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MEMORIA DESCRIPIIVA

que se presenta para unir a la solicitud

de
PATENTE DE INVENCION
formulaeda el 2 de Noviembre de 1965, con el n? 319,152
en
EsPANA

por VEINTE afios
a nombre de VAESSEN-SCHOEMAKER HOILDING, N.V., entidad holan-
desa, establecida en Singel 5, Deventer, Holanda, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR ARTICULOS MOLDEADOS DE MA~
TERIAL TERMOPLASTICO PARCIAL O COMPLETAMENTIE ESPONJADO"

La presente invencidén se refiere a un procedimiento
perfeccionado para producir articulos moldeados por sinteriza
¢idén de materisles termoplésticos subdivididos, tales como
polietileno en polvo, nylon en polvo, o similares, y & ar-
ticulos moldeados, nuevos y perfeccionados, producidos por
-el procedimiento.

. Eg sabido que se pueden producir recipientes y
otros articulos que tienen une calidad veliosa, Ffundiendo

particulas de un material termopléstico finemente dividido,
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tal como polietileno en polvo o0 nylon en polvo, sobre una
superficie de moldso calentada que tiene la configursa~
c¢ibn del articulo requerido, y enfriando la sstructura
asi formadas, de pared fundida denssa. Este procedi-
miento es conocido como sinterizacidn, o moldeo por ginte-
rizacibn. Se puede efectusr de diversas formas, en—
tre las que ge encuentran los métodos denominedos "esinte~
rizacibn estética! moldeo rotacional, moldeo rotacional
doble (en 2 ejes), y moldso "por balanceo y rotacidn®
(Patente U.Se. n? 3.134.140).

In la préctica del moldeo por sinterizacibn, el
molde es calentado exteriormente hasta una temperaturs
dentro de, o0 por encime del intervalo de fusién del polvo
termoplédstico, mientras que una masa del polvo es mante-
nida estétice contra la superficie del moldeo, o se vier-
te constantemente sobre ells por el movimiento del molde.
Generalmente se necesita une temperaturas de les estufa, ©
exterior del wolde, de sproximedamente 200a 3502C, o més,
para el polietileno, para obtener la velocidad de moldeo
necesaria. Otros materiasles termoplésticos pueden ne-
cesitar menores intervalos de temperatura, Seginm sus pro-
piedades fisicas tales como intervalo de ablandamiento,
temperaturs de descomposicidén, celor especifico, y otras.
A medida que las particulas del material que entran en
contacto con la superficie de moldeo llegan & su inter-
valo de fusibn, se hacen plésticas y se unen por coslesw
cencia en una capa que cubre o la superficie calentada.
Al continuwar el calentamiento, sumenta la temperaitura de
este capa, y tremsmite calor & las particulas ‘termoplése~

tices sin fundir que continfien en contacto con ellas, lle-
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vendo asi gredualmente a dichas particnlas hasta un estado
de plasticidad, y uniéndolas en su estructura, hasta que,
después de un periodo adecusdo de calentamiento, se forma
wna estructura de capa o pared de pléstico fundido, que
tiene el espesor final requerido.

La presente invencidén se refiere especialmente &
ciertas limitaciones de dicho procedimiento, que hasta ahora
ban restringido su economia y las clases de productos que se
pueden fabricar uséndolo.

Una de estas limitaciones se origine en los requi-
gitos y coste del material termopléstico. Este material,
en estgdo fundido denseo, constituye esencialmente la tota-
lidad de la estructura de los productos conocidos moldea~
dos por sinterizecibn, y resultan més pesados y més caros
cuanto meyores son, 0 cuanto mAs espesas han de ser sus
paredes con el fin de darles la resistencia estructural ne-
cesaria.

Otra limitecién se origina en el hecho de que el
espesor de pared que ge puede conseguir en log productos
estd restringido & aguellos que no hunden dentro del molde
en el transcurse del calentamiento. Cuanto mayor sea
el espesor de la pared a formar, mis largo ha de ser el ca-
lentamiento a una temperatura del molde dada; pero a medida
que = auments el periodo de calentamiento también se aumen-
tan la temperatura exterior y la temperaturs media de la
vared fundida que se forms en el molde. A no ser que
se restrinjen de forma adecuada el periodo de calentamiento
y el espesor, la pared fundide se hace demasiado blanda, y
se aplastersd dentro del molde, por su propio peso. Por

ejemplo, en la conocida fabricacifn de recipientes de poli-

-3 -



10

15

20

25

30

etileno de haja densidad por sinterizacién estatica, el
aplastamiento tiene lugar corrientemente antes de que la
pered fundida alcance un espesor ten grende como 10 .xm.

Otre limitacibn se origina en el hecho de .que
ol meterisl termoplédstico no formerd generalmente una wni-
dad duradera con un marco metdlico de refuerzo incorpore-
do en &1 por el procedimiento de sinterizacidn. Esto
hace que el procedimiento no sea satisfactorio para pro-
ducir recipientes muy grandes, o simileres, que requieren
un marco interior o exterior, o ambos, para darlecs la ri-
gidez suficiente. Aunque se puede formar por fusidn
wa pared de material termopldstico sobre un marco 4e hie-
rTo 0 acero, por ejemplo, el producto asi obtenido es ge-
nerelmente susceptible al cuarteamiento por tensiones, ya
que al ser enfrisdo en el molde, vuelto a calentar, o so-
metidos de otra forms o cembios de temperatura, se desa-
rrollen en la estructura sinterizada grendes tensiones in—~
teriores, debido a las distintas expensiones térmicas del
metal y del material termopléstico,

Se ha descubierto ghora que se pueden aliviar
las limitaciones antes mencionades, ¥y que se pueden obte-
ner nuevos productos valiosos moldeados por sinterizacidn,
utilizando en el procedimiento de sinterizaeidn una mez-
cla del material termopldstico finemente dividido y wm
agente de hinchamiento finamente dividido, que se descom=
pone generando un gas en la estructure de cape o pared
fundida que se estéd formendo en el molde.

Se ha descubilerto con sorpresa que la presencia
en el polvo de moldeo de particules de tal agente de hin-

chamiento ocasiona un "hinchamiento" o esponjamiento de
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la estructura de la pared fundids, a medida que se estéa
formendo, de manera que se produce una capa o pared sinte-
rizeds y esponjada del material termopléstico que, avnque
de densidad mucho menor que la del propio material termo-
pléstico, conserva su forma durante el calentamiento nece-
sarlo para que crezca hasta un espesor deseado, y tliene una
resigtencia muy grande en relacidn a su densidad, una vez
enfriadas y sacada del molde.

Por tanto, usando este procedimiento de "slate-
rizacidn y esponjemiento", se pueden hacer recipientes mol-
deados, 0 similares, que tilenen la resistencia estructural
necesaria, junto con la resistencia & la corrosibn, dura-
cibn y otras calidades veliosas del material termoplésti-
co, con polietileno en polvo, nylons en polvo, ¢ simila-
res, gastando solo una parte de los costes de la materia
prima, y teniendo solo une parte del peso hasta ahors nece-
sario.

Ademds, a medida que se forms la estructura de
pared esponjeda, se ha hallado que conserve suficientemen-
te la forma, y es lo suficientemente tenaz como paras cumu~
large hesta un egpesor tan grande 0 mayor que el que se
puede alcanzer por las pricticas de sinterizacidn conoci~
das, sin aplastamiento en el molde.

Aln més, se ha hallado que la estructura de pared
sinterizada esponjada se une tenazmente, a medida que se
forma, con estructuras metédlicas, por ejemplo un marco me~
télico de refuerzo incorporado en ella, de meners que se
forma wna unidad moldeads resistente, gue soportaréd las
tensiones del enfriamiento, nuevo calentamiento, y otros

cembios de temperaturs, sin desarrollar tensiones interio-
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res que conducen sl cuarteamiento por tensiones. Se ha
hallado que hay un encogimiento notablemente pequeiio en
la estructuras de pared sinterizada esponjada, a medida
que se enfria. Por ‘tanto, la presente invencién
proporciona wna forme de producir articulos valiosos, com-
puestos por estructuras termoplésticas y metélicas inte-
gradas. Por ejemplo, se pueden producir econdmica-
nente recipientes reforzedos, o simileres, de material
termopléstico en polvo, en tamafios, con resistencias, y
para usos que no eren practicables hasta ahora.

En la préctica de la presente invencibn, igual
que pars le menufactura de recipientes moldeados de plés—
tico, se carga en un molde hueco de chaps metdlica, o si-
miler, que tiene la forma de la configuracidn del articu-
lo & producir, uns mezcle del material termopléstico fina-
mente dividido y el agente de hinchamiento finamente divi-
dido, y luego se caliente exteriormente a mma temperatura
mayor que el intervelo de fusidn del material termoplas—
tico, al tiempo qus se mantiene la mezcla continuamente
distribuide sobre la superficie interior del molde.

A medide que avanza el calentamiento a través
de la pared del molde, y desde su superficie interior al
meteriel que esté sobre ella, se comstituye sobre la super-
ficie caliente de moldeo una capa coherente, fundida y es-
ponjada, de material termopléstico, por fusibn de las par-
ticulas del material termopléstico y descomposicidn de las
particulas del agente de hinchamiento entre las particu-

las de plédstico unidas por coalescencia. Por poste-
rior enfriamiento del molde, esta capa fundida se solidi-

fica, convirtiéndose en uwma estructura de capa o pared I'e-
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sigtente, gque tiene el cuerpo, espesor y resistencie nece-~

sarios para el erticulo moldeado.

E1l material termopléstico finemente dividido a
user es uno que se una por coalescencia, formando por ca-
lentamiento une capa o pelicula fundida. Es especial-
mente adecuado un polietileno en polvo o nylon en polvo,
pero también se puede hacer ugo de otras sustanciaz, tales
como poliestireno en polvo o policloruro de vinilo on pol-
vo, de la clasgse llamada "“blendo”. Entre los polietile~
nos sdecusdos se encuentiran aquellos que tiene indices de
fluldez igusles a 1, 2,7 ¥ 20, y densidades de 0,918, 0,940
y 0,960, Se usa preferiblemente wn polietileno ds in-
dice de fluidez igual a 2.

El material termopléstico se debe generalmente
moler y temizer a temafiog de particula comprendidos aproxi-
madamente entre 841 y 149 micras. En casos especiales
se pueden usar gréinulos de wn diémetro de hasta aproximada-
mente 2 mm,

Después se puede obtener la mezcle necesaris se-
gin la invencidn, simplemente mezclando el material termo-
pléstico finamente dividido con un agente de hinchamiento
adecuado, en forms pulverulenta seca. Lig concentra-
cidn del egente de hinchemiento puede estar comprendida en-
tre ten poco como aproximademente 0,25% sobre el peso del
meterial termopléstico, hasta aproximadamente 10% sobre

igual base, pero, para los fines mds practicos, la canti-
dad de agente de hinchamiento a usar esté comprendide apro=-

ximaedemente entre 1y 4%.
El agente de hinchamiento puede ser cualquier

compuesto gque se descomponga generando gas, & una tempera-
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ture que pueda ser alcanzada en el molde caliente por el
material termopléstico fundido de la mezela. Seghn el

punto de fusidn del material termopldatico (es decir, la

temperature a la que empiezan e perder su identidad las

particulas), y la temperatura y duracidn del caleﬁtaﬁien—
to del molde, la temperaturs de descomposicidn del agente
de hinchamiento puede ser desde tan baje como gproximade-

mente 1002C hasta casi 4002C, .
Se ha hellado con sorpresa que segln la presente

invencidn se puede usar con éxito un agente de hinchemien-
t0 que tenga una temperatura de descomposicidn tecnlﬁa que

sea de 5 a 40, preferiblemente de 10 a 202C menor que el
indicedo punto de fusidn del material termoplastlco, Por
ejemplo, un agente de hinchamiento que, como tal, tiane
una temperatura de descomposicidn de 1152C, se ha usado con
éxito pars producir articulos sinterizados esponjados ten-
to de polietileno de baja densidad, que tiene un punto de
fusidn de aproximedsmente 1102C, como de polietileno de
alta densided, que tieme un punto de fusidn de sproximade~
mente 125¢C, El agente de hinchamiento puede ser tam=-
bién uno que se descompongs e temperaturas mayores que el
punto de fusibn del material termopléstico, cuando se al-
canze tal temperatura en el material fundido, en el trans-
curso de la constituciln en el molde de una capa del espe-
gor deseado, Sucede incluso que las mejores espumes se
obtienen con egentes de hinchamiento de menor temperatura
de descomposicidn.

Entre los agentes de hinchamiento adecuados se
encuentran, por ejemplo, los siguientes compuestos orgé-

nicos que liberan nitrdgeno: (1) wn tiotriazol sugti-
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tuido conoeido bajo el nombre registrade "Porofor T.R."
(Bayer, Leverkusen, Alemania), que tiene una densidad
de 1,5, del cual se indica una temperaturs de hincha~
niento (descomposicidn) de 115G, y una generscibn teb-
rica de gas de 130 ml/g; (2) wna 3,3'-disulfohidrezina
difenilsulfénica, conocide bajo el nombre registrado
"Porofor D 33", que tiene umna densidad de 1,6, de la
cual se indica una temperaturs de hinchamiento (descoum-
posicidn) de 1559C, y wna generacibn tedrica de gas de
110 m1/g; (3) un compuesto de sulfohidrazids conocido
bajo el nombre registrado "Porofor S 44", que tiene uns
densidad de 1,6, une temperatura de hinchamiento {descom-
posicibn) de eproximedemente 1759C, y wna generacién tele
rica de gas de sproximadamente 120 ml/g; y (4) una azo-
dicarbonamide conocida bajo el nombre registrado "Porofor
ADCY, que tiene uns densidad de 1,6, de la que se indica
una temperatura de hinchamiento (descomposicidn) de apro~
ximadamente 210°C, y una generacidn tebrica de gas de
eproximadamente 190 ml/g.

La cantidad de la mezcle s cargsr en el molds,
vy la forma de mantenerls distribuids sobre la superficie

de moldeo, dependen del método de moldeo por sinteriza-
cidn a emplear. Por ejemplo, si el moldeo se ha de
hacer por "sinterizacidn estédtica", el molde se llenard
normalmente de mezcle hasta el borde. Si se ha de

usar moldeo rotacionsl sencillo en un eje, generalmente
se llensrd incompletamente el molde con mezcla, aunque

haste més de le mitad, ¥y se mentendré en rotacibén du-

rante el calentamiento, pars mentener distrivuids la

mezcle sobre la superficie de moldeo. 3i el moldeo
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se vé a realizar por rotacidn del molde alrededor de 2
ejos simulténeamente, o0 por rotacién alredsdor de 1 eje
al tiempo que se balanocea en un eje transversal, se pue-
de introducir en el molde antes del calentamiento una
carga medida de la mezcla, correspondiente & la cantidad
que va a constituir el articulo moldeado. EY :ci)mpli—
cado movimiento del molde mantendré entonces a Ié_ﬁezcla
continuemente distribuida sobre la superficie de moldeo,
mientras tienen lugar la fusidn y esponjemiento del mate-~
rial termoplastico.

Fn les précticas de la presente invencidn en las
que la capa esponjade de material termopléstico constitu~
ye la totalidad de la estructura de pared moldeada del
recipiente, u otro articulo moldeado, el producto obteni-
do puede tener la forme y resistencia requeridas, y otras
calidades convenientes, intrinsecas al material termo-
pléstico, pero sus superficies expuestas presenterén una
texture algo porosa o irregular, que tiende & estropear
su especto y, por tanto, su atractivo para ciertoas usos.

Seglin una caracteristica de la presemte inven-
¢ibn, se ha hallado que este aspecto poroso se puede eli-
minar, y sin embargo se conservan esencialmente las ven-
tajas de la estructura de pared esponjada, sinterizando
cargas sucesivas de material bermoplédstico finamente di-
vidido, una sobre otra, y fundidae sobre la otra en el
nismo molde, estando al menos una de las cargas com-
puesta por une mezcla de la clase descrita, para formar
una caps esponjada en el molde, y estando compuesta al
menos otre de las cargas por materisl termoplastico Ffi-

namente dividido, sin agente de hinchamiento, para for-
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mar un revestimiento cubriente relativamente denso, de
forma integral con el interior, o el exterior, o con
anbos lados de la capa esponjada.

Le primers cargs puede estar sdlo compuesta
de polvo termopléstico, al que se ha dado forma de capa
de revestimiento fundida y densa, sobre la superficie
del molde caliente. Puede estar seguids por una
carge de la mezecla descrita, que formard une capa es—
ponjada sobre e integralmente con la capa de revesti-
miento,. Después se puede introducir en el moide wna
tercers carga de sdlamente polvo termopléstico, fundién-
dolo sobre el interior de la capa esponjada, para dar al
articulo moldeado una estructura densa y liss de aspec-
to sgradable, en su interior igusl que en el exterior,
aln cuendo su espesor de pared estd constituido en gram
parte por la capa esponjada interpuesta, de densidad re-—
lativamente pequeiia.

Otra ventaja del procedimiento en el que se
hace uso de una o més cargas formadoras de revestimiento
en cada ciclo de moldeo, consiste en que el materisl ter-
mopléstico a usar para ls capa esponjeda y para el o los
revestimientos cubrientes, se puede elegir de forma que
dé sl articulo moldeado cualquiera de diversas combina-
ciones convenientes de caracteristicas fisicas.

Por ejemplo, el articulo puede egtar formado
por wn revestimiento exterior denso del polietileno de
alte densided sinterizado, sobre el cual ha sinterizado
una capa ésponjada de polietileno de baja densidad sinte~
rizado, sobre el cual, a su vez, se ha sinterizado, en el

lado interior, wn revestimiento denso de polietileno de
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baja densidad; o bien, el revestimiento exterior puede

ser de polietileno de baja densidad, la capa esponjada

de polietileno de alta densidad, y el revestimlento inte-
rior de polietilenc de alta densidaed; o tento el'févés-
timiento experior como la cepe esponjada pueden éé# ae
polietileno de alte densided, y el revestimiento inte-
rior de polietileno de baja densidad. También se pue-
den usar las otras permutaciones posibles, todas sin difi-
cultades producidas por las diferentes caracteristicas de
los ma teriales termoplésticos empleados. Una aplica~
cidn muy atractiva consiste en former un revestimiento ex-
terior de polietileno, luego una capa esponjada, y en el
interior, en la superficie de la capa esponjads, una ce-
pe, de nylon. En este combinacibén fué especialmente
muy satisfactorio el nylon 11, y produjo recipientes en
los que se podis almacenar agua puras o leche, sin que to-
masen sabor objetable, como sucede a menudo con los reci-
pientes de polietileno puro.

Segin otras realizaciones importantes de ls in-
vencidn, se hace uso del descubrimiento de que la estruc-
tura de pared sinterizeda esponjads, obtenida como agui
se describe, se unird tenazmente y permanecerés fuertemen—
te unida a un merco de refuerzo presente en el molde en
el que se eatd formando la capa esponjada, de manera
que proporciona articulos duraderos, moldeados por sin-
terizacidn, de meyor tamafio o de mayor rigidez que los
gue se pueden conseguir por las técnicas conocidas.

En los procedimientos en que se hace uso de es-
te descubrimiento, se dispone un marco, hecho de fleje

de hierro, acero u otro metal adecuado para reforzar el
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articulo a producir, en relacibn de poca separacibn res-
pecto a la superficie interior de un molde que tengas la
configuracibén del articulo, tras lo cual se carga en el
molde una mezcle de un material termopléstico finamente
dividido y agente de hinchamiento finamente dividido, del
carécter ya descrito, y se calienta exteriormente hasta
que se forma sobre la superficie de moldeo ume caps tundi-
da y esponjada de material termoplistico, en espesor tal
que el marco quede incorporado o empotrado,

De nuevo, generslmente es veniajoso formar en el
molde capas de revestimiento denso, de material termoplés-
tico fundido, sntes y después de formar en 81 la ocpa es-
ponjada, de manera que el producto obtenido tras enfriamien
to del molde tenge unidas entre si las capas de revesti-
miento y la cepa esponjade solidificadas, con el marco in-
éorporado en la cape esponjada.

La produccidn de recipientes de polietileno sin-
terizado esponjado, o similares, reforzados por marcos ine-
cluidos en la sinterizacibn, tal como aguil se expone, ofre-
ce nuchas ventajas. Se pueden hacer recipientes mucho
mayores de lo que ha sido practicable antes de ghora.

El coste para producirlos es considerablemente menor de

1o que seria el coste de produccibén de unos recipientes

de tamafio similar, con paredes de material termopléstico
denso del mismo espesor. Sus superficies interior y ex-
terior estén compuestas ereramente de material termoplés-
tico, que ge puede seleccionar pare darles calidades te~—
les como la resistencia quimica necesarisgpara el uso a
gue se destinen, sin limitaciones por la ausencis de ta-

les calidades en los marcog incorporados. La estructu-
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de sislamiento térmico extraordineriamente alta, o baja
conductividad térmica, lo que es importante en usos para
contener bafios liquidos calentsdos o refrigerados;”"'Los
marcos mantienen la forma deseada bajo cargas pesaéés, 0
durente suplios cambios de temperatura; sin embargo, no
hay problemas de cuarteamiento por tensiones. hdemds,
el marco incorporado en la sinterizacidn proporciona un
medlo pare soporitar diversas estruchturas asuxiliares,. gue
se pueden unir a, o formar enlos recipientes. Por ojem=
plo, se pueden montar puertas en los marcos; se pueden
unir ganchos s los mismos, pars permitir la elevacién de
grandes recipientes de tramsporte producidos segin la in-
venoidn.

Los principios de la invencidn, y formas adecue-
das de llevarlas a la practica, serén més evidentes por
los siguientes ejemplos detallados, que se destinan a ilus-

tracidén y no a limitecidn de su dmbito.

EJEMPLO 1

Un molde de chaps metédlica, de forma cibica, qus
tenia la parte superior abierte y wnas dimensiones de
50x50x50 cm, se llend hasta el borde de una mezela de
polietileno de haja densidad en polvo (densided, 0,918;
indice de fluidez, 2) y 2% en peso de wn agente de hincha-
miento en polvo (Porofor D 33), que tiene una temperaturs
de descomposicidn de 155¢C.

El molde lleno se sitho en una estufa a tempe-
ratura de 3252C, y se calentd alli durante 12 min.

Después se casd de la estufa, se retird el polvo no sin-
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terizado, y se enfrid el molde al aire. Se habia forma~

do une capa sinterizada esponjada de polietileno, en
espesor considerable, sobre todo en el interior del
molde. Debido al calor contenido en esta capa, su
superficie interior quedd lisa después del enfriamien-
to.

Después de enfriar se sacd fécilmente dsl mol-
de un recipiente de buena calidad, constituido por la
cepa de polietileno esponjado. Se halld que el produc~
to tenia densidades de 0,31, 0,32, 0,33 y 0,31 en di~-
ferentes puntos de sus paredes laterales, y de 0,32,
0,34, 0,32 y 0,33 en diferentes puntos de la pared del
fondo. El espesor de las paredes laterales fué de 9,2
+ 0,1 mm, y el espesor de la pared del fondo fué de
9,0 ¢ 0,1 mm,

La pared esponjade del fondo parecia tener
une densidad ligeramente mayor, como resultado del pe-
so0 de la mesa de polvo que descansaba sobre ella a me-

dida que se formaba el molde,

EJRUPLO 2
A, Se montd un molde, de la forma y dimensio-
nes indicadas en el Ejemplo 1, sobre un érbol, de for-
me que pudiera girar alrededor de un eje central. En
el molde se cargd, haste que estuvo lleno en sus tres
cuertos, una mezcla de polietileno de baja densidad en
polvo (densidad, 0,918; indice de fluidez, 2), y 2% en
peso de un agente de hinchamiento en polvo (Porofor
T.R.), que tiene una temperatura de descomposicién de

1152C, Después se gplicd una tapa, aislada por una ca~
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pa de amiaento, pare cerrar la parte superior del molde,
¥ el conjunto se situd en una estufa a temperatura de
3009C, y se sometid en ella a rotacién, a velocidad de
1 rpm durante 14 min. Después se sacd el molde de 1a
estufa, y se retird el polvo no sinterizado.

Después del enfriamiento, se pudo sacer fé-
cilmente del molde un recipiente que tenie wne ssiruc-
tura de pared sinterizada esponjada. Los espesoféa de
la pared lateral y pared del fondo de este producto es-
tuvieron todos comprendidos entre 8,2 y 8,4 mns ILs
densidad de la estructurs de pared esponjade fud de
0,31 4+ 0,02,

B, Las mismas operaciones descritas en el Ejem
plo 2 A ge realizaron usando una mezcla de polietileno
de baje densidad, que tenia un indice de fluidez igual
a T, con 2% de wn sgente de hinchamiento que tenia una
temperatura de descomposicién de 1552C, También en es~
te caso se obtuvo un recipiente moldeado de excelente
calidaed, que tenia una estructura robusta de pared eg-
ponjada, de espesor sustancialmente uniforme, pero de
densidad relativamente pequefia y poco peso.

C. Las operaciones descritas en el Ejemplo 2
A se repitieron usendo un molde c¢ilindrico que tenia
una altura de 65 cm y wn didmetro de 38 cm, en vez de
un molde de forma clbica. De nuevo, se obtuvo wn re-
cipiente de excelente calidad, compuesto por una capa
esponjada robusta de polietileno, que tenia espesor

sustancialmente uniforme y peguelia densidad.

EJEUPLO 3

Se realizaron las operaciones descritas en el
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Ejemplo 2 A, prolongando el calentamiento en la estufa,
con el fin de aumentar el espesor de la estructura de
pared esponjada constituida en el molde. Se duplicd el
periodo de calentamiento, durando 28 min en vez de 14
min. De todas formas se obtuvo un recipiente de gran
calidad, que tenis espesores de 12,5 a 12,7 mm en sus
varedes laterales, y de 12,4 a 12,6 en la pared del fon-
do. No hubo evidencia de que hubiera habido aplastemien—
%0 en el molde,

El espesor de pared asi obtenido fué considera~
blemente meyor que el que es factible seglin las técnicas
conocidas de moldeo por sinterizacibn. El espesor no
aumentd en proporcidn directa al aumento del periodo de
calentamiento, debido a la reletivamente pequeiia conduc-
tividad térmice del material termopléstico esponjado so-
bre la superficie de moldeo calentada.

Ie densidad del material esponjado ascendid a

0,29 4+ 0,03.
EJEMPLO 4

A. Se realizaron operaciones como lag descritas

en el Ejemplo 2 A, ugsando una mezcla de polietileno de
alta densidad de polvo (densidad, 0,94; indice de flui~-
dez, 6), con 2% de un agente de hinchamiento en polvo,
que tenia una temperaturs de descomposicidn de 155¢C,
De nuevo, se obtuvo un recipiente de buena calidad. Su
estructura de pared esponjads tenia una densidad de 0,42
4 0,03,

B. Se realizaron lag mismss operaciones usan-—

do wna mezcla de otro poliestileno de alta demsidad en

- 17 -
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polvo (densidad, 0,950; indice de fluidez, 3) con 2% del
mismo agente de hinchamiento. De nuevo, se obtuvo un re—
cipiente de buena calidad, cuya estructura de pared espon-
jada tenia une densided de 0,46 % 0,04. o

Co Se realizaron las mismas operaciones aéééri-
tes en el Ejemplo 4 A, estando el agente de hinchamiento
presente en la mezcla en concentracibén del 3% en vez del
2%, Se obtuvo de nuevo un recipiente de buena caliGad.
Su estructura de pared esponjada tenls una densidad .de
0,32 + 0,04.

EJ ENPT.O

Se repitieron las operaciones descritas en el
Ejemplo 1, usando una mezcla de nylon 11 en polvo (Rilsan)
con 2% de wn agente de hinchamiento en polve (Porofor ADC)
que tenia wme temperatura de descomposicidén de aproximada-
mente 210 a 2152C. Se obtuvo un recipiente que tenia ﬁna
estructurs de pered esponjada de excelente calidad, sien-

do la densidad de esta estructura igual & 0,8.

EJEMPLO 6

Un molde de chepa metélica, cuya forma era la
configuracién de un recipiente, se llend hasta el borde
de polietieno de alte densidad en polvo (densidad, 0,941;
indice de fluidez, 6). Después se calentd exteriormente
el molde en una estufs a 32020, durente 2 min, para for—
mar une capa de revestimiento fundida, del polietileno de
alta densidad, sobre su superficie interior.

Después se sacd el polvo no fumdido, y se volvid

a llener el molde hastas el borde, esta vez con una mezcla



10

15

20

25

30

de polietileno de baja densidad en polvo (densidad, 0,218;
indice de fluidez, 2), con 2% de wn agente de hinchamien-
to que tenia wma temperatura de descomposicidn de 1159C,
Fl molde nuevemente se calentd shora en la misma estufa,
durente 6 min, tras lo cual volvid a vaciarse del polvo no
fundido, y se llend despuds con una tercers carga, com-
puesta por otro polietileno de baja densidad (densidad,
0,918; indice de fluidez, 7).

Después de un tercer periodo de calentamiento
de 2 min en la estufa, se sacd el molde de la estufa, se
vacid del polvo no fundido, y se volvidé a llevar a la
estufe para otro periodo de calentemiento de 2 min, para
alisar la superficie interior de la estructura de pared
de pléstico fundido alli formaeda. Después se enfrid el
molde al aire, y se sacd el producto.

De esta forms se obtuvo un recipiente que tenis
capas de revestimiento denso, de aproximadamente 1 mm de
espesor, sobre los lados interior y exterior, y que tenia
entre los revestimientos una capas esponjads de gproximada—
mente 6 mm de espesor. Cada uno de los revestimientos
estaba inseparablemente unido a la capa esponjada. Tanto
el interior como el exterior del recipiente presentaban
superficies lisas, que no deban impresidén de la presencia
de una capa esponjada, o de porosidad en la estructura de
la pared.

Se realizaron esencialmente las mismas operacio-
ned, con resultados anflogos, usando otras combinaciones
de polietilenos pare former productos sinterizados compues-
tos por capas de revestimiento, que tenian capas esponja~

dag inseparablemente emparedades entre ellas, Se unid
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tna capa de revestimiento exterior de polietileno de baja
densidad sinterizado con una capa gsinterizeds esponjada
de polietileno de alta densidad, que a su vez se cub?ié
con wna cape de revestimiento de polietileno de glte den-
sided sinterizado. Se unid wna cepa de revestimiento ex—
terior de polietileno de alta densided con una capa; sin-
terizada esponjada de polietileno de alta densidaiz*éur
bierta por wna capa de revestimiento interior de pokieti-
leno de baja densidad. Estas operaciones, y otras usan-~
do todavia otras combinaciones de msteriales para lus
cargas sucesivas del molde, iranscurrieron en todos los
casos sin dificultades, y en todos los casos se obtuvo

un producto esponjado laminar carscteristico, de buena ce~

lidad.
BJENPT.0

A. Se formd un molde hueco cilindrico, de 75 om
de longitud y 35 cm de difmetro, con una abertura central
de 10 cm de didmetro en wn extremo, & trsvés de la cual
se podi& cargar polvo en el molde. Se cargaron en el
molde 2,0 kg de polvo de polietileno de baja densidad
(densidad, 0,918; indice de fluidez, 2), ¥ luego se ca~
lentd localmente mediente llames exteriores, en el apara~
t0 que se muesira en la figura 2a, durante 3 min, al tiem
po que se hacia rodar alrededor de sweje longitudinal y
se balancezba segln wn eje transversal, en un gparato se-
gin la Patente U.S. antes mencionada.

Después, sin interrumpir los movimientos, se
introdujo en el molde, a través de su gbertura del extre-

mo, otra carga de 2 kg del polvo de polietileno de haja

w 20
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densidad, mezclados con 2% de un esgente de hinchemiento

en polvo, que tenis una temperaturs de descomposicién de
11520, y se continud el calentamiento durante otro perio-
do de 14 mn,

Después se introdujo una tercera carga de 2,0
kg de polvo de polietileno de baja densidad sbdlo, y se
contintio el celentamiento durante otros 5 min. Iusgd se
interrumpid el calentemiento, y se enfrid el molde al aire,
nientras continuaba en rotacidn. Después se sacé del apa—
rato, y se sacd de &1 el producto moldeado.

E1l producto fué un recipiente cilindrico que te-
nis una aberturs de 10 cm de anchurs en un extremo, cbte-
nido por sinterizacidn de 6,0 kg de polietileno en un pe-
riodo totael de calentemiento de 21 min, La estructura de
1la pared estaba compuesta por capas lisas de revestimien—
t0 exterior e interior, cads una de aproximademente 2 mm
de espesor, unidas a una capa esponjada intermedia de
aproximadamente 6 mm de espesor. El recipiente tenia
excelente sspecto, y excelentes calidades fisicas.

B. Se efectuaron operaciones similares a las
desceritas en el Ejemplo 7 A, y se obtuvieron productos
de esencialmente la misma naturaleza, usando el método de
moldeo de doble rotacién.

Cuando se usa tel método, corrientemente se ha
de parar y abrir el molde después de la sinterizacibn de
cada carga de polvo de moldeo, para introducir en el mol-
de la carga siguiente; como aliternativa, las cargas de
polvo de moldeo que han de constituir la capa esponjada y
1la capa de revestimiento interior del producto se pueden

almascenar en el molde, en puntos lejenos de su superficie
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calentada, hasta que se forme la capa de revestimiento
exterior, y se puede liberar cada wna de ellas después de
un intervalo sdecuzado, de mgnera que Se distribuyen ¥
funden sobre la superficie de moldeo después de haberse

fundido sobre ella la cargs precedente.
BEJEMPLO 8

Se dispone de wn molde de chape metdlica, de
forme de hexaedro, con dimensiones interiores de 1C0x100x
100 om, y que tenis wma abertura central de 50 cm de did-
retro en wn extremo, para le produccibén de recipientes
moldesdos de polietileno, capaces de contener al menos
900 litros de &cido w otro liguido corrosivo,

El espesor de pared necesario para producir ta-
les recipientes de polietileno s6lo, con la resistencia
necesaria para evitsr su deformacidn en servicio, haria
prohibitivo el coste de los recipientes. Sin embargo,
hasta shors no ha sido prictico usar marcos de hierro o
similares, relativemente baratos, para hacer tales reci-
pientes, debido a la necesidad de proporciocnar en los
marcos wn revestimiento de proteccién, y unirlos después
a la estructurs de la pared moldeada de los recipientes,
0 bien incorporerlos dentro de aquellasg estructuras de
pared. Esto Oltimo no ha sido préctica, debido a la ten-
dencia del producto a experimentar cuarteamiento, debido
a la gran diferencis (aproximedamente de 10 veces) de los
coeficientes de expansibn térmica de, por ejemplo, el
hierro y el polietileno.

Se hizo con fleje de acero moldeado, de 4 mm

de espesor y 25 mm de enchura, un merco reticulade que
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tenia unas dimensiones exteriores menores que las dimen~—
gsiones interiores del molde, en 5 mm, Este marco se
fij6 en el molde, con sus elementos uniformemente separa-
dos de la superficie interior del molde. Después se
montd el molde en unos esnillos de soporte, se situd en
un aperato de moldeo "por balenceo y rotacidn", se car-
garon 15 kg de polietileno de alte densidaed en polvo
(densided, 0,950; indice de fluidez, 3) y se calenitd

por llamas exteriores, al tiempo que se sometia s balan-
ceo y rotacldén en el aparato.

Después de 4,5 min de calentamiento, se iatro-
dujeron en el molde 13 kg de una mezcla de polve de poli-
etilenofie beja densidad (densidad, 0,918; indice de flui-
dez, 2), con 2% de un agente de hinchamiento en polvo,
que tenia una temperatura de descomposicidn de 1152C, y
se continvaron el calentariento y movimiento durante 20
nine.

Tuego se cargaron en el molde 10 kg de dicho
polvo de polietileno de alta densidad, y se continud el
calentapiento y movimiento durante otro periodo de 15 min.
TLuego se detuvo el calentamiento, y el molde, en rota~
cibén continua, se enfrid mediante una corriente de aire
soplada contra él.

Después del enfriamiento, se sacd el molde del
apareto de moldeo, y se sacd del molde wm recipiente de
polietileno moldeado, de gran temafio, que tenla extraor-
dinaries calidedes de resistencia y duracidn. EL marco
egtaba incorporado dentro de, y firmemente unido a una
capa esponjade de polietileno de aproximadsmente 8 mm

de espesor, que a su vez estaba unida por sus lados in-
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terior v exterior a capas de revestimiento de gproximadae-
mente 2 y 3 mm de eapesor, respectivamente. Las capas
de revestimiento presentaban superficies exteriores lisas,
y apenas hacian perceptible a la vista la presencié~éél
marco., Aunque el marco estabs fuertemenie unido & la
capa esponjads en cuyo interior estaba incorporado, no
hubo evidencia de tensiones que puedieran causar cusrtea-
miento w otros defectos en la estructura de pared moldea~
dae

En los dibujos adjuntos se presentan ilustracio-
nes esquemiticas de operaciones de woldeo que se rezlizan,
y de ciertos productos moldeados obtenidos seglm la pre~
sente invencidn.

En los dibujos:

Le figura 1a es una vista esquemdtica de una
operacidn de moldeo segin el Ejemplo 1.

La figura 1b es wna vista esquemética en seccidn
transversal de un recipiente moldeado de material termo-
pléstico esponjado, producido por tal operacidnm.

La figura 28 es wna vista esquemética de opera-
ciones de moldeo segin el Ejemplo 7«

La figura 2b es una vists esquemética en seccibn
trensversal de un producto moldeado laminar, tal como se
obtiene por tales operaciones.

La figura 3 es wna vista esquemdtica en seccidn
trensversal de wm recipiente moldesado reforzado, producis
do segin el Ejemplo 8.

Y la figura 4 es wna vista esquendtica aumentada
de una parte de dicho recipiente, indicada con el circulo

en la figurs 3.
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En la figura 1a, 3 es el hommo en el que el

molde 1, llenc de wna mezcla en polvo de polietileno y
agente de hinchamiento, 2, se calienta a la temperatura
deseada. La operscidn de sacarlo del horno se puede
hacer tirsndo de 5 hacia arriba, que también arrastrs
a la tapa 4.

En la figura 1b se muestra uwn recipiente 10l=
deado de un material termopléstico esponjado 2.

En la figura 2a se muestra una vista esquemé-
tica de un aparato de balanceo y rotacibn, usado en el
Ejemplo 7. El molde 1 descansa sobre unos rodillos
12 rotatorios, dispuestos en un marco de balanceo 14 con
el mecanismo 13 de accionamiento, El calentamiento se
hace con llamags de gas 9, que se pueden situar por enciw~
ma o debajo del molde en rotacidén. ILas paredes latera-
les se pueden celentar con llamas de gas 15. Si no se
calientan lag paredes laterales, se forma en el molde un
tubo circular; en caso contrario, un recipiente cerrado
con une abertura 10 a través de la cual se pueden intro-
ducir en el molde la carga o las cargas. El marco de
halanceo 14 descansa sobre wn soporte 11. Los guemado=-
res de gas siguen el movimiento de balanceo, perc no el
de rotacibn.

Fn la figura 2b se muestra en seccibén transver-
sal un recipisnte compuesto por una cape sinterizada es-
ponjada de polietileno 2, cubierta en ambos lados por
ung capa densa de polietileno, 6 y 7o

En le figurs 3 gse muestra um masrco 16 de re~
fuerzo, dentro de wna capa esponjada 2, situada entre

un revestimiento interior de polietileno denso, 7, y uno
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En la figura 4 se muestrs un marco 16 de re—
fuerzo, Incorporado dentro de una capa esponjada 2, cubler
ta en ambos lados por capas densas 6 ¥ Te.

Aungue en lo que antecede se han descrito, y en
los dibujos sdjuntos se han ilustrado, diversos detalles
de realizaciones preferidas de la presente ﬁavenci&@Q:se
entenderd que la invencidn se puede practicar en otras
formas diversas, y para la produceibn de recipientes mol-
deados y de otros articaios gque tienen una amplia varie—
dad de formas, sin salir de las contribuciones aqul ex-
puestas y definidas por las reivindicaciones adjuntas.

Esta solicitud, que corresponde & la presenta-
da en Estados Unidos de Américe el 3 de Noviembre de 1964,
con el nimero 408.489, se acoge a los beneficios del Art,

51 del vigente Egtatuto de Propiedad Imdustrial.

Los puntos de invencibn propia y nueva, que se
presentan & continuacidn para que sean objeto de esta som
licitud de Patente de Invencidn en Espafiz, por VEINTE afios,
son los siguientess

1o~ Un procedimiento para producir articulos mol-

deados de meterial termopléstico parcial o completamente

- 20 -
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esponjado de acuerdo con el procedimiento de sinteriza-
cifn, caracterizado porque al menos dursnte parte del
proceso de moldeo gse introduce en el wmolde una mezcla
Intime de un material termoplédstico finemente dividido
y w agente de hinchamiento finemente dividido, molde
gue se calienta desde el exterior hasta una temperature
tal que diche mezcle intime se agrupard o rewnird pars
formar une mezcla esponjade unida por fusibn dentro de
dicho molde.

2.~ Un procedimiento segln la reivindicacibn
1, caracterizado porque la capa esponjada se forma por
ginterizacibn sobre wna densa capa termopléstica prefor-
meda producida en y cubriendo el interior del molde.

30— Un procedimiento segim las reivindicacio-
nes 1-2, caracterizado porque sobre la capa esponjada
preformads se forma por sinterizaciln une capa o recu-
brimiento de material termopléstico denso,

4.~ Un procedimiento segim las reivindicacio-
nes 1-3, caracterizado porque se forma la capa esponjada
a partir de un polialqueno y un agente de hinchamien-
to.

5.~ Un procedimiento segim las reivindicacio-
nes 1-4, caracterizado porque el materiel termopléstico
estd en el margen de 841-149 micras y se mezcla con
0,25-10%, preferiblemente 1-4% en peso de un agente de
hinchamiento.

6o~ Un procedimiento segin las reivindicacio-
nes 1-5, caracterizado porque se utiliza un agente de

hinchamiento, que, ‘tomado separadamente, produce el gas

de hinchemiento a wma temperatura que estd 10-202C por
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debajo del punto de reblandecimiento del termoplisti-
COa

7.~ Un procedimiento segin lasg reivindicacio-
nes 1-6, caracterizado porgue en el mismo molde se. s1n=-
teriza sobre una densa caps de polislqueno ung caps ©8=-
ponjada de polislqueno y sobre dicha capa esponjeda se
ginteriza una capa de polimero, preferiblemente pplime-
ro de &cido 11-aminoundecanoico.

8.~ Un procedimiento segim las reivindicacio-
nes 1~7, caracterizado porque la capas esponjeda se sin-
teriza sobre un armezbn de refuerzo situado dentrc del
molde.

9,- Un procedimiento para producir articulos
moldeados de material termoplastico parcial o completa~
mente esponjado.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompalien
y con los fines que se han especificado.

Esta liemorie congta de veintiocho hojas escri-

tag s méquina por una sodls cara.
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