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DESCRIPCION
Materiales de proteccion contra quemaduras
Referencia cruzada a solicitudes relacionadas

Esta solicitud es una continuacioén en parte de la solicitud con N.° de Serie 11/923.125, presentada el 24 de octubre
de 2007.

Antecedentes de la invencion

Para reducir las lesiones de quemaduras relacionadas con el fuego, se desea ropa protectora para profesionales
que trabajan en entornos peligrosos, donde es posible la exposicion de corta duracion al fuego, tal como busqueda y
salvamento y policia. El equipo protector para trabajadores expuestos a estas condiciones deberia proporcionar
alguna proteccion mejorada para permitir al usuario abandonar rapidamente el peligro, en lugar de combatir el
peligro.

Tradicionalmente, las prendas protectoras resistentes a las llamas han sido fabricadas con una capa mas exterior de
un conjunto (la capa que entra en contacto con la llama) que comprende tejido no combustible, que no se funde, por
ejemplo de aramidas, polibenzimidazol (PBI), poli p-fenileno-2,6-bezobisoxazol (PBO), mezclas modacrilicas,
poliaminas, carbono, poliacrilonitrilo (PAN), y mezclas y combinaciones de ellos. Estas fibras pueden ser
inherentemente resistentes a la llama, pero tienen varias limitaciones. Especificamente, estas fibras pueden ser muy
costosas, dificiles de tefir y de imprimir, y pueden no tener resistencia adecuada a la abrasion. Adicionalmente,
estas fibras absorben mas agua y ofrecen comodidad tactil insatisfactoria, comparadas con tejidos basados en nylon
y poliéster.

Para un rendimiento éptimo para el usuario en entornos con exposicion ocasional a destellos de fuego, se desea
una prenda de peso ligero, transpirable, a prueba de agua o resistente al agua con proteccién mejorada contra las
quemaduras. El coste de la ropa protectora a prueba de agua, resistente a la llama ha sido una consideracion
importante para un gran numero de aplicaciones de exposicion peligrosa fuera de la proteccion del fuego,
excluyendo de esta manera el uso de textiles tipicos, inherentemente resistentes a la llama, tales como los usados
en el colectivo contra incendios.

La invencion se refiere a un compuesto textil flexible y a un método para fabricar un laminado textil flexible de
acuerdo con las reivindicaciones adjuntas.

Sumario de la invencién

En una forma de realizacion, se describe un material que es adecuado para uso en prendas, tal como la capa
exterior de una prenda exterior, para trabajadores en entornos peligrosos, que es transpirable, a prueba de agua, y
resistente a la llama, siendo al mismo tiempo de peso ligero, comodo de llevar, flexible y razonable. En una forma de
realizacién, se proporciona un método para reducir la pos-combustidon de un material inflamable, fundible a menos
de 20 segundos cuando se evalua de acuerdo con el Ensayo de Llama Horizontal, que comprende proporcionar un
textil exterior que comprende un material inflamable, fundible, y que comprende un lado interior y un lado exterior;
proporcionar un material reactivo térmico que comprende una mezcla de resina de polimero — grafito expansible, en
la que el grafito expansible tiene una expansion de al menos 900 um después de calentar a 280°C al aplicar la
mezcla de resina de polimero — grafito expansible a la superficie interior del material textil exterior para formar el
material reactivo térmico, en el que el lado exterior del textil exterior esta expuesto a una llama.

En una forma de realizaciéon adicional, se forma un compuesto textil de dos capas que tiene un tiempo de pos-
combustién bajo y una longitud carbonizada baja en un Ensayo de Ignicién del Borde que comprende una capa textil
exterior inflamable, fundible, una barrera de conveccion térmicamente estable y un material reactivo térmico entre
las capas, donde el material reactivo térmico comprende una mezcla de resina de polimero-grafito expansible, y
donde el grafito expansible tiene una expansién superior a 9 cc/g y una endoterma superior a 100 J/g.

Descripcion de los dibujos

El funcionamiento de la presente invencion deberia ser evidente a partir de la siguiente descripcion considerada en
combinacién con los dibujos que se acompafan, en los que:

La figura 1 es una ilustracion esquematica de una vista de la seccion transversal de una forma de realizacion
descrita aqui.

La figura 2 es una ilustracién esquematica de una vista de la seccion transversal de otra forma de realizacion
descrita aqui.

La figura 3 es una ilustracion esquematica de una forma de realizacion descrita aqui.

La figura 4 es una ilustracion esquematica de otra forma de realizacion descrita aqui.
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La figura 5a es una ilustracién esquematica de una mezcla de resina de polimero — grafito expansible aplicada como
puntos discretos.

La figura 5b es una ilustracién esquematica de una forma de realizacién de un patron de mezcla de resina de
polimero — grafito expansible aplicado en una rejilla.

La figura 6 es una representacion grafica de la expansion de grafitos expansibles.

La figura 7 es una representacion esquematica de muestras ensayadas por el Ensayo de Llama Horizontal descrito
aqui.

La figura 8 es una ilustracion esquematica de otra forma de realizacion descrita aqui.

La Figura 9a es una ilustracion esquematica de un patrén aplicado en forma de puntos separados.
La Figura 9b es una ilustracion esquematica de un patrén aplicado en forma de rejilla.

La Figura 9c es una ilustracion esquematica de un patréon aplicado en forma de puntos separados.
Descripcion detallada de la invencion

En una forma de realizacién, se describe aqui un método para reducir la pos-combustiéon de un material inflamable,
fundible. Con referencia a la figura 1, un compuesto textil (2) que comprende un textil exterior (10) que tiene un
material inflamable, fundible es provisto con un material reactivo térmico (20) que comprende una mezcla de resina
de polimero — grafito expansible. En una forma de realizacién, el material reactivo térmico (20) esta dispuesto sobre
un lado interior (11) del textil exterior (10). Después de la exposicion del lado exterior (12) del textil exterior (10) a
una llama, el textil exterior provisto con una capa de material reactivo térmico tiene una pos-combustion de menos
de 20 segundos, cuando se ensaya de acuerdo con el método de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extincién previstos aqui.

En otra forma de realizacion de la presente invencion, se adhiere un revés textil (14) térmicamente estable, por
ejemplo por el material reactivo térmico, al lado interior (11) del textil exterior (10) del compuesto textil (2) (tal como
se ilustra en la Figura 1) y, cuando se utiliza, el lado exterior (12) del textil exterior (10) se orienta para que entre en
contacto con la llama. Después de la exposicién a la llama, el textil exterior fundible se funde hacia el material
reactivo térmico. A medida que el material reactivo térmico se expande, se cree que el revés textil térmicamente
estable mantiene el material reactivo térmico en expansién en su lugar para facilitar la absorcion de material fundido
del textil exterior fundible.

Materiales adecuados para uso como un revés textil (14) térmicamente estable incluyen, por ejemplo, textiles que no
son fundibles de acuerdo con el Ensayo de Fundicion y Estabilidad Térmica como se presenta aqui. Ejemplos de
reveses textiles térmicamente estables incluyen aramidas, algodones resistentes a la llama (FR), PBI, PBO, rayon
FR, mezclas modacrilicas, poliaminas, carbono, fibra de vidrio, PAN, politetrafluoroetileno (PTFE), y mezclas y
combinaciones de ellos. Textiles que no son térmicamente estables que son fundibles de acuerdo con el Ensayo de
Fundicion y Estabilidad Térmica no son adecuados como materiales de revés textil térmicamente estable para su
uso aqui. Textiles que son fundibles de acuerdo con el Ensayo de Fundicién y Estabilidad Térmica son adecuados
como un textil exterior, que incluye, pero no esta limitado a nylon 6, nylon 6,6, poliéster, y polipropileno.

En otra forma de realizacion, se proporciona un método para reducir el tiempo frangible de un compuesto textil. Con
referencia a una forma de realizacion ilustrada en la figura 2, se proporciona un compuesto textil (2) que comprende
un textil exterior (10) que tiene un material fundible que puede ser combustible o inflamable. Una barrera de
conveccion (30) térmicamente estable se proporciona, ademas, cerca del lado interior (11) del textil exterior (10), y
se proporciona un material reactivo térmico (20) entre ellos. En un método, se forma un compuesto textil (2) que
tiene un tiempo frangible que se incrementa en al menos 20 segundos sobre un compuesto textil confeccionado
sustancialmente de los mismos materiales, en el que no se incorpora material reactivo térmico, cuando se ensaya de
acuerdo con el método de Ensayo de Llama Horizontal descrito aqui. Formas de realizaciéon que comprenden
compuestos textiles se pueden fabricar de acuerdo con los métodos descritos aqui y que tienen un textil exterior
(10), que comprende un material fundible y un material reactivo térmico (20), en el que el compuesto textil tiene un
tiempo frangible incrementado que es mayor que 30 segundos cuando se ensaya de acuerdo con el método de
Ensayo de Llama Horizontal descrito aqui.

En una forma de realizacion, se proporciona un método para producir un compuesto textil, en el que el compuesto
textil que tiene un textil exterior (10) que comprende un material que es fundible e inflamable y que comprende,
ademas, una barrera de conveccion (30) térmicamente estable y un material reactivo térmico (20) entre el textil
exterior y la barrera de conveccidon térmicamente estable, tiene un incremento en el tiempo frangible y un
decremento en la poscumbustion, cuando se compara con compuestos textiles sustancialmente iguales formados
sin un material reactivo térmico. El tiempo frangible y el tiempo pos-combustiéon son ensayados de acuerdo con los
métodos de ensayo para Ensayo de llama Horizontal y Ensayo de Auto-extincion, respectivamente, proporcionados
aqui. En tal forma de realizacion, un compuesto textil tiene un tiempo frangible que es mayor que 20 segundos y una
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pos-combustion inferior a 20 segundos.

En otra forma de realizacion, como se ejemplifica en la figura 3, el compuesto textil (2) puede comprender una
barrera de conveccién multicapas (30) térmicamente estable. La barrera de conveccién multicapas (30)
térmicamente estable puede comprender dos o mas capas de una pelicula (34 y 34’) térmicamente estable y, por
ejemplo, una capa de polimero (35) entre ellas. La capa de polimero (35) puede ser a prueba de agua o
impermeable al aire 0 ambas.

En otra forma de realizacion, tal como se ilustra en la figura 4, el compuesto textil (2) puede comprende, ademas, un
reveés textil (50) posicionado sobre un lado de la barrera de conveccion (30) térmicamente estable, que esta opuesto
al material reactivo térmico (20). El revés textil (50) se puede fijar al compuesto textil con un adhesivo (40). Con
preferencia, el revés textil (50) es un revés textil térmicamente estable, tal como un material que pasa el Ensayo de
Fundicion y Estabilidad Térmica descrito aqui.

También se proporciona un método para reducir el porcentaje previsto de cuerpo quemado después de exposicion a
la llama cuando se ensaya de acuerdo con ASTM F1930 Garment Flammability Test (Pyroman) descrito aqui. El
método comprende proporcionar un compuesto textil que comprende un textil exterior que comprende un material
fundible y una barrera de conveccién térmicamente estable, que tiene un material reactivo térmico entre el textil
exterior y la barrera de conveccion térmicamente estable. EIl método comprende, ademas, confeccionar una prenda
del compuesto textil, en la que el textil exterior esta orientado fuera del cuerpo del maniqui y hacia la fuente de la
llama y en contacto con la llama. Después de una exposicion de 4 segundos durante el Ensayo de Inflamabilidad de
la Prenda, se consigue una reduccion en el cuerpo quemado, la pos-combustion y el goteo de fundicién comparada
con una prenda confeccionada similar y sustancialmente con los mismos materiales, pero sin un material reactivo
térmico entre el textil exterior y la barrera de conveccién térmicamente estable. En ciertas formas de realizacion, no
se observa goteo de fundicién, la pos-combustion se reduce aproximadamente en 20 segundos y/o la prenda que
tiene el material reactivo térmico tiene un porcentaje previsto de cuerpo quemado que es aproximadamente 5 puntos
porcentuales inferior que una prensa confeccionada sin el material reactivo térmico.

La figura 6 es una representacion grafica de las tasas de expansion TMA de varios grafitos expansibles
(A=Nyagraph 351 disponible de Nyacol Nano technologies, Inc ;, B=3626 disponible de Asbury Graphite Mills Inc.,
C=3494 Asbury Graphite Mills Inc , D=Nyagraph 35 disponible de Nyacol Nano technologies, Inc. ;, E=3538
disponible de Asbury Graphite Mills Inc.). Un grafito expansible mas adecuado para uso en métodos descritos aqui
tiene una tasa de expansion media de al menos 9 um/°C entre aproximadamente 180°C y 280°C. Dependiendo de
las propiedades deseadas del compuesto textil, puede ser deseable utilizar un grafito expansible que tiene una tasa
de expansion mayor que 9 um/°C entre aproximadamente 180°C y 280°C, o una tasa de expansion mayor que
12um/°C entre aproximadamente 180°C y 280°C, o una tasa de expansion mayor que 15um/°C entre
aproximadamente 180°C y 280°C. Un grafito expansible adecuado para uso en ciertas formas de realizacion se
expande al menos 900 um en el Ensayo de Expansion TMA descrito aqui cuando se calienta hasta
aproximadamente 280°C. Otro grafito expansible adecuado para uso en ciertas formas de realizacion se expande al
menos 400 um en el Ensayo de Expansion TMA descrito aqui cuando se calienta hasta aproximadamente 240 °C. Si
se ensaya utilizando el Ensayo de Expansion en Horno descrito aqui, el grafito expansible adecuado para su uso en
los compuestos y métodos descritos aqui tiene una expansion media de al menos 9 cc/g a 300 °C. En un ejemplo, el
grafito expansible B (3626 que se puede adquirir de Asbury Graphite Mills, Inc.) tiene una expansién media de
aproximadamente 19 cc/g a 300 °C, mientras que el grafito expansible E (3538 que se puede adquirir de Asbury
Graphite Mills, Inc.) tiene una expansion de solo aproximadamente 4 cc/g a 300 °C, cuando se ensaya mediante el
Ensayo de Expansién en Horno descrito aqui.

En determinadas formas de realizacion, se forman compuestos que comprenden grafito expansible que tiene una
buena expansion y una endoterma de al menos aproximadamente 100 J/g cuando se ensaya de acuerdo con el
método de Ensayo de Endoterma de DSC descrito aqui. En otras formas de realizacion, puede ser deseable utilizar
grafito expansible con una endoterma superior o igual a aproximadamente 150 J/g, superior o igual a
aproximadamente 200 J/g, o una endoterma superior o igual a aproximadamente 250 J/g. En una realizacion, se
forma un textil compuesto que tiene un textil exterior fundible y un grafito expansible que tiene una expansion
superior a 900 ym a 280 °C y una endoterma superior a 100 J/g que tiene un valor de pos-combustion media de
menos de 20 segundos, una longitud carbonizada media de menos de 20 cm, o ambas, cuando se ensaya de
acuerdo con el Ensayo de Igniciéon del Borde descrito aqui. En una forma de realizacion, se forma un compuesto que
tiene un textil exterior fundible, una barrera de conveccién térmicamente estable que comprende PTFE expandido o
un revés textil térmicamente estable y un material reactivo térmico que comprende una mezcla de resina de
polimero-grafito expansible entre el textil exterior fundible y la barrera de conveccién térmicamente estable o revés
textil térmicamente estable. Se mezcla la resina de polimero y un grafito expansible que tiene una endoterma de al
menos 100 J/g para formar una mezcla que se aplica en un patrén discontinuo a cada material de una interfase
superficial. En otras formas de realizacién, se pueden formar compuestos textiles que comprenden mezclas de
resina de polimero-grafito expansible, donde el textil tiene una pos-combustidon media de menos de 10 segundos, o
menos de 2 segundos; se pueden formar compuestos textiles que tienen una longitud carbonizada media de menos
de 15 cm, o menos de 10 cm, cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Ignicion del Borde.

El tamafo de las particulas de grafito expansible adecuado para la presente invencién deberia seleccionarse para
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que la mezcla de resina de polimero — grafito expansible se pueda aplicar con el método de aplicacion seleccionado.
Por ejemplo, donde la mezcla de resina de polimero — grafito expansible se aplica por técnica de impresion de
huecograbado, el tamafio de las particulas de grafito expansible deberia ser suficientemente pequefio para encajar
en las celdas de huecograbado.

Las resinas de polimeros que tienen una temperatura de fusién o de ablandamiento inferiores a 280°C son
adecuadas para uso en las formas de realizacion descritas. En una forma de realizacion, las resinas de polimeros
utilizadas en métodos descritos aqui son suficientemente fluidas o deformables para permitir que el grafito
expansible de expanda sustancialmente después de la exposicion al calor a o por debajo de 300°C, con preferencia
a o por debajo de 280°C. Otras resinas de polimero adecuadas para su uso en el material reactivo térmico permiten
que el grafito expansible se expanda lo suficiente a temperaturas por debajo de la temperatura de pirdlisis del textil
exterior fundible. Puede ser deseable que la viscosidad extensional de una resina de polimero sea suficientemente
baja para permitir la expansion del grafito expansible y suficientemente alta para mantener la integridad estructural
del material reactivo térmico después de la expansion de la mezcla de resina de polimero y el grafito expansible. En
otra forma de realizacion, se utiliza una resina de polimero que tiene un modulo de almacenamiento entre 10° y 108
10 N/cm?) y Tan delta entre aproximadamente 0,1 y aproximadamente 10 a 200°C. En otra forma de realizacion, se
utiliza una resina de polimero que tiene un modulo de almacenamiento entre 10° y 10° 10 N/ecm?). En otra forma de
realizacion, se utiliza una resina de polimero que tiene un médulo de almacenamiento entre 10° y 10* 10° N/cm?).
Las resinas de polimeros adecuadas para uso en algunas formas de realizacion tienen un modulo y alargamiento de
alrededor de 300°C o menos, adecuado para permitir que el grafito se expanda. Las resinas de polimeros
adecuadas para uso en algunas formas de realizacion son elastoméricas. Otras resinas de polimeros adecuadas
para uso en algunas formas de realizacion son reticulables, tal como poliuretano reticulable, tal como Mor-melt
R7001E (de Rohm & Has). En otras formas de realizacion, las resinas de polimeros adecuadas son termoplasticas
que tienen una temperatura de fusion entre 50°C y 250°C., tal como Desmomelt VP KA 8702 (de Bayer Material
Science LLC). Las resinas de polimeros adecuadas para uso en formas de realizacion descritas aqui comprenden
polimeros que incluyen, pero no estan limitados a poliésteres, poliuretanos termoplasticos y poliuretanos
reticulables, y combinaciones de ellos. Otras resinas de polimeros pueden comprender uno o mas polimeros
seleccionados de poliéster, poliamida, acrilico, polimero de vinilo, poliolefina. Otras resinas de polimeros pueden
comprender silicona o epdxido. Se pueden incorporar opcionalmente materiales retardadores de la llama en la
resina de polimero, tales como melamina, fésforo, y compuestos bromados, hidroxidos de metal tales como alumina
trihidratada (ATH), boratos y combinaciones de estos.

En algunas formas de realizacion de la mezcla de resina de polimero — grafito expansible, la mezcla, después de la
expansion, forma una pluralidad de zarcillos que comprenden grafito expandido. El area total de la superficie de la
mezcla de resina de polimero — grafito expansible se incrementa de forma significativa cuando se compara con la
misma mezcla antes de la expansion. En una forma de realizaciéon, el area de la superficie de la mezcla se
incrementa al menos cinco veces después de la expansion. En otra forma de realizacion, el area de la superficie de
la mezcla de incrementa al menos diez veces después de la expansion. Ademas, los zarcillos se extenderan a
menudo hacia fuera desde la mezcla expandida. Donde la mezcla de resina de polimero — grafito expansible esta
situada sobre un sustrato en una forma discontinua, los zarcillos se extenderan hasta llenar al menos parcialmente
las areas abiertas entre los dominios discontinuos. En otra forma de realizacién, los zarcillos se habran alargado,
con una relacién de aspecto entre la longitud y la anchura de al menos 5 a 1. En una forma de realizacion, donde un
compuesto comprende un textil exterior fundible, un revés textil térmicamente estable o una barrera de conveccion
térmicamente estable y un material reactivo térmico que comprende una mezcla de resina de polimero-grafito
expansible aplicada en un patrén de formas discontinuas, el material reactivo térmico se expande formando zarcillos
que estan poco compactados tras la expansion, lo que crea vacios entre los zarcillos, asi como espacio entre el
patrén de la mezcla expansible-resina de polimero expandida. Después de la exposicion a una llama, el textil
exterior fundible se funde y generalmente se aparta de las areas abiertas entre las formas discontinuas del material
reactivo térmico. El revés textil térmicamente estable (o barrera de conveccion) soporta el material reactivo térmico
durante la expansién y el material fundido del textil exterior fundible es absorbido y retenido por el material reactivo
térmico en expansion durante la fundicion. Mediante la absorcion y retencion del material fundido, se pueden formar
compuestos que muestren ausencia de goteo de fundicién y se suprima la inflamabilidad. Se cree que cuando el
reveés textil térmicamente estable (o barrera de conveccion) soporta el material en expansion durante la absorcion de
material fundido, el revés textil térmicamente estable (o barrera de conveccion) se protege de la apertura y la
formacion de agujeros. La mayor area superficial del material reactivo térmico después de la expansion permite la
absorcion del material fundido a partir del textil fundible por parte del material reactivo térmico expandido después de
la exposicion a la llama.

La mezcla de resina de polimero — grafito expansible puede ser producida por un método que proporciona una
mezcla intima de resina y grafito expansible, sin causar expansion sustancial del grafito expansible. Métodos de
mezcla adecuados incluyen, pero no estan limitados a mezcladora de palas, combinacion y otras técnicas de mezcla
de bajo cizallamiento. En un método, la mezcla intima de resina de polimero y particulas de grafito expansible se
consigue mezclando el grafito expansible con un monémero o prepolimero antes de la polimerizacion de la resina de
polimero. En otro método, el grafito expansible puede ser mezclado con un polimero disuelto, en el que el disolvente
es retirado después de la mezcla. En otro método, se mezcla grafito expansible con un polimero fundido caliente a
una temperatura por debajo de la temperatura de expansion del grafito y por encima de la temperatura de fundicién
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del polimero. En métodos que proporcionan una mezcla intima de la resina de polimero y las particulas de grafito
expansible o aglomerados de grafito expansible, el grafito expansible es revestido o encapsulado por la resina de
polimero antes de la expansion del grafito. En otras formas de realizacion, la mezcla intima se consigue antes de
aplicar la mezcla de resina y grafito expansible a un sustrato.

La mezcla de resina de polimero — grafito expansible comprende menos o igual a aproximadamente 50 % en peso, o
menos o igual a aproximadamente 40 % en peso, o menos o igual a aproximadamente 30 % en peso de grafito
expansible basado en el peso total de la mezcla de resina de polimero — grafito expansible, y el resto comprende
sustancialmente la resina de polimero. En otras formas de realizacion, el grafito expansible comprende menos o
igual a aproximadamente 20 % en peso, o0 menos o igual a aproximadamente 10 % en peso, o menos o igual a
aproximadamente 5 % en peso de la mezcla, y el resto comprende sustancialmente la resina de polimero. En
general, se desea desde aproximadamente 5 % en peso hasta aproximadamente 50 % en peso de grafito
expansible basado en el peso total de la mezcla de resina de polimero — grafito expansible. En algunas formas de
realizacion, la actuacion de resistencia a la llama deseable se puede conseguir con cantidades todavia inferiores de
grafito expansible. Cargas tan bajas como 1 % pueden ser Utiles. Dependiendo de las propiedades deseadas y la
construccion de los compuestos textiles resultantes, pueden ser adecuados también otros niveles de grafito
expansible para otras formas de realizacion. También se pueden afadir otros aditivos, tales como pigmentos,
agentes de relleno, agentes antimicrobios, adyuvantes de procesamiento y estabilizadores a la mezcla.

La mezcla de resina de polimero — grafito expansible se puede aplicar al textil exterior (10) del compuesto textil para
formar el material reactivo térmico (20), tal como se ejemplifica en la figura 1. EI material reactivo térmico se puede
aplicar como una capa continua. No obstante, donde se desean transpiracion y manipulacion mejoradas, la mezcla
de resina de polimero — grafito expansible se puede aplicar de forma discontinua para formar una capa de material
reactivo térmico que tiene una cobertura de la superficie inferior al 100 %.

Una aplicacion discontinua puede proporcionar menos del 100 % de cobertura de la superficie por formas que
incluyen, pero no estan limitadas a puntos, reticulos, lineas y combinaciones de ellos. En algunas formas de
realizacion con cobertura discontinua, la distancia media entre areas adyacentes del patron discontinuo es inferior al
tamafio de una llama incidente. En alguna forma de realizacidon con cobertura discontinua, la distancia media entre
areas adyacentes del patrén discontinuo es inferior a 10 mm, o inferior a 5 mm, o preferentemente inferior a 3.5 mm,
o de 2.5 mm o inferior, o de 1.5 mm o inferior, o de 0.5 mm o inferior. Por ejemplo, en un patron de puntos impresos
sobre un sustrato, se mediria el espaciamiento entre los puntos. Una distancia media entre areas adyacentes del
patrén discontinuo puede ser superior a 40 um, o superior a 50 ym, o superior a 100 uym, o superior a 200 pm,
dependiendo de la aplicacion. Un espaciamiento de puntos medio que se haya medido que sea superior a 200 um e
inferior a 500 pm es util en algunos compuestos descritos aqui.

La separacion también se puede utilizar, por ejemplo, combinada con la cobertura de superficie como una forma
para describir la colocacion de un patrén impreso. En general, la separacion se define como las distancias de centro
a centro medias entre formas adyacentes tales como puntos, lineas o cuadriculas del patron impreso. Se utiliza la
media, por ejemplo, para tener en cuenta patrones impresos con espaciado irregular tales como los mostrados en
las Figs. 9b y 9c. En una forma de realizacion, la mezcla de resina de polimero-grafito expansible (20) se puede
aplicar de forma discontinua en un patrén con una separacion y una cobertura de superficie que proporcione un
rendimiento de retardo de la llama superior, en comparacién con una aplicaciéon continua de mezcla de material
reactivo térmico que tenga una colocacion de peso equivalente de la mezcla de resina de polimero-grafito
expansible. Por ejemplo, tal como se muestra en las Figs. 9a, 9b y 9c, la separacion se define como la media de las
distancias de centro a centro (101 y 102) entre puntos o cuadriculas adyacentes. En algunas formas de realizacion,
la separacion es superior a 500 uym, o superior a 1000 um, o superior a 2000 um, o superior a 5000 ym. Un patrén
de material reactivo térmico que tenga una separacion de entre 500 um y 6000 um es adecuado para su uso en la
mayoria de compuestos descritos aqui.

En formas de realizacion, donde propiedades tales como manipulacion, transpiracion y/o peso textil son importantes,
se puede utilizar una cobertura de la superficie de mas de aproximadamente 25 %, y menos de aproximadamente
90 %, o de menos de aproximadamente 80 %, o de menos de aproximadamente 70 %, o de menos de
aproximadamente 60 %, o de menos de aproximadamente 50 %, o de menos de aproximadamente 40 %, o de
menos de aproximadamente 30 %. En determinadas formas de realizacion donde, por ejemplo, se requieren
propiedades de resistencia a la llama superiores, puede que se desee tener una cobertura de superficie de entre
aproximadamente 30% y 80% del material reactivo térmico sobre una superficie de una capa de compuesto con una
separacion de entre 500 pym y 6000 pm.

Un método para conseguir una cobertura de menos del 100 % comprende aplicar la mezcla de resina de polimero —
grafito expansible por impresiéon de la mezcla sobre una superficie de la estructura, por ejemplo por impresion de
huecograbado. Las figuras 5a y 5b ilustran ejemplos, en los que la capa de material reactivo térmico (20) es
proporcionada por patrones de puntos (5A) y reticulos (5B) a medida que se aplica la mezcla de resina de polimero
— grafito expansible 20 de forma discontinua para formar un material reactivo térmico, por ejemplo, a un sustrato
(10), tal como una barrera de conveccion térmicamente estable o al lado interior de un textil exterior. La mezcla de
resina de polimero — grafito expansible se puede aplicar para conseguir un peso de colocacion desde entre
aproximadamente 10gsm hasta aproximadamente 100gsm de la mezcla. En algunas formas de realizacion, la
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mezcla se aplica al sustrato para conseguir un peso de colocacion de menos de 100gsm, o de menos de 75gsm, o
de menos de 50gsm, o de menos de 25gsm.

En una aplicacion discontinua, tal como la aplicacion de puntos discretos (20) en la figura 5A, la mezcla de resina de
polimero — grafito expansible se aplica a un sustrato que forma una capa de material reactivo térmico (20) en forma
de una pluralidad de estructuras de pre-expansion discretas que comprenden la mezcla de resina de polimero —
grafito expansible. Después de la expansion, los puntos discretos forman una pluralidad de estructuras expandidas
discretas, que tiene integridad estructural, proporcionando de esta manera proteccion suficiente a un compuesto
textil para conseguir las propiedades mejoradas descritas aqui. Por integridad estructural se entiende que el material
reactivo térmico después de la expansion resiste la flexion o pliegue sin desintegrar o desconchar sustancialmente el
sustrato, y resiste la compresion después de la medicion del espesor cuando se mide de acuerdo con el Ensayo de
Cambio de Espesor descrito aqui.

La mezcla de resina de polimero — grafito expansible se puede aplicar en otras formas ademas de puntos, lineas o
reticulos. Otros métodos para aplicar la mezcla de resina de polimero — grafito expansible pueden incluir impresion
con tamiz, o pulverizacién o revestimiento por dispersion o revestimiento con cuchilla, con tal que la mezcla de
resina de polimero — grafito expansible se pueda aplicar de una manera en la que se consiguen las propiedades
deseada después de exposicion a calor o llama.

En una forma de realizacién que comprende una barrera de conveccion térmicamente estable, como se ejemplifica
en la figura 2, la capa de material reactivo térmico (20) puede disponerse sobre el textil exterior (10) o sobre a
barrera de conveccion térmicamente estable (30). En un método preferido, la mezcla de resina de polimero — grafito
expansible se aplica de una manera, en la que la mezcla proporciona una buena unién entre la barrera de
conveccion térmicamente estable y el textil exterior. En formas de realizacion, donde el compuesto textil comprende
una construccion de laminado, la mezcla de resina de polimero — grafito expansible se aplica como un adhesivo, por
ejemplo, para adherir el lado interior de la capa textil exterior (10) y la barrera de conveccion (30) térmicamente
estable que forma una capa de material reactivo térmico entre la capa textil exterior (10) y la barrera de conveccion
(30) térmicamente estable. En otro método, la mezcla de resina de polimero — grafito expansible se aplica al
compuesto formando una capa de material reactivo térmico, que se puede disponer opcionalmente al menos
parcialmente dedeo de poros de la superficie o de huecos de la superficie de una o de las dos capas (10 y 30).

Los métodos descritos proporcionan propiedades mejoradas que son particularmente beneficiosas para compuestos
textiles que comprenden un textil exterior (10) que comprende materiales que comprenden materiales fusibles no
inflamables o materiales fusibles inflamables. Los materiales fundibles son materiales que son fusibles cuando se
ensayan de acuerdo con el Ensayo de Fundicion y de Estabilidad Térmica. Los materiales son ensayados con el
Ensayo de Llama Vertical para Textiles para determinar si son inflamables o no inflamables. En ciertas formas de
realizacion, el textil exterior comprende una poliamida, tal como nylon 6 o nylon 6,6, y poliéster, polietileno, y
combinaciones de ellos. Compuestos textiles preferidos estan compuestos de textiles exteriores que estan tricotados
o tejidos, y el textil exterior tiene un peso de menos de 339 g/m? (10,0 oz/yd?), con preferencia entre 33,9 g/m?
(1oz/yd?®) a 339 g/m? (10,0 oz/yd?). Alternativamente, el peso del textil exterior esta entre 33,9 g/m? (1oz/yd?) a 169,5
g/m? (5,0 oz/yd?).

Los textiles no inflamables fundibles incluyen, por ejemplo, poliéster modificado con fosfinato (tal como materiales
comercializados con el nombre comercial Trevira® CS y Avora® FR). Algunos textiles no inflamables fundibles no
estan destinados habitualmente a su uso en laminados resistentes a la llama destinados a aplicaciones de prendas,
ya que cuando se constriien en forma de laminado tradicional, el textil no se puede separar facilmente de las
llamas, lo que da como resultado una combustién continuada. Sin embargo, se ha descubierto que cuando se
conforman como un compuesto textil que comprende ademas un textil térmicamente estable o una barrera de
conveccion térmicamente estable y un material reactivo térmico entre las capas, los compuestos textiles son
adecuados para su uso en aplicaciones de laminados resistentes a la llama. En una forma de realizacion, un
compuesto textil en forma de un laminado que comprende un textil exterior no inflamable fundible y un textil
térmicamente estable o barrera de conveccién térmicamente estable que comprende un patrén discontinuo de
material reactivo térmico entre las capas, tiene una pos-combustién de menos de 5 segundos, una longitud
carbonizada de menos de 10 cm, cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Ignicién del Borde.

Los materiales de barrera de conveccién térmicamente estables pueden proporcionarse al compuesto textil para
mejorar adicionalmente el rendimiento del compuesto textil después de la exposicion a llama o calor. En algunas
formas de realizacion, se puede seleccionar una barrera de conveccion térmicamente estable que tenga un espesor
de menos de 1 mm y una manipulacién de menos de 100, cuando se mide con el Ensayo de Medicion de
Flexibilidad o Manipulacion descrito aqui, para lograr una delgadez y una manipulacion particulares del compuesto
resultante. Los materiales de barrera de conveccion térmicamente estables comprenden materiales, tales como una
pelicula estable al calor, e incluyen materiales tales como poliimida, silicona, PTFE, tales como PTFE denso o PTFE
expandido. La barrera de conveccion térmicamente estable previene la transferencia de calor por conveccion a las
capas detras del mismo, cuando se exponen a una fuente de calor por conveccién. Ademas, el textil térmicamente
estable y la barrera de conveccion térmicamente estable facilita la absorcion del material fundido. Los materiales de
barrera no adecuados para su uso en los compuestos descritos aqui incluyen peliculas que carecen de la suficiente
estabilidad térmica, tales como muchas peliculas de poliuretano transpirables y peliculas de poliéster transpirables
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(tales como Sympatex®, en particular termoplasticas). Las barreras de conveccion para uso en formas de realizacion
descritas aqui tienen una permeabilidad maxima al aire de menos de aproximadamente 5 Frazier después de la
exposiciéon térmica cuando se ensayan segun el método de Ensayo de Estabilidad Térmica de la Barrera de
Conveccién descrito aqui. Con preferencia, una barrera de conveccion tiene una permeabilidad al aire después de
exposicion térmica de menos de 3 Frazier.

Los compuestos textiles fabricados de acuerdo con el método descrito aqui tienen con preferencia un MVTR mayor
que aproximadamente 1000, mayor que aproximadamente 3000, o mayor que aproximadamente 5000, o mayor que
aproximadamente 7000, o mayor que aproximadamente 9000, o mayor que aproximadamente 10000, o mas.
Compuestos textiles preferidos tiene un tiempo frangible mayor que aproximadamente 50 segundos, mayor que
aproximadamente 60 segundos, o incluso mayor que 120 segundos, cuando se ensaya de acuerdo con los métodos
de Ensayo de Llama Horizontal descritos aqui. Compuestos textiles preferidos tienen también una pos-combustion
de menos de 20 segundos cuando se ensaya de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo
de Auto-Extincion descritos aqui. Compuestos textiles mas preferidos tienen una pos-combustion de menos de 15
segundos o de menos de 10 segundos, o de menos de 5 segundos, cuando se ensaya mediante el Ensayo de
Llama Horizontal y Ensayo de Auto-Extincion. Compuestos textiles preferidos no muestran sustancialmente
comportamiento de goteo de fundicidon cuando se ensayan en el Ensayo de Llama Horizontal.

Un compuesto textil flexible es un compuesto que es adecuado, por ejemplo, en aplicaciones de vestimenta o
prendas tales como cubretodos protectores, trajes, chaquetas y guantes para materiales peligrosos, y tiendas. Se
pueden producir compuestos textiles flexibles para uso en ropa, por ejemplo, que tengan una Manipulacion de
menos de 2000, cuando se mide de acuerdo con el ensayo descrito aqui para la Medicion de Flexibilidad o
Manipulacién. En otras formas de realizacion, se forma un compuesto textil de acuerdo con los métodos descritos
aqui, que tiene una manipulacién inferior a aproximadamente 500, o inferior a 300, o inferior a aproximadamente
250, o inferior a aproximadamente 200, y que tienen una pos-combustion inferior a aproximadamente 20 segundos,
o inferior a aproximadamente 15 segundos o inferior a aproximadamente 10 segundos, o una pos-combustion de
aproximadamente cero, cuando se mide de acuerdo con los ensayos descritos aqui para Flexibilidad y Manipulacion,
y el Ensayo de Llama Horizontal y el Ensayo de Auto-Extincion. En una forma realizacion, se forma un compuesto
textil que tiene una pos-combustién de menos de 20 segundos y una longitud carbonizada de menos de 20 cm
cuando se ensaya mediante el Ensayo de Ignicion del Borde. En otra forma de realizacion, se forma un compuesto
textil que tiene una pos-combustion de menos de 20 segundos y que no presenta formacion de agujeros cuando se
ensaya mediante el Ensayo de Llama Incidente Superficial descrito aqui. En algunas formas de realizacion, se
forman compuestos textiles de peso ligero que tienen un peso de aproximadamente menos de 508,8 g/m2 (15
oz/yd?), o de menos de aproximadamente 339 g/m? (10 oz/yd®), o de menos de aproximadamente 271 g/m® (8
oz/yd?), o de menos de aproximadamente 169 g/m? (5 oz/yd?).

En algunas formas de realizacién, se producen compuestos textiles de acuerdo con los métodos descritos aqui que
tienen la capacidad de suprimir la pos-combustién incluso cuando se contaminan con contaminantes liquidos
inflamables tales como aceites, combustibles o disolventes basados en hidrocarburos. En una forma de realizacion,
se forma un compuesto textil que tiene un textil exterior fundible que cuando se contamina con contaminante liquido
inflamable tiene una pos-combustion de menos de 10 segundos, no presenta formacion de agujeros, o ambas
cosas, cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Llama Incidente Superficial descrito aqui. En otra forma de
realizacién, se forma un compuesto que tiene un textil exterior inflamable fundible que tiene una pos-combustion de
menos de 5 segundos, o de menos de 2 segundos tras la contaminacion con liquido inflamable. Se cree que la
propiedad de absorcion de material fundido de los compuestos textiles fundibles de esta invenciéon da lugar a una
supresion de la pos-combustién en un compuesto textil fundible contaminado con liquido inflamable. Sin pretender
cefiirse a ninguna teoria, se cree que el textil fundible adsorbe el liquido inflamable y lo transporta al material
reactivo térmico en expansion, lo que da lugar asi a la supresion de la pos-combustion.

En una forma de realizacion de la presente invencion, los materiales fusibles, por ejemplo un textil exterior (10),
descritos se pueden combinar con el material reactivo térmico (20) en expansion durante la exposicion a calor y/o
llama, que es suficiente para fundir los materiales fusibles para forman un compuesto expandido. En algunas formas
de realizacion, el material fusible se puede entremezclar suficientemente o puede ser absorbido sobre al menos una
porcion del material reactivo térmico en expansiéon. El compuesto expandido resultante puede comprender los
zarcillos alargados del material reactivo térmico y el material fusible. En algunas formas de realizacion, el compuesto
expandido tiene estabilidad estructural cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Cambio de Espesor. En una
forma de realizacién, el compuesto textil de la presente invencién cambia de espesor después de la exposicion a
calor. El espesor del compuesto textil después de la expansion es al menos 1 mm mayor que el espesor del
compuesto textil antes de la expansion.

En una forma de realizacién, se describe un material que es adecuado para uso en ropa para trabajadores en
entornos peligrosos, que es transpirable, a prueba de agua, y resistente a la llama, siendo al mismo tiempo de peso
ligero, flexible y cémo de llevar.

Sin tratar de limitar el alcance de la presente invencion, los ejemplos siguientes ilustran como se puede realizar y
usar la presente invencion.
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METODOS DE ENSAYO
Ensayo de Llama Horizontal

Este ensayo es modelado, en general, segun MIL-C 83429B. Se sujeté una muestra de compuesto textil de 75 mm
por 250 mm (3 pulgadas por 10 pulgadas) en un accesorio de acero (400 mm de largo por 75 mm de ancho con una
ventana central de aproximadamente 350 mm de largo y 50 mm de ancho) utilizando clips de unién. La muestra fue
retenida de tal manera que aseguraba los bordes del compuesto textil sin obstruir el area del compuesto textil
presente en la ventana del accesorio de sujecion de acero. La muestra en el accesorio se colocé horizontalmente a
una altura de aproximadamente 40mm en una llama de 90mm (basada en butano a 13,8 kPa (2 psi) utilizando un
quemador Meeke. La figura 7 ilustra la orientacion de la construccion de compuesto textil 2, en la que el textil
exterior fusible 10 esta orientado adyacente a la llama durante el ensayo. La muestra se expone a la llama y se
registra el tiempo hasta que se rompe la barrera de conveccion (o se forma un agujero en el textil frontal en el caso
de que no se utilice barrera de conveccion), o por grieta o la formacién de un agujero, y la luz de la llama es evidente
cuando se ve a través de la grieta o abertura en el material. La muestra es retirada posteriormente de la llama. El
tiempo registrado se refiere como el tiempo frangible de la llama horizontal. Se observa la llama para goteo de
fundicién o caida de gotitas. Se considera que un compuesto textil presenta “ausencia de goteo de fundicion”
cuando no se observa caida de gotitas de material fundido durante o después de la finalizacion del ensayo.

Ensayo de Auto-Extincion

Después de retirar la muestra de material de la llama en el Ensayo de Llama Horizontal, anterior, se observa el
material por si existe pos-combustion y se registra el tiempo de pos-combustion. Si la muestra exhibe goteo de
fundicion o caida de gotitas, también se registra. Si no se observa pos-combustion, o si se observa pos-combustion
después de la retirada, pero se extingue dentro de cinco (5) segundos después de la retirada de la llama, se dice
que el material es auto-extinguible.

Ensayo de Llama Vertical para Textiles

Muestras de material textil exterior se ensayaron de acuerdo con la norma de ensayo ASTM D6413. Las muestras
se expusieron a la llama durante 12 segundos. El tiempo de pos-combustion se promedié para tres (3) muestras.
Los textiles con pos-combustion de mas de dos (2) segundos se consideraron como inflamables. Los textiles que
tienen una pos-combustion inferior a dos (2) segundos, se consideran no inflamables.

Ensayo de Ignicion del Borde

Se ensayaron muestras de textiles y compuestos textiles de acuerdo con la norma de ensayo ASTM D6413. Las
muestras se expusieron a una llama durante 12 segundos. Se registré el tiempo de pos-combustion y la longitud
carbonizada para un promedio de cinco (5) muestras. Se considera que un compuesto textil presenta “ausencia de
goteo de fundicidon” cuando no se observa caida de gotitas o goteo de fundicién durante o después de la finalizacion
del ensayo.

Ensayo de Llama Incidente Superficial

El ensayo se basa en la norma de ensayo CAN/CGSB-4.2 titulada “Flame Resistance — Vertically Oriented Textile
Fabric or Fabric Assembly Test”. Una modificacién del equipo de ensayo fue que el angulo del quemador era de 45
grados respecto a la vertical. La llama se hizo incidir en la superficie del textil exterior de la muestra durante 12
segundos y la muestra se observd en cuanto al tiempo de pos-combustion, goteo de fundiciéon y evidencia de
formacion de agujeros en la muestra. Los resultados presentados fueron la media de 3 muestras.

Procedimiento de Contaminacién con Liquido Inflamable

Una muestra de compuesto textil que media aproximadamente (20,3 cm x 20,3 cm) (8 pulgadas x 8 pulgadas) se
situd en una superficie horizontal plana con el textil fundible exterior hacia arriba. Se utilizé una pipeta para depositar
de manera uniforme aproximadamente 15 gotas de un contaminante liquido inflamable en un area rectangular
central que media aproximadamente 2,54 cm x 10,1 cm (1 pulgada x 4 pulgadas). En esta aplicacion, se utilizé
aceite de motor SAE 15W-40 (Mobil Delvac 1300 Super). Se colocé una placa de vidrio (15,2 cm x 15,2 cm) (6
pulgadas x 6 pulgadas) sobre el area contaminada de la muestra y se colocé un peso de 3 Ib en el centro de la placa
de vidrio. Después de 2 horas, el peso y la placa de vidrio se retiraron. Se corté una muestra de ensayo para
ensayarla segun el Ensayo de Llama Incidente Superficial de modo que la mayor parte del area contaminada
estuviese contenida en esta muestra.

Método de Ensayo de la Inflamabilidad de la Ropa

Se evaluaron ropas de ensayo para resistencia a una exposicion simulada al destello de fuego empleando
procedimientos similares a ASTM F 1930-00 Standard Test Method for Evaluation of Flame Resistant Clothing for
Protection Against Flash Fire Simulations Using an Instrumented Manikin. Antes del ensayo, se realiz6 la calibracion
del maniqui desnudo con una exposicién durante cuatro segundos. Después de la calibracién. Se colocaron una
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camiseta de algodén (tamafio regular 42, que pesa entre 135,7 g/m? (4oz/yd?) y 237,4 g/m? (7oz/yd?)) y un pantalon
corto de algodon (tamafio M) se colocé seguido por la cha%ueta de laminados descritos anteriormente (tamafio 42
regular). En algunos ensayos, aproximadamente 254,4 g/m* (7,5 oz/yd®) de capa intermedia de tamafio regular 42
de ropa se colocé en el maniqui entre la capa base de algoddn y la prenda exterior de esta invencion. Después de
vestir el maniqui, se utilizé un sistema informatico sofisticado para controlar el procedimiento de ensayo, para incluir
la iluminacion de llamas piloto, exposicion de la ropa de ensayo al destello de fuego, la adquisicion de datos durante
120 segundos, seguido por el funcionamiento de ventiladores de escapa para ventilar la camara. Los datos
adquiridos por el sistema se utilizaron para calcular el flujo de calor incidente, la lesion por quemadura previsible
para cada sensor durante y después de la exposicion, y para producir un informe y graficos para cada ensayo.
Cualquier llama continuada después de la exposicion se anotdé como pos-combustion y también se anotaron el goteo
de fundicién o la caida de gotitas. Los datos de lesién por quemadura previsible junto con la pos-combustion y las
observaciones de goteo de fundicién se muestran en la Tabla 3. La lesién por quemadura previsible se calcula
dividiendo el numero total de sensores que alcanzas quemaduras de 2° y 3° grados por el niumero de sensores en el
area cubierta por la ropa de ensayo. El porcentaje total de quemaduras del cuerpo indicado es la suma de los
porcentajes de lesion por quemadura de 2° y 3° grado previsibles.

Ensayo de Fundicion y de Estabilidad Térmica

El ensayo se realizé para determinar la estabilidad térmica de materiales textiles. Este ensayo se basa en el ensayo
de estabilidad térmica descrito en la Seccion 8.3 de NFPA 1975, Ediciéon 2004. El horno de ensayo era un horno de
circulacién de aire caliente, como se especifica en ISO 17493. El ensayo se realizdé de acuerdo con ASTM D 751,
Standard Test Methods for Coated Fabrics, utilizando los procedimientos para Resistencia al Bloqueo a
Temperaturas Elevadas (Secciones 89 a 93), con las siguientes modificaciones:

o Se utilizaron placas de vidrio de borosilicato que miden 100 mm x 100 mm x 3 mm (4 pulgadas x 4
pulgadas x 1/8 pulgada).

o Se utiliz6 una temperatura de ensayo de 265°C, +3/-0°C (510°F, +5/-0°F).
Los especimenes se dejaron enfriar un minimo d e1 hora después de la retirada de las placas de vidrio del horno.

Cualquier lado de la muestra que se adhiere a la placa de vidrio, que se adhiere asi misma cuando se despliega, o
que muestra evidencia de fundicion o de goteo se consideré como fusible. Cualquier muestra que carece de
evidencia de lado fusible se considerd como térmicamente estable.

Tasa de Transmision de Vapor Himedo (MVTR)

A continuacion se da una descripcion del ensayo empleado para medir la tasa de transmision de vapor humedo
(MVTR). Se ha encontrado que el procedimiento es adecuado para ensayar peliculas, revestimientos y productos
revestidos.

En el procedimiento, se colocaron aproximadamente 70 ml de una soluciéon que consta de 35 partes en pero de
acetato de potasio y 15 partes en peso de agua destilada en una copa de polipropileno de 133 ml, con un diametro
interior de 6,5 cm en su boca. Una membrana de politetrafluoroetileno expandido (PTFE) que tiene una MVTR
minima de aproximadamente 85.000 g/m%/24 horas ensayada por el método descrito en la patente U.S. 4.862.730 (a
Crosby), se sellé con calor al labio de la copa para crear una barrera microporosa tersa a prueba de fugas que
contiene la solucion.

Una membrana de PTFE expandido similar fue montada en la superficie de un bafio de agua. El conjunto de bafio
de agua fue controlado a 23°C mas 0,2°C, utilizando una sala controlada en la temperatura y un bafio de circulacion
de agua.

La muestra a ensayar se dejé acondicionar a una temperatura de 23°C y una humedad relativa de 50 % antes de
realizar el procedimiento de ensayo. Se colocaron las muestras de tal manera que la membrana polimérica
microporosa estable en contacto con la membrana de politetrafluoroetileno expandido montada en la superficie del
bafio de agua y se dejo equilibrar durante al menos 15 minutos antes de la introduccién del conjunto de copa.

El conjunto de copa se peso hasta casi 1/1000g y se colocé de una manera inerte sobre el centro de la muestra de
ensayo.

El transporte del agua se realizé por la fuerza de accionamiento entre el agua en el bafio de agua y la solucion de
sal saturada proporcionando flujo de agua por difusion en esa direccion. La muestra fue ensayada durante 15
minutos fue retirado entonces, se pesé de nuevo dentro de 1/1000g.

La MVTR de la muestra se calculé a partir de ka ganancia de peso del conjunto de copa y se expresé en gramos de
agua por metro cuadrado de area de la superficie de la muesca por 24 horas.

Peso
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Las mediciones del peso sobre materiales se realizaron como se especifica en ASTM D751, seccién 10.
Ensayo de cambio de espesor

Las muestras se ensayaron para el espesor inicial segun ASTM D751, seccion 9, con la excepcion de que el
diametro por pie de presion era 1”. El instrumento se ajusto para aplicar una fuerza de presion de aproximadamente
23,4 kPa (3,4psi) al espécimen. Después de la exposicion al Ensayo de Llama Horizontal durante 60 segundos (o
después de la rotura, si se produjo rotura antes de 60 segundos), se midié de nuevo a muestra para cambio de
espesor. El espesor y la integridad de la estructura expandida se observaron después del ensayo.

Ensayo de Estabilidad Térmica de la Barrera de conveccion (Permeabilidad al Aire)

Con preferencia, una barrera de conveccion tiene una permeabilidad al aire después de la exposicién térmica inferior
a 5 Frazier. Para determinar la estabilidad térmica de una barrera de conveccion. Se sujetd un espécimen cuadrado
de 381 mm (15 pulgadas) en un bastidor de metal y entonces se suspendié en un horno de circulacion forzada de
aire a 260°C (500°F). Después de exposicion durante 5 minutos, se retir6 el espécimen del horno. Los especimenes
con goteo de fundicién o que mostraban formacion de agujeros durante la exposicion al horno no se consideraron
barreras de conveccion térmicamente estables.

Después de dejar el espécimen enfriar, se ensayo la permeabilidad al aire del espécimen de acuerdo con métodos
de ensayo titulados ASTM D 737-75. "Standard Test Method for Air Permeability Of Textile Fabrics." Los
especimenes con menos de 5 Frazier se consideraron como una barrera de conveccion térmicamente estable.

Espesor de la Barrera de Conveccién

Se midio el espesor de la barrera de conveccién colocando la membrana entre las dos placas de una galga de
presion de espesor Kafer FZ1000/30 (Kafer Messuhrenfabrik GmbH, Villingen-Schwenningen, Alemania). Se utilizd
la media de tres mediciones.

Densidad de la Berrera de Conveccion

Se cortaron muestras para formar secciones rectangulares de 2,54 cm por 15,24 cm para determinar su masa
(utilizando un Mettler-Toledo analytical balance Model AG204) y su espesor (utilizando una galga de presion Kafer
FZ1000/30). Usando estos datos, se calculd la densidad con la siguiente formula:

m
w*[*y

en la que: p = densidad (g/cc); m = masa (g); w = anchura (cm); | = longitud (cm); y t = espesor (cm). Se utilizo la
media de las tres mediciones.

p:

Ensayo de expansion TMA

Se utilizé el TMA (Analisis termo-mecanico) para medir la expansion de particulas de grafito expansibles. La
expansion de ensayd con instrumento TA de Instruments TMA 2940. Se utilizé una bandeja de ceramica TGA
(alimina) que media aproximadamente 8mm de diametro y 12mm de altura para retener la muestra. Utilizando la
sonda de macro expansion, con un diametro de aproximadamente 6mm, se ajusté a cero el fondo de la bandeja.
Entonces se colocaron en la bandeja escamas de grafito expansible (aproximadamente 15 mg) de aproximadamente
0,1-0,3mm de profundidad, medida por la sonda TMA. Se cerré e horno y se midid la altura inicial de la muestra. Se
calentd el horno a aproximadamente 25°C a 600°C en una tasa de rampa de 10°C/min. Se registrd el
desplazamiento de la sonda TMA contra la temperatura, el desplazamiento se utilizé como una medida de
expansion.

Ensayo de expansién en horno

Se calentd un crisol de niquel en un horno caliente a 300 °C durante 2 minutos. Una muestra medida
(aproximadamente 0,5 g) de grafito expansible se afiadioé al crisol y se colocé en el horno caliente a 300 °C durante 3
minutos. Después del periodo de calentamiento, el crisol se retiré del horno y se dej6 enfriar y posteriormente el
grafito expandido se transfirié a un cilindro de medicién para medir el volumen expandido. El volumen expandido se
dividié por el peso inicial de la muestra para obtener la expansién en unidades de cc/g.

Medicion de la Flexibilidad o Manipulacién

Las mediciones de la manipulacion de muestras de compuestos textiles se obtuvieron utilizando un Thwing-Albert
Handle-o-meter, (modelo # 211-5 de Thwing Albert Instrument Company, Filadelfia, PA). Los valores inferiores
indican carga menor requerida para doblar las muestras e indica muestra mas flexible.
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Ensayo de endoterma de DSC

Los ensayos se llevaron a cabo en un DSC Q2000 de TA Instruments utilizando bandejas herméticas Tzero™. Para
cada muestra, se colocaron aproximadamente 3 mg de grafito expansible en la bandeja. La bandeja se perford
presionando la esquina de una cuchilla en el centro, lo que cred una perforacion que era de aproximadamente 2 mm
de longitud y de menos de 1 mm de anchura. El DSC se equilibré a 20 °C. Las muestras se calentaron
posteriormente desde 20 °C hasta 400 °C a 10 °C/min. Los valores de endotermas se obtuvieron a partir de las
curvas de DSC.

Ejemplos
Barrera de Conveccién Térmicamente Estable 1

La Barrera de Conveccion Térmicamente Estable 1 se construy6 tratando una membrana de ePTFE (tamafio medio
de los poros 0,3 ym y densidad 0,3g/cc) con un revestimiento compuesto de polimero fluoroacrilato y negro de
carbon como se ensefia en la Publicacion de Solicitud de Patente U.S. No/2007/0009679.

Barrera de Conveccién Térmicamente Estable 2

Se construy6 una Barrera de Conveccion Térmicamente Estable 2 tratando una pelicula de ePTFE con un tamafio
de los poros de 0,3 ym y densidad de 0,45g/cc con una capa continua parcialmente penetrada de 15 gsm de un
poliuretano transpirable, endurecido con humedad de acuerdo con las ensefianzas de la patente U.S. No. 4.194.041.
Una segunda membrana idéntica a la primera se puso en contacto con el lado revestido de poliuretano del ePTFE
revestido mencionado anteriormente y se combind en un intersticio para formar una pelicula tri-componente de
ePTFE. La pelicula se endurecié parcialmente en el horno y entonces se dejo endurecer totalmente sobre un nucleo
de cartén de aproximadamente >50% RH durante 7 dias.

Barrera de Conveccion Térmicamente Estable 3

Se produjo un material de barrera de acuerdo con el método de la patente U. S. No. 5.418.054A de propiedad
comun. Se laminaron dos capas de politetrafluoroetileno expandido poroso juntas con una capa adhesiva de retardo
de la llama de polimero de poli(urea-uretano) que contenia grupos éster de fésforo incorporados en las cadenas del
polimero en una colocacion de aproximadamente 12 gsm. La barrera de conveccion térmicamente estable resultante
pesaba aproximadamente 46 gsm.

Resina de Polimero (PR) 1

Se preparé una resina de poliuretano de retardo de la llama formando primero una resina de acuerdo con los
ejemplos de la patente U. S. No. 4.532.316 de propiedad comun, y afiadiendo en el reactor un aditivo a base de
fésforo (Antiblaze PR82) en una cantidad de aproximadamente 20 % en peso.

Resina de polimero (PR) 2

Se preparo una resina de poliuretano de retardo de la llama formando primero una resina de acuerdo con los
ejemplos de la patente U. S. No. 4.532.316 de propiedad comun, y afiadiendo en el reactor un aditivo a base de
fésforo en una cantidad de aproximadamente 28% para obtener aproximadamente 3% de contenido de fésforo
elemental en peso de la mezcla de resina total.

Mezcla de resina de polimero — grafito expansible 1

Se prepare una mezcla de resina de polimero y grafito expansible mezclando aproximadamente 20 gm de un grafito
expansible (Grado 3626 de Asbury Graphite Mills, Inc., que tiene una expansion mayor de 900um después de
calentar a 280°C) a aproximadamente 80 gm de Resina de Polimero (PR) 1. La mezcla de escamas de grafito
expansible en la resina de polimero se realizé aproximadamente 100°C utilizando una mezcladora manual de
cizallamiento bajo durante al menos 1 minuto para asegurar una dispersion uniforme.

Mezcla de resina de polimero — grafito expansible 2

Se preparé una mezcla de resina de polimero y grafito expansible mezclando aproximadamente 5gm de un grafito
expansible (Grado 3626 de Asbury Graphite Mills, Inc) a aproximadamente 95gm de PR 1. La mezcla se realizé
como se ha descrito anteriormente.

Mezcla de resina de polimero — grafito expansible 3

Se preparé una resina de polimero de acuerdo con la patente U.S. No. 4.532.316. Se afhadieron aproximadamente
20gm de un grafito expansible (Grado 3626 de Asbury Graphite Mills, Inc) a aproximadamente 80gm de resina de
polimero para obtener la mezcla de resina de polimero — grafito expansible 3. La mezcla se realiz6 como se ha
descrito anteriormente.
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Mezcla de resina de polimero — grafito expansible 4

Se preparé una resina de polimero de acuerdo con la patente U.S. No. 4.532.316. Se afhadieron aproximadamente
20gm de un grafito expansible (Grado Nyagraph 351 que tiene una expansiéon mayor de 900um después de calentar
a 280°C disponible de Nyacol Nano technologies, Inc Ashland, MA) a aproximadamente 80gm de resina de polimero
para obtener la mezcla de resina de polimero — grafito expansible 4. La mezcla se realiz6 como se ha descrito
anteriormente.

Mezcla de Resina de Polimero — Polifosfato de Amonio

Se preparé una mezcla afiadiendo aproximadamente 20gm de polifosfato de amonio (FR CROS C30 disponible de
Flame Chk, Inc.) a aproximadamente 80gm de PR1. La mezcla se realiz6 como se ha descrito anteriormente.

Resina de Polimero — Intumescente de Tres Componentes

Se prepar6 una mezcla afiadiendo 20gm de intumescente quimico de tres componentes disponible en el mercado
(Budit 3076 disponible de FlameChk, Inc.) a aproximadamente 80gm de PR1. La mezcla se realizé como se ha
descrito anteriormente.

Mezcla de resina de polimero — grafito expansible 5

Se prepar6 una mezcla afiadiendo aproximadamente 20gm de grafito expansible (Grado 3538 Asbury Graphite Mills,
Inc., que tiene una expansion inferior a 900um a 280°C) a aproximadamente 80gm de PR1. La mezcla se realizd
como se ha descrito anteriormente.

Pelicula a Prueba de Agua 1

Se utilizé una pelicula de poliuretano termoplastico monolitico transpirable a prueba de agua disponible en el
comercio vendida por Omniflex (Greenfield, MA) bajo el numero de parte 1540.

Tejido Ejemplo 1

Se preparo6 un textil que comprende material reactivo térmico como sigue. Un textil exterior de punto (10) de 130
gsm nylon 6,6 de Milliken Corporation, Spartanburg, SC (STYLE 755133) fue revestido con puntos discretos de la
mezcla de resina de polimero — grafito expandido 1 por un rodillo de huecograbado (a aproximadamente 100°C con
una presion de aproximadamente 40psi) para proporcionar cobertura de aproximadamente 32 por ciento sobre la
superficie del tejido, con una extension de aproximadamente 35 gramos por metro cuadrado (gsm). El rodillo de
huecograbado tenia un patron de puntos redondos con una profundidad de las celdas de aproximadamente 1200um,
apertura de las celdas de 2500um y un espaciamiento de aproximadamente 2500um.

El tejido revestido se dejo endurecer a 50% RH y 23°C durante 48 horas. Muestras del textil revestido con la mezcla
de polimero de resina — grafito expandidos fueron ensayadas por el ensayo de auto-extincion descrito aqui, y
registré una pos-combustion inferior a 5 segundos.

Ejemplo de Laminado 1

Se prepare un laminado utilizando un textil exterior tejido plano de 95 gsm nylon 6,6 de Milliken (nimero de parte
131967) y barrera de conveccion térmicamente estable 1, sustancialmente como se ilustra en la figura 2. El
laminado se confeccioné imprimiendo puntos discretos de la Mezcla de Resina de Polimero — Grafito Expansible 1
sobre barrera de conveccion térmicamente estable 1 y luego adhiriendo el textil exterior tejido de 95 gsm nylon a la
barrera de conveccién térmicamente estable utilizando una presion de intersticio de aproximadamente 207 kPa
(30psi). Los puntos discretos de material reactivo térmico (20) fueron impresos por un rodillo de huecograbado,
como se ha descrito anteriormente.

El laminado resultante era un laminado de dos capas de barrera de conveccion térmicamente estable y una capa
textil exterior fusible tejida de nylon unida por puntos de la mezcla de resina de polimero — grafito expansible 1. El
laminado fue apoyado sobre un tambor de acero bajo presion y se dejé endurecer durante aproximadamente 48
horas con mas del 50 % aproximadamente de humedad relativa.

Las muestras se ensayaron de acuerdo con métodos MVTR, Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extinciéon, descritos aqui y presentados en la Tabla 1.

Ejemplo de Laminado 2

Se fabricé un laminado de dos capas sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo 1, excepto que se utilizé barrera
de conveccion térmicamente estable 2, descrita anteriormente, en lugar de barrera de conveccién térmicamente
estable 1.

Las muestras fueron ensayadas de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
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Extincion descritos aqui y presentados en la Tabla 1.
Ejemplo de Laminado 3

Se prepare un laminado sustancialmente como se ilustra en la figura 4, y se confecciono6 utilizando un textil exterior
de punto circular de 130 gsm nylon 6,6 (10) de Milliken Corporation, Spartanburg, SC (STYLE 755133), y barrera de
conveccion térmicamente estable 1 (30). El laminado se construyé imprimiendo puntos discretos de la mezcla de
resina de polimero — grafito expansible 1 sobre la barrera de conveccion térmicamente estable 1 (30), adhiriendo
luego textil exterior de punto circular de 130 gsm nylon 6,6 (10) a la barrera de conveccién térmicamente estable 1
(30), utilizando un intersticio. El proceso de laminacién de huecograbado se realizé6 como se describe en el ejemplo
1 de laminado. El laminado resultante era un laminado de dos capas de una barrera de conveccion térmicamente
estable y una capa textil frontal fusible de punto de nylon adherida por puntos de la mezcla de resina de polimero —
grafito expansible. El laminado fue apoyado sobre un tambor de acero bajo presién y se dejé endurecer durante
aproximadamente 48 horas con mas del 50 % aproximadamente de humedad relativa.

Se ensayaron muestras de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-Extincion,
descritos aqui y presentados en la Tabla 1.

Ejemplo de Laminado 4

Se prepar6 un laminado producido sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo 3 y se aplicdé PR1 en un patrén de
puntos discretos (aproximadamente 15gsm) al lado expuesto de la barrera de conveccion térmicamente estable (el
lado opuesto al textil tejido de nylon), como se ilustra en la figura 4. Un textil de revés de punto de aramida de 60
gsm (50) (N° de Parte KRDZ602 de SSM Industries) fue adherido entonces al laminado de dos capas conduciendo
el laminado de dos capas con los puntos PR1 y el revés de aramida a través de un intersticio adicional para formar
un laminado de tres capas. El laminado de tres capas se aplicé entonces sobre un tambor de acero bajo presion y
se dejo endurecer durante aproximadamente 48 horas con mas del 50 % aproximadamente de humedad relativa.

Se ensayaron muestras de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-Extincion,
descritos aqui y presentados en la Tabla 1. Las muestras fueron ensayadas para flexibilidad seguin ensayo manual y
mostraron buena flexibilidad con resultado manual de 192.

Ejemplo de Laminado 5

Se preparoé un laminado de tres capas sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo 4, excepto que se utilizé un tejido
de punto de 109 gsm Modacrylic/Cotton (N° de Parte 05289 de United Knitting) como textil de revés en lugar del
textil de revés de punto de aramida.

Las muestras fueron ensayadas de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extinciéon, descritos aqui y presentados en la Tabla 1.

Ejemplo de Laminado 6

Se preparoé un laminado de tres capas sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo 4, excepto que se utilizé un tejido
de poliéster de 80 gsm (N° de Parte US101 de Milliken Corporation) como el textil exterior en lugar de un textil
exterior de punto de 130 gsm nylon 6,6.

Ejemplo de Laminado 7

Se preparé un laminado de dos capas sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo 2, excepto que se utilizé la
Mezcla de Resina de Polimero — Grafito Expansible 2 en lugar de la Mezcla de Resina de Polimero — Grafito
Expansible 1.

Ejemplo de Laminado 8

Se prepard un laminado de dos capas sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo 3, excepto que se utilizd
impresiéon de rodillo de huecograbado cubierta aproximadamente 89% de barrera de conveccion térmicamente
estable 1 y Mezcla de Resina de Polimero — Grafito Expansible 4.

Ejemplo de Laminado 9

Se preparé un laminado de tres capas sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo 4, excepto que se utilizé Mezcla
de Resina de Polimero — Grafito Expansible 3.

Como se muestra en la Tabla 1, los resultados de ensayo en los Ejemplos de Laminado 1 a 9 muestran que la
presente invencion puede mejorar el tiempo frangible, sustancialmente ninguna pos-combustién, ningun goteo de
fundicién, proporcionando al mismo tiempo buenas tasas de transmisiéon de vapor humedo. Se crearon ejemplos
adicionales descritos a continuacion para explorar mas el efecto de las construcciones de laminado y los materiales.
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Ejemplo 10

Se preparé un laminado utilizando textil exterior tejido plano de 95 gsm nylon 6,6 de Milliken (N° de parte 131967) y
barrera de conveccién térmicamente estable 1. El laminado se confecciond imprimiendo puntos discretos de PR1
sobre la barrera de conveccion térmicamente estable 2, adhiriendo entonces el textil exterior de 95 gsm nylon a la
barrera de conveccion térmicamente estable utilizando un intersticio. El laminado resultante creado era un laminado
de dos capas de la barrera de conveccion térmicamente estable (30) y el textil exterior fusible tejido de nylon (10)
adherido por PR1 (40). El laminado fue apoyado sobre un tambor de acero bajo presion y se dejé endurecer durante
aproximadamente 48 horas con mas del 50 % aproximadamente de humedad relativa.

Las muestras fueron ensayadas de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extincion, descritos aqui y presentados en la Tabla 1.

Ejemplo 11

Se confecciond un laminado de la misma manera que el laminado del Ejemplo 4, excepto que se utilizé Mezcla de
Resina de Polimero — Polifosfato de Amonio en lugar de material aislante activo 1 cuando se forma la porcion de
laminado de dos capas del laminado de tres capas.

Las muestras fueron ensayadas de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extincion, descritos aqui y presentados en la Tabla 1.

Ejemplo 12

Se confecciond un laminado de la misma manera que el laminado del Ejemplo 4, excepto que se utilizé Mezcla de
Resina de Polimero — Intumescente de Tres componentes en lugar de la Mezcla de Resina de Polimero — Grafito
Expansible 1 cuando se forma el laminado de dos capas.

Las muestras fueron ensayadas de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extincién, descritos aqui y presentados en la Tabla 1. Las muestras también se ensayaron para flexibilidad y el valor
de manipulacion obtenido fue 198.

Ejemplo 13

Se confecciond un laminado de la misma manera que el laminado del Ejemplo 4, excepto que se utilizé la Mezcla de
Resina de Polimero — Grafito Expansible 5, en lugar de la Mezcla de Resina de Polimero — Grafito Expansible 1 para
formar la porcién de laminado de dos capas del laminado de tres capas.

Las muestras fueron ensayadas de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extincion, descritos aqui y presentados en la Tabla 1. Las muestras también se ensayaron para flexibilidad y el valor
de manipulacioén obtenido fue 171.

Ejemplo 14

Se confeccioné un laminado de la misma manera que en el Ejemplo 3, excepto que se utilizé una pelicula de
poliuretano transpirable a prueba de agua en lugar de la barrera de conveccion térmicamente estable 1. Se utilizo
una pelicula de poliuretano termoplastico monolitico transpirable disponible en el comercio vendida por Omniflex
(Greenfield, MA) bajo el niumero de parte 1540.

Las muestras fueron ensayadas de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extincion, descritos aqui y presentados en la Tabla 1.

Ejemplo 15

Como se ilustra en la figura 8, se imprimieron puntos discretos de la Mezcla de Resina de Polimero — Grafito
Expansible 1 (20) sobre el lado expuesto de la barrera de conveccién térmicamente estable 1 (30’) del Ejemplo 10.
Se adhirié una capa adicional de barrera de conveccion térmicamente estable 1 (30”) al lado de la barrera de
conveccion del laminado de dos capas llevando las capas juntas a un intersticio. La laminacién de huecograbado se
realizd sustancialmente de la misma manera que se describe en el Ejemplo 1 de laminado. El lado expuesto
resultante de la segunda barrera de conveccion 1 (30”) se imprimié con puntos discretos de PR1 (40) y se adhiri6 a
textil de revés de punto de 60gsm Aramida (50). El laminado resultante era un laminado de cuatro capas, que se
dejo endurecer durante aproximadamente 48 horas con mas de aproximadamente 50% de humedad relativa.

Las muestras fueron ensayadas de acuerdo con los métodos de Ensayo de Llama Horizontal y Ensayo de Auto-
Extincion, descritos aqui y presentados en la Tabla 1.

Ejemplo 16

Se prepare un laminado de tres capas sustancialmente de acuerdo con el laminad del Ejemplo 4, excepto que se
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us6 PR1 para preparar la porcion de laminado de dos capas del laminado de tres capas, mientras que se utilizé la
mezcla de resina de polimero — grafito expansible 1 para convertir laminado 2L en 3L.

Tabla 1
Muestra Colocacion MVTR Tiempo frangible Pos-combustion* Goteo de
(oz/yd?) (g/m?/dia) (seg.) (seg.) fundicion
33,9_92
m
Ejemplo de Laminado 1 1.2 >8000 >129 0 No
Ejemplo de Laminado 10 - >10000 6 20* Si
Ejemplo de Laminado 2 1,0 >7600 >120 0 No
Ejemplo de Laminado 3 - >9300 >120 0 No
Ejemplo de Laminado 11 1,3 >7500 21 20* -
Ejemplo de Laminado 12 1,3 >11500 22 20* -
Ejemplo de Laminado 13 0,9 >9500 31 20* -
Ejemplo de Laminado 14 - - 3 20* -
Ejemplo de Laminado 15 - >7500 27 20* Si
Ejemplo de Laminado 16 - - - 20* -
Ejemplo de Laminado 4 1,0 >8900 >120 0 No
Ejemplo de Laminado 5 1,0 >10300 >120 0 No
Ejemplo de Laminado 6 - - >60 0 No
Ejemplo de Laminado 7 - - >120 0 No
Ejemplo de Laminado 8 1,4 >7800 >120 0 No
Ejemplo de Laminado 9 0,9 >9400 >120 0 No

* La muestra continué ardiendo y hubo que extinguirla
Ejemplos 17 a 20

Se prepararon una serie de ejemplos utilizando un método alternativo. Primero se obtuvo un laminado de dos capas,
que comprende sustancialmente una pelicula de ePTFE y un poliéster no-tejido fundido por soplado de 20 gramos
por metro cuadrado de W.L. Gore and Associates, Inc. bajo el numero de parte NASZ100000C.

A continuacién se confecciond una serie de laminados de tres capas laminado el laminado de dos capas
(NASZ100000C) a un segundo no-tejido utilizando una cinta adhesiva fusible (N° de parte PE2900 de Spufab, Ltd.
Cuyahoga Falls, OH). La composicién de cada laminado fabricado de acuerdo con este ejemplo se presenta en la
Tabla 2. Todos los laminados de tres capas se produjeron de la siguiente manera.

Se peso una cantidad de grafito expansible como se indica en la Tabla 2 y se distribuyd uniformemente sobre la
superficie de ePTFE del laminado de dos capas. Se colocé una cinta adhesiva que pesaba aproximadamente 17gsm
sobre la parte superior del grafito expansible que se distribuy6é sobre el laminado de dos capas. Se coloc6 un
segundo no-tejido sobre la cinta adhesiva. Se aplicaron calor y presion para fundir las capas juntas a una
temperatura que excede la temperatura de fusion del adhesivo, pero por debajo de la temperatura de expansion del
grafito, aproximadamente 163°C y 40 psi durante 15 segundos.

Los Ejemplos fueron ensayados para el tiempo frangible y el tiempo de pos-combustién de acuerdo con los métodos
descritos anteriormente. La comparacion del Ejemplo 17 con los Ejemplos 18 y 19 muestra que la adicion de grafito
expansible tiene un tiempo frangible mejorado; pero la pos-combustion y el goteo de fundicién son inferiores a los
Ejemplos de Laminado 1 a 9- El efecto del método de confeccion y los materiales se muestra por comparacion del
Ejemplo 20 con el Ejemplo de Laminado 8. Ambos Ejemplo 20 y Ejemplo de laminado 8 tienen sustancialmente el
mismo peso de colocacion sustancialmente del mismo grafito expansible; el Ejemplo de Laminado 8 tiene un tiempo
frangible mas largo, una pos-combustion mas corta, y ningun goteo de fundicion.
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Tabla 2
Ejemplo N° Grafito Colocacioén Segundo Tiempo Tiempo de pos- Goteo de
Expansible grafito No-tejido Frangible combustion fundicion
expansible (Cara) (seg.)
(gsm)

17 Nada 0 Nylon 6 20* Si

18 ES100C10’ 4 Nylon 8 20* Si

19 ES100C10’ 8,5 Nylon 8,5 20" Si

20 Nyagraph 351° 8,5 Nylon 14 20* Si

20" indica que la llama tuvo que extinguirse
1. Fuente ES100C10 - Graphit Kropfmihl AG
2. Nyagraph 351 - Nyacol Nano technologies, Inc. Ashland, MA

Se realizaron Ensayos de Inflamabllldad de la Ropa en ejemplos de chaqueta de laminado segun ASTM F1930- 00
con flujo de calor de 2,0 cal/cm? -seg. El conjunto de colocacién era camiseta (con un peso aproximado de 153 g/m
(4,50z/yd? )) y pantalones de algoddn, camiseta y pantalones NyCo (nailon/algodén 50/50) (con un peso aproximado
de 254 g/m? (7,50z/yd?)), y la chaqueta de laminado.

Tabla 3

Ejemplo | Descripcion de | % quemaduras | % quemaduras Porcentaje Pos-combustion Goteo de

ID la muestra de 2° grado de 3° grado total de en el laminado fundicion
cuerpo

quemado

21 Chaqueta 9,7 27 37 >120 seg. Si
Laminado

Ejemplo 21

22 Chaqueta 0 0 0 1 seg. No
Laminado

Ejemplo 4

23 Chaqueta 1,4 0 1,4 4 seg. No
Laminado

Ejemplo 5

24 Chaqueta 14 0 14 5 seg. No
Laminado
Ejemplo 21
sin NyCo

camiseta y
pantalones

Ejemplos 21 a 24

La chaqueta del Ejemplo 21 fue confeccionada utilizando un laminado de PTFE de tres capas (N° de parte
EXSH100050AZ disponible de W.L. Gore and Associates, Inc.) y sin material reactivo térmico y con el mismo textil
exterior fusible. Las chaquetas de los Ejemplos 22, 23 y 24 se prepararon a partir de laminados fabricados
sustancialmente de acuerdo con el Ejemplo 4 y el Ejemplo 5. Cada chaqueta ejemplar fue ensayada segun el
Método de Ensayo de Inflamabilidad de la Prenda (tal como esta disponible en los laboratorios de ensayo en North
Carolina State University llamado ensayo Pyroman) para la Inflamabllldad de la Ropa descrito anteriormente de
acuerdo con ASTM F1930-00 con flujo de calor de 2,0 cal/cm? -seg, durante 4 segundos de exposicion como se
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indica en la Tabla 3. Cada chaqueta ejemplar se prepar6é de tal manera que el textil frontal estaba dirigido a
exposicion de llama directa. Debido a que el disefio de la chaqueta puede afectar al rendimiento del Ensayo de
Inflamabilidad de la Ropa, las chaquetas fueron disefiadas de tal manera que las cremalleras fueron cubiertas de la
exposicion a la llama. Los resultados de la chaqueta de laminado Pyroman mostrados en la Tabla 3 indican que la
presente invencién puede proporcionar un valor porcentual de quemaduras del cuerpo que es 10 puntos
porcentuales inferior a una chaqueta sustancialmente similar sin el material reactivo térmico. El valor porcentual de
quemaduras del cuerpo puede ser 20 puntos porcentuales menor que una chaqueta sustancialmente similar sin el
material reactivo térmico. El conjunto tal como se describe en la presente muestra un porcentaje total de
quemaduras del cuerpo previsible inferior al 20%. La pos-combustion se puede reducir también al menos en 100
segundos. La pos-combustion se reduce al menos en 60 segundos. La pos-combustién se reduce al menos en 30
segundos. La pos-combustion se reduce al menos en 20 segundos. La pos-combustién se reduce al menos en 10
segundos.

Ejemplos de Laminado 25-31

Se prepararon laminados de dos capas con varios grafitos expansibles diferentes que tenian todos una expansion
superior a 9 cc/g, pero que tenian endotermas diferentes. Se ensayaron los laminados de muestra en cuanto a pos-
combustién y longitud carbonizada (ensayados de acuerdo con el Ensayo de Ignicién del Borde para Compuestos.
La expansion del grafito se calculd de acuerdo con el Ensayo de Expansion en Horno y la endoterma se ensayo de
acuerdo con el Ensayo de Endoterma de DSC para cada grafito utilizado, cuyos resultados se presentan en la Tabla
4.

Las muestras de laminados de dos capas se prepararon mediante la técnica de laminacién expuesta en el Ejemplo
de Laminado 1 imprimiendo puntos separados de grafito expansible encapsulado en resina de polimero sobre la
Barrera de Conveccion Térmicamente Estable 3 y posteriormente adhiriendo un textil exterior tejido plano de 70 gsm
Nylon 6,6 de Milliken (Style 130975) a la Barrera de Conveccion Térmicamente Estable 3 con los puntos de grafito
expansible encapsulado en resina de polimero entre las dos capas. La resina de polimero utilizada en estos
ejemplos fue PR2 y los materiales de grafito expansible mostrados en la Tabla 4 se mezclaron en la PR2 con un
nivel de 25% en peso.

Tabla 4
Ejemplo de | Identificacion de | Expansién en | Endoterma (J/g) | Pos-combustion | Longitud
laminado grafito expansible Horno (cc/g) (s) carbonizada
(cm)
25 Nyagraph 200 26 48 26,7 28
26 7814C* 14 57 28,7 27,8
27 3626 19 65 249 26
28 Nyagraph 801H’ 30 78 25,6 25,0
29 Carbofoil PU 90° 14 214 17,0 17,6
30 Grafguard 160-80N” 29 250 1,4 5,8
31 Carbofoil PU 2007 22 267 0,72 8,1

' Nyagraph 200 y 801H (Nyacol Nano tecnologies, Inc Ashland, MA)

2 Carbofoil PU-90 y PU-200 (Metachem Manufacturing Company Pvt Ltd., Pune, India)
® Grafguard 160-80N (Graftech Inc., Lakewook, OH)

47814C (Superior Graphite, Chicago, IL)

Tal como se expone en la Tabla 4, las muestras de laminado de los Ejemplos 29-31 producidas con grafito
expansible encapsulado en resina de polimero que tenian una endoterma superior a 100 J/g rindieron mejor en el
Ensayo de Ignicion del Borde para Compuestos, al presentar tanto pos-combustiéon como longitud carbonizada mas
cortas, en comparacion con las muestras de laminado de los Ejemplos 25-28, producidas con grafito expansible
encapsulado en resina de polimero que tenia una endoterma inferior a 100 J/g. Las muestras de laminados
producidas con grafito encapsulado en resina de polimero que tenian una endoterma superior a 100 J/g tuvieron una
pos-combustién tan baja como menos de un segundo (Ejemplo 31) y una longitud carbonizada de menos de 6 cm
(Ejemplo 30), en comparacion con las muestras de laminado producidas con grafito que tenian endotermas de
menos de 100 J/g, que tuvieron una pos-combustién tan larga como practicamente 29 segundos (Ejemplo 26) y una
longitud carbonizada tan larga como 28 cm (Ejemplo 25).
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Ejemplos de laminado 32-33

Los laminados se construyeron utilizando huecograbados que proporcionaban coberturas de superficie diferentes y
se ensayaron en cuanto a la pos-combustion y formacion de agujeros.

El laminado 32 se construyd utilizando un huecograbado que tenia un patrén de puntos separados, una cobertura de
superficie de 89% y una separacion de 567 micras mediante la aplicacién de una mezcla de grafito expansible
encapsulado en resina de polimero sobre la Barrera de Conveccion Térmicamente Estable 3. Un textil exterior de
nailon (tejido plano de 70 gsm Nylon 6,6) de Milliken (Style 130975) se adhiri6 a la barrera de conveccion
térmicamente estable con la mezcla de grafito encapsulado en resina de polimero. El Laminado 33 se construyo con
los mismos componentes y método, pero utilizando un huecograbado que tenia un patrén de puntos separados, una
cobertura de superficie de un 51% y una separacion de 2100 micras.

La resina de polimero utilizada en estos ejemplos fue PR2. El material de grafito expansible fue 7814C con un
tamafio de particula de entre 90-150 micras, y se mezclé en la PR2 con un nivel de un 25% en peso. Los laminados
de ambos Ejemplos 32 y 33 tenian una colocacién de mezcla de grafito expansible encapsulado en resina de
polimero de aproximadamente 38 g/mz.

Cuando se ensayo segun el Ensayo de Incidencia Superficial, a pesar de que ambos laminados tenian la misma
colocacién de la mezcla de grafito expansible encapsulado en resina de polimero, el Laminado 32 que tenia
cobertura sobre un area superficial mayor (89%) rindid peor, al mostrar un tiempo de pos-combustion de mas de 30
segundos y también formacion de agujeros. El Laminado 33, que tenia una cobertura de superficie de solamente
51%, mostré una pos-combustion de menos de 10 segundos y sin ninguna formacion de agujeros.

Ejemplos de Laminado 34-36 y Tejido Ejemplo 2

Se produjeron laminados con un textil exterior no inflamable y fundible y se ensayaron de acuerdo con el ensayo de
Ignicion del Borde.

Los laminados se construyeron utilizando un textil tejido plano de 4 oz/yd2 producido con fibras Trevira® CS. El
Laminado 34 se construyé imprimiendo puntos separados de PR2 (sin grafito expansible) sobre la Barrera de
Convecciéon Térmicamente Estable 3 y adhiriendo el tejido no inflamable, fundible, a los puntos. El Laminado 35 se
construy6é de la misma manera que el Laminado 34, salvo porque se utiliz6 PR2 y un 25% en peso de grafito
expansible 7814C como material reactivo térmico. El Laminado 36 se construyé de la misma manera que el
Laminado 33, salvo porque se utilizé PR2 y un 25% en peso de grafito expansible Grafguard 160-80N como
materiales reactivos térmicos.

Los laminados se ensayaron segun el ensayo de llama de Ignicion del Borde y los resultados se muestran en la
Tabla 5 a continuacion. En una comparacion adicional, el mismo textil Trevira® CS no inflamable, fundible, sin que se
formase como laminado y sin mezcla de resina de polimero grafito expansible, y cuando se ensayd segun el ensayo
de llama de Ignicién del Borde mostré una pos-combustion de menos de 1 segundo y 8,9 cm de longitud
carbonizada y ausencia de goteo de fundicion.

Tabla 5
Ejemplo Tiempo de pos- | Longitud carbonizada | Goteo de fundicion
combustion (segundo) (cm)
Trevira®CS 0,1 8,9 No
Laminado 34 10,5 11 Si
Laminado 35 0,4 5 No
Laminado 36 0,4 3,9 No

Ejemplos de Laminado 37-38

Se prepararon laminados con textiles exteriores inflamables fundibles y no inflamables, no fundibles y una barrera de
conveccion térmica, y posteriormente se contaminaron con aceite de motor (SAE 15W-40 Mobil Delvac) y se
ensayaron en cuanto a pos-combustion y formacion de agujeros.

El Laminado 37 se produjo utilizando un tejido frontal tejido plano Nomex IlIA de 3.3 oz/yd2 y la Barrera de
Conveccion Térmicamente Estable 3. El laminado se construyo tal como se ha expuesto en el Ejemplo de laminado
1 mediante la impresion de puntos separados de resina de polimero (PR2) (sin grafito expansible) sobre la barrera
de conveccion térmicamente estable y la adhesion al tejido Nomex. Se preparé otro laminado 38 esencialmente de
la misma manera, salvo porque la PR2 se sustituyé por una mezcla de resina de polimero-grafito expansible. La
resina de polimero en este ejemplo era PR2 y la mezcla de resina de polimero-grafito expansible comprendia un
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25% en peso de Grafguard 160-80N. Estos dos laminados basados en Nomex y el laminado basado en Nylon del
Ejemplo de Laminado 30 se contaminaron con aceite de motor segin el Procedimiento de Contaminacion con
Liquido Inflamable y se ensayaron segun el Ensayo de Llama Incidente Superficial. Los resultados se presentan en
la Tabla 6.

Tabla 6

Ejemplo de Laminado Tiempo de pos-combustion (segundos) | Formacion de agujeros
Laminado 37 0 no registrado
Laminado 38 0 No

Laminado 30 0 No

Laminado 37 tras la contaminacion 25 Si

Laminado 38 tras la contaminacion 11 No

Laminado 30 tras la contaminacion 0 No

Las muestras de laminado que tenian un textil exterior fundible inflamable rindieron aproximadamente lo mismo y las
muestras de laminado que tenian un textil exterior no inflamable, no fundible, cuando se ensayaron en cuanto a la
pos-combustién y la formacion de agujeros. Sin embargo, una vez contaminados con aceite de motor, los laminados
que tenian un textil exterior fundible inflamable rindieron mejor que los laminados que tenian un textil exterior no
fundible, no inflamable (Nomex) cuando se ensayaron en cuanto a la pos-combustién y la formacion de agujeros.

Si bien se han ilustrado y descrito aqui formas de realizacion particulares de la presente invencion, la presente
invencion no se deberia limitar a dichas ilustraciones y descripciones. Deberia resultar evidente que se pueden
incorporar y realizar cambios y modificaciones como parte de la presente invencion.
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REIVINDICACIONES
1. Un compuesto textil flexible (2) que comprende
un textil exterior, fundible (10),

un material reactivo térmico (20) que comprende una mezcla que comprende grafito expansible en una resina de
polimero donde el grafito expansible tiene una expansion de al menos 900 um a 280 °C de acuerdo con el Ensayo
de Expansion de Andlisis Termo-Mecanico (TMA) y una endoterma de al menos 100 J/g cuando se mide de acuerdo
con el Ensayo de Endoterma de DSC, y

un sustrato que comprende un revés textil térmicamente estable (14) o una barrera de convecciéon térmicamente
estable (30) unida por adhesion al textil exterior fundible (10), donde

la mezcla de grafito expansible en la resina de polimero se aplica entre el textil exterior fundible (10) y el sustrato en
un patron de formas discontinuas, y

el compuesto (2) tiene una longitud carbonizada de menos de 20 cm cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo
de Ignicién del Borde descrito en la presente.

2. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde el compuesto (2) tiene una longitud carbonizada de
menos de 10 cm cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Ignicion del Borde, o donde el compuesto (2) tiene
una pos-combustion de menos de 20 segundos, opcionalmente menos de 10 segundos cuando se ensaya de
acuerdo con el Ensayo de Ignicién del Borde, o

donde el compuesto textil flexible (2) no presenta formacion de agujeros y tiene una pos-combustion de menos de
20 segundos, opcionalmente menos de 10 segundos cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Llama
Incidente Superficial basado en el ensayo CAN/CGSB-4.2 con el angulo del quemador a 45 grados respecto a la
vertical y la llama que incide en la superficie del textil exterior de la muestra durante 12 segundos.

3. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde el sustrato comprende una barrera de conveccion
térmicamente estable (30), opcionalmente donde la barrera de conveccion térmicamente estable (30) comprende
PTFE, opcionalmente donde la barrera de conveccion térmicamente estable (30) comprende una pelicula de ePTFE,
el compuesto (2) opcionalmente comprende ademas un revés textil térmicamente estable (14) dispuesto adyacente
a la barrera de conveccion térmicamente estable (30) en el lado opuesto del material reactivo térmico (20).

4. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacién 1, donde el patron tiene una separacion de entre 500 um-6000
pm.

5. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde el material reactivo térmico (20) tiene una cobertura
de superficie mayor de 25% y menor de 90%.

6. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde el material reactivo térmico (20) se encuentra en un
patrén de puntos discontinuos, lineas o rejillas, opcionalmente en un patrén de puntos separados.

7. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1 o 4, donde el grafito expansible tiene una endoterma mayor o
igual a 200 J/g.

8. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde el compuesto (2) es de menos de 10 oz/yd® (340
g/m?), o donde el compuesto tiene una tasa de transmisién de vapor himedo (MVTR) tal como se describe aqui
mayor de 1000 g/m%/24 horas.

9. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde la resina de polimero se reticula, o donde el grafito
expansible se encapsula en la resina de polimero.

10. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde el textil exterior es inflamable, la mezcla comprende
el grafito expansible encapsulado en la resina de polimero, el patron de formas discontinuas tiene una cobertura de
superficie de menos de 80% y una separacion de entre 500 ym y 6000 pym, el compuesto textil flexible tiene una
pos-combustion de menos de 20 segundos cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Llama Incidente
Superficial basado en el ensayo CAN/CGSB-4.2 con el angulo del quemador a 45 grados respecto a la vertical y la
llama que incide en la superficie del textil exterior de la muestra durante 12 segundos, y

donde el compuesto textil flexible (2) se construye como una chaqueta, donde el laminado textil flexible se orienta de
modo que el textil exterior inflamable fundible sea la superficie exterior de la chaqueta, y cuando se ensaya sobre
una camisa de nyco y una camiseta de algodén de acuerdo con el Ensayo de Flamabilidad de la Ropa (basado en
ASTM F 1930-00 con una exposicion de 4 segundos) da lugar a un resultado de quemaduras del cuerpo en
porcentaje total de menos de 20%.
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11. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde el textil exterior es inflamable, la mezcla comprende
el grafito expansible encapsulado en la resina de polimero, el patron de formas discontinuas tiene una cobertura de
superficie de menos de 80% y una separacion de entre 500 ym y 6000 pym, el compuesto textil flexible tiene una
pos-combustion de menos de 20 segundos cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Llama Incidente
Supefrficial, y

donde el textil exterior fundible (10) es un textil exterior inflamable fundible, opcionalmente donde el textil exterior
inflamable fundible (10) comprende una poliamida o poliéster, o donde

el sustrato es un revés textil térmicamente estable (14), opcionalmente donde el revés textil térmicamente estable
(14) comprende aramidas, algodones resistentes a las llamas, rayon resistente a las llamas, mezclas modacrilicas o
combinaciones de estos.

12. El compuesto textil flexible (2) de la reivindicacion 1, donde el textil exterior fundible (10) es un textil exterior no
inflamable, fundible, opcionalmente donde el textil exterior no inflamable, fundible, es un poliéster modificado con
fosfinato.

13. Un compuesto textil (2) de acuerdo con la reivindicacion 1, que tiene un textil exterior fundible (10) que tiene una
pos-combustién corta después de la exposiciéon a una llama tras la contaminacién con un liquido inflamable,

donde el sustrato es una barrera de conveccion térmicamente estable (30),

donde el grafito expansible se encapsula en una resina de polimero reticulada que se une entre el textil exterior (10)
y la barrera de conveccion térmicamente estable (30) en un patrén discontinuo de formas que tiene una cobertura de
superficie de menos de 80%,

donde después de la exposicion a una llama, el textil fundible contaminado con contaminante liquido inflamable se
absorbe en el material reactivo térmico expandido (20), y el compuesto textil (2) tiene una pos-combustion de menos
de 10 segundos cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Llama Incidente Superficial.

14. Un método para producir un laminado textil flexible (2) que tiene una longitud carbonizada de menos de 20 cm
cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Ignicion del Borde descrito aqui, y que tiene un textil exterior
fundible que no presenta goteo de fundicidon observable tras la exposicion a una llama, que comprende

a) proporcionar un textil exterior fundible (10);

b) proporcionar un sustrato compuesto por un revés textil térmicamente estable (14) o una barrera de conveccion
térmicamente estable (30);

c) proporcionar un material reactivo térmico (20) que comprende una mezcla que comprende grafito expansible en
una resina de polimero, teniendo el grafito expansible una expansion de al menos 900 um a 280 °C de acuerdo con
el Ensayo de Expansion TMA y una endoterma de al menos 100 J/g cuando se mide de acuerdo con el Ensayo de
Endoterma de DSC;

d) aplicar la mezcla de grafito expansible en una resina de polimero sobre una superficie de, opcionalmente, el textil
exterior fundible (10) o el sustrato, en un patrén impreso de formas discontinuas para formar el material reactivo
térmico (20); y

e) unir el textil exterior fundible (10) y el sustrato junto con el material reactivo térmico (20) entre ellos, donde
después de la exposicién a una llama, el textil exterior fundible (10) se funde y el material reactivo térmico (20) se
expande y absorbe el material fundido, lo que forma un compuesto del textil exterior fundible (10) y el material
reactivo térmico (20) expandido sin goteo de fundicion, cuando se ensaya de acuerdo con el Ensayo de Llama
Horizontal.

15. El método de la reivindicaciéon 14, donde las formas discontinuas son puntos separados de material reactivo
térmico (20), o donde el material reactivo térmico (20) comprende una resina de polimero reticulada.

16. El método de la reivindicacion 14, donde el patrén de formas discontinuas tiene una separacion de entre 500 um
y 6000 ym.

17. El método de la reivindicacién 14, donde el patrén de formas discontinuas tiene una cobertura de superficie de
entre 30% y 80%.

18. El método de la reivindicacion 14 o 16, donde el grafito expansible tiene una endoterma mayor o igual a 200 J/g.
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