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Ta invencidn se refiere a un provedimiento pars la obtencidn de-

compuastos do moldeo de poliamids llenados o sin 1lénar que con

" tisnen pars reducir‘la inflamabilidad unos aganteg;ignifugos. L

Es conocide hacer compusstos de moldeo de poliamida resiétentes>
a 1é lléma aﬁaaiéndoles por @ )amploF agentes ignifugos contenlen
do hal&geno conauntamenta con un compussto metéliqo, sinergética;

mnente aotivo.

como eompuestO‘sinergéticc se utiliga en este ©&s4, por regla ge
nersl, tridxido de ahtimoniou Con sl fin 3é logrer uma inflamabi
lidad satisfaéfbria'ae hécesitag'sin embargo, un 6—10 f'deitri6iij
do de an+imonia. Leto restjta inconvenisate, ya qqe cantid&des f

tan elavadas de este aditivo pmeae“ perjudlcar las propieaadeq jutc}

_cénicas de loa compueqtog ds moldeo.

Se ha encontrado que las desveniajas Jel astado de la técnica pue

' _den_ev;ﬁarse mediants la invencidn.

El objeto de la invencidn consiste en conpuestos de moldeo gompo-

nldndose éé e pol“amiaa'linéal, agentos 1gnifugos—orgénicos a

base de compuestos de ha‘égeno b4 bOuPLBStOS matdlipoa, ainergétiq

:camente activos, aai como 2N case dado cargas ¥ fibras. Dichos

rompuestos de moldeo estdn caraute*izados por oontgner ¢omo. COL
pues bo matalicc, sinergéticamente a.ot'!vo aauel triéxido de- anti-
&cn¢o qua L&) obtiens en waz suspensibn acuona de un sopqrts an;'

génico & partir de uua aolucidn de haluro de antimonio XIL acuo~-

58 per aﬂiﬂidn de ‘una gelucién acuosa de waa base qumentando el

valor DH & o a 8, px ecipi acién sobre el sopcrfs y separac*dp ds

' las suatanelas séliaas de la xase acuasa.
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£l bxido de anthonlo a utilizar segbn la invencibn se ingorpora en el
’ pnlJmero convanlentemeﬂfe juntn con sl unvute Lnnifuqu ornnnlro y, en Lo

ﬂndo,.una,aarua fue - ﬁuwanta la rinidesz dul mnhurxnl, como p ai. fabras de

-videio.. -_'7‘ T

El‘ x1dn metallcu prav sto seoﬁn 1a 1nvenci&n permits reduc{r la cantioar

da éate por la mldad, coma minimu, .de la antidad que e nepesita normal-

I

mente. Adsmés, bambién es posxble reducir 1@ cantidad narmrineate util zeda

Bn- amante inni*ugu por un 20-a 43 %

:El htiﬁxidg da'éntimon@p-boﬁﬁéﬂido seglin ;3‘invanciﬁﬁ an log compuaesteos a2
"muldautéa ﬁdada dﬁtenar déjtal”férma'qué se ihtrodqcc en 1a éuspﬂnsiﬁn
_acuosa dal suporta Lnargﬂnicu pr;meru la sal ds antvmoﬁio (1l1) y 1upgu ED
‘nau;rﬁllza a uuntinua016n, 5in emharun, amblén es p051b e, sabfe toda
cuandn'sa emplean sapnrteS'que no patmanscan éstables an al medio écioc,

lnhroducir ‘1a soluci6n de sal dp antlmonio ( II) y. 1e sclucion acuosa de luo-

- hase al mismo t;enpa Y. da mantsner un u;lcr pH de: 6 Q 0] 1@ me¢ la de roace

eibn, - Tu T

romo matarlalas SOparfe tﬂOBQéﬂLbOS eniran en cuns;derac;&n Zh! prin~1plo

todas las sustanciat 1nornanica qusason Lnsolublns,en ‘agua y campatlhl@r
con las pnliamldds can las cuales se han dg moldear. Fpnuenlenhameﬁto 12

o

'sooortms'no-dn wrhn apr ﬂemqqxndo durus 0. nhra lUDS para que no daen Lo

V d*spos;t;vas en lcs cualaa se moldaan conluntqmente con la" pustangiun

1asticas.:uonvsnlentamenta han [z “rﬂsnnnar una‘mureza seQbn. Ja Lnralu
" ¥ A 9

.o .

Mohs .de 1 a R, mreferentemerté 1 a b .

.

romn sopnrfes entran an cansideraclbn jun1u s écidn iliaiac y silicates,

)
L)
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talns nono ~ilieatos Floculadas peei. eaelin o talro, tauhibn dxido te ¢ L=

sinio o oien tidebxidos, dibxirdo titAnico o carhonalo chleico. Los soportes
1 .

by

sa ubilizan gonvenientemente Bn tasanos de orann de 0,1 a 100 pm,Apreﬁaran-,
: g ! i TS "
. . - . i . ' N

“teuente 1 2 20 e,

La concentracitn de los mé#erinles snpgrté en LaAéhéponaibn dopendg, entea
utros, dél ﬁaterinl raspectivo gue se utilizs, ya que prejT ;as.siliqatos
floculadog, tales comno cadlih'o taico "hincharn ppr'lo fue en aste caso se
nuﬂdé elegir soiamunte concentraciones inferiores. far lo gunerﬁl;'la-poﬁf_:
centracibn do la’suspénsibn'ascéndq;é'g un 1,5 ﬁxen peso, como ginimo. |

.

L»s soluciones de haluro de antimonic (111} ss omplean usuglmente como, € 1l
ciones 1 & 3 molares,:Ademfs resulta convenients adicionarlg hasta 1 mol e . -

hélurb,sbdiba'pqr wol da halura de aptimonio {111} v/6 1a gantidad tnf;ee-

pondiente de hidrbcido hdloga&pdm, ya oue esto favormce-ls hidr&lisisfdal.

Erihaluro de :rtisenic.

'

- Emplesndn soluciones de amoniaco nome bass eniran sn pqnsiqaracién,unps cone

‘centraciones de 10 n 33 y para lojias slcalinas, .o.ej. ‘'soes chustica o Izjia

de potasia, corcentracionss de 10 a %G % an peso.

Para lograr uns pracihitaciﬁn en lo posmhle'ccmpleté no -sd eligigé:una 110
cicad aa-feaCQLBn'demasiadq elsvada, Por asta'razén'rssqlta>aﬁqééﬁiantg '
regular 1a neq@ralizaci&n,de tal Torme que no se saicionen mas qﬂgAG,ﬁf
ﬁolesrhdrmalas de una bease n~valenﬁa.pd; miﬁuto, rafaiidoAa f'lit§n te .u$~

pensibn de soporte.

esulte conveniente, despubs de adicionados todos los conpanentos de ,ra,.scif
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de. hacer la mazcla raaucionar ulteriormente par 10 a 60 minutos, antes o -
nummnxar separando lac Qustanrtus Q6lidas dp lﬂ qwluc&bn.,L pnaihla_qun ol

uwler pH bais nuevamen{e duranfa esLe prnceno y. en Lal casn se ajus tarﬁ al

B valor nH :mL:-"w da la separanlbn nuavamontm al valor dasnndn da £ a b,

La rearcion se puade afectuar a temperatura ambiento {20 :\ 9 tamrien 2

tamperaturas mas eleuadas. Funuenlantenante sa reall’ara ‘a -temporatirss e

30 a 80°C.

A3

'r1 trlhaluro de antimanin, especialmente el Lrlcloruro de antimonxo se

empleara en una canfidad tal refer;dc al soporte sbl¢do que la carpa. pre=

o

senta un cuntenino on ox;du do antlmunxn (III\ de un 30 a ’ﬂ en pesa. .

’ L%;ruiacibn'de ,upotte a cxxdo metﬁlinu sa halla por lo oenaral entrn 2o

any a0 : ?n, ae praiiara la. relacxén 1e dD + 00y G ¢ 40..

La'cbncentracibn en §b,0, en los uampuas 0s deo moldea aushados saaﬁn la in-

2

vancmbn ‘esth. conprardlda entra = 10 praferentamente entra 4 v 1L ﬁ &n

- pgsq, referidu a tode el aompuesto ﬁa.mo;oeom

Lae pnllamldae nve qa puadan uti?ivax par1 los propésmtos da la invenclb{

ann p.a;. polmrnndansndo linaale~ dn 1avtamaq son b a 12 nhumas de gaply nn

%len polmcandensado s partir de dlamlnaa y &eidos d;carquilicoﬁ, tal e

>,como~poligmida~ﬁ;ﬁ, —ﬁ;%, -ﬁ;é, —6,1C, ~(,12, -G.E, &12 12, ﬂdemés engre

an.nnnsidé}acibn lh pnllcondansadas a partlr de &oidos dicarhaxilycua i g
méticos, tales. coma écldo iso?télico, bcida tareftélico, con diaminau, balas

cnma haxametilandiamlna U octamahllend:amina, policnndansadaa a pa?tlr ta

L sustancias UG partlda araliféticas, talas como file .p~xilapuﬂiam1nas y
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fcido ndlplco, &cido HUafcho, ‘cidorsahé jéo asl coma policondenéadaa a
~ase do sustancias de partida 1'1c¢cltcau, talps ramo Acidg ciclohexang-
ﬂ101rb0AlliP0, ﬁ,4‘~ﬂlaﬂ'ﬂo—ﬁlClClCPEXllﬁeanD y 4 ﬂ‘—dlam;nod101010ne tia -
prnpano. Adeais rnlten e con91deraclnn 115 copollamldas y las mezcl:s j;

poliaﬁida.v

lLos valores K de lac péliamidgs (medidas;segﬁn e Fikéntgcﬁéf;;ﬁeliuloan~ B
chainle 13-(19321, par. Lt a 25 ®c en una ccnqanﬁracibnAde G, q'enrfUQ'nl dbt-
Aeido sulflirico al 9% ) han da~éncohtrarselﬁntre iy} 2:85, pi:e:"c.rs_:ntem;.nti:t
% y 75, V

s

Como carpas para los compuestbs de' moldeo reivindicades pueden amglqarse'

fibras de vidrio, nero Lumbibn otras fitras de refuer:za, tﬁlaa'como fi 3

) da rarbono, re apehesta, de titarato sbdico,  adembs holas de vidriao,-tiza,

canlin o caolln caleinado y telco.

Laq flbr“~ du wigrin 1tilizaagas coma refunrzo pueden emplaaxse en forma d°
ilona trdceada o dm smlona te rov1ng. fuedan estar prstradqdao con los &re
cimacas y adherentes usuales n'bass de silqnos organicns, taias-camo~p.¢j.

Y-amihoprnpiltriekoxiailano¢ La langitud media de. las fibras de vidrio er’

la mezcla ha de. estar cemprendira copvenientementa entre 0,05 y 1 pm, pr -

férentemante entra 0,10 y G,a.mm. Sa emplsan en cantidades Ha'1n é‘ﬁa, BB~ .

(urentamente 1n o 2% % oen peso referido a los compueqtos de moldeag i-as

.

‘ibras de vidrio conqturan, preferantanante del asi llamaro Vldrlﬂ r per

tanbibn sen aprup;aﬁo aquellos a partir da vidrio f o C.

'

Como agentas icnifugns entran.en consideracidn los compuestos contepiondo

talGneno, especialuents los compuestos cbnteniandoAhalbgenulcrgénicos g
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’permanecen térmicamente ewtables bajo las temperaturaa de pla-

boracidn de la poliamida..A allos pertenecen en ‘aspecial lps

compuastos halogenados, aromg ticos, tales como pentabromotolue-

‘N0, hexabromobifenilo, deoabramobifenilo, decabrqmobifeniléter,
'_los oompuestos bramados, aromiticos, tal N camo ae forman por
'ejemplo en 1& reaccidn de uetrabromobisfenol A ¥ epiclorhidr¢n¢~
_'Son espeoialmente apropiados tambidn 103 produetce de adicidn

que ge forman en la. reaooién del hexaoloraoiclopantudianv 2In

dienoe, por edemplo ciolooetadieno. Sus uoneentraciones se hilm

“1lan entre. 4 ¥ 20 % en peso, preferiblamante entrp Gy 15 ﬂ on

PeHO, referido al eompueato da moldeo total.

Ademds de los aditivoe menoionados, los. compueﬂtoa de moldyo ‘de

la invenoidn pueden contener los estabil;zadoras, aganbsa auxi~ :

1liares de- elaboraciﬁn, 1ubrioantea, colorantes y Pigmentos usvam
- les. Los aditmvos pueden 1noorporarse en los plésticos de pcli—

‘amids con las méquinas conocidas por ejemplo extruaionadoras, rg

dillos 0 amasadores. En &lgunos Ca80S pusde ser opnveniente pre=-

: mezclar los aditivoa o de formar un concenmrado dsl aditivo con

reducidas cantidgdeg»de-la_sustanola pldstics e incorpqrar esto

= contimacién en la cantided principal de la ‘susfanois pldstica.

- las partee y los por cientos menclonados ont. 1oe e;emplos 86 1O

:fieren a.l peso.

: _E_;)egplg 1
L Obtenoi6n de 1a carga._

Se mezcla una suspensidn de 100 g de caolin ep 1, 9 1 de agwi ba-

Jo agitaoidn intensiva con 260 cm3 do, una. aoluciéq de c¢ora 0

i-;de antimonio (III) olorhidrica,zrﬁoo g SbCl}_/ A uontipuacwin
 se introduce la suspensidn on. una solucién do NH3 ‘al 19 % o
f.peso con una velocidad do- 0 205 mclas da NH3ﬁninutp, 10 quo equyd
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vale a uns velasidad de adicibn de 0,109 woles do Nﬁq/minutm, raferide a 1 1
ve la suspanslbn, Pars completar la hildrblisis se reajusta el valar pi Cis

. ;
pues de § & 1n minutoa, se filtra & continuacién y se lava eliminando el

clordra, Nespubs dal secado {5” h/ILG F] la oustancla sszda presenta 1a

5 'ﬂxcu1enta cumpa°1c16n qﬂnlltlca~
. : . v
snporte.L,J.. 8G,0 -~ 2.
. -0 ,.'l' ' . . - ) .
vx,2n3> [-J - |J’D 2

loruro [ ] <i,2 ]

Ciemplo 2 = o

10 Ohtencion de los compuaslos de” " moldeo

ina policaprolactama con un valor - de 72 se funde en una extrusiphadura de
husillo do:le ~ temperatura de :’n L apraxxmadﬂmenta. LaF flurds de vzdr Q
y 105 demhs adltluos sa Lntruduran par un ariflclu qus se ancuent:a cor»

rienta—auajo tol y cono se deserite en 11 mamorla de patenia Fstauuunidanae

&

15 %304 262 o en "Vunststoffm" tomo 49 f1959:, ég. 543.-La cantldades uﬁ

v

. .

cxunadaq finuran en la tahla 1. Los por cientoc lndlcadns sg refiare dl _
. i Sy

paso. L& mazela sg LOﬂp;iﬂe a traves de una tohara, se separa en: rorma v

macarrnn y daopueo de Pnfrladu S8 qranula. A part1r ne los granulados s

"moldean por lnyecclun unas cuerpos de ensayc cuﬂ Ias dlmans¢ones 1, %

20 , 130. El “ensayo da.comhustién sB raaliz& snahn 1a presqripcién dé Under»-

PR PR ST

wrlter = LaharaforiQQ, hulstfn to, 94, exponiando los cuerp@s da ansayr
suspandidns vartic lmenue por 10 sapundos a-una llama da meqhero Hunsen.
e determiwaron los tlewpns de combustién ds cada vez 10 cugTpPOS de eris /0.

LosvtiampDS'de cumbustion indicadas en la tabla 2 repressntgn vaLorpg—m~iios

e

soive



por psphcimen, -
g 3e smplear las sicuientes earges dotadass -
_ prusba A:  Etaleo con 86 4 de Sy - :
N prucba f:  coolin oon 0% de 5“201
: 5 Tepla 1 . :
4 °
G 1. 14 7 del prdd@ctb_de adicibn a partir de 2 molew.de hexaclorociclopentas

“dieno y 1 mol de ciclooctadieno

-t iy
g Yode Gh

203 -

3% 4 de.fibiras de vidrio . - .

.

10 - 2. 12 % .del deente ipnifuce camb hajer 1. . A

b o " 0% dele prieka A, eruivalente a un & 9 de’ ShoG
S 359 de fibras e vidrio -
3. 1E o del Auente igni?ugd'comn;bajo 1.
B de fh,0, |
15 - - 35 % de fihres do vidrio
4,12 % del agente ionifugo como. baja 1.°

0% de la prusba.B, enuivalente aun 5 de sznzi

e T

36 % de fibrds de wvidrin,,

1 * *
.
.
.
o
v .
p )
k)
3 .
‘ ‘ !
) )
.
" " »
. \ )
\
;
.
, .
. .
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Tabla 2

Comportamiento de combustidn:

ansayo % de 6xido metdlico % de sgente ,tiempq .de combustidn

ignifugo ‘media por espécimen
_ seg. :
1 8 % do Sby0; . 7 0
2 5 % de Sbp03 . 12 - 9-10
(1:1 sobre taleo) | 7 '
4 4% do Sb0y oo 8

- {1:1 sobre cadlin)

Se ve claramente gus con: los oompuestos de moldeo obaeto de 1a '

invencién se obtienen con un contenido en trléxido de antimoniou'

"considerablemente més bajo h's eon un contenido reducldo en agen» fé

te ignifugo hdlogenado los mismos tiempos - de combustzon que en

el ensayo eomparammvo con un QOntenido notablemente még eleva~

do en componentas ignixugos,,

Descrita surinientemante la naturaleza del invento, asi c@mo -
la manera de realizarlo en la préctica, debe haoerse constar
que las disposiciones anterionmente indlcadas, son suspept;bles :

de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su principio

REIVINDICACIONES' '

18,- Procedimiento para la obtencién de compuastos ‘de moldeo

: termopldsticos, componiéndose de una poliamida llneal, agentes

ignifugos a- vage de_compu@stos de haldgeno y_compgestoa de me-
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tal Sinergéticamehte~activos, as{ como en caso dndo cargas ¥y
fibras,A§aracterizqdo porque,como,compuestoé de metal.sinargé-

ticamante activos seé afiade wn triéxido de antimonio que se ob~

‘tiene en una'suspensién acuoss de un soporte indrgénico a pare-

tir de una solucidn acuosa de haluro de antimonig (111) por

adicién de una solucién acuosa de una base aumentando el valor

pH a 6 hasta 8, precipitacidn aobre el soporte y separacidn de

las sustancias sélidas de la fase acuosa.

.29 - Procedimienxo segﬁn la reivipdzcaci6n 1y oaracterizado

porgue contiene el- tridxido de antimonio conteniqndo el sopor=-

te en cantidades de entre 2 y 16 % en- peso, refenldo a todo el

'compuesto de moldeo.

- 3ﬁ.- Procedimiento segﬁn las reivindicaciones 1 ¥ 2, caracte-
! rizado porque la relaoidn del soporte al tridxldo de antimﬂnio

estd_cqmpranuida entre 20 80 y 80 : .20 y preferentemente en-

tre 40 : £0 y.60 : 40,

A4ﬁ - ?rocédimiénto éééﬁn las reivindicaclonss 1 y 3, caracte-

rizado porque éste contiena los compuestos de haldgeno en Gune

,tidadee de un 4 a 20 % en peso, referido al oompuesto de mole

ig,~?;"wq




"’14" -

58, - “Procedimianto para la obtencidén de compuestos de moldeo
" termopldsticos, tal y como quéda sustancizlmente deserito en

la presente ilemoria.

Esta Memoria consta de 12 hojas, escritas a méq?in% P§r_gna’
bola carn. - '

Madria 20 HAR 1975
BASPE AKTIENGESELLS_.CH!‘L.FT
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