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Este invento se refiere a la mamufactura de arti-

culos de pléstico celular o espumoso. Mds particularmente,
se refiere a la preparacidn de artfculos celulares de poli-
lactamas para uso en las industrias de la construccidn y del
mobiliario,

Durante muchos afios, las industrias de la cons-
truceidn y del mobiliario han tratado de encomtrar un susti-
tutiVO.de la madera para muchas aplicaclones importantes. Se
emplean marcos de madera para puertas y ventanas, puertas
y postigos de madera, cajones de madera para armarios, ete.
pero éstos presentan dificultades, especialmente en el caso
de la construceidn prefabricada, Ia madera tiene gue estar
protegida contra las varlaciones de humedad en la atmdsfera.
De otro modo se produce la combadura de la madera y, en gene-
ral, la inestabilidad dimensional de la misma frente a los
camblos de humedad contribuye a hacer que tales artfculos
sean diffciles de instalar en su sitlo. Ademds, después de
la instalacién pueden producirse pandeos y expansiones que
crean problemas en la apertura y clerre de puertas, ventanas,
cajones, etc. Asimismo, la atraccidn que ejerce la madera so-
bre el apetito de insectos, roedores, etc. y la putrescibi-
lidad y, en general, las malas propiedades de resistencla a
la intemperle de la madera plantean otros problemas adliclona-
les. Como consecuencia, han encontrado aplicacidn como marcos
para ventanas y puertas, cajones, etc. los metales como alu-
minio, acero, ete, Sin embargo, los metales son malos alslan~
tes y la condensacidn atmosférica contribuye a reducir la
conveniencia de los metales en marcos para puertas y ventanas
Ademds, los estilos que pueden adoptar los metales son limi-

tados. Es evidente la conveniencla de un pldstico econdmico,

e
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Un pldstico espumoso es aln mds interesante ya& que es menos
costoso que un pléstico macizo y es mejor aislante, Entre

los pldsticos espumosos que son relativemente econdmicos

de preparar y ademds, en forma de artfculos terminados, tie-
nen suficlente resistencla, rigidez y tenacidad, se encuen-
tran las poliamidas espumosas preparadas por la técnica de
colado. Sin embargo, estos materiales son sensibles a lag va-
riaclones de humedad y tienen tendencia a alterar sus dimen-
siones con los cambios de humedad en la atmdsfera. Asf, pues,
persisten los problemas de pandeo y combadura y hasta la fe-
cha estos problemas han restado atractivo a los artfculos

de pldstico espumoso.

Constituye un objeto de la presente invencidn pro-
porclonar un material pléstico espumoso dtil en las indus-
trias de la construccidn y del mueble, un material que exhi-
be notables propiedades ffsicas y ademfs es de dimensiones
relativamente estables a las variaciones de humedad, M&s
adelante aparecerdn otros objetos de este invento.

Los objetos de esta invencidn se logran mediante un
artfoulo de polilactame celular compuesto por celdillas separ
das por sdlidos, siendo el porcentaje en volumen de sdlidos
del 10 al 80% del volumen total, siendo del 5 al 50% en peso,
preferiblemente del 5 al 30% en peso, de los sdlidos fibras
cortas de material inerte con un médulo de 5 x 106 1b/1n° a 3
X 106 1b/on2 (de O,35X106a2,11 x106 kg/cme), tenlendo dichas
fibras unaa seccidn transversal "D" de 0,1 a 1 mll (0,0025 a
0,0254 mm) y una longitud comprendida entre tres veces "D"
¥y 125 mils (3,175 mm), preferiblemente entres 5 veces npu y
65 mils (1,651 mm) y estando dispuestas dichas fibras casi

exclusivamente en las paredes de las citadas celdillas, sien-

1 X
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do la dimensidn mds larga de dichas fibras sustancialmente

paralela a la superficie de dichas celdillas. Especificamen~
te, las fibras pueden estar compuestas por silicato cdlelco,

vidrio, lana de gscoria, titanato potdsico fibroso, etc.,

cuyos materiales tienen un mdédulo comprendido entre 8 x 106

6 6

y 10 x 10 1b/1n° aproximedamente (entre 0,56 x 10

10°

¥ 0,70 x

kg/cm2), o tambidn pueden estar compuestas por aluwinilo

% a 11 x 10% 10/402 (0,70 x 10% a

6

con un médulo de 10 x 10
0,77 x 106 kg/cme), cobre con un mddulo de 15 x 10

10% 1v/in2 (1,05 x 10°
6

gz 17 x
a 1,19 x 108 kg/cn®) y acero con un
méaulo de 27 x 10° & 30 x 10% 1v/1n? (1,90 z 10° = 2,11 x
106 kg/cma) aproximadamente. En el dibujo se presenta un esg-
guema del artfeulo celular de este invento.

Para preparar los artfculos de polilactama celular
de esta invencidn es de importancia critica afiadir las fibras
a la mezela de polimerizacidn antes de que se produzeca la
polimerizacidn y el espumado. En todos los restantes aspectos
las operaciones de transformacidn son esencialmente las ha-
bltuales.

Aunque el procedimiento que se describird enm ei
de la polimerizacidn de la caprolactama, debe entenderse que
es aplicable a la polimerizacidn de las lactamas superiores,
gs decir, de las lactamas que contienen por lo menos seis
dtomos de carbono en el anillo lactdmico, para dar las corres
pondientes poliamidas. De aguf que, ademds de a la e~caprolac
tama, el procedimiento sea aplicable a la enantolactana,
caprilolactama, decanolactama, undecanolactama, dodecanolac-
tama, pentadecanolactama, hexadecanolactama, isoximas de la
metileiclohexanona, hexametilén adipemida cfclica y simila-
res, y mezclas de las mismas,

Especlficemente, uno de los procedimientos para




10

15

20

25

30

‘les alcalino-térreos, a una temperatura de unos 100-150°¢C,

fque se produzca la solidificacidn del material espumoso; y

extraer el artfculo configurado del molde.0tra alternativa

| cione con los materiales de la composicidn o de que no sea

preparar el artfculo de policaprolactama consiste en disper-
sar una porcidn de las fibras cortas en una porcidn de e-
caprolactama esencialmente anhidra y después disolver el
cocatalizador en dicha dispersidn & una temperatura de unos
100-180°C para formar la composicidn (A); dispersar una por-
cidn de fibras cortas en una solucidn de metal-caprolactama
en e-caprolactama esenclalmente anhidra, estando elegldo este

metal entre el grupo formado por metales alcalinos y meta-

para formar la composicién (B), siendo el total de dichas

fibras cortas en ambas composiclones del 5 al 50 por clento
en peso, preferiblemente del 5 al 30 por ciento en peso, del
peso total de sdlidos, siendo dichas fibras cortas de un

material inerte con un mddulo de 5 x 106 a 30 x 10° 1b/1n2
(0,35 x 10% a 2,11 x 100 xg/cm?) y de una seccildn transversal
"p" de 0,1 a 1 mils (0,0025 a 0,0254 mm) y una longitud com-
prendida entre tres veces "D" y 125 mils (3,175 mm), preferi-
blemente entre cinco veces "D' y 65 mils (1,651 mm); mezelar
lag composiciones (4) y (B) y un agente espumante mientras se
mantiene la temperatura de la mezcla entre 140 y 160°C; vertey
inmediatamente después la mezcla en un molde que tenga la

forma del artfeulo configurado deseado; mantener la tempera+

tura de 1la mezcla en dicho molde entre 140° y 215%C hasta

consiste en afiadir las flbras a una cualquiera de las composi-
ciones (A) o (B) y el agente espumante puede affadirse a cual-~

qulera de estas composlclones con tal de que el agente no reag

expulsado antes de mezclar las dos composiciones.

La metal-caprolactama utilizada en la composicidn
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(B) es el conoecido catalizador anidnico de.polimerizacién.'
Este catallzador es el producto de reacc16£ de 1= lactama
con una base de metal alcalino (litlo, sodio, pbtasio) 0
unakzgemetal alocalino-térreo (magnesio, calcio, estroncio)
o con una bage alguilmetdlica derivada del cinc o del alu~
minlo. Bl catalizador anidnico, por lo tanto, es un anidn
caprolactama formado por desprendimiento del protdn del nitig
geno de la lactama a consecuencia de la reaccidn de la lac-
tama con yna base metdlica que tenga fuerza suficiente para
separar el protdn unido al dtomo de n;trﬁgeno de la lactama,
como por ejemplo en la reaccidn indicada por la eouacién
0 0
(ou)-c// # M g (CH,)~C «u*s 1/2 1
2'5 | 2’5 l_ 2
catalizador anidmico
donde M es un meal como, por ejemplo, sodio. Se producen reag
ciones semejantes con las bases metdlicas descritas mds ade-
lante, todas las cuales forman este catalizador anidnico.
Las bases de metales alcalinos y alcalino-térreos que son
adecvadas para reacclonar con la e-caprolactama para formar
el catalizador anidnico comprenden los metales libres, hidru-
ros metdlicos, alcdxidos metdlicos, hidrdxidos metdlicos,
carbonatos metdlicos, alquilmetales y arilmetales, incluldos
los reactivos de Grignard (RMgX donde R es un grupo alquilo
o arilo y X es cloro, bromo o yodo) tales como cloruro de-
etilmagnesio, bromuro de metilmagnesio, bromuro de fenilmag-
nesic o similares, y los amlduros metdlicos tales como, NalH,
MgNH, Mg(NH,),, Mg(N(CH3)2, Mg(NH—<::::>)2, etc., Entre los
ejemplos especfficos de bases organometdlicas adecuadas se

incluyen el dietilcine, difenilmagnesio, tri-isopropilalumi-
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|

- tama y wnos 22500, prédcticamente no se produce polimeriza-

nlo, etilsodlo, etilpotaslo, hidruro de 1litlo y aluminio,
butil-litio, trifenilmetilsodio, propllsodio, fenilsodlo,
hidruro de isobutilaiuminio y similares, Cualquiera de los
productos menclonados es adecuado para producir el cataliza-
dor dondequiera que de aquf en adelante se emplee el térmi-
no "catalizador anidnico". Andlogamente, pueden utilizarse
otras omega-lactamas distintas de la caprolactama para for-
mar el catalizador anidnico, por ejemplo, enantolactama, pi-
rrolidona, piperidona, caprilolactama, dodecanoclactama y,

en general, omega-lactamas que tengan de 5 a 12 4tomos de
carbono en el anillo lactémico.

El catalizador anidnico se prepara calentando la
lactama con la base & una temperatura comprendida entre unos
2500 ¥ 22500 y por encima del punto de fusidn de la lactama.
La base puede afiadirse a la toplidad de la lactama que ha
de polimerizarse o a una porcién de la misma y después se
afiade al resto de la lactama esta porcidn que contiee el
catalizador anidnico. Durante la preparacidn del catalizador

anidnico llevada a cabo entre el punto de fusidn de la lac-

cidn. Sin embargo, si el catalizador anidnido ha de ser
conservado durante un perlodo de tiempo considerable, es
preferible que se mantenga a una temperatura inferior a unos :
12500. ELl tiempo requerido por esta etapa del proceso depenw
de de la fuerza de la base empleada, de la proporeidn afiadi-
da y de la temperatura elegida y puede variar de unos segun-
dos a varlas horas. Preferiblemente, la lactama debe ser esey
clalmente anhidra, lo mismo que la bage afiadida, Generalmen-
te, la cantidad de base cargada debe encontrarse eantre 0,1

v 10 moles por clen sobre la lactama total utilizada en la
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preparacidn del catalizador anidnico y la subsiguiente poli=-

Crdoo

merizacidn. Ouando se utilizan proporciones del extremo su-
perior de este intervalo se obtlenen mayores velocidades de
reaceldn y poliamidas de peso molecular inferior, de forma
gque las proporciones mas adecuadas para la mayor parte de
los fines son de unos 0,2 2 5 moles de base fuerte por clentg
Tos camlizadores utilizados en la solucidn (4),
algunas veces llamados promotores, derivan generalmente de
deidos orgénicos e inorgdnicos de tipos especiales. Unos oo~
catalizadores eficaces son los agentes acllantes y los com=
puestos aclilo, por ejemplo, haluros de acllo, anhidridos,
imidas y similares, isoclanatos orgénicos, cetenas y ureas
sustitutdas. Son especfficamente convenientes las imidas N
sustituidas de férmula estructural
A-N~-B
!
R
donde A es un radical acilo tal como carbonilo, tiocarbonilo
sulfonilo, fosfinilo y tiofosflnilo; B es un radical aclilo
del grupo A y nitroso; R es un radicai tal como el radical A,
hidrocarbileo, radicales heterocfclicos y derivados de los
mlsmos, donde diohas radicales a su vez pueden contener radi-
cales tales como carbonilo, tiocarbonilo, sulfonilo, nitrose,
fosfinilo, tiofosfinllo, terc-amino, acilamida, carbvamilo N=
sustituido, carbamido N-sustituido, alcoxi, grupos éter y si-
milares; Ay Bo A y R, juntos, pueden form ar un anillo a
través de un gupo divalente y cualquier enlace de valencia
libre de los radicales A y B puede ser hidrdgeno o R, excep-
tuando A directamente unido a ellos. Otros cocatalizadores
convenientes son los ésteres de tipo carbonato con un anillo

aromdtico carbocfclico por lo menos unido al carbonato, (por
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ejemplo, el policarbonato de 4,4”-dihidroxidifenil-2,2-pro=-

pano) que constituyen el tema de la solicltud de patente
norteamericana n? 242,895, presentada el 7 de Diciembre de
1962 y transferida al concesionario de la presente solici-
tud, Otro cocatalizadof a.d.ecuado nds es la B-lactona del
deido 2,2,4~trimetil-3-hidroxi-pentenoico, que constituye
gl tema de la solicltud de patente norteamericana no
229.161, presentada el 8 de Octubre de 1962 y transferida
al conceslonario de la presente solicitud. Los compuestos
acil-bis~heterocfclicos (por ejemplo, sebacoil=bis-pirazol)
desoritos en 1la solicitud de patente norteamericana no
266.810, que fué presentada el 21 de Marzo de 1963 y trans-
ferida al concesionario de la presente sollicitud, son tam-
bién cocatalizadores counvenlentes, Los derivados de triazl-
na (por ejemplo, los derivados caprolactdmicos de las tria-
zinas) deseritos en la sollicitud de patente norteamericana
n? 135,791, que fué presentads el 5 de Septiembre de 1961 y
transferlda al concesionarlo de la presente sollclitud, cons-~
tltuyen otra clase conveniente de cocatalizadores. Otros pro
motores que pueden ser utilizados comprenden los productos
de reaccidn de los agentes acilantes con la lactama, las
N-acll lactamas (incluida una combinacidn de un cloruro de
deido o anhidrido con una urea N,N*~sustituida, tal como se
ha descrito mas arriba), alcanonas y cicloalcanonas halogenad
das, como las descritas en la solicitud pendiente de M,I.
Kohan, n? 127,908, dilactim-~éteres de estructura
0~0-¢0C

N N

-
(cHy),
~

N
)y,

como los descritos en la solicitud de patente pendiente de




10

18

20

25

30

'<:::::>~ f = NR donde R es un radical hldrocarbonado y X es

M.I. Kohan n? 135,792, y compuestos bencimido de estructura

X .
un haldgeno o -OR, como se describe en la solicitud de paten-
te pendiente de Anderson y Kohan n2 138.302.

El cocatalizat{;)rﬁ\puede ser utilizado en propor-
clones que varian entre unos 0,05 y unos 5 moles por ciento
sobre la lactema total. Es preferible que la proporcidn de
cocatalizador sea inferior a la proporcidn de catalizador
anidnico y normalmente no mayor de 1/2 de la proporcidn de
catallzador anidnico. El'cocatalizador puede afiadirse a la
lactama que contlene el catalizador anidnico inmediatamente
antes de colar o, preferiblemente, puede disolverse en una
poreidn aparte de la lactama para formar la composicidn (A)
¥ mezclar las dos porclones de lactama en el momento en que
se desee producir la polimerizadidn. Para la mejor marcha del
proceso de esta invencidn, se hace burbujear un gas ninertg,
tal como hitrdgeno, a través de la lactama fundida duranfé
la reaccidn inicial con el catalizador bdsico para eliminer
los compuestos de bajo peso molecular y evitar la oxidacidn.
Como alternativa, la reaccidn de la lactama con el cataliza-
dor bdsico puede llevarse a cabo a presidn reducida en cuyo
caso el compuesto de bajo peso molecular se separa de la lac-
tama por destilacidn.

El agente espumante puede ser elegido entre pual-
quiera de do_g grupos de productos qufmicos. El primer grupo
comprende los gases, 1lfquidos y sdlidos térmicamente estables
que son solubles en y compatibles con los constltuyentes de
la composicidn catalizada de caprolactama a la temperatura

de mezclado, que no interfieren con la polimerizacidn de la
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caprolactama y que posteriormente se desprenden de la compo-
sicidn de caprolactama en forma gaseosa durante la polimeri-
zacifn. Entre los materiales de este grupo de agentes espu-
mantes se encuentran el benceno, ciclohexano, trioxano,
hexano,heptano, hexeno-1, n-octano, propano y similares.
BEstos materiales que son qufmicamente inertes en el sistema
reaccionante y que tlemen una solubilidad y volatilidad ade-
cuadas, pueden ser utilizados en cantidades que varfan del
1 al 15 % en peso, preferiblemente del 2 al 10 %.
Alternativamente puede ser utilizado un agente es
pumante quimico, Este agente es soluble o se dispersa en
forma finamente dividida en la mezcla de caprolactama, es
compatible con ella a las temperaturas de trabalo y no in-
terfiere materialmente con la polimerizacidn de la caprolac-
tama, El agente espumante qufmico puede ser incorporado en
la composicidn (4) de e-caprolactama junto con el cocatallza-
dor y posteriormente la composicidn, después de ser mezcladd

con la (B), es espumada durante la polimerizacidn: o blen el

| agente espumante se afiade por separado durente el mezclado

de las composiciones (A) y (B), Clertos azocompuestos tales
como &, & *~azobis (isobutironitrile) ¥y o, o =2zobis(ciclo-
hexanocarbonitrilo) son agentes espumantes qufmicos eficaces.
Los agentes espumantes preferidos se encuentran
descritos en la solicitud de patente n? 171.356, presentada
el 6 de Febrero de 1962. Estos agentes son azidas alflicas

sustituldas, incluidas las bencil azidas, de férmula

2

~N

/0 = (I'} - CH2N3
R R

1
en las cuales por lo menos un grupo azldometilo estd directa-
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mente unido 2 un &tomo de carbono que 2 su vez estd unido a
otro 4tomo de carbono por un doble enlace que puede ocupar
una posicidn en una estructura lineal o ciclica, Por lo tan-
to, en la férmula anterior, R, R1 vy R2 pueden ser hidrdgeno,
grupos alquilo, grupos arilo y grupos alqullo y arilo sustl-
tufdos; en el caso de las bencil azidas, la uniédn :::0:0 :::
estard inoluida dentro de una estuctura de anillo aromdtico,
en cuyo caso Ry R1 tomados juntos en la férmula anterior re-
presentan los £tomos de carbono que completan el anillo aro-
mitico o bencenoide, que puede tenmer también sustituyentes
adicionales enlazados a los 4tomos de carbono del anillo.
Entre las azidas alflicas especfficamente Utiles se encuen-
tran la {-azldo-5,5,,7-tetrametilocteno-2, dodecenll azida,
o-metilbencil azida, m~metilbencil-azida, p-metilbencil azi-
da, bencll azida, 3,4~dimetilbencil azida, 2,4,5-trimetil-
benell azida, dodecilbencil azida, p-fenoxibencll azida,

0(1, 0‘4-diazido—hexametilbenoeno Y 0(1-azitlometil-2,3,5,6-
tetrametilbenceno., Estas pueden ser utilizadas en cantidades
comprendidas entre 0,1 ¥y 5 por clento en peso. Pueden ser
utilizadas en unidn de otros agentes espumantes tales como lo

agentes térmicamente estables.

Para conseguir los resultados de esta invencldn tip

ne importancia crftica el uso del 5 al 50 por ciento en peso
de fibras cortas del materlal especificado y en la forma de-
tallada. Bstas fibras no sélo proporcionan un médulo mejora-
do (rigidez) sino, lo que es mds importante, también propor-
clonan una importante mejora de la estabilidad dimensional
del pléstioo espumoso frente a las varlaciones de tempe;atura
y humedad., Estas mejoras se consiguen sin reduccidn sustan-

cial de la tenacidad bdsica del material polimérico. Estas

[*2]
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mejoras no se consiguen con cargas no fibrosas o en forma de
partfculas, nl tampoco se consiguen si las cargas fibrosas

no son paralelas a la superficle de las celdillas del artfcu-
lo espumoso,

Para consegulr la orientacidn adecuada de las fi-
bras en el artfoulo celular final, es necesario que las fibrd
sean incorporadas a la mezela de catalizador, mondmero, etc.
antes de la polimerizacidén y espumado. Para procurar un md-
dulo adecuado al artfculo final, es necesario que las fibras
tengan un mddulo de 5 x 106 a 30 x 106 1b/in2 (0,35 X 106
a 2,11 x 106 kg/cme).

El tamafio de las fibras y su cantidad mdxima son
crfticos para el éxito del procedimiento. Ias fibras largas
o una cantidad de fibras superior al 50 por ciento en peso,
como se ha especifleado, no pudden ser trabajadas en los equl
pos usuales. De hecho, cuanto mds cortas sean las fibras,
dentro de los 1fmites especlficados, mayor es el porcentaje
que puede ser utilizado. Asf, cuando la longlitud de las fi-
bras es superior a 65 mils (1,651 mm), el porcentaje gque pue-
de ser utilizado estd limitado a no mds del 30 por ciento en’]
peso. Debe entenderse. también que Junto con lag fibras cortas
pueden utillzarse cargas no fibrosas o en forma de partfculas
De hecho, puede ser conveniente que la carga total esté cons-
titufda por desde el 10% aproximadamente hasta el 90f de la
carga no flbrosa y, preferiblemente, por lo menos e1-50% de
la carga total debe ser carga no fibrosa para fines de trahs-
formacidn, es decir, para compensar la tendencla 2 sedimentar

se de la carga fibrosa, Tales cargas no filbrosas incluyen

|cargas finamente divididas de carbonato cdleico, alfmina, sili

cato de aluminio, silicato cdleico, cemento Portland, didxido

n

T
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de titanio, etc. Sin embargo, si la carge total es superior
al 60 por clento en peso aproximadamente, puede esperarse qug
se produzcan efectos adversos sobre la resistencia y tenaci=-
dad del producto final.

EL invento se comprenderé mas claramente remitien-
dose a los ejemplos que se den a continuacidn. No se debe
interpretar que los ejemplos, que representan realizaclones
especificas de la presente invencidn, son limitativos de la
misma,

Biemple 1 -~ 3

Se prepara la composicidn (A) disolviendo el
cocatalizador formado por 1,3 gramos de policarbonato de
2,2=bis=~(4=~hidroxifenil) propano y 3,0 mililitros de la
ﬁ-Jﬁctona del 8cido 2,2,4-trimetll-3-~hidroxi-3-pentenoico ex
75 gramos de e-caprolactama esencialmente anhidra. Esta com-
posicidn se calienta a unos 150%¢ en atmdsfera de nitrdgeno.,

Pare preperar la compasicidn (B) se calientan a
unos 150°C, en atmdsfera de nitrdgeno, 500 gramos de capro-
lactama esencialmente anhlidra conteniendo 2,07 moles por
clento de caprolactama sddica y 11,5 gramos de estearato
potdsico. A continuacidn ee dispersan 288 gramos de la carga
indicada en la Tabla I en la composicidn (B). Lz carga se
seca completamente antes de su adicidn.

Se mezclan las dos composiciones Jjunto con 12,1
mililitros del agente espumante compuesto por partes iguales
en peso de dodecenil azida y hexano y la mezcla resultante
se vierte en un molde abierto por arriba (1/4" x 15" x 15")
(6,35 x 381 x 381 my). ELl molde se mentlene a 15000; durante
unos 10 minutos y la 1dmina resultante se seca y se determina

su mddulo, estabilidad dimensional y coeficlente de expan-

sidn térmica. La densidad del artfeculo celular resultante es
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de unos 0,73 gramos/mililitro y el porcentaje en peso de

K'm‘ | lljl itti §

carga es del 33%., En los BEjemplos 1 = 3 se utiliza por lo
menos el 10% de carga fibrosa. En los Controles A ¥ B no se
utiliza carga fibrosa. En el Control C no se utiliza carga,

El médulo se mide a 23°0 y & una humedad relativa
del 50 por ciento por el método descrito en la Manual A,S.T,
M. como Procedimiento A.S.T.M. D=790.

e estabilidad dimensional se determina & una
humedad relativa del 100% cortando musstras de la limina

en forma de tiras de 1/2" x 3 1/2" (12,70 x 88,9 mm), Se

pesan estas tiras y se mide su longitud. A continuacidn se ey
ponen & tres ciclog de mojado y secado alternos por inmersidéy
en agua hirviendo durante un periodo de 20 horas, seguido
por un clclo de secado a 12000, en una atmdsfera continuamen-
te purgada con nitrdgeno, durante un periodo de 20 horas. Da-
do que el primer ciclo es bastante sensible a los factores
externos, por ejemplo, al contenldo en sustanclad extracti-

bles, tensiones de moldeo, etc. la estabilldad dimensional

se da como la varlacidn media de longitud (en tantos por clen

to de la longitud original) en los dos ﬁltimos clclos de mo-

jado y secado).

El coeficlente de expansidn térmica se determina

por el método deserito en el Manual A,S.T.M, como Procedimien

'bO An S . ToMo D"696"4l"0
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TABLA T
Bemplo e irons R A
1 10 "0ab-0-Iite" F~1? 23 "Non-Fer-A1"°
P 10 Vidrio largo 1/16" 2% jon-Fer-AL"
(1,587 mm% -
3 33 "EDE-5"P e
Control 4 P — 10 Alfmina 7-60°
23 '"Non-Fer-4l"
Control B cmmmmmmemen 3% Alvdmina T-60
Control C W ccwmmea ————— m—————
Médulo Estabilidad Coefic.de expansidn
Ejemplo (1b/in°) (kg/cma) dim?giional ginzii?%c? (em/cm %)
1 181.000 (12.726) 1,1 5,1 x 1077
2 152,000 (10.687) 1,1 . 5% 1070
3 171.000 (12.022) 1,0 4,7 x 1072
Control A 117,000 ( 8.226) 2,1 8 x 1072
Control B 106.000 ( 7.452) 2,1 9,4 x 107
Control G 62,000 ( 4.359) 2,7 11 x 107

a= Mineral de wolastonlta (silicato cdleico) molido para dar

C=

fibras, siendo las mds largas de 1/16" (1,587 mm) aproxi-
nadamente y siendo las longitudes, pof término medio, 14
veces "D", manufacturado por Cabot Corp.

Pibras de vidrio molidas, cortadas a longitudes no superio
res a 65 mils (1,651 mm), siendo la longltud unas 3 veces
"D', manufacturadas por Johns-Manville Co.

Carbonato cdlcico precipitado con un tamaiio de partfeula

medlo de 7 micras, manufacturado por Diamond Alkall Co.

- Mdmine tabular manufacturada por Alcoa Corp.

Aproximademente 10 micras de didmetro, manufacturado pox

Owens~Corning Fiberglas Co.
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Ejemplo 4

Se prepara la composicidn A disolviendo el cocata-
lizador formado por 1,3 gramos de policarbonato de 2,2~
bis=(4~hidroxifenil) propano y 3,0 mililitros de la f-lac-
tona del deido 2,2,4-trimetil-3-hidroxi-3-pentenoico en
75 gramos de e~caprolactama esenclalmente anhidra, Bsta
composicidn se calienta a unos 150°C en atmdsfera de ni-
trdgeno. . ’

Para preparar la composicidn (B) se calientan a
unos 150°C, en atmdsfera de nitrdégeno, 500 gramos de ca-
prolactama esencialmente anhidra conkeniendo 2,07 moles
por clento de caprolactema sddica y 11,5 gramos de estea-
rato potdsico. A continuacidn, se dispersan en la composi-
cidn (B) 383 gramos de la carga descrita en la Tabla II,
La carga se seca completamtne antes de su adicidn.

Se mezclan las dos composiciones, junto con 12,1
mililitros del agente espumante compuesto por partes igua-
les de dodecenil azida y hexano, y la mezcla resultante
se vierte en un molde ablerto por arriba (1/4" x 15" x
15") (6,35 x 381 x 381 mm). EL molde se mantiene a unos
150°¢ durante 10 minutos aproximadamente y la ldmina re-
sultante se saca, determindndose su mdédulo y su estabilidalf
dimensional, La densidad del artfculo celular resultante
es de unos 0,70 gramos/mililitro y el porcentaje en peso
de la carga es del 40%. En el Ejemplo 4, se utiliza el
10& de carga fibrosa. En el Control A no se utiliza carga

fibrosa,
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TABLA IT
Médulo, Estabilida
. %en peso de %en peso de §1b/1n2) dimensionaﬁ
Ejemplo carca fibrosa carga no fibrosa (kg/om®) (%)
4 10 "Cab-0-Lite" 30 "Glomax" W2®  150.000 1,1
. Pl ; } (10.546)
Control A ———-mmmee 40 "@lomax" WZ '99.000 1,9
. (6.960)

%
- Arcilla calcinada, con un tamafio de partfoula medio de 7
micras, manufacturada por Georgla Kaolin Co.

Ejemplos 5 - 6

Se prepera la composicidn (A) disolviendo el cocataw
lizador formado por 1,3 gramos de policarbonato de 2,2-bis-
(4=hidroxifenil)propano y 3,0 mililitres de la f-lactona del
doido 2,2,4~trimetil~3-hidroxi-3-pentenoico en 75 gramos
de e=-caprolactama esencialmente anhidra. BEsta composicidn
se callenta a unos 150°C en atmdsfera de nitrdgenc.

Para preparar la composicidn (B), se calientan a unos
150°¢, en atmésfefa de nitrdgenc, 500 gramos de caprolactama
esenclalmente anhidra conteniendo 2,07 moles por clento de
caprolactama sddica y 11,5 gramos de estearato potdsico. A
continuacidn se dispersan en la composicidn (B) 383 gramos
de la carga indicada en la Tabla III. La caga se seca com-
pletamente antes de su adicidn.

Se mezclan las dos composiclones, junto con 7,6 mili-
1litros del agente espumante compuesto por partes iguales
de dodecenll azlda y hexano, y la mezcla resultante se vier-
te en un molde ablerto por arribva (1/4" x 15" x 15") (6,35 x
381 x 381 mm). Bl molde se mentiene a 150°D durante unos 10
minutos y la ldmina resultante se saca determindndose su
médulo y su estabilidad dimensional. La densidad del articulo

celular resultante es de unos 0,90 gramos/mililitro y el por-
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1 | centaje en peso de carga es del ;0%. En los Bjemplos 5y 6
se utiliza por 1o menos el 10% de carga fibrosa. En el Con-
trol A no se utiliza carga Ilbrosa.

TABLA I1I

Kédulo, Estabilidad)
% en peso de % en veso de (lb/in? dimegsional
Q

| Biemvlo carge fibross carge no fibrosa (ka/om”)

i

E

; 5 10 "Cabu0-Li- 30 "Glomax" WZ  220.000 1,1
1 te! Rl (15.467)

6 16 "Cab.0-Li~ 24 "Glomax"™ WZ  225.000 0,8
tet F.l (15.819)

i

10 | Cortrol A  aee—w-o 40 "Clomax™ WZ  159.000 1,8
(11.179]

RETVINDICACIONES

l.- HMejoras en un vrocedimiento bara preparar un ar

; tfculo de nolilactams celulaxr que consiste en vreparsr un2
15 soltceidn fundida mezclando e-cajnrolactams, un catallizador
;
! anionico de volimerizecidn vara la misma, un cocatalizador
v un agente espumante, mientras se mantlene la temveratura
© de la mezcla entre 1409 y 1609C, en verter inmedintamente -

desoués lo mezels en un molde que tenga la forma deseada g

ra el articulo confipurado, mantener la temveraturs de la -

20
mezels en el molde entre 1402 y 2152 hasts que se produzZea

la solicificacidn del materisl espumoso y sacar del molde

el articulo configurado, caracterizadag dichas mejoras por

consistiy en afladlr a la mezela, antes del espumado, del 5
o8 al 70 por eciento en pego, sobre el peso total de solldos,
de fibras corbtas de un material inerte con un mddulo de 5 x

6 6 6 6

10% & 30 x 10% 1v/1n? (de 0,35 x 10° a 2,11 x 10° kg/en?) ,-

teniendo dichas fibras una seccidn transvergal D" de 0,1 a
1 mil (de 0,0025 a 0,0254 mm) y une longitud comprendida en

30 tre tres veces "D" y 125 wils (3,175 mm).
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2,~ Mejores sepin la reivindicacidn 1, caracteriza-
das porgue dichas flbras cortas son seleccionadas entre el
grupo consistente en fibras de silicato calcico, fibras de
vidiio, fibras de lans de escoris y titansto potésico fibro
S0.

3.~ Mejoras segﬁn ls reivindicacion 1, caracteriza-
das porque también se afiade antes del esvumado hasta el 45
por clento en peso de una carga no fibrosa, siendo la cen-
tidad total de fibras coitas y carga no fibrosa no sudberior
al 60 vor ciento en peso.

L.~ Mejoras segﬁn la reivindicacidn 3, carscteriza-
das porque dicha carga no fibrosa estd seleccionads entre -
el giupo consistente en carbonato calcico, aldmine, silica-
to de aluminlo, silicato calecico, cemento Portland v didxi-
do de titanio.

5.~ Hejoras segin la relvindicacidn 3, caracterizs-
das porque dichs cargs no fibrosa constltuye por lo menos -
¢l 50% de la carga total.

6.~ Hejoras segin la reivindicscidn 1, carscteriza-
das porque dichas fibras cortas congtituyen del 5 al 30 por
clento en peso del peso total de sdlidos.

7.~ Hejoras segin lo relvindicacién 1, carscteriza-
da.s porque la longltud de dichas fibras coitas estd compren
dida entre cinco veces "D" y 65 mils (1,651 mm).

8.~ Se reivindica por ultimo como objeto sobre el
gue ha de recaer la ?5tente de Invencidon que se solicita:
"MEJORAS EN UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UK ARTICULO DE
POLILACTAMA CELULAR".
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Todo tal y como queds descritc y reivindicado en la
vresente Memoria descriptive due consbta de veintiuna péginas

mecanografisdas y dibujos adjuntos.

Madrid, 27. Septiembre,1965

BERNARDO UNGRIA
DeDo
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