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PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE PANELES CON UN NUCLEO

ESPUMADO DE MATERIAL DE NYLON,
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IMPERTIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad. britédni-
ca, rgsidente en Imperial Ohemical House, Millbank,

Londres,.S.W.l., Inglaterra.

Esta invencidn se relaciona con un
procedimiento para fabricar paneles de nylon., Nuestra
patente britinica n? 1.156.217 describe y reivindica un
proceso pararla'produccién de articulos que tienen un

micleo celular y una piel superficial no espumada, cuyo
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proceso comprende inyectar una cantidad predeterminada
de una resina termopléstica no espumable en el interior
de la cavidad de un molde y a continuacion, y antes de
que e;adurezca la porcidén central de dicha resina termo-
pléstica no espumable, inyectar una composicion de resis
na termoplastica que contiene un agente de expansién, a
una temperatura ilpgual o superior a la temperatura de ac~
tivacién del agente de expansién, dentro de la carga de
la resina termoplastica no espumable que estd en la ca~-
vidad del molde y mantener la composicidén dentro de la
cavidad durante un tiempo suficiente para permitir o cau-
sar el espumado de la composicidn espumable y el endure-
cimiento de los materiales termoplasticos.

Dicho proceso es aplicable a la pro-
duceidén de paneles de cualquier material termopléstico
que pueda ser moldeado por inyeccion y expansionado en
una espuma, Sin embargo, la produccidén de paneles de
nylon satisfactorios mediante este proceso se ha visto
impedida por las dificultades encontradas en la fabrica-
¢ién de espuma de nylon de buena calidad. GConstituye un
objeto de la presente invencidén proporcionar unos panes
les de nylon, de elevada calidad, que poseen un nucleo
celular espumado y una piel superficial sin espumar, asi
como un procedimioento para la fabricacidn de tales paneles.

De acuerdo con la invenciém, los pane-
les de nylon comprenden un nicleo de una composicidn gue
contiene material de mylon como mas adelante se definira,
en forma de espuma, estando formado dicyo nicleo, solida-
riamente con una piel no esp&mada de cobertura de una compo-

sicidén de material de nylon, teniendo la espuma un
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didmetro de poro modio inferior a 1,5 mm, con preferenciz
inferior a 0,75 mm, y estando précticaménte libre de po-
ros con un diémeéro superioxr a 3 mm, ‘el espesor de la
piel de cobertura es de 0,2 a J mm, con prefereécia de
0,5 a 2 mm, el espesor total del panel eé de 2,5 a 25 mm
con prefefencia de 5 a 15 mm, la densidad media del pa-

nel es de 0,2 a 0,9 g/cmj, con preferencia de 0,3 a 0,7

3
g/em vy la relacidn de la resistencia al impacto en Ju-

" lios (S) al peso por unidad de area (W) en g/cm2 es tal

que:

log, . S
10
> 2 .

W
La expresién "material de nylon" se
refiere a polimeros tennoplésticos con un peso molecular
superior a 10,000 y un punto de reblandecimiento Vicat
de 150 a 3002, obtenidos esencialmente por la coﬁdensa—
cién de dieminas con dcidos dicarboxilicos y/o auto-con-
densacidn de aminodcidos o lactamas, teniendo-dichos po=

1{meros unidades de formulas:

- NH ~ R~ NH'- CO - R*_~ CO = ;
y/o

- C0 - R" - NH =~

en las Que R y R' pueden representar radicales alguileno

de cadena recta o ramificada con 4 a 13 &tomos de carbo-

no, radicales m- -8 p-fenileno o radicales 1,l-diclohexi
leno, o0, adicionalmente, R' puede representar un enlace
directo, y R" puede significar un radical alquileno de.

eadena roota con 3 a 5 Atomos de carbono o un radical
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{,4~ciclohexilenoc. Es evidente que el material de nylon
puede ser un polimero en el que existe una repeticién re-
gular de unidades mondmeras o un polimero que contenga
cualquier nimero de unidades mondémeras diferentes.

Un tipo preferido de '"materlial de ny-
lon" es el nylon 6,6/6,iP (un copolimero de adipato de
hexametilendiamina o isoceftalato de hexametilendiamina),
teniendo dicho material en especial un punto de reblan-
decimiento Vicat superior a 2409C. Otro tipo preferido
de "material de nylon" es el nylon 6 (Policaprolactama).

El material de nylon de la composicidn
que comprende la piel de los paneles puese ser idéntico con
ol material de la composicidén que comprende el niicleo espumado,

o diferente a este. La composicidn del nicleo y en particular
la composicidn de la plel, puede contener otros materiales, por
ejemplo, plastificantes & sb6llidos que actuan como plgmentos o
cargas. Los materiales fibrosos (por ejemplo, fibra de vidrio)
pueden emplearse como cargas; convenientemente, la composicidén de
la plel puede contener un agente de desprendimiento del molde ¥y
la composicioén del niicleo puede contener un agente de nucleacién
para facilitar la formacidén de burbujas.

Cuando los paneles de la invencién ostan he-
chos a partir de composiciones, particularmenle la composicidn de
la piel, que estan sustancialmente libres de plastificantes y ma~
teriales que actuan como cargas,aquellos tiemnen preferiblemente
un peso por unidad de area de 0,25 a 1,15 g/cm2, particularmente
de 0,35 a 0,70 g/cmz. La resistencia al impacto de tales panslies
(medida en una muestra moldeada en seco, a 252C por el método
standar britdnico 2782 306B) es elevada, no siendo inferior por

ejemplo a 10J cuando el peso por unidad de area es de 0,5 g/cmz.
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Los paneles de nylon de la invencidén tiemen
un peso ligero pero sin embargo tienen una buena resistencia.
Dichos paneles poseen suficiente potencial por la construcclén
de estructuras que han de soportar cargas en la industria de la
construceidén y del mobiliario, Para tal finalidad, dichos paneles
pueden formarse, si se desea, con nervios, ondula&iones u otras
formaciones similares para aumentar la resistencia, asi como con
orejetas de sujecidn o fijacion u otras caracteriaticas.*
Tgualmente, los paneles pdeden formar parte QG articulos mol=-
deados, tales como bandejas, ecajas, tanques, articulos de mo~
biliario, artigulos para ol interior de los coches y paneles de
carroceria de éoches .

De acuordo con una caracteristica adicional
de la invencidn, el proceso para la fabricacidon de un panel
comprende inyectar en la cavidad de un molde formadora del
panel, con un espesor ajustable, una cantidad suficiente de
una composicidén no espumable que contiene material de nylon,
como antes se ha descrito, para formar la piel con un espesor
de 0,2 a 3 mm, con preferencia de 0,5 a2 m, ya continuacién,
y antes de que endurezca la porcion central de la citada com~
posicidén no espumable, inyectar dentro de la carga de la com-

posicién no espumable, que estd on la cavidad del molde, una

composicién de material de nylon espumable, como mis adelan

te se definira, siendo tal la cantidad de composicion de

material de nylon espumable que proporcione, con la piel,
un panel con una densidad medio de 0,2 a 0,9, con prefe-
rencia de 0,3 a 0,7 g/cmz, cuando tiene lugar la expane-
slén a un espesor total de 2,5 a 25 mm, con preferencia
de 5 a 15 mm, ajJustandose ol espesor inicial del molde con

el fin de que la composicléon no espumable y la composiclén
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- nen conjuntamente el molde antes de que se presenta cuzl
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de material de nylon espumable cargados en el mismo Lo~

quier espumado, encontrindose la citada composicidn de
material de nylon espumable a una temperatura iéual o
superlior a la temperatufa de activacidn del agente de
expanSién.y agrandar ulteriormente el molde a un espesor
total do 2,5 o 25 mm, con proeforencia de 5 o 15 mm, y
mantener el material dentro de la cavidad durante un tiez
po suficiente para permitir el espumado de la composi-
cidén de material de nylen espumable con lo cual se lleng
rd el molde agrandado y endurecerid la piel.
. N Las composioiones>de material de nylo:
éspumables que son utilizadas en el procesoc de la inven-
c;én comprenden material de nylon, como anteriormente se
ha définido,y uno de los siguientes tipos de agentes de
expandgidn:

(1) Un derivado del 4cido oxdlico ex.x
el gque un grupo COOH ha sido esterificado con un alcohol
o poliol y el otro ha sido esterificado con un alcohol,

poliol o fenol o convertido a un grupo amida sustituida.

‘La preparacidén de la espuma de poliamidé empleando este

tipo de agente de expansién se describe y reivindica en
nuestra solicitud britdnica copendiente N2 2245/70 que
también proporciona ejemplos especificos de dichos agen-
tes de expansidn,

(ii) Un oxidcido de fdésforo y una sal
metédlica de un dcido carboxilico, siendo dicha sal metd-
lica précticamente.estable a las temperaturas comprendi-

das en la gama de trabajo del material de nylon (es de-

.cir, por encima del punto de fusidn pero por debajo de
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la temperatura de descomposicidén) pero siendo el 4cido
carboxilico del cual se deriva uno que se descarboxila
a lés temperaturas comprendidas en dicha gama de trabajo. *
Lapprepa:acién de la espuma de nylon empleando este tipo

de agente de expansidn se describe y reivindica en la sg

"licitud briténica copendiente N2 18475/70 la cual propor

ciona también ejemplos especificos de tales agentes de
expansidn.,

(iii) Un compuesto heterociclico caf-
boxil-sustituido que se descarboxila en presencia del ma
terial de nylon fundido., La preparacién de la espuma de
nylon empleando este tipo de agente de expansién se des-
cribe vy reivindiéa en nuestra solicitud britdnica copen-
diente N2 56404/69 que porporciona tambiéﬁfejempios es-
ﬁecificoé de dichos agentes de expansidn,

Los agentes de expansidén del tipo (i)
anterior empleados en el p?ocesb de la invencidn puedén

comprender un derivado del dcido oxélico de férmula:

-

' ' RC - C0.CO - X

en la que R es un radical alifético y X -es un radical de
£férmula ~-OR, OAx (en.donde Ar es un radical aromitico) o

-NRIR2 en la que R, es un radical alifético o arométicg

R, es hidrégeno o un radical alifitico o aromitico, &

Rl y R2 representan conjuntamente los dtomos necesarios

para formar un grupo heterociclico conjuntamente con el

dtomo de nitrdgeno de la amida o independientemente de

este,

En los derivados del Acido oxdlico de
la férmula anterior: - - Che e

el radical R puede ser, por ejemplo,
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un radical alquilo de cadena recta o ramificada, en par-
ticular con 1 a 12 dtomos de carbome, por ejoemplo, meti-
lo, etilo, laurilo, Tales radicales pueden estar sustitui
dos por ejemplo, por grupos hidroxi o alcoxi, por ejen-
plo, grupos metoxi.

un radical arilo représentado por Ar'
puede ser, por ejemplo, un radical fenilo o tolilo,

los radicales alifdticos representa-
dos por Rl y R2 puoden scr, por ¢jemplo, radicales alqui
lo, en pgrticular con 1 a 6 dtomos  de carbono, por ejome
plo, metilo, etilo, propilo o butilo,

los radicales arilo representados por
Rl Yy R2 pueden ser, por ejemplo, radicales fenilo o to-
lilo, .

. los radicales heterociclicos formades
por 31, R, yel dtomo de nitrdgeno, pueden ser, por ejeu
plo, un radical piperidilo,

los radicales heterociclicos formados
por Rl b4 R2 puéden ser, por'ejemplo, un radical triaziui
lo. |

Como agentes de expansidn especifices

de la férmula anterior se pueden mencionar:

n~cuH9OCO.CONH (CH2)6NH GO.COOCuﬂg(n) _ I

92H5OCO.CONH (CH2)6NH €0.C00C H, I
CH,OCH,,CH,,0C0.. COOCH ,CH,0CH 5 IIT
CHB(CHZ) BCH(02H5)CH20C.O.COOCHZCH(02H5) (cH,) 5Oy 1y
012H25 000'.000012H25 A%

C,H40C0, CONHCgH VI
C H50C0.C00C 1, 0G0, CO0C ViI

ZHS

En el proceso de la invencidn es pre-
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ferible emplear, como agante de expansidn del tipe (i),

R

un éster formado por esterificacién. de Acido oxdlico con

un poliol, en particular etilenglicol. Los ésteres preng'

rados de este modo, son principalmente peliméricos y. pue

den contener varios compuestos individuales. Pueden uti-

lizarse mézclas de ésteres producidos por el proceso de
esterificacidén directa, designindose dichas mezclas, por
6onveniencia, oomo poiiésteres. Asi,.por e jemplo, el pro
ducto obtenido por esterificaci6n de dcido oxdlico con
etilenglicol es denominado poli{oxalato de etileno).

La proporcién de tales agéntes de ex~-
pansidn cpn’relécién a la poliamida, ﬁuede ser, por ejég
plo; de 0,1 a 10 % en peso, en funcidén del agente de ex-
pansién y poliamida particulares empleados y de 1érdenéi
dad de la espuma deseada. En general, se prefieéren las
proporciones de 0,5 a 3 % en-peso.

Los agentes ae'expansién del tipo (ii):
anterior que pueden ser empleados en el proceso de la in
vencidn, pueden incorporar los siguientes oxiéciéos de'
fésforo: : .

Acido hipofosforoso,.

Acidos alqﬁilfosforoso ¥y dialquilfosforoéo,

Acidoe fosforoso,

Acidos alquile, cicloalquil, y arilfosféricos
y sus ésteres monocalquilicos o monocicloalquilicos y mo-
noarilicos,

Acido ortofosférico,

Acidos fpsféricos que tienen uné relacidn Haoz
P205 inferior a la del dcido ortofosférico, poxr ejemplo,

dcido metafosférico, dcido pirofosférico, dcido hexameta
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Esteres parciales de Acidos fosféricos con al-
coholes o fenoles, por ejemplo, ortofosfato de dietilo y
ortofosfato de monoglicérido.
Si. bien, puede utilizarse cualquier
sal métalica que tenga las carajteristicas especificadas

en los agentes de expansién del tipo (ii), se prefieren

.las sales de los siguientés metales:

Los metales de los grupos 1A v IT del
Sistoma Poriddico do Mondeleef, los metalos de ticrras
rarasj galio, indilo, talio, plomo, manganeso, hiérro, co
balto, niquel,

In especial se prefieren las sales de
sodio y potasio,.

Convenientemente, la sal metdlica de-
berd encontrarse en forma firnamente dividida.

En un tipo particular de dcidos carho
x{licos que tienen el requerimiento antes deserito, un
grupo acido carboxilico es activado por la pro#imidad a
un grupo que atrae electrones, particularmente un grupo
cetona o un grupo dcido carboxf{lico o un grupo éster,

Los Acidos carboxilicos especificos
de este tipo son: &dcido oxdlico, Acido maldnico y su és-
ter de monoetilo, dcido oxomaldnico, 4cido cftrico.

I .El .grado en el cual se produce el es=~
pumado mediante el emﬁleo de los agentes de expansidn del
tipo (ii), se predetermina mediante las cantidades de
oxidcido fosforoso y -sal metdlica que se hacen reaccio-
nar en el polfmero fundido. Si bien no es necesario gue

los reactantes estén presentes en cantidades estequioué-



5.

10.

15.

20,

25,

""°387336 ¥s

ERP

tricas, es conveniente utilizar al menos el polve expan-

sionanfe completamente del 4cido teniendo presente un'i;
gero excéso de la sal metdlica. Teniendo en cuenta estas
preferencias, puede utilizarse, por ejemplo, de 0,5 a 5°
moles % de oxiicido de fésforo-y de 0,5 a 10 moles % de
sal metélica, en base a la poliagida.
Los agentes de e:xpansién del tipo (iii)

que pueden utilizarse en el proceso de la invencidn son

de férmula X-COOH, en la que X es un residuo héterocicL;

co. La descarboxilacidn tiene lugar con grreglo al si=

guiente esquema:

x-coon----a.xn+coz.'

despréndiéndose de este modo didéxido de carbono gaseoso
que. expande al poiimerd en una espuma., Los dcidos poli-.
carboxilicos pueden emplearse con ventdja, puesto que es .
tos producen una cantidad de didéxido de carbono relati-
vamente mds grande,

Los égente; de expansidén preferidos
del tipé (iii) son compuestosheterociclicgs carboxil-sus
tituidos que se descarboxilan précticamente de forma com
pleta al calentarse a una temperatura de 150 a 32690, en
especial de 200 a 290%2C.

Los compuestos heterociclicos carbo-
xil-sustituidos que contienen al menos un dtomo de nitrd
geno ciclico, son en especial eficaces como agentes de
expansidn. Como ejemplos de dichos compuestos se pueden
mencionar a los mono-, di-, y tri-carboxiimidazoles y
pirazoles, en particular dcido imidazol-k,5-dicarbexili-

€o y Acido pirazol-l,S-dicarboxilico.



La proporcidn de dichos agentes de vx :
pansidén con respecto al polimero termwopldstico, pucdo
éer, por ejemplo, de 0,1 a 10 % en peso, en funcidn del
agente de expansidén y polimero particulares utilizados y

5 de la densidad de la espuma deseada. En general, se pre-
fieren las proporciones de 0,5 a 3 % en peso.

Convenientemente, las composiciones
de material de nylon‘espumable utilizadas en el procesoc
de la invencidén pueden contener también un agente de su~

10. perficie activa, con preferencia del tipo no_iénico, con
el fin de preservar una fine dispersidén de burbujas ga-
seosas durante la transicién a la espuma rigida. L1 em-
Pleo de los agentes de superficie activa en la produc-
cidén de espumas de poliamida se encuentra dentro de las

15, reiﬁindicaciones de nuestra patente britdnica N2 1.208.78Z
Algunos de los agentes de suﬁerf;cie activa mas eficaces
son élquilfenoles, alcanoles o alquilaminas de cadena
larga, conteniendo como minimo 6 4tomos de carbono y ocon

'densados de estos compuestos éon un oxido de alquileno,

20, con preferencia conteniendo de 1 a 30 moles de dxido de
alquileno, Los agentes de superficile activa particular-
meénte eficaces son los alcanoles que contienen de 10 a
20 4tomos de carbono, por ejemplo, alcohol cetilico y
condensédos de dichos alcoholes con hasta 6 moles de un

25, 6xido de alquileno, por eijemplo, éxido de etileno, por
mol de alcanol. El producto de este tipo, el cual es
vendido por Imperial'Chemical Industries Limited, bajeo
el nomhre Lubrél MOA-(marca registrada) es particularmey
te eficaz, Otros agentes de superficle activa especlale

30. mente eficaces son los condensados de alquilaminas, cori-
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teniendo de 10 a 20 Atomos de-chrbono, con hasta 5 moies
de un dxido de alquileno, por ejemplo, bxido de etileno,
por mol dg alquilamina. El1 producto de este tipo, el cual
es vendidg por Armour Hess ChemicalsALimiped, bajo el
nombre Etliomeen 8/12, es particularmente eficaz.
‘ El proceso de la invencidn puede llevarse
a cabo de diversas formas, las cuales se describen
en nuestra patente britanica publicada N? 1.156.217. Los
paneles asi producidos han resultado tener las caracte-
risticas anteriormente definidas.
¥n nuestro método preferido de fabricacidn,
la composicidén de material de nylon espumable se inyecta
en el molde a una elevada velocidad y bajo una presion
también elevada, con el fin de evitar prActicamente el
espumado hasta que este llena la cavidad del molde, agran-
déndose la cavidad del molde después de la inyeccién de
todas las cargas, para permitir asi{ el espumado de la
composicidn de material de nylon espumable. La cavidad
del molde puede ser agrandada instantamea o gradualmen-
te bien por reduccidn de las fuerzas de sujecidn que ac-
tian sobre el molde de tal modo que se agrande por las
fuerzas goneradas por la descomposicidén del agente de
oxpansioén, o blen abiendo mecanicamonte el molde. Han
resultado satisfactorias en la practica de este proceso,
las condiciones de moldeo por inyececidn convencionales.
En otra versidn, una vez que ha -
sido inyectada en el molde una cantidad suficiente de
composicién de piel, las dos mitades del molde pue-

den ser empujadas juntas para distribuir el material

a las extremidades de la cavidad del molde, inyectandose
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entonces la carga de composicidén de matefial de nylon eg-
pumable. En el caso de que la primora carga no noca dis-
tribuida a las extremidades de la cavidad del molde,
tiende a formarse una linea en la superficie del articu-

5. lo de moldeo que corresponde a la posicidén del borde de

la primera carga dentro de la cavidad del molde, antes
de la inyeccién de la prdéxima carga de material,

En una versién adicional de nuocstro
proceso para fabricar los paneles de la presente inven.

16,“ cidn, se inyecta en el molde una segunda carga de la

| composicidn formadora de la piel, después de la carga
de la composicion de material de nylon espumable. Este
proceso preferido posee dos ventajas; en primer lugar,
asegura que cualquier material que permanece en la maza~

35:_ rota de la miquina de moldec, después del primer ciclo de

moldeo, es del polimere formador de la plel eviiando asi

que los materiales se mezclen durante el proximo ciclo
de moldeo, y en segundo lugar, asegura que cuando la ma~
zarota es cortada del articulo de moldeo, se expons un

20. drea sin espumar y no un érea espumada.

La invencién se ilustra, perc no ss
limita, por los siguientes ejemplos, en los cuales todas
las partes y porcentajes se indican en peso, a menos que
se diga lo contrario.

25, Los valores de la viscosidad relativa
son los medios a 252C con una solucién al 8,4 % en &ci-
do férmico acuoso de una concentracidn del 90 %,

Se emplean las sigulentes abreviatu-

ras:

30. nylon 6 ~ policaprolactama
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nylon 6,6 - polihexametilenadipamida

nylon 6,12 polihexametilendodecandiamida

nylon 6,10 polihexametilendecandiamida

nylon 6,6/6,iP

copolimero de adipato de héxametilé
5, . - ' lendiamina e isoftalato de hexameti-
hndiamina' 7
nylon 6,6/6/6,10 = copolimero de adipato de-hexametggn
' ¥ndiamina, caprolactama y sal del
dcido hexametilehdiamina-decanodié;

10, co

EJEMPLO 1

ssmnmmsss

Unos grénulos de un copolimero al azar
dé nylon 6,6/6,iP (compuesto de 90 partes de unidades de
hexametilenadipamida y 16 partes de unidades de hexame-~-

15. tiiéﬁi#oftalamida'Y‘conteniendb i,5 moles % de deido
ortofosférico), con una viscosidad relativa de 40, se se
caron bajo vacfo durante 24 horas y a continuacién se re
vistieron con Lubrol MOA al 1,5 % y oxalato sédico fina-
mente dividido al 1,5 %, mediante tamboreo. .

20, EMpleando ol procodimiento descfito
en la patente briténica N2 1,156,217, se alimentaron gri
nulos de copolimero de nylon 6,6/6,iP (90 : 10) sin re-
vestir, en una cantidad suficiente para llenar una mitad

~del cilindro de una méquina de moldeo por inyeccidn de

25, 500 g, permitiéndose que alcanzara la parte frontal del
cilindro., A céntinuacién, se 1lend el resto del cilintro
con los grénulos dé copolimero de nylon revestidos. La

temperatura a lo largo del cilindro variaba desde 250¢C
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en el extremo de alimentacidén a 2802C en la boquilla,

A continuacidén, la carga completu sc
inyectd en un molde de disco de 45 cm de didmetro que te
nfa una cavidad de 3 mm do ancho, dojindosc enfriusy on
el mismo durante 1 seg. Entoncgs? la presidn de sujecidn
del molde se¢ redujo y se abridé el molde de tal Qodo que
la cavidad llegara a ser de 6 mm de ancho, La muestra se
de j6 enfriar antes de abrir completamente el molde y re-
cuperarse la muestra.

Se obtuvo un articule de moldeo gue

tenia una piel superficial de 1 mm de espesor que empa-

redaba a un micleo espumado de 4 mm de espesor, teniendo
una densidad total media de 0, 55 g/cm3 y una resisten-
o;a al impacto de 5J. La estructura de la espuma era fi-
na y ‘lisa con un tamafio de poro medio inferior a 0,3 mm.
En este ejemplo, se utilizaron la presidén de inyeccidn
méxima (l.ooo.kg/cm2 aproximadamente) y unas velocidades

de endurecimiento en la mdquina de moldeo, completdndose

. la‘inyedcién en 4,5 seg. La carga de material de nylon

inyectado fué tal que se llendé completamente el ﬁolde
con practicamente el material sin.espumar, antes de libe
rar la presién de sujecidn del molde y permitir la ex-
pansidn.

Mediante el proceso de este ejemplo,

pueden obtenerse articulos de moldeo con propiedades si-

milares de nylon 6,12 y nylon 6,10 (es decir, polihexa-

" metilendodecandiamida y polihexametilendecandiamida).
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Se secé bajo vacio a 1002C, durdnte 2L
horas, un copolimero de nylon 6,6 y'hexametilgnisoftala-
mida, de proporciones molares 90 : 10 y‘viscosidad rela=

5. tiva 43, A continuacidn, el copolimero se mézclé median-
te tamboreo con un agente nucleante de silice (0,2 % en
peso) y poli(oxalato de etileno) (2 % en peso; material
que habia sido pasado a través de Qn tamiz de mdlla 30).
Entonces, se afiadié Lubrol MOA (2 % volumen/peso) y se

10, mezcldé mediante tamboreo con las virubtas revestidas. Las
virutas revestidas con agente surfactante, agente de ex-
pansidn y agente nucleante se secaron a continuacién- adi
cionalmente en un horno de vacio a 802C, durante 16 ho-
" rTas, |
15, : Las virutas revestidas se alimentaébn
en un cilindro dg una miquina de moldeo por inyecéién de.
dos ciclos., Las témperaturas del cilindro, regist£a—
:das por termopares, fueron de 2502C, en la parte poste~
rior, 2602C, on la parte mediam, y 27590, en la parte an-
20, terior. En el segundo barril de la miquina de moldeo por
inyeccidn se alimenté un copolimero seco de nylon 6,6 y
hexametilenisoftalaﬁidax (de proporciones molares 90/10
y de viséosidad relativa 43). El copolimero sin tratar
y:ia composicidn espumable se moldearon por inyeccidn me
‘25, diante la técnica descrita en la patente britédnica N@
1.156,217, para dar paneles con una piel no espumada y
un nucleo espum;do. Los articulos de moideo tenian un es
pesoxr de 1l cm Abroximadamente, siendo el espesor de la

piel de 0,5 a 1,1 mm y siendo la densidad media de 0,48
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g/cms. Dichos articulos tenian una resistencia al impac-
to de 10J aproximadamente. La extructura de la espﬁma
era muy fina con un tamaiio de peoro medio inferior a 0,1
mite

Al igual que en el ejemplo,l, se em-
plearon la presidn de inyeceidn y velocidades deo endurce
cimiento mdxlmas en la mdquina de moldeo, completandose
la inyeccidn en 5,5 seg. De forma andloga, la carga to-
tal de polimero espumable y polimebo no espumable fué
suficiente para llenar completamente el molde antes de

la expansién,

EJEMPLO 3
- Virutas de polimero de nylon 6,6 se-
cas, de viscosidad relativa 45, se mezclaron mediante
tamboreo con un agente nucleante de silice (0,4 %), po-
li(oxalato de etileno) (2 %) y Ethomeen S/12 (1,5 %). Se
afiadié también polvo de nylon (0,6 %) para mejorar el
flujo de los granulos poliméricos.

Este material espumable se empled paw
ra preparar los paneles de nucleo espumado en la forma
descrita en el ejenplo 2; el polimero de 1la piel fué el
copolimero 90/10 6,6/6,iP empleado en dicho ejemplo,

Se obtuvieron artfculos de moldeo que

tenfian una estructura espumosa algo mis basta que los ob

tenidos en el ejemplo 2, con una proporcidn mds clevada

e ane

de poros de_didmetro superior a 1,5 mm, El tamaiioc de porc -

medio fué inferior a 0,2 mm. Los articulos de moldeo te-

nian un espesor total de 12 mm siendo el espesor de la
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piel de 0,5 a 1,2 mm y siendo la densidad media de 0,43
g/émB y la resistencia al impacto de 1llJ aproximadamen-
te.

De forma analoga, pueden fabricarse
articulos de moldeo con propiedades similares, emploanf
do la copoliamida preparada a partir de Acido oxalico y
una mezcla de hexametilendiamina,2,2,l4«trimetilhexameti-
lendiamina y 2,4,4-trimetilhexametilendiamina (relaciédn

molar GO : 20 : 20),

EJEMPLO L

mEmRmnEs

- Se empled la misma composicidn espuma
ble descrita en el ejemplo 2, utilizando idénticas con=
diciones de moldeo, pero se utilizé polimero de nylon 6

en el segundo cilindro de la méquina.de moldeo por inyeg

. cidén con temperaturas de 302C mis pequefias a lo largo

del cilindro, La secuencia dé.operacionesAen la miquina
de moldeo se dispuso de tal forma quo despuds de la ine
yeccidén de la composicién espumable se inyectdé una peque
fia cantidad adicional de polimero de nylon 6 desde el se
gundo cilindro de la maquina, purgindose de este modo ma
terial espumable de.la mazarota, Asi, cuando se corté la
mazarota del articulo de moldeo; se expuso un area Ssin
espumar y se mantuvo una superficie continua de nylon 6.
Mediante esta combinaéién se fabrica-
ron articulos de moldeo que tenian una piel de nylon 6
esencialmente y un nucleo espumado de copolimero 6,6/

6,iP. Los artfculos de moldec, de un espesor total de

10 mm, espesor de piel de 0,7 - 1,0 mm y una densidad me

R
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dia de 0,5 g/cm3, tenfan una resistencia al impacto de

10 a 11J. E1 tamafio medio de pore de la espuma fué simi-

lar al del ejemplo 2.

Se mezcldé moediante tamboreo un polime
ro seco de nylon 6 con un agente nucleante de silice
(0,4 4),poli(oxalato de etileno) (2 %), Etnomeen S/i2
(1,5 %) vy polvo de nylon 6 (1 %) para producir una compo
sicidn espumable,

Ambos cilindros de la mdquina de mol-

‘deo por inyeccién de dos c¢iclos, se calentaron a 220%C

(parte posterior), 2352C (parte media) y 2502C (parte an
terior). La composicidén espumable se alimenté a un cilip
dro y al otro se alimentd granza de nylon 6 similar pero
sin revestir,

? Usando la técnica descrita en los ejom
plos anteriores, se fabricaron articulos de moldeo con
una piel de nylon 6 'y un nucleo espumado de nylon 6, La
estructura de la espuma era similar a la obtenida con el
copolimero 6,6/6,iP descrita-en los ejemplos 2 y 4 pexo
con una proporcién mids elevada de poros mds grandes in-
cluyendo unos cuantes con un didmetro superior a 2 mm.
Las propiedades de impacto o choque de los articulos de

moldeo fueron sin embargo buenas, con una media de 20J
aproximadamente para un panel de espesor total de lO,l‘
mm, espesor de piel de 0,6 a 1,0 mm y densidad media de

0,46 g/cmg.

L]
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BJEMPLO 6

e e £y e o e b e
f=t=g—2 ¢ 4}

Se mezélaron mediante tamboreo granza
de un copélimero de nylon 6,6,/6/6,10 (40 : 30 : 30) con
un nucleante de silice (0,4 %),poli(oxalato de etileno)
‘(2 %) y Ethomeen S/12 (1,5 %). Esta composicizn espuma-~
ble se alimenté a un cilindro de una.méquina de moléeo
de dos ciclos teniendo unas temperaturas de cilindro
de 1552C (parte posterior); 18490 (éarte media) y 1942C
(parte antewmior).

Al mismo tieépo, el cppolimero 6,6/

6,iP (90 : 10) descrito en el ejemplo 2, se alimentd al

‘segundo cilindro de la maquina bajo las condiciones de

temperatura dadas anteriormente. i

' Mediante el proceso descrito en los
ejemplos anteriores; se obtuvieron articulos de moldeo
que tenfan una piel de copolimero 6,6/6,iP y un nucleo ¢
espumado de copolimero 6,6/6/6,10., La estructura bdsica
de la espuma era muy fina con un tamafio medio de poro in
ferior a 0,05 mm aunque existian algunos peqﬁeﬁos vacios
que median de 2 a 3 mm distribuidos por todes los arti-
culos de moldeo.

Las propiedades de impacto o choque

de los péneles fueron excelentes; probetas de un panel,
de espesor total 13,3 mm, espesor de piel 0,8 & 1,1 mm,

densidad media 0,41 g/cm3, soportaron impactos de 50J,

EJEMPLO

|

7

. Se -mezclaron mediante tamboreo grinu-
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los de copolfmers 6,6/6,iP,90 : 10 con un nucleante de
silice (0,2 %), dcido imidazol-4,3-dicarboxilico (2 %)

¥ Lubrol MOA (1,5 %)

Lsta composicidén espumable se alimen-

t6 a un cilindro de una mdquina de moldeo por inyeccidn

de dos ciélos, mientras que el nylon 6,6 sin tratar
pigmentado con negro de humo'al 0,5 %, se alimentd al
otro cilindro. Las temporaturas fueron similares a las
empleadas on el ejemplo 2,

Mediante el proceso descrito eﬁ los
ejemplos anteriores, se obtuvieron articulos de moldeo
con una piel negra de nylon 6,6 y un nucleo espuhado
blanco de nylon 6,6/6,iP, La estructura de la espuma cra
bastante mis basta y heterogénea con un tamaﬁo de poro
de 0,3 mm aproximadamente; existia una proporeidn consi-
deréble de ‘poros con un didmetro de 1 mm aproximadamcnte,
El espesor de la piel era también superior, en promedio,
siendo del déxden de 0,8 a 2 mm. Las propiedades de im-
pacto o choque de los paneles fueron bucnas, teniendo un
panel dé-eépesor 10 mm y densidad media 0,47 g/cmg, una

resistencia al impacto de 20J.

EJEMPLO 8

mmRanEmNs

Empleando la composicidén espumable
del ejemplo 2, pero utilizaﬁdose como polimero de la piel
un grado normalizado de nylon 6,6 conteniendo un 3C % de
fibras de vidrio cortas, se fabricaron artfculos de mol-
deo, como se describe en el ejemplo 2, pero teniendo una

plel de nylon 6,6 cargada con vidrio. Fué necesario uti~
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lizal temperaturas de 1020 mds elevadas en el cilindro

A e

que contenia el polimero deo la piel, Los articules de
moldeo resultantes eran similares en estructura pero con
una rigidez realzada en cemparacién con los fabricados
con una piel sin cargar. Lo resistoncia al dmpacto de un
panel de 9,1 mm de espesor, con espesor de picl de 1 num,
densidad media de 0,49 g/cm§,fué de 8J. La estructura

de la espuma era similar a la del ejemplo 2.

pescrita suficientemente la naturalé:M
za del invento asi como la manera de realizarlo én la
prictica, debe hacerse constar que las disposici&hés Aitm
teriommente indicadas son susceptibles de modificaciones
de detalle en cuanto no alteren su principilo fundamental.,

También se hace comstar que el invento corresponde a

- cuatro solicitudes de patentes presentadas en Inglaterra

nos. 2245/70 de 16 de enero de 1970; 18475/70 de 17 de
abril de 1970; 60437/70 (que es divisional de la paten-
te anterior ne 2245/70); y 60438/70 (que es’ divisional
de la patente anterior n? 18475/70), acogiéndose por lo
tanto a los beneficios que conceden los Convenios Inter-
nacionales en vigor, siendo lo gue constituye la-esencia
del referido invento y por lo que se solicita tna Patene
to de Invencidn por 20 afios en lispafia, sobre: PROCEDI-
MIENTO PARA LA FABRICACION DX PANELES CON UN NUCLEO ES-
PUMADO DE MATERIAL DE NYLON, caracterizéndose pox lo si-

gulente:
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1.~ Procedimiento para la fabricacidon de
paneles con un nucleo espumado de material de nylon, caracte~
rizado porque comprende inyectar en el interior de la cavi~
dad de un molde, formadora del panel,de espesor ajﬁstable,

5. - una cantidad suficlente de una composicion no espumable que
contiene material de nylon para formar una piel no espumada
de 0,2 a 3 mm de esposor, con preferencia de 0,53 a 2 nm de
espesor y a continuacidn, y antes de que haya endurecide la
porcién central de dicha composicion no espumeble, inyectax

10. dentro de la carga de composicidén no espumable que oztda on la
cavidad del moldo, una composglicion de material de nylon es-
pumable, siendo tal la cantidad de esta Ultima que propopr-
cione, con la piel, un panel de densidad media 0,2 a 0,9, con
preferencia de 0,3 a 0,7 g/cmj, cuando tlene lugar la expan-

15, sién é un espesor total de 2,5 a 25 mm, con preferencia de

| 5 a 15 mm, siendo ajustado el espesor iniclal del molds con

el fin de que la composicién no espumable y composicidn de
material de nylon espumable cargadoes conjuntamente llenen ol
molde antes de que se presente el espumado, encontrandose

20, dicho material espumable a una temperatura idéntica o su=
perior a la temperatura de activaclon del agente de ex-
pansién y, ulteriormente, agrandar el molde a un espesor
total de 2,5 a 25 mm, con preferenciade 5 a 15 mm, ¥y
mantener el material dentro de la cavidad durante un tienw

25 po suficiente para provocar el espumado de la composicidn
dé material de nylon espumable con lo cual se llena ol mol-
de agrandado y endurece la piel.

2.~ Procedimiento segun la reivindi-

cacién 1, caracterizado porque la composicidn de material

30, de nylon espumable, contiene comc agente de expansidn,
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principalmente, el déster polimérico producido por esteri
ficacidn de écidg oxdlico con etilenglicol y denominado
poli{oxalato de etileno).

3+~ Procedimiento seéﬁn la reivindi-
cacién 1, caracterizado porque la composicidn de material
de nylon éspumable contiene, como agente de expansidn,
dcido ortofosférico y oxalato sédico.

k,- Procedimiento segin la reivindi-
cacidén 1, caracterizado porque la c;mposicién de mate-
rial de nylon espumable contiene, como agente de expan-
sién, 4dcido imidazol-l,B5-dicarboxilico.

Be= Procedimiento segﬁn cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, caragterizado porque el
material de nylon espumable contiene un agente de super-
ficie activa de tipo no idnico.

6.~ Procedimiento segin la révindicg—.
cidn 5, cara,terizado porque el agente de superficie ac-
tiva es un alcanol éue contiene de 10 a 20 dtomos de car
bono o un condensado del mismo con hasta 6 poles'de un
éxido de alquileno por mol de alcanol,

7+- Procedimiento segiin la reivindica
c?én 5, caracterizado porque el agente de superficie.ac-
tiva es un condensado de una alquilamina que contiene de
10 a 20 Atomos de carbono con hasta 5 moles de un dxido
de alquileno por mol de alquilamina. -

'8,~ Procedimiento segin cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, caragterizado porque la
composicién de material de nylon espumable se inyécta en
la cavidad del molde a una velocidad elevada tal y bajo

una presién elevada tal que el espumado se evita practica
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mente hasta qye la cavidad del molde esti llena.

Qe Procedimieﬁto segiin cualguiera de
las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
una vez que se ha inyectado en la cavidad del molde una
cantidad suficiente de composicién d; piél, los compo~
nentes que forman el molde se reunen conjuntamente para
distribuir la composicidn de piel a las extremidades de
la cavidad del molde, inyectandose entonces la composi-
cién de material de nylon espumable.

10.~ Procedimiento segiin cualquieora
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado poraque
se inyecta dentro del molde una segunda carga de la com-
posicidn formadora de la piel &espués de la carga de la
compogicién de material de nylon espumable.

11+~ Procedimiento para la fabricacion
de paneles oon un nficleo espumado de material de nylon,

tal y como gqueda sustancialmente descrito en la presente

Memoria.

Esta Memoria consta de 26 hojas escri-
tas a miquina por una sola cara,

N aRE

Madrid,

IMPERIAL, CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED

5. GOMEZ ATEDO Y MODEY
£ p. Ftrmador L Gaola Farnéind
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