presenta las siguientes propiedades:

Densidad = 42,2 kg/m®

A = 23,0 mW/m*K

Celularidad cerrada = 100,0 %

Propiedades ignifugas: autoextinguible y no fumante

Velocidad de desprendimiento: 14,2 %/3:20 min
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Las propiedades ignifugas en los ejemplos se verificaron de manera reproducible por medio de un método de
medida interno. A tal efecto se inflamaron las muestras y se midié el tiempo en el que la llama es eficaz, o bien
se desprenden partes de la muestra.

En resumen se puede determinar que, mediante el empleo del producto segun la invencion, se pudo mejorar
claramente las propiedades ignifugas. Esto no era de esperar, ya que las composiciones conocidas por el
estado de la técnica (ejemplos 5 y 6) mostraban una velocidad de desprendimiento claramente menor. Las
propiedades respecto a las propiedades de aislamiento en los ejemplos segun la invencion son comparables
con las del estado de la técnica.



10

15

20

25

30

35

40

ES 2 569 381 T3

REIVINDICACIONES
1.- Espuma obtenida mediante al menos los siguientes pasos:

a) obtencion de un prepolimero mediante condensacion de al menos un compuesto fendlico y
formaldehido en una proporciéon de 1: 10 a 1 : 3,0 con ayuda de un 0,15 a un 5 % en peso, referido a la
cantidad de materias primas empleadas, de un catalizador basico en el intervalo de temperaturas de 50
a 100°C hasta que el indice de refraccion de la mezcla de reaccién asciende a 1,4990 hasta 1,5020, y a
continuacion

b) adicién de un 5 a un 40 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de al menos
un polifenol natural a una temperatura de 50 a 100°C,

c) adicién de un 2 a un 10 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de uno o
varios emulsionantes y mezclas de los mismos,

d) adicién de un 2 a un 10 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de uno o
varios agentes propulsores y mezclas de los mismos, y

e) adicion de un 10 a un 20 % en peso, referido a la cantidad de materias primas empleadas, de un
endurecedor, y

f)  endurecimiento.

2.- Espuma segun la reivindicacion 1, caracterizada por que la proporcion de un compuesto fendlico y
formaldehido se sitia en una proporciénde 1:1,5a1:2,5.

3.- Espuma segun la reivindicacion 1 y/o 2, caracterizada por que el contenido en fenol libre del prepolimero
obtenido en el paso a) asciende a < 10 %.

4.- Espuma segun al menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizada por que el indice de
refraccion asciende a 1,4995 — 1,5015.

5.- Espuma segun al menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizada por que el polifenol natural
es seleccionado a partir de un compuesto de tanino y/o lignina y/o aceite de anacardos-cascaras de nuez.

6.- Espuma segun al menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizada por que el polimero natural
se afiade en una concentracion de un 5 a un 20 % en peso, referido a la cantidad de materias primas
empleadas.

7.- Espuma segun al menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizada por que el polifenol natural
se afade a una temperatura de 75 a 85°C.

8.- Espuma segun al menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizada por que el emulsionante es
seleccionado a partir de aductos de 6xido de etileno y/u 6xido de propileno en acidos grasos saturados e
insaturados, acidos hidroxigrasos, alcoholes grasos, glicéridos o aceites vegetales y/o ftalato de dimetilo,
dietilenglicol, anhidrido de acido ftalico y/o mezclas de los mismos.

9.- Espuma segun al menos una de las reivindicaciones precedentes, caracterizada por que el agente propulsor
es seleccionado a partir de cloruro de isopropilo, isopentano, ciclopentano, butano, hexano y/o heptano y/o
mezclas de los mismos.

10.- Empleo de la espuma segun al menos una de las reivindicaciones precedentes para fines de
insonorizacion y aislamiento.
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