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DESCRIPCION
Procedimiento para fabricar una espuma de poliuretano ignifuga y flexible
Campo de la invencion

Esta invencion se refiere a espumas de poliuretano flexibles. En particular, aunque no exclusivamente, esta
invencion se refiere a métodos para fabricar espumas de poliuretano resistentes a la llama que satisfagan los
estandares de resistencia a la llama, espumas obtenibles de ese modo y al uso de poliéter polioles particulares para
ayudar a conseguir resistencia a la llama.

Antecedentes de la invencion

Las espumas de poliuretano flexibles han encontrado un extenso uso en una multitud de aplicaciones industriales y
para consumidores. Esta popularidad se debe a sus amplias propiedades mecanicas y aptitud para fabricarse
facilmente. Los principales sectores de aplicacion son las industrias del automovil y aeronautica, mobiliario tapizado
y articulos técnicos. Por ejemplo, se usan extensamente asientos todo espuma, almohadillas superiores para los
asientos y las restricciones para la espalda y la cabeza, todos fabricados de espuma de poliuretano flexible, en
automoviles y aviones. Otras aplicaciones incluyen el uso de espuma de poliuretano flexible como base para
alfombras, ropa de cama y colchones, sillines de espuma para motocicletas, juntas entre una carroceria y sus luces,
cierres de rebordes de filtros de aire para motores y capas aislantes en partes de automdviles y partes del motor
para reducir el sonido y la vibracion.

Como es conocido para los expertos en la materia, los poliuretanos se forman a partir de la reaccion de grupos
isocianato con grupos hidroxilo. EI método mas comun de produccion de poliuretano es por la reaccion de un poliol y
un isocianato. También pueden incluirse agentes reticulantes, agentes formadores de burbujas, catalizadores y otros
aditivos en la formulacién de poliuretano, como se requiera.

Los polioles usados en la produccion de poliuretanos flexibles proceden tipicamente de éxidos de alquileno (tales
como o6xido de propileno y 6xido de etileno) y varios iniciadores tales como etilenglicol, propilenglicol, glicerina,
sacarosa Yy sorbitol. Procedimientos conocidos para la produccion de polioles incluyen polimerizacién con apertura
de anillo de 6xido de alquileno en presencia de un catalizador de metal alcalino y polimerizacién con apertura de
anillo de 6xido de alquileno en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de metal de material compuesto.

Para muchas aplicaciones, se requiere que las espumas de poliuretano flexibles sean resistentes a la llama, es
decir, satisfagan uno o mas estandares de resistencia a la llama. Un ejemplo de un estandar de resistencia a la
llama es el estandar britanico BS 5852, parte 2, por ejemplo el ensayo Crib 5 en él. Este ensayo impone
requerimientos rigurosos sobre las espumas con respecto a su resistencia a la ignicion. Un ejemplo adicional de un
estandar de resistencia a la llama conocido es Cal 117 seccion A - parte 1.

Se conocen en la técnica varias propuestas para producir espumas de poliuretano que sean tanto resistentes a la
llama como flexibles. Una serie de propuestas implica el uso de polioles especialmente adaptados, pero estos suelen
ser caros. Adicionalmente o alternativamente, las espumas de poliuretano flexibles que presentan resistencia a la
llama pueden basarse en la inclusion de aditivos ignifugos. Por ejemplo, pueden incluirse aditivos ignifugos
incluyendo minerales, tales como trihidrato de aluminio; sales, tales como sales de hidroximetilfosfonio; compuestos
de fosforo; ésteres fosfatados y halocarbonos u otros compuestos halogenados, tales como los que incluyen bromo
y/o cloro. Sin embargo, se desea restringir el uso de dichos agentes ignifugos. Los aditivos ignifugos son caros,
pueden complicar la produccién/formacion de espumas de poliuretano flexibles y pueden ejercer un impacto negativo
sobre las propiedades fisicas de las espumas de poliuretano flexibles formadas con los mismos.

La patente US2009062416 describe un procedimiento para producir una espuma de poliuretano que evite el uso de
aditivos ignifugos, que se consigue por el uso de una mezcla compleja de polioles. Los ejemplos 30 a 32 de la
patente US2009062416 usan una mezcla de tres diferentes polioles (A1, B1 y B2) y un monool (D1) para
proporcionar una resistencia a la llama mejorada.

Es un objeto de la invencion proporcionar espumas de poliuretano resistentes a la llama a bajo coste y/o con niveles
reducidos de aditivos ignifugos.

Compendio de la invencion

Ahora se ha encontrado que los polioles a base de éxido de propileno (OP) que estan exentos de restos 6xido de
etileno (OE) o contienen solo un bajo porcentaje de restos OE y que se han producido por polimerizacién con
apertura de anillo de 6xido de alquileno en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de metal de material
compuesto, ofrecen particulares beneficios en el contexto de la fabricacion de espumas de poliuretano resistentes a
la llama.

Segun un primer aspecto de la presente invencion, se proporciona un procedimiento para fabricar una espuma de
poliuretano ignifuga y flexible, comprendiendo el procedimiento hacer reaccionar un poliol a base de OP con agentes
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reaccionantes formadores de espuma para proporcionar dicha espuma de poliuretano, en donde dicho poliol se
prepara por polimerizacion con apertura de anillo de 6xido de alquileno en presencia de un catalizador de complejo
de cianuro de metal de material compuesto y en donde dicho poliol esta exento de restos OE o comprende restos
OE en una cantidad de a lo sumo un 1 % p/p; en donde dicho poliol presenta un indice de polidispersidad (Mp/Mn)
en el intervalo de 1,18 a 1,5.

Ademas, desde un segundo aspecto, la presente invencién se encuentra en una espuma de poliuretano flexible
obtenible por el procedimiento del primer aspecto de la invencién. Mas aun, desde un tercer aspecto, la presente
invencion se encuentra en un articulo conformado que comprende dicha espuma de poliuretano flexible.

Desde un cuarto aspecto, la invencién se encuentra en el uso de un poliol a base de OP, preparado por
polimerizacion con apertura de anillo de 6xido de alquileno en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de
metal de material compuesto y que esta exento de restos OE o que comprende restos OE en una cantidad de a lo
sumo un 1 % p/p, en la preparacion de una espuma de poliuretano flexible para el fin de mejorar la resistencia a la
llama de la espuma resultante y/o reducir la cantidad de un aditivo ignifugo en la espuma; en donde dicho poliol
presenta un indice de polidispersidad (Mp/Mn) en el intervalo de 1,18 a 1,5. El uso puede estar, por ejemplo, de
acuerdo con cualquier método definido o descrito en la presente memoria.

Contrariamente a la explicaciéon de la técnica anterior tal como la patente internacional WO 9951661 A1, se ha
encontrado que los polioles a base de OP que estan exentos de restos OE o contienen a lo sumo un 1 % de restos
OE ofrecen ventajas particulares. Especificamente, se ha encontrado que dichos polioles mejoran la resistencia a la
llama y pueden reducir, por lo tanto, la necesidad de aditivos ignifugos en las espumas. Son también un material de
coste eficaz para la produccion de espuma, en particular cuando pueden producirse en un procedimiento continuo.

El poliol a base de OP contiene opcionalmente restos OE en una cantidad de a lo sumo un 1 % p/p. En el caso de
que haya restos OE en el poliol, pueden copolimerizarse preferiblemente de manera aleatoria con restos OP. En una
realizacion, el poliol contiene opcionalmente restos OE (es decir, si hay) en una cantidad de a lo sumo un 0,9 % p/p,
a lo sumo un 0,8 % p/p, a lo sumo un 0,7 % p/p, a lo sumo un 0,6 % p/p o alo sumo un 0,5 % p/p. El poliol puede
comprender ventajosamente un equilibrio de restos OP constituyendo el resto del poliol. En una realizacion, el poliol
comprende solo restos OP (junto con un iniciador como se describira).

La cantidad de restos OE en % p/p se basa en el total de unidades de oxialquileno presentes y puede medirse segun
ASTM D4875.

La espuma de poliuretano que se tiene que preparar en el presente procedimiento es una espuma de poliuretano
flexible. Los poliéter polioles adecuados para preparar espumas de poliuretano flexibles tienden a presentar un peso
molecular promedio numérico relativamente alto y una funcionalidad nominal relativamente baja.

En una realizacion, el poliol a base de OP Uutil en la presente invencién tiene un peso molecular promedio numérico
en el intervalo de 2500 Dalton a 15000 Dalton, preferiblemente 2750 Dalton a 4000 Dalton, lo mas preferiblemente
2800 Dalton a 3200 Dalton. Ventajosamente, el poliol puede presentar una funcionalidad nominal (F,) en el intervalo
de desde 2 a 4, preferiblemente en el intervalo de 2 a 3,5, lo mas preferiblemente en el intervalo de 2,5 a 3.

El indice de hidroxilo del poliol a base de OP es convenientemente de 15 mg de KOH/g a 150 mg de KOH/g, mas
convenientemente de 20 mg de KOH/g a 75 mg de KOH/g.

El poliol a base de OP se obtiene tipicamente haciendo reaccionar un compuesto de partida o iniciador con una
pluralidad de atomos de hidrégeno activos con OP y opcionalmente OE. Como iniciador, puede usarse un alcohol
polihidrico tal como etilenglicol, propilenglicol, dietilenglicol, dipropilenglicol, trimetilolpropano o glicerol o un poliéter
monool o poliéter poliol que tenga de 2 a 12 grupos hidroxilo y un peso molecular promedio numérico de 300 Dalton
a 5000 Dalton, que puede obtenerse por polimerizacién con apertura de anillo de un 6xido de alquileno con el
alcohol polihidrico ya mencionado en presencia de un catalizador alcalino o un catalizador catiénico. El nimero de
grupos hidroxilo en el alcohol polihidrico ya mencionado es preferiblemente de 2 a 8, en particular preferiblemente 2
0 3. Lo mas preferiblemente, se usa como iniciador propilenglicol (MPG), glicerol o una combinacién de los dos.

El iniciador puede ser introducido de manera continua en un reactor junto con el 6xido de alquileno y/o el catalizador,
para llevar a cabo la polimerizacion del éxido de alquileno. Como iniciador en tal caso, puede usarse un alcohol
polihidrico que tenga un peso molecular bajo. Como dicho alcohol polihidrico que tenga un peso molecular bajo,
puede utilizarse un alcohol polihidrico que tenga un peso molecular de a lo sumo 400, tal como etilenglicol,
propilenglicol, dietilenglicol, dipropilenglicol, trimetilol propano o glicerol. Lo mas preferiblemente, también en tal
caso, se usa como iniciador propilenglicol (MPG), etilenglicol (MEG), dietilenglicol (DEG), glicerol o una combinacién
de los mismos.

Alternativamente, los métodos discontinuos también son conocidos en la técnica y pueden usarse en principio para
preparar el poliol a base de OP. Sin embargo, se ha encontrado sorprendentemente que los polioles a base de OP
producidos por un procedimiento continuo ofrecen una resistencia a la llama mejorada en la espuma de poliuretano.
De acuerdo con esto, se prefieren dichos polioles a base de OP, que tipicamente tienen un indice de polidispersidad
mayor (peso molecular promedio ponderal, Mp/peso molecular promedio numérico, Mn).

3



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2676 041 T3

El poliol a base de OP presenta un indice de polidispersidad (Mp/Mn) en el intervalo de 1,18 a 1,5, tal como en el
intervalo de 1,2 a 1,4, en particular en el intervalo de 1,22 a 1,3.

La polimerizacion catalizada con cianuro de metal de material compuesto en general tiende a producir pocos
compuestos de peso molecular bajo (en particular monooles de peso molecular bajo) que afectan de manera
perjudicial a la resistencia al fuego, en particular cuando se compara con procedimientos continuos catalizados con
metales alcalinos.

Los catalizadores de complejo de cianuro de metal de material compuesto para producir poliol a base de OP son
conocidos en la técnica. Los catalizadores de complejo de cianuro de metal de material compuesto también se
refieren con frecuencia como catalizadores de cianuro de metal doble (DMC). Un catalizador de complejo de cianuro
de metal de material compuesto se representa tipicamente por la siguiente formula (1):

(1) M"2[M?p(CN)cJa.€(M'Xg).h(H20).i(R)

en donde cada uno de M’ y M? es un metal, X es un atomo de halégeno, R es un ligando organico y cada uno de a,
b, c, d, e, f, g, h e i es un nimero que varia dependiendo de los equilibrios atomicos de los metales, el nimero de
ligandos organicos que se tienen que coordinar, etc.

En la férmula (1) anterior, M" es preferiblemente un metal seleccionado de Zn (I1) o Fe (I1). En la férmula anterior, M?
es preferiblemente un metal seleccionado de Co (lIIl) o Fe (lll). Sin embargo, otros metales y estados de oxidacién
pueden usarse también, como se conoce en la técnica.

En la férmula (1) anterior, R es un ligando organico y es preferiblemente al menos un compuesto seleccionado del
grupo que consiste en: un alcohol, un éter, una cetona, un éster, una amina y una amida. Como dicho ligando
organico, puede usarse uno soluble en agua. Especificamente, puede(n) usarse como ligando(s) organico(s) uno o
mas compuestos seleccionados de: alcohol terc-butilico, alcohol n-butilico, alcohol isobutilico, alcohol terc-pentilico,
alcohol isopentilico, N, N-dimetilacetamida, glime (etilenglicol dimetil éter), diglime (dietilenglicol dimetil éter), triglime
(trietilenglicol dimetil éter), etilenglicol mono-terc-butil éter, alcohol isopropilico y dioxano. El dioxano puede ser
1,4-dioxano o 1,3-dioxano y es preferiblemente 1,4-dioxano. Lo mas preferiblemente, el ligando organico o uno de
los ligandos organicos en el catalizador de complejo de cianuro de metal de material compuesto es alcohol
terc-butilico. Ademas, como ligando organico de alcohol, puede usarse un poliol, preferiblemente un poliéter poliol.
Mas preferiblemente, puede usarse poli(propilenglicol) con un peso molecular promedio numérico en el intervalo de
500 Dalton a 2500 Dalton, preferiblemente de 800 Dalton a 2200 Dalton, como el ligando organico o uno de los
ligandos organicos. Lo mas preferiblemente, dicho poli(propilenglicol) se usa junto con alcohol terc-butilico como
ligandos organicos. El catalizador de complejo de cianuro de metal de material compuesto puede producirse por
métodos de produccién conocidos.

El producto de reaccién obtenido por dichos métodos puede lavarse y someterse después a filtracion y puede
secarse la torta de masa filtrante (componente sélido) obtenida de ese modo para preparar un catalizador de
complejo de cianuro de metal de material compuesto en forma de polvo. Alternativamente, la disolucién acuosa que
contiene ligando organico y el catalizador de complejo de cianuro de metal de material compuesto después de lavar
el producto de reaccién puede dispersarse en un poliol y después, una cantidad en exceso de agua y puede
separarse por destilacion el ligando organico para preparar un catalizador de complejo de cianuro de metal de
material compuesto en una forma de suspensién. Como dicho poliol dispersante, puede usarse un poliéter poliol. El
poliéter poliol es preferiblemente un poliéter poliol que tenga de 2 a 12 grupos hidroxilo y un peso molecular
promedio numérico de 300 Dalton a 5.000 Dalton, que puede obtenerse por polimerizacién con apertura de anillo de
un oxido de alquileno con un alcohol polihidrico tal como etilenglicol, propilenglicol, dietilenglicol, dipropilenglicol,
trimetilol propano o glicerol en presencia de un catalizador alcalino o un catalizador catiénico. Dicho poliéter poliol
puede usarse también como iniciador en el momento de producir con posterioridad un poliéter poliol usando el
catalizador de complejo de cianuro del metal de material compuesto en forma de suspension.

El numero de grupos hidroxilo en dicho poliol dispersante es preferiblemente de 2 a 8, en particular preferiblemente
de 2 a 3. El 6xido de alquileno que se tiene que usar en la preparacién de dicho poliol puede ser 6xido de propileno,
6xido de 1,2-butileno, 6xido de 2,3-butileno, epiclorohidrina, oxetano o tetrahidrofurano. Pueden usarse en
combinaciéon como mezcla de dos o mas de ellos. Se prefiere éxido de propileno. Lo mas preferiblemente, dicho
poliol dispersante es un poli(propilenglicol) con un peso molecular promedio numérico de 500 Dalton a 1500 Dalton.

Dicho poliol a base de OP puede ser ventajosamente el poliol solo usado para preparar la espuma ignifuga. Asi, la
espuma puede hacerse a partir de una mezcla de agente reaccionante que consiste en el poliol a base de OP y los
agentes reaccionantes formadores de espuma. Sin embargo, en principio, el poliol a base de OP puede usarse
también junto con otro u otros polioles mas, como se conoce en la técnica. Para ofrecer beneficios significativos con
respecto a la resistencia a la llama, dicho poliol a base de OP puede constituir preferiblemente al menos un 50 % p/p
de una cantidad total de poliol usada para fabricar la espuma ignifuga.

Como se sabe en la técnica, los agentes reaccionantes formadores de espuma comprenderan tipicamente un
poliisocianato en presencia de un agente formador de burbujas.
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El poliisocianato puede ser, por ejemplo, un poliisocianato aromatico tal como diisocianato de tolileno (TDI),
diisocianato de difenilmetano o polifenilisocianato de polimetileno, un poliisocianato alifatico tal como diisocianato de
hexametileno, diisocianato de xilileno, diisocianato de diciclohexilmetano, diisocianato de lisina o diisocianato de
tetrametilxilileno, un poliisocianato aliciclico tal como diisocianato de isoforona o un producto modificado de los
mismos. En una realizacion, el poliisocianato es una mezcla de 80 % p/p de diisocianato de 2,4-tolileno y 20 % p/p
de diisocianato de 2,6-tolileno, mezcla que se vende como “TDI-80".

En el procedimiento de preparacion de poliuretano de la presente invencion, la relacion molar de grupos isocianato
(NCO) en el poliisocianato a grupos hidroxilo (OH) en el poliéter poliol y cualquier agua puede ser de manera que la
espuma de poliuretano final no contenga grupos NCO terminales libres.

Dicha relacion molar de NCO/OH es preferiblemente de 0,7/1 a 1,5/1. Una relacién molar de NCO/OH de 1/1 se
corresponde con un indice de isocianato de 100.

El tipo de agente formador de burbujas usado para preparar la espuma de poliuretano de la presente invencién no es
critico. Por ejemplo, agentes formadores de burbujas adecuados incluyen agua, acetona, diéxido de carbono
gaseoso o liquido, hidrocarburos halogenados, alcanos alifaticos y alcanos aliciclicos. Debido al efecto de reduccion
de la capa de ozono de los alcanos fluorados, clorados, completamente, (los CFC), el uso de este tipo de agente
formador de burbujas no se prefiere en general, aunque es posible usarlos dentro del alcance de la presente
invencion. Los alcanos halogenados, en los que al menos un atomo de hidrégeno ha sido sustituido por un atomo de
halégeno (los denominados HCFC) no tienen efecto reductor de la capa de ozono o apenas ninguno y por lo tanto
son los hidrocarburos halogenados preferidos que se tienen que usar en espumas de soplado de manera fisica. Un
agente formador de burbujas de tipo HCFC muy adecuado es 1-cloro-1,1-difluoroetano. El uso de agua como agente
formador de burbujas (quimico) es también conocido. El agua reacciona con grupos isocianato segun la reaccion
NCO/H20 conocida, liberandose de ese modo dioxido de carbono que hace que ocurra la formacion de burbujas.
Los alcanos alifaticos y aliciclicos, finalmente, se desarrollaron como agentes formadores de burbujas alternativos
para los CFC. Son ejemplos de dichos alcanos n-pentano y n-hexano (alifaticos) y ciclopentano y ciclohexano
(aliciclicos). Se entendera que los agentes formadores de burbujas anteriores pueden usarse por separado o en
mezclas de dos o mas. Las cantidades en las que los agentes formadores de burbujas se tienen que usar son las
aplicadas convencionalmente, es decir: entre 0,1 partes y 10 partes por cien en peso de poliéter poliol (pcp),
preferiblemente 0,1 pcp y 5 pcp, en el caso de agua y entre aproximadamente 0,1 pcp y 50 pcp, preferiblemente 0,1
pcp a 20 pcp en el caso de hidrocarburos halogenados, alcanos alifaticos y alcanos aliciclicos.

Adicionalmente, otros componentes también pueden estar presentes durante el procedimiento de preparacion del
poliuretano de la presente invencion, tal como uno o mas catalizadores de poliuretano, tensioactivos y/o agentes
reticulantes. Los catalizadores de poliuretano son conocidos en la técnica e incluyen muchos compuestos diferentes.
Para el fin de la presente invencion, los catalizadores adecuados incluyen catalizadores a base de estafio, plomo o
titanio, preferiblemente catalizadores a base de estafio, tales como sales de estafio y sales de dialquilestafio de
acidos carboxilicos. Ejemplos especificos son octoato estannoso, oleato estannoso, dilaureato de dibutilestario,
acetato de dibutilestafio y diacetato de dibutilestafio. Otros catalizadores adecuados son aminas terciarias, tales
como, por ejemplo, bis(2,2'-dimetilamino) etil éter, trimetilamina, trietilamina, trietilendiamina y dimetiletanolamina
(DMEA). Ejemplos de catalizadores de amina terciaria comercialmente disponibles son los vendidos con los nombres
comerciales NIAX, TEGOAMIN y DABCO (todos marcas registradas). El catalizador se usa tipicamente en una
cantidad de desde 0,01 partes a 2,0 partes en peso por cien partes en peso de poliéter poliol (pcp). Las cantidades
preferidas de catalizador son desde 0,05 pcp a 1,0 pcp.

El uso de estabilizantes de espuma (tensioactivos) es conocido. Los tensioactivos de organosilicona son los mas
habitualmente aplicados como estabilizantes de espuma en la produccion de poliuretano. Hay comercialmente
disponible una gran variedad de dichos tensioactivos de organosilicona. Normalmente, dicho estabilizante de
espuma se usa en una cantidad de desde 0,01 partes a 5,0 partes en peso por cien partes en peso de poliéter poliol
(pcp). Las cantidades preferidas de estabilizante son de 0,25 pcp a 1,0 pcp.

El uso de agentes reticulantes en la produccion de espumas de poliuretano también es conocido. Se sabe que las
glicolaminas polifuncionales son Utiles para este fin. La glicolamina polifuncional que se usa con la mayor frecuencia
y es también util en la preparacion de las presentes espumas de poliuretano flexibles, es la dietanol amina, con
frecuencia abreviada como DEOA. Cuando se utiliza, el agente reticulante se aplica en cantidades hasta 3,0 partes
en peso por cien partes en peso de poliéter poliol (pcp), pero se aplican lo mas habitualmente cantidades en el
intervalo de desde 0,1 pcp a 1,5 pcp.

Ademas, otros agentes auxiliares conocidos, tales como cargas y agentes ignifugos pueden usarse también durante
el procedimiento de preparacion del poliuretano.

Convenientemente, el agente ignifugo puede estar presente en una "cantidad eficaz de agente ignifugo”, es decir,
una cantidad de agente ignifugo total suficiente para impartir resistencia a la llama a la espuma de poliuretano
suficiente para pasar un estandar de resistencia a la llama, por ejemplo, BS 5852, parte 2, Crib 5 0 Cal 117 seccion
A — parte 1.
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En una realizacion, la espuma resistente a la llama es ignifuga en el sentido de que, en el ensayo BS 5852, parte 2,
Crib 5 la pérdida de peso de la espuma (debido a calcinacion) no es mayor que 60 g y el tiempo para autoextincion
(cuando deja de humear/arder) no es mayor de 10 min. En una realizacién, la pérdida de peso de la espuma no es
mayor que 40 g.

Ventajosamente, el procedimiento de la invencion tiende a requerir una cantidad reducida de agente ignifugo debido
a la naturaleza del poliol a base de OP.

La cantidad total de agente ignifugo se emplea preferiblemente en una cantidad de entre 10 partes en peso y 40
partes en peso por cien partes en peso de poliéter poliol (pcp), preferiblemente entre 15 pcp y 30 pcp.

En una realizacién, se usa melamina como agente ignifugo principal. Convenientemente, puede emplearse
melamina junto con un agente ignifugo de fosfato halogenado suplementario.

Mas en particular, la melamina util en la presente invencién se emplea convenientemente en una cantidad de entre 5
partes en peso y 50 partes en peso por cien partes en peso de poliéter poliol (pcp), preferiblemente entre 10 pcp y
20 pcp en la mezcla de reaccion formadora de uretano. El agente ignifugo suplementario se emplea
convenientemente en una cantidad de entre 2 partes en peso y 15 partes en peso por cien partes en peso de poliéter
poliol (pcp), preferiblemente entre 3 pcp y 13 pcp, mas preferiblemente entre 4 pcp y 10 pcp.

Puede usarse la melamina en cualquier forma, como pueda desearse, incluyendo forma sélida o liquida, molida (por
ejemplo, molida con bolas) o no molida, como pueda desearse para cualquier aplicacién particular. El agente
ignifugo de fosfato halogenado suplementario esta comercialmente disponible, por ejemplo, tris-mono-cloro-propil-
fosfato (TMCP) con el nombre Antiblaze®.

En una realizacion particular la invencion usa un poliol a base de OP junto con agentes reaccionantes formadores de
espuma para proporcionar una espuma de poliuretano resistente a la llama, incluyendo dichos agentes
reaccionantes formadores de espuma melamina en una cantidad de entre 10 partes en peso y 15 partes en peso por
cien partes en peso de poliéter poliol (pcp), un agente ignifugo suplementario de fosfato halogenado en una cantidad
de entre 4 pcp y 10 pcp y agua en una cantidad de entre 3 pcp y 6 pcp, en donde dicho poliol se prepara por
polimerizaciéon con apertura de anillo de 6xido de alquileno en presencia de un catalizador de complejo de cianuro
del metal de material compuesto y en donde dicho poliol esta exento de restos OE o comprende restos OE en una
cantidad de a lo sumo un 1 % p/p.

Como ya se ha mencionado, se ha encontrado que el poliol a base de OP mejora la resistencia a la llama de la
espuma. De acuerdo con esto, el uso del poliol a base de OP puede permitir una reduccién en la cantidad de aditivo
ignifugo requerida en la espuma para satisfacer un estandar de resistencia a la llama.

La resistencia a la llama de la espuma puede mejorarse y/o puede reducirse la cantidad de aditivo ignifugo
requerida, respecto a: (i) una espuma idéntica hecha en condiciones idénticas con un poliol idéntico de otro modo
preparado por polimerizacion con apertura de anillo de 6xido de alquileno en presencia de un catalizador de metal
alcalino y/o (ii) una espuma idéntica hecha en condiciones idénticas con un poliol idéntico de otro modo con un
contenido de OE mayor que un 1 % p/p.

Por toda la descripcion y las reivindicaciones de esta memoria descriptiva, los términos "comprenden” y "contienen”
y variaciones de los términos, por ejemplo, "que comprende" y "comprende”, significan "que incluye pero no se limita
a" y no excluye otros restos, aditivos, componentes, nimeros enteros o etapas. Ademas, el singular incluye el plural
a menos que el contexto lo requiera de otro modo: en particular, en el caso de que se use el articulo indefinido, la
memoria descriptiva se debe entender que considera la pluralidad asi como la singularidad, a menos que el contexto
lo requiera de otro modo.

Las caracteristicas preferidas de cada aspecto de la invencién pueden ser como se describe en relaciéon a cualquiera
de los otros aspectos.

En el caso de que se citen limites superiores e inferiores para una propiedad entonces también puede estar
implicado un intervalo de valores definidos por una combinaciéon de cualquiera de los limites superiores con
cualquiera de los limites inferiores.

En esta memoria descriptiva, las referencias a propiedades son, a menos que se indique de otro modo, a
propiedades medidas en condiciones ambientales, es decir, a la presion atmosférica y a una temperatura de
aproximadamente 20 °C.

La presente invencion se describira ahora ademas con referencia a los siguientes ejemplos no limitantes.
Ejemplo 1
Se analizé la inflamabilidad de las espumas producidas a partir de una primera serie de polioles.

El poliol 1 (comparativo) tenia un peso molecular promedio numérico de aproximadamente 3000 Dalton, una
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funcionalidad nominal de 3,0 y estaba basado completamente en OP. Se produjo por polimerizacién con apertura de
anillo de 6xido de propileno en presencia de un catalizador de metal alcalino (KOH).

El poliol 2 tenia un peso molecular promedio numérico de aproximadamente 3000 Dalton, una funcionalidad nominal
de aproximadamente 2,8 y estaba basado completamente en OP (0 % p/p de OE). Se produjo por polimerizacion
continua con apertura de anillo de 6xido de propileno en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de
metal de material compuesto.

El poliol 3 tenia un peso molecular promedio numérico de aproximadamente 3000 Dalton, una funcionalidad nominal
de aproximadamente 2,8 e incluida una mezcla de restos de OP y OE, constituyendo los restos OE
aproximadamente un 1 % p/p. Se produjo por polimerizacion continua con apertura de anillo de 6xido de propileno
en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de metal de material compuesto.

El poliol 4 (comparativo) tenia un peso molecular promedio numérico de aproximadamente 3000 Dalton, una
funcionalidad nominal de aproximadamente 2,8 e incluia una mezcla de restos OP y OE, constituyendo los restos
OE aproximadamente un 3 % p/p. Se produjo por polimerizacion continua con apertura de anillo de 6xido de
propileno en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de metal de material compuesto.

Cada uno de los polioles 1 a 4 se tratd a su vez en una espuma de poliuretano en condiciones idénticas, usando la
mezcla de reaccion mostrada en la tabla 1:

Tabla 1

Componente Cantidad

Poliol (como anteriormente) pbp | 100

Agua (agente formador de burbujas) pcp | 3,5

33LV (catalizador de amina terciaria) pcp | 0,18

L620 (tensioactivo) pcp | 0,8
Melamina (agente ignifugo) pcp | 12
TMCP (agente ignifugo) pcp | 7

DeOA (reticulador de dietanolamina) pcp | 0,2

T-9 (catalizador de octoato estannoso) | pcp | 0,26

indice TDI (usando TDI 80) 110

Cada espuma se sometio al ensayo BS5852, parte 2, Crib 5 y los resultados de pérdida de peso se muestran en la
tabla 2 (promedio de cinco ensayos):

Tabla 2
Poliol que se origina | peso (g) de espuma | Peso (9) de | Pérdida de
inicial espuma final peso (g)
Poliol 1 794,7 749,5 45,2
Poliol 2 7894 766,3 23,1
Poliol 3 698,6 662,0 36,6
Poliol 4 734,6 651,0 83,6

Se indica que los polioles 2 y 3 preparados segun la invencién mostraron resistencia al fuego mejorada comparado
con los polioles 1y 4.

Ejemplo 2

El poliol 3 del ejemplo 1 se compard con un poliol mas, el poliol 5.
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El poliol 5 es un poliol de BAYER vendido con la marca registrada ARCOL 1105S. Tenia un peso molecular
promedio numérico de aproximadamente 3000 e incluia una mezcla de restos OP y OE, constituyendo los restos OE
aproximadamente un 1 % p/p. Se cree que se ha producido poliol 5 por polimerizacién con apertura de anillo con
base discontinua de 6xido de propileno en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de metal de material

compuesto.

El indice de polidispersidad (Mp/Mn) de poliol 3 y el poliol 5, se determiné que era aproximadamente 1,25 y 1,15,

respectivamente.

Cada uno de los polioles 3 y 5 se traté a su vez en una espuma de poliuretano en condiciones idénticas, usando la

mezcla de reaccién mostrada en la tabla 3:

Tabla 3

Componente Cantidad

Poliol (como anteriormente) pbp | 100

Agua (agente formador de burbujas) pcp | 3,5

33LV (catalizador de amina terciaria) pcp | 0,18

L620 (tensioactivo de organosilicona) | pcp | 0,8

Melamina (agente ignifugo) pcp | 20

TMCP (agente ignifugo) pcp | 10

DeOA (reticulador de dietanolamina) pcp | 0,5

T-9 (catalizador de octoato estannoso) | pcp | 0,22

Poliol (como anteriormente) pbp | 100

Indice TDI (usando TDI 80) 114

Cada espuma se someti6 al ensayo BS5852, parte 2, Crib 5 y los resultados se muestran en la tabla 4 (promedio de

cinco ensayos):

Tabla 4
Poliol que se | Peso (g) de espuma | Peso (g) de espuma | Pérdida de peso
origina inicial final (9)
Poliol 3 759 727 32
Poliol 5 757 719 38

Se indica que el poliol 3, preparado con un procedimiento continuo y teniendo un
mostré resistencia al fuego mejorada comparado con el poliol 5.

indice de polidispersidad mayor,



10

15

20

25

30

ES 2676 041 T3

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para preparar una espuma de poliuretano ignifuga y flexible, comprendiendo el
procedimiento hacer reaccionar un poliol a base de OP con agentes reaccionantes formadores de espuma para
proporcionar dicha espuma de poliuretano, en donde dicho poliol se prepara por polimerizacién con apertura de
anillo de 6xido de alquileno en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de metal de material compuesto y
en donde dicho poliol esta exento de restos OE o comprende restos OE en una cantidad de a lo sumo un 1 % p/p; en
donde dicho poliol tiene un indice de polidispersidad (Mp/Mn) en el intervalo de 1,18 a 1,5.

2. El procedimiento segun la reivindicacion 1, en donde dicho poliol contiene restos OE, si hay, en una
cantidad de a lo sumo un 0,8 % p/p.

3. El procedimiento segun la reivindicacion 1 o la reivindicacion 2, en donde el poliol comprende solo restos de
OP.
4. El procedimiento segun cualquier reivindicacion precedente, en donde dicho poliol tiene un peso molecular

promedio numeérico en el intervalo de 2750 Dalton a 4000 Dalton y una funcionalidad nominal (F,) en el intervalo de 2
a 3,5.

5. El procedimiento segun cualquier reivindicacion precedente, en donde dicho poliol se obtiene haciendo
reaccionar un iniciador con una pluralidad de atomos de hidrogeno activos con OP y opcionalmente OE,
introduciéndose el iniciador de manera continua en un reactor junto con el 6xido de alquileno y el catalizador, para
llevar a cabo la polimerizacién del 6xido de alquileno.

6. El procedimiento segun cualquier reivindicacion precedente, en donde dicha espuma incluye una cantidad
de agente ignifugo eficaz de agente ignifugo de manera que la espuma pasa el estandar de resistencia a la llama BS
5852, parte 2, Crib 5.

7. El procedimiento segun cualquier reivindicacion precedente, en donde dichos agentes reaccionantes
formadores de espuma incluyen melamina en una cantidad de entre 10 pcp y 15 pcp, un agente ignifugo
suplementario de fosfato halogenado en una cantidad de entre 4 pcp y 10 pcp y agua en una cantidad de entre 3 pcp

y 6 pcp.

8. Una espuma de poliuretano flexible que puede obtenerse por el procedimiento segun cualquier
reivindicaciéon precedente.

9. Un articulo conformado que comprende una espuma de poliuretano flexible segun la reivindicacion 8.

10. Uso de un poliol a base de OP, preparado por polimerizaciéon con apertura de anillo de 6xido de alquileno
en presencia de un catalizador de complejo de cianuro de metal de material compuesto y que esta exento de restos
OE o que comprende restos OE en una cantidad de a lo sumo un 1 % p/p, en la preparacion de una espuma de
poliuretano flexible para el fin de mejorar la resistencia a la llama de la espuma resultante y/o reducir una cantidad
de un aditivo ignifugo en la espuma; en donde dicho poliol tiene un indice de polidispersidad (Mp/Mn) en el intervalo
de 1,18 a 1,5.
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