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"Procedimiento parg 1a fgbricaeidén de un meterigl -

polimero celular espumoso".
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Solicitante: TYFERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad ingle-
Sa, residente en Imperigl Chemical House, Millbenk,

Londres, S.W.1., Inglaterra.

Este invento se refiere a un pro-
cedimiento parg lg febricecidn de materigles polime-
ros, celulares, espumosos, en especial materiagles po
1{meros celulares, rfgidos.

5a as{, de acuerdo con este invento,
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se proporciona un procedimiento para la fabriocasidw
de un material polimero celular, espumoso, que GOZ~
prende el expandir o dilgbar un polimero fundide; =
por medio de un agente de insuflacidn producidojfoﬁ
1g despolimerizacion de un segundo polimero.

La denomingcion polfmero, incluye
homopolimeros, copolimeros y polimeros de condensa—
cion,

Los polimeros susceptibles de‘eg
pandirse o dilatarse por el procedimiento de este -~
invento para obtener materigles polimeros celulares
espumosos, son aquéllos que pueden obtenerse en es—
tedo fundido, sin descomposicidén. Los polimerocs a
que este invento es gplicable especiglmente son po-
1fmeros cristalizables, o sea aquéllos polimeros que
cuando se enfrisn por debajo del punto de transicidn
de primer orden, oristalizan con alineacion de lags -
moléculas de un modo ordenado, susceptible de detec
tarse por la difraccion de rayos X.

El grado de cristalizacidn de wn
polimero, se define como el que alcanzs desde inmedig
tamente debajo de la temperaturs de treusicidn de -
primer orden, en que la cristalizacidn es muy lenta,
8 través de la zong de temperaturs inferior en que ~
las cristalizaciones son generalmente muy répidas y
hasta por debajo de la temperatura un poco superior
e la de transicidn de segundo. orden, conocids también
como temperaturs de transicidn de cawcho cristalino,
en la que el grado de cristalizacion es nuevemente -

muy lenta,
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Los ejemplos de polimeros adecuados
susceptibles de dilatarse para la obtencion de mgte—
riales pol{meros celulares y espumosos, por el proce
dimiento de este invento, incluyen poliamidas tales
5. como poli-(wW-caprolactama), (nyldn 6), poli(p-xileno
sebacamida) y poli-(hexemetileno adipeamida), (nyldén
66), poliésteres tales como poli-(tereftalato de eti
leno), poliolefinas, tales como polipropileno isctég
tico, polietilenos de densidad elevada y reducids, -
10. poli(3-metilbuteno~l) y poli-(4-metilpenteno-l), po-

liéteres tales como poli(3,3~diclorometiloxaciclobu~-
teno) y polimeros varios tales como poli-cloruro de
vinilidenq), poli(clorotrifluoroetileno) y politetra=-
fluorocetileno y copolimeros relacionados y copolime-
15. ros blogue.
Bl agente de insuflacion empleado
‘en el procedimiento de este invento, se obtiene por
despolimerizacidn de un segundo polimero. El segun-
do polimero utilizado para obtener el agente de insu
20, flacidn, se elige en cualquier caso dado, de tal mo-
do que la temperaturs superior tope de este segundo
polimero ses inferior a la temperatura a que el poli
mero que se va a dilabtar funde por primera vez. Ta
temperaturs tope del segundo polimeroc es aguélla em
25. que el ritmo de polimerizaoién es igual al de despo-
limerizecidn en el caso de este segundo polimero; =
por encims de esta temperatura, el segundo polimero
se descompone en monomero que se vaporiza, y en este
procedimiento da lugar a la dilatacidn o expansion -

30.  del polimero fundido que se expensiona. El segundo
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pol{mero Dbuede ser uno en el que gl enfriar por dela
Jjo de la temperature tope, el mondmero o mondmerocs. -
se re-combinen para dar el segundo polimero, o puede
ser tal que el monomero o mondmeros permanezoanAeﬁ -
estado monomero despuds de llevarse a cabo la despo-
limerizacidn, '

Los ejemplos del segundo polimero
utilizado para producir el sgente de infulecion in-
cluyen polimetacrilatos, teles como polimetil metg~
erilato. poli(f-metilestireno), poli-estireno, poli-
olefine-sulfonas tales como poli(isopropilencsulfona)
y poli(isobutilenosulfona), polimeros de aldenidos y
cetonas, tales como poliformgldehido, poliacetgldehi
do, y poliacetong y polilactamas, tgles como polipi-
rrolidona.

" A continuacibn se facilita un bre-
ve resumen de los cembios fisicos y quimicos implica
dos en el procedimiento de este invento y de como -~
pueden sjustarse para adgplarse g varios sistemss o
1{meros, para la mejor comprensidn de este invento,
¥ se facllitan ejemplos, parg mayor sencillez, con -
referencia a la fabricacion de nylén 66, poli-(hexame
tilen-gdipamida) espumoso. Para mayor breveda@ 2 -
continuacidn este cuerpo se denomina, como corriente
mente en lg practica nyldn 6.6,

Cuando el polimero a dilater es -
nyldn 6.6. que tiene un punto de fusidn de 2642C y -
que gl enfriarse permenece en forms de wn f£ldido vig
coso hasta desarrollarse la cristalizacidn, un segun

do polimerc adecuado para usarse en la produccidn =



del agente de insuflgcidn, es el polimetilmetacrila-
to que tiene una temperaturs tope de 2002C,
asf, un ejemplo del procedimiento
de este invento, en la forma preferida, implice ia -
5. produccién de una mezels homogénea de nyldn 6.6 y un
polimero de metilmetacrilato en estado fundido, a -
tempergturas del orden de agproximadamente 2652 -~ 3002C
y la introduceidn de este polimero mezelado eh un pg'
cinto térmicamente aislado y el dejar que los cambios
10. quimicos y fisicos implicados en la operacion de es-
pumado, se realicen en condiciones adigbaticas. Bl
procedimiento quimico, comprende la descomposicidn -
del polimero de metilmetacrilato s monomero volatil,
con el consiguiente espumazdo del producto fundido, -
15. el proceso quimico de despolimerizacién es endotérmi
co y da por resultado una reduccidn eh la temperatu-
ra del polimero mezclado y fundido en el orden de =
temperaturas a que el nylon 6.6 cristaliza., Este Ul
timo proceso de cristalizacidn es exotérmico pero el
20. verdadero resultado de los dos procesos que se desa~
rrollan simulténeamente, se ha comprobado que es endo
térmico. Bl proceso fisico de cristalizacion hace -
que las paredes de las celulas se vuelvan rigidas al
cesgr la dilatacidn., Para conseguir este proceso pg
25¢ re insuflar la masa fundida €n condiciones adiabati-
cas, e necesgrio proporcionar polimeros de metacri-
lato de metilo que tengan las caracteristicas adecug
das de descomposicidn y ademas, si es necesario, ajus
tar las condiciones de cristalizacion del nyldn 6.6,

30.  por ejemplo mediante la adicidon de agentes de nucleg
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cidn tales como talco, a fin de que los procesos qui
micos y fisicos implicados se combinen para proporcio
nar las mejores caracteristicas del proceso de febri.
cacién para el trabajo f4cil y las propiedades Spti-
mes de la espuma rigide resultente. Para obt@ner’iés
mejores propiedades, se prefiere que las paredes ce~
luleres del polimero fundido de dilatecidn se scmetan
a ung distension y por tanto a wng influencig oriens -
tadora durante el proceso de cristelizacion. Algo -
de dilatacion o expansidn se realizars desde luego con
preferencia durante el periodo de cristallizacidn; en
reglided, si la expansién terming sntes de presentar
se la cristalizacién existe una tendencia de un aples
tamiento parciagl de la espums con pérdida de gas de
insuflacidn.

En el caso de muchos polimeros -
despolimerizables por calor, les caracteristicas de
degradzcion térmica son conocidesy se han descrito -
en la industria. 4si, M. Grassis y H.W. Meloiele, -
en "Proceedings of the Royal Society" A.199 pags. 1
a 55 (1949) han descrito la degradscién térmica de -
polimero de metaorilato de metilo. Se ha comprobado
que las caracter{sticas de degradscion térmica de -
los polimeros y copolimeros de metacrilato de metilo,
pueden veriarse por una serie de métodos como sigue:

a) El método de preparacidn del
polimero y el peso molecular y la naturaleza de los
grupos finales,

b) ILa introduccidn de pequefias cen

tidades de un componente secundario de copolimeriza-
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0idn, tal como el gerilomitrilo.

El curso de la degradacién térmi-
ca de estos polimeros, es autocatalftico por natura-
leza observandose considersbles perfodos de induceidnj
5. el periodo de induccidn ¥y el grado de degradacion -
térmica, pueden afectarse especialmente por los méto
dos siguientes:

¢) Retardo por la adicidn de un
eliminador de radicgles libres.

10. d) Aceleracidn por la adicion de
un genersdor de radicales libres, tal como perdxido.

As{, en el procedimiento de este
invento, cambiando las condiciones de polimerizaeidn
durante la preparacion del segundo polimero, polime-

15, rizacidn que puede llevarse a cabo convenientemente
en solucidn, en emulsion o en suspensidén granular con
o sin adicion de agentes de transporte de cadenas, y
por la incorporacidén de cantidades veriables de un -
segundo componente tal como acrilonitrilo, lgs carag

20. teristicas de degradacidn térmica del segundo polime
ro pueden ajustarse a las exigenciags de la operacion
de insuflacidn ulterior, Ademgs, el nuevo ajuste de
les caracteristicas de degradscion pueden lograrse -
por adicidn de eliminadores de radicales libres, o -

25, generadores de éstos ultimos,

Como valoracion preliminsr de las
caracteristicas de degradacion térmica del polimero
gegundo o polimero modificado con o sin aditives, -~
puede usarse el siguilente procedimiento sencillo de

30. laboratorio. Una pequefia muestra del metacrilato de
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polimetilo, se sumerge en aceite de silicona a 2752C.

Segin el polimero, se observa tranguilidad durante -
periodos variables desde unos segundos a varios miny
tos, después de lo cuagl se desprende metaprila$o dé'
metilo mondmero y gaseoso. Este periodo de calma, se
tomg como una medicion relative de los periodos ds -
induccion de los polfmeros. EL desprendimiento dé.—
ges se realiza a continuacion durente varios minatos
cesando luego, y este tiempo puede tomgrse como uug
medida relstiva del grado de degradacion o descompo-
sicidn del segundo polimero en la produccién de gas .
de insuflacion.

Un método por el cual el procedi-
miento de este invento puede llevarse a cabo, consig
te en mezclar el polimero, por ejemplo nyldn 6.6., ¥
el segundo polimero, por ejemplo metacrilato de poli
metilo, en la artesa de una maquina de extrusidn de
plésticos mediante hélice, y a continuscidén someter
a extrusion la mezcls citada a una temperatura adecua
da, en el interior de una caja adigbitica o térmica-
mente aislada. BEn este caso es esencigl impedir la
evolucion de gas en el cuerpo de la maguing de extru
8idn, y i se presenta utilizar luego el emsayo con
aceite de silicong antes detellado, que es relativa-
mente facil, para substituir.el segundo polimero que
se utiliza, por un segundo polimero dotado de un pe-
riodo de induccidn mas prolongado en el ensayo con -
aceite de silicong.

nglogamente, puede utilizarse un

elimingdor de radicales libres para retardar o redu-
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cir el grado de despolimerizacién, 0 puede usarse‘un
generador de radicales libres para aumentar el grado
de despolimerizacion o degradacion.

Los eliminadores adecuados de rg-
dicales libres, para usarse en el proceso de este in
vento, incluyen 1,4~diamino-sntraquinona, scidos de
alquitran octilados de elevado punto de ebullicidn,
2,4~dimetil-6~t~butil fenol, 2,6-di-t-butil-4-metoxi

fenol, los bis-fenoles,

OH OH
(terc)C4H9 CH2 G4Hg(terc)
OCH3 OCHs
OH 08H17 OH
¥ CH l CH
CH3 . CH3

¥ laur{l mercaptan,

Los generadores adecuados de radi
cales libres que pueden usagrse en el proceso de este
invento, incluyen peroxido de metil-etil-cetona, pe-
réxido de benzoilo, hidroperdxido de butilo terciario,
azo-di-isobutironitrilo, hidroperdxido de cumilo y -

perdxido de di-t-butilo,
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Otra caracterfstica que puede user
se para adaptar este procedimiento a cualquier aparg
to o método de trabajo especial, e$ la adicidn de wn
agente nuclegdor al polimero fundido gque se dilata;
los agentes nucleadores adecuados tales como el tal-
co, son bien conocidos en la técnica para el propési
$o de acelerar el ritmo de cristalizacién de polime-
ros,

As{ 2l aplicar el procedimiento =
de este invento, puede incorporarse metacrilato de -
polimetilo al nylén 6.6 fundido, a una temperatura -
inicial del orden de 250 a 3002C y mantenerse la mez
clg g esta temperaturg o a otré ligeramente inferior,
hasta que se haya realizado el grado preciso de des-
polimerizacién del metacrilato de polimetilo, para -~
dilgter el nylén 6.6; el polimero insuflado puede en
frigrse g continuscion o dejarse enfriar hasta la -
eristalizacidn completa del nylon espumoso; la tobta-
lidad de estaAopéracién puede llevarse g cabo en un
sencillo recipiente, pero para los fines de la produc
oidn es mejor que se realice de modo continuo, por =
ejemplo en un gparato de extrusion.

En el caso de metacrilato de poli
metilo, el mondmero se re-polimerizars enfrisndolo -
por debajo de 2008C y el segundo polimero reformado
resultante se depositara en las paredes de las célu-
las constituldas por nylon 6.6, en condicidn crista-
lina rigida.

El producto final después de com-

pletarse la cristalizacion del nylén 6.6 y la repoli



merizacidn del metacrilato de polimetilo despolimeri
zado, es una estructurs celular rigida y espumada de
resistenciag y rigldez considerables.

Por el control cuidadoso de 1z tem

5,  beratura y del grado de cgldeo o enfrigmiento, al =
aplicar el procedimiento de este invento, el grado de
despolimerizacién del segundo polimero y, por tanto,
el grado de produccidn de gas y el de solidificacidn
del poiimero fundido que se dilata, pueden regularse

10, = Para conzeguir productos de ung anmplis variedaed ds -
densidades y de caracteristicas de resistencia.

Bl grado de despolimerizacion de
cualquier segundo polimero determinado, puede variar
se también utilizando un polimero preparado por expo

15; gicion del segundo polimero a la luz ultra-violeta -
que, como es sabido, afecta el grado de despolimeri-
zacion.

De la comsideracion de los datos
fisicos conocidos tales como puntos de fusidn, puntos

20, de cristalizacion, grados de despolimerizecidn y tem
peraturas tope de los respectivos polimeros, puede =~
determinarse el segundo polimero mis adecuado para -
la produccion del agente de insuflacion pars dilater
cualquier polimero determinado.

25, As{, otras combinasciones de poli-
mero y segundo polimero, susceptibles de usarse en -
el procedimiento de este invento, incluyen poliéster
de elevado punto de fusidn, tales como el tereftgla-~
%o de polietileno, con un polimetacrilato como segun

30. do polimero, ¥y cloruro de polivinilideno, polietile~
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no o polipropileno, utilizando como segundo polimero
ung poliolefing sulfona de las que se conocen algu-
nas de diferentes temperaturaf tope, por ejemplo.la
de 1 poli(propilenosulfona) es de 882C y la de la
poliisobuteno sulfong es de 42C. Es évidente parg -
el quimico de esta especialidad, gque cualquiera de -
estos otros sistemas puede tratarse en detalle como
en el caso del sistema nylon 6.6/polimetilmetacii~-
lato, mas detalladamente descrito con anterioxi --
dad. )

Para la obtencion de un matorigl
polimero celular, espumado, y uniforme, por el proce
dimiento de este invento, es esencial que el polime-
ro g dilatar y el segundo polimero empleados pars =~
producir el ageante de insuflacion se mezclen unifor-
memente; esto puede conseguirse nezelandolos en forma
de solidos finamente pulverizados o mezclando los dos
polimeros en estado fundido,

El procedimiento de este invento,
puede aplicarse mezclando los dos polimeros someti-
dos a presion en un aparato cerrado tal como un dis-
positivo de extrusidn y dejando escapar el material
de dicho dispositivo g una temperatura tal que la ge
neracion del agente de insuflacion se lleve a cabo -
cuando la mezcla de polimeros se enfria gl abandonar
el gparato de extrusidn.

Los productos de este invento =
que poséeen la propiedad de elevada resistencia, son
valisosos como mgteriales de agislamiento por ejemplo

en la industria de la construccion, para el aislamien
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to aclstico y térmico y para la gren veriedad de em-
Pleos ya conocidos para los polimeros rigides espumo
808. Los polimeros de esta naturalezs conseguidos por
este invento tienen sin embargo la ventajs de la re-
sistenciag mecénica Sobre los productos gnteriores.

LIas espumas polimerps de este inven
‘to, cuando se preparan partiendo de una poliamida co
mo polimero fundido poseen propiedades especislmente
buengs de sostén de cargas.

Egte invénto se agclars, 8in limi-
tarse en modo alguno, por los Ejemplos siguientes en
los que todas las partes y porcentajes son ponderales,

EJENPIO 1

Se calentaron a 2709C, en atmésfe
ra de nitrdgeno, 30 partes en peso de pold(hexemeti-
len adipamida) (nylon 6.6)., Una vez fundido el nyldn
se agitd y se afiadieron 5 partes en peso de un poli-
mero de metacrilato de metilo (viscosidad relativa -
de uns solucidn al 1% en cloroformo a 250C = 1,13) ~
durante 5 minutos., Ia agitacidn se continud hasta -
que el polimeroc se dispersé uniformemente en el ny-
16n fundido. El agitzdor se detuvo en este momento
y el producto fundido se dilaté hasta unas 5 veces -
su volumen. La espuma se enfrié a 2402C y se conser
v6 a esta temperatura durante 30 minutos durante los
cuales se endurecid en Fforma de espuma rigida y co-
rreossa.

EJEMPLO 2

Se repitid el ejemplo 1 substituyen

do la poli-(hexametilen adipamida) por poli-(terefta
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lato de etileno). Se presentd la dilatacion aualoga
del poli-(tereftalato de etileno).

EJEMPLO 3

Se preparé una mezela de sélidos
constitufda por 4 partes de nyldn 6.6 y una parte .de
copolimero de metacrilato de metilo y acrilonitrilo.

El nylén 6.6 utilizado era un ti-
po de extrusion vendido con la Marce Comercial Mera-
nyl A100 y tenfa una viscosidad relgtive de 43-48 a
2590 en solucidn al 8,4% en aeido foérmico al 90%, ¥
presentaba lg formg de pequefios copos.

El copolimero metil metacrilaio/
gerilonitrilo, se obtuvo por polimerizacidn en solu-
cidn, y contenia 1,5 moles % de acrilonitrilo y su -
viscosidad relgbiva era de 1,37 determinada en ung -
solucién de 1 g de polimero en 100 cc de cloroformo’
a 2592; el copolimero estaba en forma de polvo basto.
El periode de induccion para la descomposicion de es
te polimero en aceite de silicona a 27596 erg de sili
cona a 27590 era de 4,5 minutos, y el polimero des -
prendid gases durante 15 minutos,

La mezcls anterior se introdujo -
en un aparato de extrusion de lsboratorio con hélice
de 19 mm, y 100 rpm por minuto, Ia hélice del apara
to de extrusidn era de nyldn y del tipo escalonado,
con una relacidn longitud/didmetro de 20 2 1, y pa-
80 de 19 mm, Las temperabturas a lo largo del cuerpo
del aparato de extrusion, medidas por termopares de
penetracién profunda, se ajustaron pars proporcionar

una slimentacion suave sin sobrecargar el motor. EL
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perfil de temperaturas a 1o largo de la longitud del
cuerpo de la artesa de alimentacion a la matriz en -
estas condiciones de operacion era de 1902C, 2404C,
265G, 27520 y 275%2C.
5. ~La mezela fundida a 2758C se some
» $i6 a extrusion a través de una matriz cruzeda de -
3,95 mn de diametro, cuyas paredes, inicialmente, es
taban a mas de 200G,
No se descubrio evidencia de espu
10, mado en el aparato de extrusion.
I mezcla de polimeros empezd a -
espumay en el depésito aislado, antes de transcurwdir
1 minuto s partir de la extrusion, y se dilatd hasta
que la masa se rigidizd a camwse de la cristalizacidn
15,  fingl. E1 producto era un polimero espumado resisten
te y correoso.
EJEMPLO 4
Se mezclaron en estado solido, 4
partes de un nyldn 6.6, tipo extrusicn (Maranyl AL00),
20, ¥ 1 parte de poli-metilmetacrilato, viscosidad relati
' va 1,53 a 252C (1 g en 100 cc de cloroformo) y luego
se introdujeron en la artesa de un gparato de extrusidn
con hélice de nyldn, (ver ejemplo 3). ILa temperatura
en el extremo de la metriz del depdsito del aparato
25, ers ds 2752¢, El producto mezeclado, semi-espumoso,
| de la mgtriz se introdujo en un receptaculo aislado
en el que cqntinué el espumado proporcionando fingle
mente un polimero espumoso basto, de elevada resisten
cia estructural.

30,



EJEMPLO 5

Se prepard una mezcla de polimeros
sélidos, mezclando 4 partes de polipropileno y 1 par
te de un copolimero de metacrilato de metilo/1,5 moles

5. de acrilonitrilo. La mezcla se introdujo en un apa~
reto de extrusidn, como se describe en el Ejemplo 3,
y la mezcla sgliente se pasd a un depdsito aislado -
en el que se reglizé el espumado. El producto resul
tente g la temperatura ambiente, erg una espuma rigi.,
10. da y resistente.
BJEMPLO 6
Una mezcla de 4 partes de polietd
leno ¥y 1 parte de un copolimero de metacrilato de me
tilo y acrilomitrilo, que contenia 4 moles % de ac:i
15,  lomitrilo y tenia une viscosidad relativa de 2,04 me
dida como en el Ejemplo 1, se introdujo a través de
un aparato de extrusidn en condiciones analogas a -
las del Bjemplo 3, excepto que lag temperatura del ex
tremo de lg matriz del cuerpo del aparato era de 2502C
20% solemente. EL espumedo parcisl se presentd en el -
cuerpo del aparato de extrusidm, y el producto de ex
trusidn espumoso se enfrid en agua para obbtener un -
magterisl espumoso resistente y correoso.

EJEMPTO 7

05, Se repitid el procedimiento deseri
+o0 en el Ejemplo 3, utilizando un copolimero de meta
crilato de metilo y acrilonitrilo (4 moles %) obteni
do por polimerizacién granular en lugar del copolime

ro de metacrileto de metilo/acrilonitrilo del Ejemplo

30. 3.
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El copolimero utilizado en este -
Ejemplo tenis ung viscosidad relativa de 2,04 (1 g en
100 cc de cloroformo), y el perfodo de induccion en
aceite de silicona a 27520 era de T0 segmentos, y el
polimero desprendid gas g ests temperatura, durante
14 minutos.

No fué posible trabajar sin gasi-
ficacion en el cuerpo del aparato de extrusion, y al
gung pérdids de los productos de despolimerizacion -
del copolimero. |

Sin embargo, al effadir al copoli-
fero, antes de mezelar con el nyldn 6.6, 5 moles % —
de laur{l mercgptan como inhibidor, no se desarrolld
gagificacidn alguna en el aparato de extrusidn, y el
producto extrufdo fundido, se espumg suavemente en =
el depdsito alslado, con produccion de un producto -
espumos o anélogo al del Ejemplo 1.

El polimero tratado con lauril mer
captan, tenfa un periodo de induccion de 4,5 minutos
a 2759C en el ensayo con aceite de silicona.

BJEMPLO 8

Se prepard una mezcla de 20 partes
de polipropileno, 50 partes de metacrilato de polime
tilo (viscosidad relativa 1,52, como antes) y 180 -
partes de nyldn 6.6 (Maranyl Al00) que se hizo pasar
a través del aparato de extrusion de hélices como en
los Ejemplos anteriores, a una caja aislada y calentg
da. DLa dilatacion de la mezela de nyldn 6.6 y poli-
Propileno se realizé en la caja aislada, para propor

. o ' 4
cionar una espums rigida de polimeros mezclados, de
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buenas propiedades de resistencia.

EJENMPLO

Una mezclg 4:1 de polipropilenc y

copolimero de metacrilato de metilo y aerilonitrilo
(como en el Ejemplo 3) se hizo pasar a través del -
apargto de extrusidn de hélice, como se describe en
el Ejemplo 3, pars dar una espuma rigida de buens re
sistencia estructural.

RJEMPLO 1O

Una mezela de 4:1 de polietileno
y un copolimero de metacrilato de metilo y acriloni-
trilo de viscosidad relativa 2,04 se introdujo a urg
vés de wn aparato de extrusidn de hélice, como en el
Ejemplo 3, escepté que el perfil de tempergturas a lo
largo del cuerpo del aparato era de 18020, 2252C, -
2459C, 25000 y 2502C (la Wltima temperaturs es la del
punto de extrusidn). El producto extrufdo despuds de
terminar la dilgtacidn se enfrid en agua fris y pro-
porciond un material polimero espumoso y rigido.

EJEMPLO 11

Se calentaron 40 partes de agita-
cion y rodeado por un bafio de vapor .a 2822C, y el -
caldeo se continué hasta que la temperatura del polf
mero fundido alcanzd 282¢C. Se afiadieron 6 partes -
de un metacrilato de polimetilo con un periodo de in
ducecion de 30-45 segundos en el ensayo en gceite de
silicona, y la mezcla se agité durante 4 minutos. El
agitador se retiro y se interrumpid el cgldeo 2 minu
tos después. E1 polimero mezclado se espumé y la es

puma dilgtada ascendio en el tubo para proporcionar



wn materigl polimero, espumoso; antes de ser comple-
ta lg cristalizacion, se presenié el aplastamiento -
parcial de la espuma.
El procedimiento se repiti6 pero
5. con la adicién de 2 partes de talco al nylon 6.6. La
mezecla polimera espumo como anteriormeate, pero debi
do a la presencia del dtalco como agente de nucleacidn,
el paso al estado rigido del materigl espumoso por -
eristalizaeidn del nylon 6.6 se realizd sin aplasta~
10. miento glguno de la estructura espumosa y se obtuvo
un polimero celular de densidad 0,28 g/ce.
N O T A
Descrita suficientemente la natu-
ralezg del invento, asi como la manerg de realizarlo
15. en la practica, debe hacerse constar que las disposi
ciones anteriormente indicadas son susceptibles de -
nodificaciones de detalle en cuanto no alterem su -
prineipio fundamental., También se hace constar que
el invento corresponde g ung solicitud de pgtente =
20, presentada en Ingleterra con fecha 26 de febrero de
1,965, bajo el numero 8373/65, acogiéndose por tanto
a los beneficios que conceden los Convenios Interna-
ciongles en vigor, siendo lo que constituye la esen-
cig del referido invento y por 1lo que se solicita Pg
25, tente de Invencion por 20 afios en Espajia sobre: "PRQ
EDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE UN MATERIAL POLIME
RO CELULAR ESPUMOSO"; caracterizandose por lo siguien
te:
l12,- Procedimiento para la fabri-

.30, cacion de un material polimero celular espumoso, ca-
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racterizado porque comprende el expandir un polime-
ro fundido, por medio de un agente de insuflacion,

producido por la descomposicidn de un segundo pcli-
mero.,

5 28, Procedimiento, segin reivin

) dicacidn 1, caracterizado porgue el polimero fundi-

do es un polimero cristalizable.

38.- Procedimiento, segun reivin
dicacion 2, caracterizado porque la expansion del -
10, polimerc fundido, por medioc de un agente de insuflg
cidn producido por la descomposicidn de un segundo
polimero, se regliza por lo menos en parte a ung -
temperatura comprendida entre los limites de cristg
lizacidn delpolimero fundido.

15, 48 .~ Procedimiento, segun cusl -
quiera de las reivindicaciones 1, 2 & 3, caracteri-
zado porque el polimero fundido que se expande, es -
unag poliamida.

58,~ Procedimiento, segun reivin-

20, dicacion 4, ceracterizado porque el polimero es poli-
(nexemetilen adipamida).

8,- Procedimiento, segun cualquig
rg de las reivindicaciones 1, 2 ¢ 3, caracterizado =
porque el polimero que se expande es un poliéster.

25, 78 .~ Procedimiento, segun cualquie
ra de las reivindicaciones 1, 2 & 3, caracterizedo -
porque el polimero fundido s expendir es una poliole
fing.

88,~ Procedimiento, segun cualquie

30. ra de lgs reivindicaciones anteriores, caracterizado
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porque el segundo polimero usado pers hacer reaccio-
nar el sgente de insuflacion es un polimetacrilato.

9¢,- Procedimiento, segin reivindi
cacion 8, caracterizado porque el polimetacrilato es
un polimero de metil metacrilato,

108, Procedimiento, segin cual -
quiera de las reivindicaciones 1 g 7, caracterizsdo
porque el segundo polimero usado pars la produccidn
del agente de insuflacion es un copolimero de metil
metacrilato y acrilonitrilo.

112,~ Procedimiento, segun cual-
quiera de las reivindicaciones anteriores, caracieri
zado porque se incorpora en el polimero fundido un —
eliminador de radicales libres,

128,~ Procedimiento, segun cual-
quierg de las reivindicaciones 1 g 10, caracterizado
porque se incorpora al polimero fundido un generador
de radicales libres,

138.- Procedimiento, segun cual-
quiera de las reivindicaciones anteriores, caracteri
zado porque se incorpora al polimero fundido un agen
te de nucleacion.

148,- Procedimiento, segun cual-
quiera de las reivindicaciones anteriores, caracte-
rizado porque ung mezcla del polimero fundido y del
segundo polimero se introduce en un aparato de extru
sidén de tornillo, calentado, para extruir a una tem-
peraturg superior al punto de fusion del polimero -

fundido, sl interior de una caja térmicamente aisla-

dae
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158 .~ Procedimiento segun reivin-
dicacidn 14, caracterizado porque el polimero fundi-
do es poli-(hexametilen adipamida), el segundo noli-
mero, es polimetilmetacrilato y la temperatura de ax

5. trusion es de 265 a 3002C. _

168 ,~ Procedimiento para la fé.br_j;

cacion de un materigl polimero celular espumoso; té,l

¥y como quedg sustancialmente descrito en la presente

Memoria.
10. Estg Memorig consta de veintidos
hojas, esc a méquina por/iung sola cara. |
/
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