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DESCRIPCION

Adhesivo de poliuretano de un componente.

La invencién trata de un adhesivo de poliuretano de un componente (adhesivo 1-K-PU) a base de al menos un
prepolimero PU terminado en NCO y al menos un espesante, asi como aditivos, en caso necesario. La invencién
también trata de la fabricacién de este adhesivo 1-K-PU, asi como de su empleo.

Se conocen estos adhesivos 1-K-PU. En la DE 23 65 623, se describe un poliisocianato precondensado, liquido
y polifuncional, con un contenido de NCO del 2 al 15% en peso, para enlazar madera himeda. Pueden afiadirse
sustancias al PU precondensado tales como, por ejemplo, colorantes, disolventes, agua y medios para el control de
la formacién de espuma. Sobre todo, pueden afiadirse también cargas para mejorar la aptitud para el moldeo, por
ejemplo, para aumentar la viscosidad, para conferir propiedades tixotropicas, para evitar su penetracion en la madera,
para aumentar la adherencia provisional en el proceso de prensado previo y similares. Entre la gran cantidad de
cargas concretas, se indican, entre otras, el diéxido de silicio coloidal y el polvo de silice. En los ejemplos, se emplea
principalmente harina de madera. Aunque se afiade del 15 al 25% en peso de este tipo de cargas, los adhesivos son
liquidos y tienden a gotear, aunque menos que sin el aditivo de carga (véase la pagina 15 mds abajo).

De esto resulta la funcién segiin la invencién de proporcionar un adhesivo 1-K-PU con propiedades reolégicas
especiales, de manera que sea, por un lado, suficientemente fluido para que, por ejemplo, pueda extraerse de cdpsulas
de presion o de cartuchos, y, por otro lado, muestre suficiente consistencia y no gotee ni corra hacia abajo en las
superficies verticales. Obviamente, deben conservarse las propiedades técnicas de pegamento que son corrientes para
un pegamento para tareas de montaje o construccion.

Se puede consultar la solucién de la invencién en las reivindicaciones. Esta consiste principalmente en emplear, en
lugar de prepolimeros PU ramificados o reticulados, prepolimeros PU lo més lineales posible y como espesante, dcido
silicico altamente disperso.

Por tanto, el objeto de la invencién es un adhesivo de poliuretano de un componente (adhesivo 1-K-PU) pastoso a
base de al menos un prepolimero PU terminado en NCO y al menos un espesante, asi como al menos un aditivo, en
caso necesario, en el que

A) el prepolimero PU terminado en NCO corresponde a la definicién indicada en la reivindicacion 1, y

B) el espesante es un dcido silicico altamente disperso en una concentracién del 2,0 al 8,0% en peso con respecto
al prepolimero, y

C) el contenido de aditivo es inferior al 10% en peso con respecto al prepolimero.

Como pastoso, se designa una sustancia con consistencia pastosa que muestra una viscosidad de 20 a 100 Pas a
temperatura ambiente (23°C), medida segin RTV ISO 2555. El adhesivo 1-K-PU segtin la invencién muestra ademds
un comportamiento reolégico especial. En este caso, la cantidad para la inyeccién segin DIN EN 29048 es superior a
2 000, preferiblemente superior a 2 300 y, especialmente superior a 2 600 g/min a 23°C. A pesar de esta cantidad para
la inyeccion tan alta, la consistencia del pegamento para las tareas de montaje y construccién es suficientemente alta.
Segtin DIN EN 27390, ésta es inferior a 6,0, preferiblemente inferior a 4,0 y, especialmente inferior a 2,0 g después
de 5 min.

Un requisito para este comportamiento reoldgico especial consiste en que el prepolimero PU es lineal en gran
medida. Para ello, la funcionalidad media tanto del componente poliol como del componente poliisocianato es inferior
a 2,15, preferiblemente inferior a 2,10 y, especialmente 2,0.

Los componentes poliol para la fabricacion del prepolimero PU comprenden al menos un poliol. Estas condiciones
de funcionamiento podrian ser: Los poliolos poliéster, por ejemplo, el poliéster Desmophen 1700 del acido adipico y
del dietilenglicol de la Fa. Bayer, el poliéster PE 231 del 4cido atipico, dcido isoftdlico y dietilenglicol de 1a Fa. Henkel
y el poliéster PE 218 del 4cido atipico, acido isoftélico, propilenglicol y dietilenglicol de la empresa Henkel, asi como
poliolos poliéter, por ejemplo, polietilenglicol y polipropilenglicol. Los poliolos deben tener un peso molecular de 200
a 8 000, preferiblemente de 600 a 4 000 y, especialmente de 1 000 a 3 000 g/mol.

El componente poliisocianato para la fabricacién del prepolimero PU contiene al menos un poliisocianato. Puede
ser alifdtico y cicloalifético, y especialmente aromadtico. Los isocianatos preferibles son MDI, IPDI, TDI y TMXDI.

La proporcion cuantitativa del componente poliol y del componente poliisocianato se define por la relacion de
equivalencia de los grupos NCO y de los grupos OH. La relacion de equivalencia NCO/OH estdn en el margen de 3,5
a 7,5, preferiblemente en el margen de 4,0 a 6,0 y, especialmente en el margen de 4,5 a 5,5.

Segtn la cantidad de exceso de grupos NCO frente a grupos OH, el contenido de NCO estd en el margen entre el
7,0y el 15,0% en peso con respecto al prepolimero, preferiblemente en el margen entre el 10 y el 15% en peso.
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La viscosidad del prepolimero PU estd en el margen entre 500 y 12 000 a 23°C, preferiblemente en el margen de 1
000 a 6 000, y especialmente en el margen de 1 500 a 3 500 mPas, medida segtin Brookfield. El prepolimero PU se fa-
brica segin una forma conocida, preferiblemente sin disolventes ni agua. También deben seleccionarse las condiciones
de reaccion, especialmente los catalizadores y las temperaturas, de manera que no se produzcan ramificaciones.

El espesante debe mostrar un comportamiento de flujo plastico en la medida de lo posible. Esto significa que, hasta
valores de tension que sean inferiores al limite de flujo, el adhesivo PU se comporta como un cuerpo sélido y, como
tal, es deformable, por ejemplo, elasticamente. El adhesivo PU queda fluido una vez que la tensién de cizallamiento
sobrepase un valor determinado (Iimite de flujo). A continuacion, la velocidad de cizallamiento aumenta con la dismi-
nucién en el limite de flujo de la tensién de cizallamiento. Sin embargo, la modificacion de la viscosidad que depende
de la velocidad de cizallamiento no deberia depender del tiempo de cizallamiento para que la viscosidad vuelva practi-
camente sin tiempo de reposo al valor inicial cuando desaparezca la tension de cizallamiento. Un espesante adecuado
en este sentido es el dcido silicico altamente disperso que preferiblemente se afade en una cantidad del 2 al 8, espe-
cialmente del 3 al 7, y mejor del 4 al 6% en peso con respecto al prepolimero. Como 4cido silicico altamente disperso,
se entiende especialmente un dcido silicico pirdgeno que se elaboré mediante una hidrélisis de llama. El 4cido silicico
altamente disperso deberia ser principalmente hidr6fobo. Esto es asi, cuando se humedece s6lo con una mezcla de
metanol y agua con una proporcién de metanol superior al 50% vol.

Entre estos espesantes, que determinan la reologia del adhesivo, deben diferenciarse las cargas. El objetivo princi-
pal de las cargas consiste en aumentar el volumen y/o el peso. Pero también pueden mejorar la aplicabilidad técnica,
por ejemplo, disminuir la contraccion o influir en la dureza, la solidez y la elasticidad. También pueden servir de colo-
rantes. Entre estas cargas, cuentan, ya sea como polvo o fibra, sobre todo, los carbonatos, especialmente el carbonato
de calcio, pero también los silicatos, especialmente el talco, arcilla y mica, y los sulfatos, especialmente el sulfato de
calcio y el sulfato de bario, asi como el hidroxido de aluminio, el vidrio y el hollin. Ademas de estos materiales inor-
gdnicos, también entran en consideracién los materiales organicos, por ejemplo, la harina de madera, de corteza, de
crepdn de corteza o de cereales, asi como polvos de celulosa, de pulpa o de cascarilla de arroz o linderes pulverulentos
de algodén o fibras sintéticas de, por ejemplo, polietileno o poliacrilonitrilo. Este tipo de sustancias estdn presentes,
en el mejor de los casos, en el adhesivo 1-K-PU segtin la invencién en una cantidad que esta fuera del margen habitual
para cargas superior al 20% en peso, especialmente en una cantidad inferior al 10y, sobre todo, inferior al 5% en peso.
Preferiblemente, el adhesivo 1-K-PU segtn la invencién no contiene ninguna sustancia con este tipo de funciones.

Para unos fines determinados, por ejemplo, para mejorar la fabricacién, el almacenamiento o la aplicacion del
adhesivo PU, puede afiadirse una cantidad pequefia de sustancias, esto es, una cantidad del 0 al 2, preferiblemente del
0,1 al 1,0% en peso con respecto al prepolimero PU. Estas aditivos pueden ser, por ejemplo, los siguientes: anties-
pumantes, agentes humectantes, estabilizadores y catalizadores de espuma, especialmente catalizadores. En concreto,
se nombran los aditivos siguientes: Dimorfolin-dietiléter, N-metilmorfolina, N-etilmorfolina y N,N,N’,N’-tetrametil-
2,2’-oxibis(etilamina).

El adhesivo 1-K-PU no contiene principalmente disolventes. Sin embargo, puede contener hasta el 5% en peso,
especialmente hasta el 2,5% en peso, de disolventes, por ejemplo, para influir en el comportamiento reolégico, el
comportamiento de la espuma o el tiempo de procesamiento o el tiempo de procesamiento abierto. Como disolvente,
entra en consideracién una sustancia inerte que es liquida a temperatura ambiente y que hierve a 200°C bajo una presién
normal. Los disolventes tipicos son el éter, el éster, la cetona, asi como los hidrocarburos aliféticos, cicloalifiticos o
aromaticos.

Asimismo, el adhesivo 1-K-PU no contiene principalmente ablandadores. En el mejor de los casos, puede contener
ablandadores hasta el 5% en peso con respecto al prepolimero.

Ademds, el adhesivo 1-K-PU no contiene principalmente agua. En el mejor de los casos, puede contener agua hasta
el 1% en peso con respecto al prepolimero.

Los adhesivos 1-K-PU segtn la invencién se fabrican mediante la mezcla y la homogeneizacion a partir de los
componentes nombrados anteriormente. Normalmente, esto tiene lugar a temperatura ambiente o en un margen de
temperatura de 15 a 50, preferiblemente de 20 a 35°C. Debido al isocianato, debe emplearse un gas protector.

Los adhesivos 1-K-PU segtin la invencién muestran principalmente, en comparacion con los adhesivos conocidos

1-K-PU, ventajas gracias a su comportamiento reolégico. Estas combinan una cantidad alta de inyeccién, medida
segun DIN EN 29048, con una buena consistencia, medida segiin DIN EN 27390. Gracias a estas propiedades, el
adhesivo puede emplearse como un pegamento sélido para las tareas de montaje y construccién aplicandolo facilmente
a partir de cdpsulas de presion o cartuchos, u otros recipientes cerrados, en los que el adhesivo se saca a través de un
pequefio orificio. Gracias a su consistencia pastosa como una crema, los adhesivos segtin la invencion también pueden
distribuirse facilmente sobre grandes superficies. Los adhesivos PU segtin la invencién también se caracterizan por su
alta resistencia al agua, medida segiin DIN EN 204. De este modo, las exigencias de la clase de resistencia D4 segtin
DIN EN 204 cumplen la capacidad de almacenamiento 5 con un valor superior a 4,0 N/mm?. Asimismo, la resistencia
al calor, medida segin WATT 91, es suficientemente alta con un valor superior a 7,0 N/mm? para cubrir el campo de la
construccién de puertas y ventanas y, por tanto, para poder utilizarse también en zonas exteriores. Ademads, el adhesivo
cumple las propiedades tipicas de un adhesivo para tareas de montaje y construccion. Este adhesivo puede emplearse
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para adhesiones de una gran exigencia que, cuando se endurecen, contribuyen considerablemente al endurecimiento
de substratos pegados. Gracias a la adherencia inicial relativamente alta y a su alta consistencia, resulta muy apropiado
para el montaje de objetos. El adhesivo segtn la invencién también puede aplicarse en una gran cantidad de sustancias
distintas. De este modo, puede pegarse la madera con materias derivadas de la madera. Las materias derivadas de
la madera son productos que se originan descomponiendo la madera y, a continuacién, uniéndola (normalmente con
otras sustancias), por ejemplo, la madera contrachapada, el tablero de particulas de madera o la plancha de fibras.
También son posibles las combinaciones de madera y materias derivadas de la madera con, por ejemplo, metales como
el aluminio, cobre, plomo, acero, cinc, o con plasticos como, por ejemplo, los plasticos reforzados con fibras de vidrio
(GFK), PVC, poliestireno, melamina, HPL, o materiales de origen mineral como, por ejemplo, cartén-yeso, cerdmica,
marmol, hormigén, enlucido de cemento y rocas. Estos materiales se unen con el tiempo, de manera que quedan
adheridos y resistentes al agua y al calor.

A continuacion, la invencion se describe mediante los siguientes ejemplos.
Ejemplos
I. Materiales de partida
1. Lupranol 1000, polipropilenglicol, OHZ 55 aprox., Fa. Elastorgran BASF,
2. Lupranol 1100, polipropilenglicol, OHZ 110 aprox., Fa. Elastorgran BASF,
3. Desmodur M 44, 4,4’-diisocianato de difenilmetano, contenido de NCO 33% aprox., Fa. Bayer,

4. Desmodur VKS 20F, 4,4’-diisocianato de difenilmetano con proporciones de polimeros, contenido de NCO 31%
aprox., Fa. Bayer,

5. Aerosil R 202, 4cido silicico altamente disperso e hidréfobo, Fa. Degussa,
6. Irgastab-DBTL, dilaurato de dibutilestafio, Fa. Witco,
7. Dabco DMDEE, 2,2’-dimorfolin-dietiléter, Fa. Air Products.

II. Elaboracion de los prepolimeros

Los materiales de partida se emplearon en las cantidades indicadas en la tabla 1. Con el fin de realizar una mejor
comparacion, se mantuvo casi la misma relacién de Lupranol 1000 con Lupranol 1100 en todos los prepolimeros
elaborados (3,42: 1,00).Ademas, para una mejor comparacion, se prepolimerizaron los prepolimeros A, B y C con
casi el mismo contenido de NCO o casi la misma relacién de NCO/OH. El agua de los poliolos indicados se quitd
a 70°C y 15 mbar en un recipiente de disolucién (Recipiente de disolucién con sistema de PC de laboratorio, tipo
LDV 1, serie n°. 112-99, Fa. PC Laborsystem GmbH) a 200 r.p.m. Para el control del contenido de agua, se realiza
a continuacién la determinacién del agua segtin Karl-Fischer. Los polioles contenian menos de 400 ppm de agua.
Después del enfriamiento a 50°C, se afiadi6 el isocianato agitando y se calent6 a 60°C bajo presién normal con una
gas protector a 200 r.p.m. A continuacién, se afiadi6 el catalizador y se prepolimerizé todavia con gas protector bajo
presién normal a 200 r.p.m. A través de una reaccién exotérmica, la temperatura aumenta a 95°C aprox. Después de
10 minutos, se determina el contenido de NCO. Al alcanzarse el valor teérico NCO con una exactitud de +/- 0,4%,
se enfri la preparacién bajo las mismas condiciones de agitacion y se vacié durante 10 min. aprox. a 10 mbar. La
ventilacidn se llevé a cabo con gas protector.

Para la caracterizacion de los prepolimeros por el contenido de NCO y viscosidad, véase la tabla I.
1. Elaboracion de los adhesivos

Se introdujeron 100 proporciones de peso (GT) del prepolimero en el recipiente de disolucién de laboratorio con
sistema de PC a 23°C y se afiadi6 la cantidad indicada en la tabla II de 4cido silicico. Bajo presiéon normal y con gas
protector, se fue afiadiendo el 4cido silicico durante 5 minutos. A lo largo de tiempo, las revoluciones del recipiente
de disolucién aumentaron de forma continuada de 250 r.p.m. a 1350 r.p.m. La temperatura de la preparaciéon aumento,
por tanto, a 27°C aprox. Si, en ese momento, el 4cido silicico se incorporé de manera homogénea, se realizé un
vacio de 15 mbar como minimo con la misma potencia del recipiente de disolucién de 10 min. como minimo. Con
esto, la temperatura aument$ a 32°C aprox. La preparacion se ventild con gas protector después de terminarse. La
comprobacion del adhesivo se efectué después de un periodo de remojo de 24 h como minimo a 23°C. Los resultados
se muestran en la tabla II. En la elaboracién de las preparaciones del ejemplo, no se afiadid, a propdsito, ningtin
catalizador de espuma porque, en caso contrario, la valoraciéon de la consistencia no hubiera podido realizarse para
un largo periodo de tiempo, ya que el comportamiento hubiera provocado antes la formacién de piel debido a que la
reaccion del adhesivo comienza antes con la humedad ambiente. Para la valoracion de la resistencia al agua y al calor,
en el ejemplo n°.1 se afiadi6 a la preparacién una cantidad normal de un catalizador de espuma convencional. Este se
trata de un 0,3% de DMDEE.
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IV. Métodos de comprobacion

1) Vatio 91: Método de comprobacion para adhesivos de madera para componentes no portantes. Determinacién
de la solidez del pegamento en adhesiones longitudinales en el ensayo de traccion en calor (Método de comprobacién
vélido en general).

2) DIN EN 204: Determinacién de adhesivos para componentes no portantes para la union de madera y de materias
derivadas de madera, documento aleman EN 204 de 1991. La clase de resistencia D4 Lfd n°.5 se basé en que se exige
un valor minimo de 4 N/mm?. La elaboracién del cuerpo de prueba se realizé segin DIN EN 205. Determinacion de
la solidez del pegamento de adhesiones longitudinales en el ensayo de traccién, publicacién julio de 1997.

3) Viscosidades RTV ISO 2555, Brookfield RTV-DVII, a 23°C, husillo 6/20 para prepolimeros y husillo 7/20 para
el adhesivo.

4) DIN EN 29048: Determinacién de la aptitud para el moldeo de sustancias obturadoras con un aparado normali-
zado (ISO 9048: 1987) documento aleman EN 29048: 1990. Condiciones de comprobacién: placa perforada d=4 mm,
temperatura de comprobacion 23°C, cantidad de inyeccién: datos en g/min.

5) DIN EN 27390: Determinacion de la consistencia (ISO 7390: 1987) documento aleman EN 27390: 1990. La
comprobacién de la consistencia se realizé con las siguientes variaciones segiin DIN EN 27390. No se emplearon las
tiras de ldmina de polietileno. La comprobacion se realizé a 23°C. El adhesivo se comprobd de forma suspendida en
el perfil en forma de U. Se midi6 la cantidad de adhesivo que goted o se corrié del perfil y, la cantidad de adhesivo que
habia formado una convexidad.

6) Determinacién del contenido de isocianato segin prEN 1242 de septiembre de 1997.

7) Determinacién del contenido de agua segtn Karl-Fischer.

V. Resultados

Los ejemplos muestran que, con un aumento de la funcionalidad del poliisocianato (de 2,0 a 2,7) en el orden de
los prepolimeros (A>C>B>D),

a) la cantidad para la inyeccion del adhesivol-K-PU disminuye considerablemente (de 2,7 a 0,9, y esto, a pesar de
tener casi la misma viscosidad) y

b) la consistencia también disminuye (es decir, el valor de medicién aumenta de 1,2 a 9,3).

TABLA I
Prepolimeros
Prepolimero A B C D
I. Componentes [% en peso]
- Lupranol 1000 43,16 42,51 42,86 33,22
- Lupranol 1100 12,63 12,44 12,54 9,68
- Desmodur M44 44,11 22,00 33,50 0
- Desmodur VKS 20 F 0 22,95 11,00 57,00
- Irgastab - DBTL 0,10 0,10 0,10 0,10
II. Propiedades
- Funcionalidad media
a) De la mezcla de poliol 2,0 aprox. | 2,0aprox. | 2,0 aprox. | 2,0 aprox.
b) Del isocianato 2,0 aprox. | 2,36 aprox. | 2,17 aprox. | 2,7 aprox.
- Relacion NCO/OH 5,17 5,18 5,17 8,16
- Contenido NCO [% en peso] 11,74 11,60 11,67 15,5
- Viscosidad [Pas] (Brookfield, 23°C, # 6/20 2,7 8.3 4,25 12,00
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TABLAII
Adhesivos
Adhesivo 1 2 3% 4% 5% 6*
I. Componentes
- Prepolimero, tipo A A B B C D
GT 100 100 100 100 100 100
- Aerosil R 202 GT 53 6,3 5,3 42 4.8 4.4
II. Propiedades
- Viscosidad [Pas] a 23°C, # 7/20 Brookfield 59 85 83 61 63 85,5
- Cantidad para inyeccién [kg/min] DIN EN 29048 2,7 2,6 1,1 1,3 2,0 0,9
- Consistencia segtin DIN EN 27390 1,2 0,6 1,0 12 7,6 9,3
a) después de 5 min [g] 4,5 2,2 1,7 14 13 13
b) después de 60 min [g] 8,5 - - -- -
- Resistencia al calor [N/mm?] Vatio 91 6,1 - - - -

- Resistencia al agua [N/mm?] EN 204 D4 Ifd. n°. 5

*no corresponde a la invencion
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REIVINDICACIONES
1. Adhesivo de poliuretano de un componente (Adhesivo 1-K-PU) a base de al menos un prepolimero PU terminado
en NCO y al menos un espesante, asi como, en caso necesario, al menos un aditivo, caracterizado porque es pastoso
y muestra una viscosidad de 20 a 100 Pas a temperatura ambiente (23°C), medida segiin RTV ISO 2555, y porque
A) el prepolimero PU terminado en NCO

a) es lineal en gran medida, la funcionalidad media tanto del componente poliol como del componente polii-
socianato es inferior a 2,15,

b) se preparé a partir de una mezcla del componente poliol y el componente poliisocianato, en la que la
relacion de moles NCO/OH esta en el margen de 3,5a 7,5,

¢) presenta un contenido de NCO del 7,0 al 15,0% en peso con respecto al prepolimero, y
d) presenta una viscosidad segtin Brookfield a 23°C de 500 a 12 000 mPas.

B) el espesante es un 4cido silicico altamente disperso en una concentracién del 2,0 al 8,0% en peso con respecto
al prepolimero, y

C) el contenido de aditivo es inferior al 10% en peso con respecto al prepolimero.

2. Adhesivo 1-K-PU segtin la reivindicacién 1, caracterizado porque es pastoso en el sentido de que la cantidad
para la inyeccién segtin DIN EN 29048 es superior a 2 000 g/min y la consistencia segtin DIN EN 27390 es inferior a
6,0 después de 5 min.

3. Adhesivo 1-K-PU segtn la reivindicacion 1 6 2, caracterizado porque el componente poliol contiene al menos
un poliol del grupo compuesto por un poliol poliéster y un poliol poliéter y porque el peso molecular medio de los
polioles estd en el margen de 200 a 8 000 g/mol.

4. Adhesivo 1-K-PU segtin la reivindicacion 1, caracterizado porque el 4cido silicico altamente disperso es hidro-
fobo.

5. Adhesivo 1-K-PU segun la reivindicacién 1, caracterizado porque contiene del 0 al 2% en peso de aditivos
con respecto al prepolimero, por ejemplo, antiespumantes, agentes humectantes, estabilizadores y catalizadores de
espuma.

6. Adhesivo 1-K-PU segtin la reivindicacién 1 en una cdpsula de presién o un cartucho.
7. Proceso para la fabricacion del adhesivo 1-K-PU segtin una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque
se mezcla y homogeneiza el prepolimero PU lineal en gran parte y el 4cido silicico altamente disperso, asi como los

aditivos, en caso necesario.

8. Empleo del adhesivo 1-K-PU segtin la reivindicacién 1 a 6 6 del adhesivo 1-K-PU fabricado segtn la reivindi-
cacién 7, caracterizado por su aplicacion a partir de cdpsulas de presién o cartuchos.
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