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PROCEDIMIENTO MEJORADO PARA LA OBTENCION DE 
PLASTICOS ESPUMADOS CON CELULAS FINAS.
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BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,. entidad alemana, 
residente en Leverkusen-Bayerwerk, Repúbli 
oa Federal Alemana.

La presente invenoion se refiere  a un pro­
cedimiento para la  obtenoión de materiales espuma­
dos con estructura celular fina, a p a r tir  de po lí­
meros de mónomeros ^,^-monoolefínioamente insatu- 
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en presencia de un óxido anFotarico altamente disperso.
Ye se conoce el mezolar polietilenos con.peróxidos 

orgánioos y agentes de propulsión químicos y ex tru ir la  maz­
óla para formar una placa, de manera que no se presento una 
reticulación digna de menoión ni tampoco se descomponga aún 
el agente de propulsión. La placa se 'calien te  entonces sufi­
cientemente en un horno de aire caliente para in ic ia r  la  rean 
ción de reticulación y al seguir aumentando la  temperatura se 
descompone el agente de propulsión, y el gas que se forma es­
puma el polietileno retioulado (véase publicaoión alemana DOS 
1.694.130 y patente US 3.O9S.83I). \

El agente de propulsión preferentemente empleado pa­
ra  este procedimiento es azodioarbónamida, ya que no tiene 

. ninguna influencia negativa sobre lá  reticulación del poliet'l, 
leño por los peróxidos orgánicos.

Sin embargo, la  azodioarbónamida origina la  forma­
ción de una espuma de células relativamente grandes. Por es­
t a  razón se ha intentado rebajar el punto de descomposición 
de lás azodicarbónamidas mediante adioión de los así llama­
dos "kikers" y de esta manera influenoiar el. tamaSó de las 
células del producto espumado terminado. Las sustancias que 
se han empleado como kikers comprenden, por ejemplo^ compues­
tos de magnesio, zinc, cadmio, bario o plomó. ,

Estos kikers, sin embargo,' no se pueden emplear en . 
los procedimientos para la  obtención de espuma, de p o lie ti­
leno donde la  espuma es reticulada por peróxidos, ya que los 
kikers, destruyen la  función de los peróxidos y, por lo tan­
to , evitan parcial o totalmente la reticulación, inhibiendo 
así e l u lte r io r  proceso de espumación. Se forman aquí mate­
ria le s  espumados de peso específico demasiado a lto . Además,
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las  células que se forman no .resultan menores sino mus bien 
mayores, ya que al comenzar antes la  disociación del agente 
de propulsión la  retioulaolón aún no ha progresado suficiente 
mente.

Es por lo  tanto, un objeto de e3ta invención reducir 
o ev itar sustancialmante las desventajas de los agentes de 
propulsión conocidos y obtener productos espumados termoplás- 
tioos con células particularmente finas distribuidas unifor­
memente.

Sorprendentemente se ha descubierto que este objeto 
se puede lograr mediante adición de una pequeKa cantidad de 
un óxido anfotérioo a la  mezola espumablá,,en caso dado, jun­
to con los agentes de propulsión.

La presente invención se refiero  a un procedimiento 
mejorado para la  obtención de materiales espumados con oélu- 
las finas, a p a r tir  de polímeros basados en monómerosc^,^- 
monoolefinlcamente insaturados, caracterizado porque adioionah 
mente a dicho peróxido y a dicho agente de propulsión se le  
agrega un 0,01 a 10 % en peso, calculado sobré el agente pro­
pulsor, de un óxido anfótarico altamente disperso, la  mezcla 
así obtenida se somete a un proceso de conformación, en caso 
dado, sin producir una espumación sustancial y, después, la  
reticulación y e l espumado de dioho artícu lo  conformado se 
rea liza  pac calentamiento a temperaturas de como mínimo 1902Q 

Como polímeros a base de monómeros^^-monoolefíni- 
camente insaturados se pueden emplear polioleflnas, praforen-! 
temente polietileños, incluyendo tanto los polietllenos de j 
baja presión (d^0,94 -  0,97 g/om3) y polietilenos de a lta  [ 
presión ( d/^0,01 a Unos 0,94 g/cm3) o polipropilenos, po lí­
meros de monómeros de .tíonovinilo, ta le s  como por ejemplo o lo-
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ruro de polivinilo , poliestirono o copolímcros de etilono y ' 
éntor do viníio, proforontiomonto nOotato de polietilenvinilo!Í . - -C(ln hnnLn. un Í0 % ort [-o.iO uo .-u;uL;tt̂ O de Vini.lo.

Loa peróxidos empleados para la  reticulación son per­
óxidos orgánicos, ta le s  como peróxido^ dicumílico, 2,5-dimetil- 
2 ,5 -d i-(t ere .-but ilperóx i)-hexano, 2,b-dimet i l - 2 , 5 -d i-(te re .-  
butilperoxi)-hexino, hidroperóxido te ro .-b u tílico , peróxido 
cumi1-tere.-b u tílico , peróxido d i-te rc-bu tílico , 0 b is-(tero .- ' 
butil-peroxi-isopropil)-benceno, teniendo preferencia los pe­
róxidos dicumílicos.

Los peróxidos se emplean en cantidades de 0,5 s, 1,5 
% en peso, calculado sobre la  mazóla to ta l .  Tienen un.punto 0 
margen de descomposición de unos 150 a,180SC.

Los agentes de propulsión químicos, con un punto o 
margen de descomposición de unos 190H'O, empleados son la s  a%(? 
dicarbonamidas y ¿initroso-pentametilén-tetraminas, preferen­
temente las  azodioarbonamidas, en cantidades de 2 a 30 %, oal 
culado sobre la  mezcla to ta l.

Los óxidos anfotóricos altamente dispersos se agre­
gan a los polímeros a espumar en cantidades dé un 0,01 a 10 % 
en peso, calculado sobre el agente de propulsión, preferente­
mente un 0,01 a 2 % en peso. Oxidos preferentemente empleados 
son alúmina, óxido eatánnico, óxido de zinc, s ílice  pirogéni­
ca y precipitada y los correspondientes productos comerciales 
ta le s  como Aerosilén(R)o Vulcosilen(R)( SiOg de estructura 
amorfa, muy puro, altamente disperso). Con preferencia se em­
plea ,SiOg.

La mezcla de los polímeros con e l agente de re ticu­
lación y propulsión y los aditivos se puede rea lizar en cual­
quier dispositivo mezolador, preferentemente en una extrusio-



nadora, con u lte rio r conformación a temperaturas por debajo 
del punto de descomposición del peróxido. El tiempo de re s i­
dencia medio en la  ax.¡, rusl osad ora os de unos $ minutos oon ob 
je to  de evitar cualquier ruM culac!ón nusUancial o eapumaoión 
de la  mezcla espumable durante esta etapa.

La reticulación propiamente dicha ae efectúa a tem­
peratura a p a rtir  de 160^0 y los procesos de espumación a teg¡, 
peraturas de 190^0 a. 250RC. Según una forma de ejecución pre­
ferente, el óxido altamente disperso , en forma de sólido, 
solución o gel, se mezcla primeramente con e l agente de pro­
pulsión, por ejemplo, por molturación en un molino de bolas, 
y después se agrega a l polímero que contiene peróxido. Altera 
nativamente, el óxido se puede agregar al agénte de propul­
sión en una etapa preliminar durante la  preparación del agen­
te  propulsor.

Los productos espumados producidos por e l procedi­
miento según la  invención se caracterizan por su uniformidad^ 
estructura de poros finamente celulares y superficie suave, 
aterciopelada, y se pueden emplear en la  industria de*la cons 
trucolón y embalajes como material a islan te . Las densidades 
de las espumas obtenidas según la  presente invención se en­
cuentran entre 20 y 200 kg/m^. Las espumas tienen preferente­
mente 1.8 o más células por centímetro, lo que corresponde a 
un número de poros de 194.400 por g en una espuma que tenga 
un peso especifico de 30 kg/rn-̂ .
El emolo comparativo 1 ' J
Una pasta compuesta de - j
50 partes do pasta de cloruro de polivinilo, valor K 70, 37,5 
partes de d io c tllfto la to ,
12,5 partes de bencilbu tilfta la to ,
1,0 partes de azodicarbonamida,
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1,5 parberj da f ta le to  do plomo dibásico, se aplica sobre un tet* 
jido do algodón oi.lloonir.ndo y oe espuma en un oahal da go lifi 
oación a una temponatura do 190^0 con un tiempo de residencia 
de 3,5 minutos. La espuma puramente blanca obtenida tiene , con 
un espesor de 1,1 mm y un peso específico de 0,35 g/cm3  ̂ una 
superficie suave y l is a  con tacto  aterciopelado y una estructu 
ra  celular igualada, con un diámetro de poros promedio de 0,25 
mm.
Eremelo 1
990 g de azodicarbonamida y
10 g de ácido s ilíc ico  disperso se homogenizah en un molino de 
bolas durante 5 horas.
Una pasta de oloruro de polivinilo de la  misma composición co­
mo eneL ejemplo comparativo 1, con excepción de que s ílic e  ha 
sido aHadido a la  azodicarbonamida, se aplica sobre un te jido  
de algodón siliconizs.do y se espuma en un canal gelifioador a 
190^0 durante 3!5 minutos.

La espuma resultante tiene un espesor de 1,19 mm y uní 
peso específico de 0,31 g/cm  ̂ una superficie totalmente l is a  
mate, de tacto suave y una estructura oelular absolutamente 
uniforme.
El diámetro de las células es de 0,18 mm.
Ejemplo comparativo 2 ' j)Una mezcla de 70 partes de poliotileno de a lta  presión con un 
peso específioo de 0,921 g/cm3 y un ídice de fusión de* 3,5 g 
por 10' a 190SC y 2,16 Kp de carga y 30 partos de una azodi­
carbonamida comercial se homogeniza y granula en una extrusio- 
nadora de doble to m illo  de tipo convencional empleada para 
la  obtención de granulados termoplásticos. El granulado resul­
tan te , mezclado en proporciones del : 1 con un granulado, que



3e ha obtenido en igual forma, do 98 partos del polietileno 
descrito y 2 partes de peróxido dicumílico, se emplea para la  
fabricación de una banda de 30 mm de ancho, 3)5 mm. de espe­
sor y cualquier longitud deseada. Esta banda se retícula*y e,s 
puma pasándola a través de un horno de calentamiento continuo 
en la  que se caliente a 215^0.

Se obtiene una espuma de polietileno reticulada de 1 
mm de espesor 850 mm de anchura que pesa 33 g /l i t ro . El in te ­
rio r de la  espuma es blanco puro poro la  superficie es ama­
r il le n ta  y ligeramente desigual. Tiene una estructura de cé­
lu las uniforme y un diámetro de poros medio de 1 mm.
Ejemplo 2
El concentrado de azodioarbonamida descrito en el ejemplo com 
parat,ivo 2 se prepara, no de azodioarbonamida comercial, sino 
de lá  mezcla de azodioarbonamida y s ílic e  homogenizado eh un 
molino de bolas según descrito en e l ejemplo 1. Este concentré 
do se elabora según el ejemplo 2 a espuma de polietileno ro- 
ticulada. La espuma resultante tiene 910 mm. de anchura, 13 
mm. de espesor y un peso específioo de 28,5 g / l i t ro . Es casi 
blanoo puro, tiene superfioies planas y una estructura oelu- 
la r  uniforme con un diámetro de poros medio de 0,35 mm.
n̂ .p.1.0.3,
50 kg de azodioarbonamida, bien úúmeda o seca, se suspenden 
en 50 l i tro s  de agua. Se agregan 4 kg de s ilica to  de sodio 
(dĵ O : 1,35) aproximadamente un 25 % de s ílice ) se agrega, a 
la  dispersión agitada, que se ajusta a un pH de 1 -  2 con 
aproximadamente 2,5 li tro s  de ácido olorhídrloo (dilución 
1 : 1). La mezcla de reacción se agita durante 30 minutos, se 
f i l t r a  y se lava con agua hasta esta r casi neutro y el agente 
de propulsión húmedo se seca bajo vacío. Al molturar mecáni-
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nicamente los aglomerados se obtiene un polvo de libre fluidez 
quo so emplea pare, espumar polietlleno de a lta  presión oogi!Sn 
doser.üo en o.t. ejemplu (¡(jmp.'t.rrtt t va 2.

3a obtiene una espuma de 12 mm de espesor y 900 nm 
de anchura con un peso de 32 g /l i t ro .  Es blanco., puro, con es­
tructuras celulares uniformes, con un diámetro de poros mádi.o' 
de 0,45 mm.
Ejemplo 4
Alg(SO^)^. 18 H2O se disuelven en agtta, se precip ita con solü. 
cióh de hidróxido sódico y se vuelve a disolver en un exceso 
de agua y se agrega a una suspensión acuosa de azodioarbona- 
mida en una cantidad de un 2 % calculado o orno hidróxido. y ba­
sado en la  cantidad de azodioarbonamida. La suspensión se agi­
ta  durante 30 minutos y después se ajusta con ácido clorhídri­
co semi-concentrado a un pH de 1 -  2. Después de ag itar duran­
te  30 minutos, la  mezcla de reacción se f i l t r a  y se lava oon 
agua hasta estar neutra y el agente de propulsión húmedo así. 
obtenido se seca bajo vacio. Después dehaber molturado mecáni­
camente el aglomerado se obtiene un polvo de lib re  fluidez que 
se emplea para espumar polietileno de a lta  presión según dos- 
orlto  en el ejemplo comparativo.

Se obtiene una espuma que está solo ligeramente ama- 
r il la . en la superficie. Tiene un espesor de 11 mm, una anchuna 
de 890 mm. un peso específioo de 35 g /l  y un diámetro de poros 
de 0,45 mm. -

N O T A
Descrita suficientemente la  naturaleza del Invento, ] 

así como la  manera de realizarlo  en la  práctica, debe hacerse 
contar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus­
ceptibles de .modificaciones do detalle en cuanto no alteren



nu principio funfiament;al. Tnjniri.ón no buco oonstar. que el invorj 
tú corresponde a una sciioH<ud do patento presentada as Al cuta? 
nía. número P 23 63 674.0 de 21 de diciembre do 1973* aoogien- 
dose por lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios 
Internacionales en vigor, siendo lo  que constituye la  esencia 
del referido invento, y por lo  que se so lic ita  PATENTE DE IN­
VENCION por 20 aKos en España sobre: PROCEDIMIENTO MEJORADO 
PARA LA OBTENCION DE PLA ¡TICOS ESPUMADOS CON CELULAS FINAS, ce,, 
racterizandose por lo siguiente:

1. -  Procedimiento mejorado para la  obtención de plás­
ticos espumados con células finas, a p a r tir  de un polímero ba_, 
sado en un monómero,  ̂ ,/% -monooleflnicamento insaturado, por 
reticulación peróxidica. y espumación con un agente de propul­
sión químico, caracterizado porque adicionalmente a dicho pe­
róxido y dicho agente de propulsión se agrega un óxido anfó- 
te rico  altamente disperso a dicho polímero, la" mezcla así ob­
tenida se somete al proceso de conformación y se re tícu la  y 
espuma por calentamiento a temperaturas de como mínimo 190"C.

2. -  Procedimiento según la  reivindicación 1, caracte 
rizado porque al polímero se agrega de un 0,01 a 10 % en peso, 
calculado sobre e l agente de propulsión, de óxido anfóterico.

3. -  Procedimiento según la  reivindicación 1, caracte^, 
rizado porque la  mezcla se somete al proceso do conformación 
ain producir espumación o reticulación sustancial.

4 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, caracte­
rizado porque el polímero basado en monómero^^-monoolefini-í 
cemente insaturado, es una poliolefina, un polímero de un mo-[ 
nómero de monovinilo opcionalmente halogenado o un oopolímero 
de e tileno /éster de vinilo.

5. *- Procedimiento según la  reivindicación 4, caracte-

- 9-
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rizado porque e l poliporo es un polietileno, polipropileno 
cloruro de polivinilo , polloutircno o acotato depqlie t.ileñ- 
vinllo conteniendo hasta un 30 % en peso dé acetato de vin i- * 
lo .

6 . -  Procedimiento según lá  reivindicación 1, carao- ' 
terizado porque el peróxido es peróxido dicumílico, 2,5-dime- 
t i l - 2 , 5 -d i-(te re .-bu tilperox i)-hexano, 2 ,5-dim etil-2,5-di( 
te re ,-b u tilp e ro x i)-hexino, hidroperóxido de te ro ,-bu tilo , 
peróxido de -cum il-terc .-butilo , peróxido de .d i-tero .-bu tilo  . 
obis-(terc.-butil-peroxi-isopropil)-bencéno.

7 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, carac­
terizado porque e l peróxido se emplea en una oantidad de un 
0,3 a 1,5 % en peso, oalculado sobre la  mezcla to ta l .

8 . -  Procedimiento según la  reivindicación i ,  carac­
terizado porque e l agente de propulsión químico..es azodicar- 
bonamida o dinitrosopentanmetilentetrámina.

9 . -  Procedimiento según la  reivindicación 1, carac­
terizado porque el agente de propulsión ae emplea en una can­
tidad  de un 2 a 30 %. calculado sobre l a  mezcla to ta l .

10. -  Procedimiento según la  reivindicación 1, carac­
terizado porque el óxido anfóterico es alúmina, óxido está- ; 
nnico, óxido de zinc o sílioe  pirogénica o precipitada.

1/1 ̂  Pcooedimiento según la  reivindicación 1, carac- 
. terizado porque el óxido se mezcla con el agénte de propul- 
'"'.sión y se agrega a l polímero que contiene peróxido.'

12.- Procedimiento mejorado para la obtención de i 
p lásticos espumados con células finas, ta l  y cómo,queda sús- 
tancialmente descrito en la  presente.Memoria.

Esta.Memoria consta de once hojas, escritas a máquir 
= na por una sola cara.
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