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El presente invento se refiere a un pro-
cedimiento para la fabricacidn de espumas de mate-
rias plésticas. Se relaciona igualmente la inven-
cidn con un modo de efectuar la extrusidn de estas

5e espumas, asi como con los productos obtenidos. Este
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invento se aplica a un gran mimero de materias ter-
moplésticas diversas, particularmente polimeros,
vin{licos y vinflicos aromdticos, acr{licos, deri-
vados del acrilonitrilo, etc.; es especialmente
Util en la fabricacidn de espume de poliestireno.
En el campo de la preparacidn de materias
termoplésticas expansionadas se han efectuado mu—
chos trabajos tropezdniose con muchos problemas gue
todavia subsisten. Se conoce entre otros un proce-
dimiento que consiste en impregnar con un liguido
volétil, no disolvente de la materia pléstica, un
polvo mineral absorbente, tal como por ejemplo,
alimina, silice, tierra de infusorios, carbdn acti-
vo u otros; la substancia minersel que ha absorbido
as{ 1{quido volétil, se mezcla a la materia pldsti-
ca y la mezcla se calienta a la temperatura de mol-
deo o de extrusion; el liquido voldtil transportado
por la materia absorbente, se volatiliza enbtonces
y orea las células de la espuma. Asi, por ejemplo,
se conoce el procedimiento que consiste en mezclar
granos de poliestireno con alrededor de 10 % en
peso de polvo de silice gue haya absorbido alrede-
dor de su propio peso de hexano y alimentar después
une méquina para la exbtrusidn con dicha mezcla; se-
gﬁn una variante conocida, el hexano se afiade a la
mezcla de poliestireno y de silice antes de la ex-
trusidn. En estos procedimientos conocidos, la
cantidad de materia absorbente debe ser bastante
importante, puesto que es ella la que sirve de

transporte al liquido voldtil mientras que, bajo
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la presidn atmosférica, puede absorber solamente
una cantidad limitada, proxima a su propio peso
sobre todo cuando se trate de un liguido muy vold-
til., Resulta de ello que este procedimiento cono-
c¢ido no puede dar lugar a espumas muy ligeras, por
ejemplo, de peso especifico inferior a 0,1 g/em3
tanto més cuanto que la densided sbsoluta de subs-
tancia mineral, tal como silice, alﬁmina, ete., o8
superior a 2.

Bl muevo procedimiento, segin el invento,
permite por el contrario llegar, si se desea, a
espumas de densidad extraordinariamente reducida,
por ejemplo, de 0,02 o hasta inferiores; este re-
sultado se puede obitener con el empleo de polvos
porosos, como los de la técmica anterior, pero en
proporciones'mucho mas reducides. El mmevo proce-
dimiento da lugar a espumas en las que las células
son de una regularidad caracteristica y estén dis-
tribuidas de un modo muy uniforme; las células en
las espumas seg&n el invento, se caracterizan por
otra parte, por formas poligonales, particularmen—
te interesantes para la resistencia mecanica del
producto. Por otra parte, el procedimiento segin
el invento, permite utilizar como agente de expan-
sidn, cualquier fluido, ya sea gaseoso o liquido &
la temperatura ordinaria, disolvente, de hinchazén
o no, de la materia termoplastica tratada.

El muevo procedimiento, segin el invento,
congiste en introducir un fluido de expansién, a

presion, en la materia termopléstice fundida, en la
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que se dispersan pequefias particulas porosas de un

polvo de substancia mineral, inerte con relacidn
el polimero o polimeros tratados.

En este procedimiento, las particulas

5e porosas que pueden estar presentes en reducidas
proporciones, sirven para hacer uniforme la dis-
tribucidn y tamafio de las célules en la espuma. En
efecto, puede ser suficiente una proporcién my
reducida de una substancia, tal como silice, alumi
10. na, carbon activo, caolin, magnesia, tierra de in-
fusorios u otros -por ejemplo, 0,1 a 1 % en peso-
para regularizar la formacidn de las células en
una espuma de materia plastica con una proporeidn
de 5 a 154 de fluido de expansién. Esto no podia
15. conseguirse, segun la téenica anterior, puesto que
lag 5 a 15 partes de fluido, citadas en este caso
a titulo de ejemplo, exigen mucho més que 0,1 a 1
parte de la materia absorbente. Esta posibilidad
que ofrece el presente invento, de emplear una can
20, tided de agente de expansidn mucho meyor de lo que
dispone la ley de absorcién sobre la materia absor
bente, utilizada, dispensa del empleo conjunto de
poroforos (agentes de mucleacidn) a los que es pre
ciso recurrir, en la téenica conoeida, si se desea
25. una expansidn mis intensa.

Aun cuando el nuevo procedimiento pueda
ejecutarse, como se ha indicado antzriormente, con
proporciones muy reducidas de polvo de granos poro
sos, no se limita, sin embargo, a tales proporcio-

30. nes. En efecto, segin la densidad requerida y segin
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la naturaleza de los polimeros tratados, como tam-

bién segin la naturaleza de la materia en granos
porosos utilizada, la proporeién de estos granos
puede variar ampliamente, a partir de una propor-
cidn del orden de 0,01% con relacidn al peso del
polimero. Por ejemplo, se pueden fabricar espumas

de poliestireno con 0,1 a 100 partes en peso de

" granos porosos de substancia inorgdnica para 100

partes de polimero. Las proporciones mas corrien-
tes son de 0,5 a 10 partes en peso, obteniéndose
espumas muy ligeras con proporciones de 0,5 a §
partes en peso para 100 partes de polimeros.

Como substancia de granos porosos pueden
utilizarse un gran nimero de substancias; ademéds
de las diversas aluminas, s{lices, carbones, car-
bon activo, éroillas sbsorbentes de todas clases,
anteriormente mencionadas, se pueden emplear otros
dxidos metdlicos, silicatos, carbonatos, ete., na-
turales o sintéticos, por ejemplo, tierra de batén,
tierras de diatomeas, magnesias, carbonatos de mag-
nesio, Oxidos de hierro, piedra pdmez, torino, bau-
xita, bentonita, tamices moleculares y de un modo
generel, cualquier materia inerte en relacidn con
el polimero a expansionar, pero susceptible de
activar la formacidn de burbujas gaseosas en el se-
no de la masa, por su accidn de superficie.

Se gobrentiende que el polvo en granos
porosos puede contener o estar constituido por un
pigmento colorsado e ignifugo, una carga, una subs-

tancia tensoactiva, un lubrificante, un colorante
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0 cualquier otro coadyuvante conveuniente,

EL muevo procedimiento, segin la inven-
¢ion, puede efectuarse con un fluido de expansidn
gaseosa o liquida. Particularmemte puede emplear—
se, como agente de expansidn, un gas, tal como gas
carbonico, nitrdgeno, metano, cloruro de metilo,
bromuro de metilo, difluorodiclorometanc, fluoruro
de etilo y otros.

Como 1i{quido voldtil, utilizable como
agente de expansidon son convenientes, segin la na-
turaleza de los polimeros a tratar, los disolven-
tes 0 no disolventes conoeidos, como por ejemplo,
diversos hidrocarburos parafinicos y olefinicos
que contengan hasta 7 &tomos de carbono, en parti-
cular, tales como pentano, hexano, heptano; ceto-
nas, como la acetona, la metiletilcetona, etc.;
alcoholes, en primer lugar metanol, etanol, propa~
nol; éteres, ésteres con punto de ebullicidn infe-
rior a 1602C; agua u otros liguidos quimicmnente
inertes con relacidn al polimero y suficientemente
voldtiles para former burbujas a la temperatura de
fusidon de este Wltimo.

La proporcién daﬁagen‘be de expansic')n gque
ha de emplearse, depende naturalmente del grado de
expansién deseado; a un volumen de células dado,
corresponden pesos de fluido de expansidn variables,
segun el peso molecular del compuesto elegido; no
se pueden; pues, indicar de un modo general y pre-
c¢iso, las proporciones en peso de agente de expan-

sién; sin embargo, en la mayor parie de los casos,
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la proporcidn en fluido de expansidn es del orden
de 1 a 30 partes en peso por 100 partes de polime-
ro, En el caso de agenbtes, tales como cloruro de
metilo, hexano o éter de petroleo, aplicados a la
expansidn del poliestireno, las proporciones de es-
tos agentes se situan por regla general entre 1 y
20 partes en peso por 100 partes de polimero.

El procedimiento, segun el invento, pue—
de efectuarse por medio de diferentes aparatos co-
noeidos. Particularmente se pueden introdueir las
materias e;?éutoelave ¥y calentarle de modo gque se
funda el polimero; el agente de expansién presente,
crea entonces de por si la presidén deseada. En la
aplicaoién de este procedimiento no es imperativo
mezclar primeramente el polimero en polvo con el
polvo en granos porosos y el fluido de expansidn;
es suficiente hacer fundir el polimero en presen-
cia del polvo poroso afiadido antes, durante o des-
pués de la fusion e inyectar agente de expansidn.
Se sobrentiende que cuando el fluido de expansidn
es un 1iquido, su introduceidn en el autoclave,
antes del cierre y el calentamiento de este Ultimo,
equivale a la inyeceidn del agente, & presidn, en
el polimero fundido que contiene los granos porosos.

Un modo de ejecucidn especialmente pric-
tico del presente invento, consiste en alimentar
directamente una maguina de extrudar mezeladora con
el pol{mero, con la canbtidad adecuada de polvo en

granos porosos y con el agente de expension l{quido

0 g28e030.
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Segin una forma en extremo ventajosa del
mievo procedimiento, la fabricacidn de una espume
termopléstica -en particular de poliestireno- se
ofectia en una miquina de extrudar del tipo deseri-
to en la patente francesa N2 1.081.583 de 24 de Ju~
lio de 1953, que tienen en ia entrada una tolva pa-
re la introduceidn del polimero, dos tornillos de
mezelado o batido superpuestos gue parten de la to0l-
ve hacia la salide de la maquina de extrudar y une
tuber{a para la introduccion del agente de expan~
sidn por debajo de la tolva, entre esta Ultima y la
citeda salida. El polimero se introduce en la tolva
con la cantidad deseada de polvo poroso, mientras
que el agente de expansidn se inyecta por la citada
tuberia en la masa ya mezclada en parte por los dos
tornillos superpuestos.

Con esta aplicacidn particular se obtienen
espumas de una uniformidad caracteristica; el peso
especifico de estas espumas puede descender hasta
0,02 g/bm3 o hasta por debajo de esta cifra, sin de-
bilitemiento, ni irregularidad en el tamafio y en la
distribucion de las células en el inmterior de la
mesa, aun para bloques de grandes dimensiones. Ahora
bien; ya es conocido en la técnica, que aparecen ‘
irregularidades cuando se pretende fabricar objetos
de dimensiones bastante grandes en espumas de mate-
ria pléstica, particularmente de poliestireno. En
efecto, se obmervan, por regla general, hacia el
centro de la masa, células muy grandes, o sea de

varios milimetros de didmetro, mientras que las oé-

............
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lulas situadas en la periferia, son cada vez mas

finas y terminan por formar una costra no expan-
sionada o mal expansionada, 1o cual hace el produc-
to frégil y muchas veces imutilizable industrialmen
te. Por el contrario, cuando se opera segin el pro-
cedimiento mmevo, objeto del presente invento, se
comprueba el hecho sorpremiente de que han desapa-
recido los defectos antes indicados, aun cuando se
trate de bloques de seccidn de varios decimetros
cuadrados, las células son précticamente en todos
los sitios de iguales pequefias dimensiones -por
regla general de 0,01 a 0,1 mu-. »
Se ve claramente que la accion de las par-
ticulas o granos porosos, afiadidos, segin el inven—
t0o, es diferente de la de los procedimientos conoci-
dos; en el trabajo con la miquina de extrusidn que
queda deserita, cuando el fluido de expansidn llega
a la masa fundida de pol{mero los granos porosos ya
se han dispersado en esta Ultima; es, pues, diffcil
admitir que los mismos puedan desempefiar el papel
de absorbente que tienen en los procedimientos cono-
cidos; como por otra parte, es suficiente una canti-
dad mucho mds reducide de estos granos, cabe pensar
que su accidn reside mas bien en la iniciacidn de
la formacidn de las células gaseosas por contacto
con el agente de expansién en donde quiera que se
encuentren dichos granos; asi, pues, las particulas
porosas sirven de iniciacidn a la formacidn de las
células de un modo uniforme en toda la masa del PO-

1imero, tanto en el centro como en la proximidad de
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la periferia.

El invento va ilustrado en los ejemplos

no limitativos siguientes:

EJENPLO 1 -

En la tolva de la maquina de extrusidn
descrita en la patente francesa N2 1.081.583, se
introducen 100 partes en peso de ﬁoliestireno con
1 parte en peso de alumina activada, en particulas
muy finas, del orden de 0,5 2 5 micrones. La masa
se pone en la miquina de extrusidn a 180°C. Por la
tuber{a que termina en el interior de la miquina
de extrusidn, por debajo de la tolva, sensiblemen-
te a medio camino entre ésta y la salida de la ma-
quina de exirusién; se inyecta a presidn cloruro de
metilo, & razdn de 12 partes en peso por 100 partes
de poliestireno. La temperatura de la masa descien—
de a unos 908C después de haber inyectado el cloru-
ro de metilo, la mesa sale a través de la hilera de
la méquina de extrusidén en forme de una barra cone
t{ma de 2 dn® de seccidn.

Le espume asi obtenida presemta una den-
gidad de 0,025 y su estructura interior es de una
regularidad extrema.

Las eélulas presentan una forma poliédri;
ca y sus dimensiones son précticamente las mismes
en el micleo de la berra que en la proximided de la
periferia. Las dimensiones de estas células son de
alrededor de 0,4 a 0,8 mm.

Se ve que este resultado se ha obtenido

con una reducida cantidad de alimina : 1 por 100 de
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polimero, o sea 1 por 12 del agente de expansidn,

EJENPLO 2 =

Se introducen en un autoclave %50 g de
poliestireno y 75 g de cloruro de metilo. Se eleva
la temperatura a 1859C y se mantiene asi durante 4
horas, "

La masa resultante de este calentamiento
se extruda en varias fracciones, descendiendo la
temperatura de 17090 a 802C. Ia salida del autocla-
ve tiene un diémetfo de 1;5 mm y el producto expan—
sionado a través de esta salida presenta didmetros
que oscilan de 5 & 20 mm segin la temperatura.

Todas las muestras obtenidas presentan
una estructura celular irregular en la que las cé~
lulas tienen granies dimensiones que alcanzan y
exceden 1 nmm,

Las partes extrudadas a 1402C presentan
una densidad de 0,05,

En una operacidén similar a la precedente,
se distribuyen previamente en el poliestireno, 5 g
de tierra de infusorios en polvo f£ino.

Habiéndose llevado a cabo los ensayos de
extrusion como anteriormente, el producto obtenido
presenta una estructura regular, con células muy
pequefias, por regla general, de didmetro inferior

a 0,1 mm.

EJEMPIO 3 -

En un autoclave se introduce una mezela
homogénea de 100 partes en peso de poliestireno

con 5 partes en peso de tierra de infusorios en pol-
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vo fino. Se inyectan en ¢l autoclave 20 partes de
cloruro de ﬁetilo. Se calienta el autoclave a 1852C
durante 4 horas, despuds de lo cual, la extrusidn
de la masa en el contenida se efectia a 13080,

El producto asi extrudado presenta una
densidad de 0,035 y una estructura celuler fina y
regular.

En este caso se ve que han sido suficien~
tes 5 partes de s{lice (tiexra de infusorios) para
regularizar la accidn de 20 partes de cloruroe de
metilo, mientras que segin la téenice anterior, no
hubiera sido posible emplear el cloruro de metilo
porque este cuerpo gaseoso a la temperatura ordina-
ria, hubiera exigido por lo menos de 100 a 200 par-
tes de tierra de infusorios para la absorcidn de

log 20 g utilizados,

EJEMPLO 4 -

Se ha efectuado una operacidén aniloga a
la del ejemplo 3 con carbon activo (indicado por
Ac 35 por la Société CECA) en luger de la tierra
de infusorios.

También en este caso se ha obtenido una

espuma extrudada de estructura muy regular y fina.

EJEMPLO 5 —

Se opera como en el ejemplo 1. Se intro-
ducen en la tolva de la maquina de extrusidn, 100
partes en peso de poliestireno con 2 parites en peso
de alimins activada,

Se inyectan & presion 12 pertes en peso

tde cloruro de metilo. Cuando ha descendido la tem—
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peratura a2 unos 900C, la masa sale a trévés de la
hilera en forma de una barre contimua.

Le espuma asi obtenida tiene una densi-
dad de 0,040 y una estructura interna extremada-

mente regular,

EJENMPLO 6 —

En un mezelador industrial, se introdu-
cen 100 partes en peso de poliestireno de calidad
denominada cristal y 15 partes de tierra de diato-
meas en polvo.

Se extrude esta mezcla en la instalacidn
industrial descrita en el ejemplo 1. Se inyecta en
la mdquina de extrusidn 1,5 partes de cloruro de
metilo. Estabilizéndose las condiciones operatorias,
se obtiene una espume de densidad 0,2, Las células
son my finés y muy regulares,

-NOTA -

Degerita sufiqientemenxe la naturaleza
del invento, asi{ como la manera de realizarlo en
la préctica, debe hacerse constar que las dispo-
siciones anteriormente indicadas, son susceptibles
de modificaciones de detalle en cuanto no slteren
su principio fundementel. Tembién se hace constar
gue el invento corresponie a una solicitud de pa-
tente presentada en Francia, con fecha 3 de Marzo
de 1965, bajo el Ne 7800, acogiéndose, por tanto,
a los beneficios que conceden los Convenios Inter-
nacionales en vigor, siendo lo que congtituye la
esencia del referido invento y por lo que se soli-

cita Patente de Invencidn, por 20 afios en Espefia:
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"PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE ESPUMAS
TERMOPLASTICAS"; caracterizdndose por Lo siguiente:
1&,~ Procedimiento para la fabricacidn
de espumas termopldsticas, caracterizado porque se
introduce, a presidn, un fluido de expansidn en el
polimero fundido que conbiene part{culas porosas
de une materia inorginica, inerte con relacidn al
polimero, dispersadas en la masa de éste,

28,~ Procedimiento, segin la reivindica-
cidén 12, caracterizado porque la materia inorgini-
ca porosa es tal como la alimina, silice, silica-
tos naturales o sintéticos, Oxidos metdlicos, arci-
1lla absorbente, carbones activos y sus andlogos.

38.- Procedimiento, segin la reivimdica—
cion 12, caracterizado porque la proporeidn de pol=
vo en materia porosa eg de 0,1 a 100 y por regla
general de 0,5 a 10 partes en peso por 100 partes
en peso de polimero termoplistico.

48.- Procedimiento, segin la reivindica-
cidén 12, caracterizado porque el fluido de expan-
sidn es un gas o un 1iquido disolvente o no disol-
vente del polimero, tal como por ejemplo, gas car-
bonico, metano, halogemmro de alcohilo, pentano,
hexeno, heptano, una cetona, un alcochol, un éter,
agua u otras substancias convenientes,

58,- Procedimiento, segin las reivindi-
caciones 18 y 48, caracterizado porque la propor-
cion de fluido de expansidn es de 1 a 30 partes en
peso por 100 partes de polimero.

68,~ Procedimiento, segun la reivindica-
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cidn 18, caracterizado porque el pol{mero termo~
pléastico a expansionar es un polimero 0 un copo-
1{mero de estireno.

78 .~ Procedimiento, segun la reivindica-
cidn 12, caracterizado porque el polimero termo-
plastico a expansionar es un halogemiro o ester vi-
nfilico, acrilico, metacrilico, poliamida u otro.

82,.~ Procedimiento, segun la reivindica-
cidn 18, caracterizado porque la fabricacidn de
espumas de materias plésticas se efectia en una mé-
quina de extrusion-mezcladora alimentada con el po-
1{mero y el polvo de materia inorgdnica porosa, in-
yectdndose el fluido de expansidn en la méquina de
extrusidn en la trayectoria de la masa de polimero
fundido.

98, "Procedimiento para la fabricacidn
de espumas termoplasticas®; tal y como queda subs-
tancialmente descrito en la presente Memoria.

sta Memoria consta de quince hojas, es-

critas a\migquina por una Sola cara.

Madrid,~ 2 MR, 1y
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