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Es objeto de la invencidn un concentrado de.
agente p&régeno o de expansidn, a base de un agente nordge-
no quimi;o y un material sintético termopléstico como mate-
rial de soporté. Otro objeto de la invencidn és'la‘utiliza—
cidn de concentrados de agente pordgeno como componentes
que desprenden gas pordgeno en la produccibn de piezas mol-
deadas espumadas estructurales de poli(tereftalatos de al-
cohileno) de alto peso molecular.

38 conocen diversog srocedimicntos para la in-
corporacidn de agentes pordgeonos quimicos en los materiales
sintéticos termopldsticos a espumar. As{, por ejemplo, el
agente pordneno, la mayor parte de las veees en forma de
polvo, puede ser espolvoreado, en la concentracidn necesa-
ria, por lo regular segdn la actividad del zgente pordgeno

empleado, de 0,1 y 5,0% en peso, sobre el granulado de ma-

terial sintético., Este procedimiento se utiliza ciertamente}

todavia en muchos casos en la préictica, pero tiene algunas
desventajas decisivas. Durante la operacidn de mezclado tie
ne lugar un desprendimiento de polvo en parte considerable.
Este polvo conduce a un ensuciamiento de las instalaciones
mezcladoras y de los alrededores y, ademds, es en parte no-
civo para la salud. Ademds, especialmente cuando se afiaden
cantidades grandes, puede conducir a fendmenos de separa-
cidn de la mezcla en sus componentes. A. consecuencia del
contenido de agente pordgeno variable que de ello resulta
en determinadas cifcunstancias, no se presenta una calidad
uniforme de las piezas acabadas praducidas a partir de ta-
les mezcias. En las operaciones de alimentacidn o transpor-

te se llega, ademis, a la formacidn de depdsitos y a pérdi-
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de largos tramos estd casi totalmente excluido. Durante la
transformacién, en sl caso de utilizarse agentes pordgenos
quimicos en forma de polvo, se puede dar ocasidn a separa-
ciones de la mezcla en sus componéntes y formaciones ds de-
pésitos en los recipientes de reserva de la maquina de trang
foermacidn, con lo que se ocasionan oscilaciones de calidad.
£n la zona de sntrada de material de las maquinas de trans-
formacidn, en el caso de agentes pordgenos en forma ds pol-
vo, daspués de sabrepasar la temperatura QB descomposicidn
del agente pordgeno, pusden ccasionarse pérdidas ds gas po-
régeno por escape a través de la abertura de llenado, con
lo que se limita considerablemente el rendimiento del gas
pordgeno.,

Para evitar estas desventajas, ya se ha pro-
pueéto también {véase, por ejemplo, DT-0S 2,634.085), in-
corporar el polvo de agents pordgeno directaments en el ma-
terial sintético a espumar. El agente pordgeno que pasa a
ser empleado, se incorpora en esfs procedimiento, en una
cantidad que se encuentra sn una proporcién fija con rela-
cién al polfmero, en miquinas adecuadas, primeraments en la
masa fundida del polfmero, y forma parte integrante de los
granulados produpidos} purante la transformacidn en piezas
moldeadas sstructurales, sl agente pordgeno contenido en el
granulado es activado y hace posible la formacidn de la tex
tura espumada estructural. En este procedimiento de incor-
poracién del agente pordgeno es muy desventajoso el hecho
de que en la produccidn del granulado que contiene agents
pordgeno aparezca ya una descomposicidn parcial del agente
pordgeno, puesto que la temperatura de transformacién necs-

saria para conseguir una masa fundida homogénea, s8 sncuen-
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tra, segln el agente pordgeno empleado, ya tan prdéxima a su
temperatura ds descomposicidn, que el agente porGgeno des-
prende ya gas antes de la transformacidn propiamente dicha
a la forma de piezas espumadas estructurales y,'por consi-
guiente, estd grandements limitada en éu actividad ulterior
Las consecuencias de sllo son variaciones de densidad en la
textura espumada estructural., En muchos casos, la presidn
de expansidn reducida por las pérdidas prematuras de gas no
es ya suficiente para la formacidn de una irreprochable tex
tura esbumada estructural. Otro defecto mds de este proce-
dimiento consiste en que tales materiales sintéticos qgue
contienen agente pordgeno dan lugar a un mayor mantenimien—~
to en_almacenamiento, puesto que han de prepararse cargas
con diferentes contenidos de agente pordgena, que se ajus-
ten al comportamiento de fluidez del material sintético a
espumar y a las dimensiones de las piezas moldeadas a prody
cir.

Para evitar estas desventajas, el agente pord-
geno ya se ha incorporado también, en forma concentrada, en
un polimero a transformar en estado pléstico por debajo de
su temperatura de descomposicidn, y la mezcla se ha reuni-
do, en la proporcién necesaria, con el material sintético
a espumar. De este modo se evitan las desventajas que apa-
recen en la manipulacidn de agentes porfgenos en forma de
polvo., No se necesita la preparacidn o el mantenimiento en
almacenamiento de uafias cargas con contenidos diferentes
de agente nordgeno, puesto que los contenidos de agente po-
régens descados pueden ajustarse a las necesidades de cada
caso, dirnctamente antes de la operacidn de espumado propigl

mente dicha, mediante variacidn de las preporciones de mez~
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cla del concentrado de agente pordgeno con el polimero 2 es

'

pumar.

5e conocen concentrados de agente pordgeno a
base de poliestireno y poliolefinas. Estos concentrados de
agente pordgeno tienen, sin embarga, la desventaja de que
no son adecuados para la produccidn de piezas moldeadas de
material espumado estructural a base de poli(terseftalatos
de alcohileno) de alto peso molecular. ytilizando talas con
centrados de agente pordgeno en combhinacidn con poli{teref
talatos de alcohileno) se obtienen piezas moldeadas con va-
lores reducidos de propiedades f{sicas, mecinicas y térmi-
cas. Por esta razén, hasta ahore se habia estado obligado,
en la produccidn de piezas moldeadas de material espumado
estructural a partir de poli{tereftalatos de alcnhilenao),

a emplear, para la incorporacidn del agente porégeno, los
procedimientos arriba mencionados afsctados de desventajas.

A la presente invencidén le corresponde ahora
la misidn de poner a disposicidn concentrados de agente po-
régeno espumables, en los que no aparezcan ya las desventa-
jas mencionadas en el espumado gspecialmente, de poli(terei
talatos de alcohileno), ségﬂn el procedimiento del espuma-
do con conformacidn para formar piezas moldeadas de mate-
rial espumado estructural.

Se ha encontrado ahora qde los defectos sefiala
dos se soslayan, empleando, como material de soporte para
el agente pordgeno guimico un poliéster o copoliédster saty
rado, con un punto de fusidén de cristalitos entre 100 y
2208eC ytcon una viscosidad reducida de 0,4 dl/g a 1,6 dl/g.

Los poliésteres o copoliésteres de acuerdo con

“la invencidn, tienen temperaturas de transicidén vitrea com

.
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prendidas entre -20 y +502C, preferentemente entre -10 y

+208C, Las temperaturas de transicidn vitrea se miden, se- °

gdn DIN 53445, como el méximo del decremento logaritmico
del amortiguamiento mecdnico en el andlisis de fatiga por
oscilaciones de torsidn., La magnitud del decremento Iogarig
mico del amortiguamiento mecénico se encuentra en el margen
de 0,2 a 1,3. Los puntos de fusifn de los cristalitos se mi
den como el mdximo de fusidn segdn el método de anilisis
térmico diferesncial., Para el métado de andlisis térmice di-
ferencial se utilizd el calorimetro de exploracidn diferen-
cial DSC~1 de la firma Perkin-Elmer, utilizéndose una velo~
cidad de calentamiento de 169C/minuto.

" La viscaosidad reducida 9 red S mide en una
solucidn al 1% en peso en una mezcla de 60 partes en peso
de fenol y 40 partes en peso de 1,1,2,2-tetracloroetano, a

259C, y ss calcula segdn la siguiente fdrmula:

T - 1

. Y) red = - Lg L—dl/g_7’

en la que tL significa el tiempo de salida de la solucidn,
th el tiempo de salida del disolvente y ¢ la concentracidn
en g/100 ml, |

De acuerdo con la invencidn, se prefieren los
poliésteres o copoliésteres con puntos de fusidn de crista-
litos comprendidos entre 160 y 200°C. lLa viscosidad reduci-
da preferida es de 0,7 dl/g hasta 1,0 dl/g.

Los poliésteres y copoliésteres empleados de

acuerdo con la invencidn como material de soporte para el

agente pordgeno, proceden, en lo que se refiere a los compo
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nentes Acidos, totalmente o en més de 50% en moles, del &ci
do tereftdlico 0 de sus derivados formadores de poliésteres
Como dcidos conjuntamente utilizados se emplean, para com-
pletar hasta 1004 en moles, uno o varios otros 4cidos dicar
boxilicos aromédticos y/o alifaticos saturados, de 2 a 12
dtomos de carbono entre los grupos funcionales, o sus deri-
vados formadorss de poliésteres., En lo que respecta a los
componentes de diol, los polidsteres o copoliésteres proce-
den de uno o varios glicoles alifdticos saturados, de 2 a
12 4tomos de carbono,

Son adecuados Acidos conjuntamente utiliza-
dos, por ejemplo, dcido sebdcico, 4cido azelaico, 4cido
succinico, 4cido glutérico, 4cide adipico, 4cido isoftdli-
co, o acido ciclohexanodicarbox{lice, o sus derivados for-
madores de poliésteres. Si como 4cido dicarboxilico se uti-
liza en los copnliésteres solamente el 4cido tereftilico o
sus derivados formadores de poliésteres, se empleardn como
componentes de diol por lo menos dos dioles. Los 4cidos con
juntamente utilizados se emplean preferentemente junto con
écido tereftdlico, en cantidades de 10 a 40% en moles,

Como écidos conjuntamente utilizados se em-
plean, preferentemente, 4cido isoftdlico y/oc 4cido adipico,
eventualmente sus ésteres dialcohflicos. Estos pueden even-
tualmente ser reemplazados, total o parcialmente, por lo me

nos por un &cido dicarboxilico alifédtico saturado o por uno

de sus derivados formadores de poliéster, tal como, por ejer

plo, 4cido sebécico, 4cido azelaico, &cido succinico, dcido
glutdrico o 4cido ciclohexanodicarboxflico o similares, prg

firidndose el 4cido azelaico o el 4cido sebidcico o sus mez-

‘clas.

R e ey
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Como derivados formadores de poliéster de los
dcidos dicarboxklicos, se considsran, en primer término los
gsteres monoalcohilicos o dialcohflicos, ‘especialmente los
ésteres dimetilicos,

Como adecuados diocles o dioles conjuntamente
utilizados, se pueden mencionar, por sjemplo: etilenglicol,
propanodiol-l,2, propanodiol=-l,3, butanodiol-l,3, butang
diol~l,4, pentanodiol-l,5, neopentilglicol, hexanodiol-
-1,6, octanodiol-1,8, ciclohexanodimetanol y similares, o
mezclas de los componentes individuales. El1 butanodiol-
-1,4 y el hexanodiol-l,6 se prefieren, de acuerdo con . la
invencidn, como diol o como diol conjuntamente utilizado,
para los copolidsteres.

. £n una Forma de realizacidn preferida de los
copoliésteres empleados como material de soporte, éstos,
con referencia a los componentes écidos, se darivan en 90
a 50% en moles de 4cido tereftilico o de sus derivados for-
madores de poliésteres, preferentemente de sus ésteres
dialcohflicos, especialmente de sus ésteres dimetflicos, y
en 10 a 50% en moles de uno o varios de los 4cidos conjun-
tamente utilizados arriba-mencionados. Como componentes de

diol se emplea en este copoliéster preferentemente emplea-

‘|do, el butanodiol-l,4. Eventualmente, hasta 10% en moles

del butanodiol-l,4 puede ser reemplazado por otro diol o
por Qarios otros dicles, con hasta 12 ftomos de carbono,
Adescuados dioles conjuntamente utilizados son, por ejemplo,
etilenglicol, propanodiol-l,2, propanodiol-l,3, butanodiel-
-1,3, péntanodiol-l,S, neopentilglicol, hexanodiol-l,6,
octanodiol-1,B o ciclohexanodimetancl, o mezclas de los com

ponentes individualaes. Como diol conjuntamente utilizado
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con butanodiol, se prefiere emplear etilenglicol o hexéng
diol-1,6. En el caso de hexanodiol-1,6, hasta un 50% del
butanodiol-l,4 puede estar sustituido con hexanodiol-l,6.
Eh el caso de utilizarse butaﬁodiol-l,é como
dnico éumponente de diol, se han mostrado como aspecialmen=-
te adecuados los copolidsteres qus, en lo qus se refiere a
los componentes &4cidos, se derivan en 85 a 60% en moles ds

&cido tsreftdlico o de sus dsrivados formadorss de polids-

teres, y en 15 a 409 sn moles de 4cido isoftdlico o de sus

derivados formadores de poliésteres. En tal caso, el &cido
isoftdlico puede ser reemplazado total o parcialmente por
un 4cido dicarboxflico alifético, tal como 4cido azelaico
y/o &cido adipico y/o 4cido sebdcico, preferentemente por
4cido adfpico.

De acuerdo cen la invencidn, son también ade-
cuados los copoliésteres gue, con referencia a los compo-
nentes 4cidos, proceden en 80 a 70% en moles de &cido teref
tdlico o de sus derivados formadores de poliésteres, en 20
a 30% en moles de uno o varios otros 4cidos aromdticos y/o
de uno o varios &cidos alifdticos saturados conjuntamente
utilizados de 2 a 12 &tomos de carbono entre los dos gru-
pos funcionales y, con respecto a los componentes de diol,
proceden de etilenglicol, estando reemplazados eventualmen-
te hasta 10% en moles del etilenglicol por uno o varios dig
les de 3 a 12 &tomos de carbono.

. Como material de soporte éspecialmente bien
adecuado para la finalidad de acuerdo con la invencidn, se
puede de;tacar un copoliéster que, con relacidén a los com-

ponentes Acidos, procede en 65 a 75% en moles del 4cido te-

lreftdlico o de sus ésteres dimetflicos, y.en 35 a 25% en
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moles del Acido adfpico, as{ como, con relacidn a loslccmpg
nentes de diol,;del butanodiol-l,4., Un copoliéster adicio-
nal especialmente adecuado para la fin;li&ad'de acuerdo con
el invento procede, respecto al componente“dcido, de 855
en moles de 4cido tereftdlico o de sus &steres dimet{licos
y de 15% en moles de 4cido isoft4lico o de sus dsteres di-
met{licos y, respecto al componente de diol, de 50% en mo-
les de butanodi0141,4 y 50% en moles de hexanodiol-1,6,

En el sentido de la invencidn son adecuados,
ademds de copoliésteres, también polidsteres especiales, si

poseen los criterios establecidos en la reivindicacidn la,

{ Como poliéster adecuado se puede mencionar, por ejemplo,

aquél que, con relacidn a los companentes de dcido, se deri
va del 4cido tereftilico o de sus derivados formadores de
poliésteres, preferentemente de sus &steres dimetflicos Y,
con relacidn a los componentes de diol, se deriva del hexa
nodiol-1,6,

La preparacidn de los poliésteres o copolids-
teres empleados de acuerdo con la invencidn como material
de soporte para el agents porégeno,'no es objeto de la pre-
sente invencidn. Estos pueden prepararse de un modo en si

conocida, por ejemplo, andlogamente a la preparacidn de po-

.li(tereftalato de etileno),

Por ejemplo, en un recipiente a presidn, pro-
visto de agitador, se transesterifican tereftalato de dime-
tilo e isoftalato de dimetilo, en la proporcidn molar arci-
ba indicada, con un exceso de butanodiol-l,4, en presencia
de un cétalizador de transesterificacidn, por ejemplo, ti-
tanato de tetra-n-butilo y, eventualmente, acetato de zinc

dihidratado. El metanol se separa por destilacidn a una tem

il 4
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peratura interna de 150 a 2209C, preferentemente bajo'pre-
sién normal, y'seguidamente se afiade el 4cido conjuntamente
utilizado, por ejemplo Aacido sebécico.:Pafa la esterifica-
cidn del Acido sebdcico se aumenta la temperatura a 2509C
y se deja la mezcla de reaccidn aurante alrededor de 2 ho-
ras a esta temperatura. Se controla el completamiento de
la esterificacidn mediante medicidn de la cantidad de agua
de reaccidn que oasa por destilacidén. Después de rociar fog
fito do trifenilo con algo de diol (con el fin de inhibir
al catalizador de transesterificacidn), se pone en vacio y
sg aumenta la temperatura interna a 2609C. En el espacio
de una hora se aumenta luege la temperaturas interna a
2709C e inmediatamente se disminuye la presidén hasta menos
de 1 Torr. Después de 3 2 4 horas de agitacidn en las condi
ciones qus se acaban de mencionar, se interrumpe el vacio
mediante introduccidn de nitrdgeno, el copoliéster obteni-
do se extras a través de la vdlvula del fondo y se granula,
. lL.La preparacidn de los concsntrados de agente
pordgeno de acusrdo con la invencidén, se efectla mezclando
Intimamente el polidster o copoliéster saturado, utilizado
como material de soporte, presente en forma de granulado o
de polvo, que pasa a utilizarse, con el agente pordgens qui
mico, por ejemplo un agente pordgeno quimico en forma de
poivo, y eventualménte con otros aditivos, primaramente a
la temperatura ambiente., Esta mezcla se homogenaiz% seguida
mente en una extrusofa o amasadora pasando por la fass en
fusién del poliéster o copolidster, y se descarga a través
de una bﬁquilla. El polidster o copoliéster smpleado como
material de soporte, y el agénte pordgeno, pueden también

ser introducidos, mediante dispositivos dosificadores ade~
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cuados, en la proporcidn exigida, separadamente uno .de
bﬁro, en el diépositivo previsto para la homogeneizacidn.
Eventualmente el agente pordgeno puede-ser tambidn afadido
al material de soporte ya presente en estaao fundido, El1
desmenuzamiento de la mezcla de concentrado solidificada,
para obtener un tamafio de granulado nscesario para la trang
formacidn postsrior, tiens lugar, de manera conocida, por

ejemplo inmediatamente después de la descarga a través de

te granuladoreslo molinos o, también, en una ocasidn poste-
rior, Fundamentalmente, el tamafio de granos y la forma de
los granos del granulado de concentrado de agente pordgeno,
pusden elegirse segdn convenga, pero, para evitar separacig
nes de la mezcla en sus componentes, es conveniente acomo-
dar la forma y el tamafio del concentrado de agente pordgeno
con los del poli{tereftalato de aicohileno) a espumar,

Como concentrado de agente pordgeno, se empleah
de acuerdo con la invencidn, los gus tiensn un contenido de
agente pordgeno de 1 a 50% en peso, prefsrentements de 2 a
30% en peso, especialmente de 5 a 204 en peso.

Como agentesrpprdgenos, se emplean de acuerdo
con la invencidn, agentes pordgenos quimicos, Es caracter{s
tica del agente pordgeno quimico su espontinea descomposi-
cign por encima de una temperatura caracterfstica para sl
compuesto implicado, que es la denominada temperatura de
iniciacidn. La temperatura de iniciacidn depende de 1la cons
titucidn quimica del agente pordgeno utilizado. La eleccidn
del agen}e pordgeno para el concentrado de agente pordgeno

de acuerdo con la invencidn, se ajusta, principalmente, a
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de soporte, es decir, que los agentes pordgenos no deBen set
activados en la:preparacién de los concentrados. Ademis, el
agente pordgeno debe ser compatible tanto- con el material
de soporte como también con el material sintético a espu-
mar, y debe poseer una actividad suficients.

Agentes pordgenos adecuados para el gspumado
de materiales sintéticos termoplésticos son, por ejemplo,
los compuestos azoicos gue contienen gruposrdescomponibles,
hidrazinas, semicarbazidas, triazoles, tetrazoles y compueg
tos N-nitrosados (véase H. Hurnik, "Treibmittel flir Kunst-
stoffschiume", Kunststoffe 62, 1972, volumen 10, pagina
687 a 689),

Los concentrados de agente pordgeno de acuerdo
con la invencidn son especialmente bien adecuados, de acuef]
do con la invencidn, como componentes desprendedores de gas
pordgeno para la oroduccién de piezas moldeadas de material
espumado estructural a base de poli(tereftalatos de alcohi-
leno) deralto peso molecular, tales como, por ejemplo,
poli(tereftalato de etileno), poli(tereftalato de 1,3-prg
pileno) y, especialmente, poli(terseftalato deo 1l,4-butile
no). Para la produccidn de piezas moldeadas de material es-
pumado estructural, con buenas propiedades mecanicas, ffsl
cas y térmicas, se emplean, en general, poli{tereftalatos
de alcohileno) con viscosidades reducidas de aproximadamen
te 0,7 a 2,3. En el caso de altas exigencias en cuanto a

las propiedades mecénicas, se somete a transformacidn po-

des redﬁcidas de 0,7 a 2,0, preferentemente de 0,8 a 1,6,
para obtener piezas moldeadas de material espumado estruc-

tural. En el caso de exigencias reducidas en cuanto a pro-
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piedades mecanicas, se pueden emplear poli(tereftalaéos de
aleohileno) con viscosidades reducidas més bajas, por ejem-
plo de 0,4 a b,7. ' .'; L -
La preparacidén de loé poli(tereftalatos de al-
cohileno) lineales de alto peso molecularra espumar, no es
objeto ds la invencidn. Pueden prepararse, de una manera en
si conocida, por ejemplo tal como se ha descrito arriba.
Eventualmente, se interrumpe la condensacidn en Fusiéh, por

ejemplo en la preparacidn de poli{tereftalatos de tetramet}

‘leno) de alto peso molecular, con viscosidades reducidas de

0,9 a 1,0, y se realiza la condensacidn ulterior en la fa~
se sélida (véase por ejemplo, DT-05 2 315 272).

Para el espumado de pali(iereftalatos de alco-
hileno), para los que se emplean preferentemente los concen
trados de agente pordgenc de acuerdo con la invencidn, son
adecuadas fundamentalmente todas las sustancias quimicas
apropiadas para sl espumado de materiales sintéticos termo-
plésticcé, si éstas no estédn activadas durante la prepara-

cidn del concentrado, y si son compatibles con los poli(te-

- reftalatos de alcohileno) a espumar y con el material de

soporte de agente pordgeno empleado.

Para la finalidad de acuerdo cen la invencidn
son adecuados agentgs porfgenos con temperaturas de descom-
posicién en €l margen de 120 a 260¢C, preferentemente entfe
200 y 2609C, acomodéndose la combinacidn de agente pordgeno
y material de soporte, uno con relacidn al otro, de mansra
tal que el agente pordgeno no sea activado durante la preps
r;cién éel concentrado., Como agentes pordgenos con tempera-
turas dé descomposicidn entre 120 y 2609C se pueden mencio-

nar, por ejemplo: trihidrazinotriazina, pgra-toluilensulfg
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nil-semicarbazida, 4,4 -oxi-bis-(bencenosulfonilsemicarba
zida), azodicafboxilato de bario, dive?sos tetrazoles y de-
rivados de hidrazina, azodicarboxamidas modificadas, benzoxg
zinas, por sjemplo anhidrido de &cido isatéico,'anh{dridos
de ésteres de &cidos carboxflicos y 4cido carbdnico, por
ejemplo anhidridos de ésterss et{licos de 4cido isoftilico
y 4cido carbdénico o bis-anhidrido de éster de l,4-butang
diol de &cido benzoico y &4cido carbdnico, mezclas de Acidos
carbéxilicos y carbonatos, por ejemplo una mezcla de Acido
citrico y bicarbonato de sodio,

En la eleccidn del agente pordgeno quimico jug
ga también un importante papel el procedimiento de espuma-
do aplicado, por lo que convenientemente se emplean los
agentés pordgenos que se adaptan al cerrespondiente procedi
miento de espumado de cada casg,

Asi, por ejemplo, pafa el espumado de los po-
li(tereftalatos de alcohileno) empleados prefaerentemente de
acuerdo con la invencidn, utilizando los concentrados de
agente pordgeno de acuerdo con la invencidn mediante miqui-
nas de moldeo por inyeccidn convencionales, por ejemplo, ma
quinas de moldeo por inyeccidn de émbole y tornillo sin fin
que s& emplean también para la produccidn de piezas moldea-
das compactas, moldeadas por inyeccidn, se emplean preferen
temente los agentes pordgenos cuya temperatura de activa=-
cidn o descomposicidén se encuentra por debajo, preferente-
mente un poco por debajo, de la temperatura de transforma-
cidn necesaria para las masas dé moldeo de poli(tereftala-
to de al;ohileno). Por temperatura de transformacidn se en

tenders aqui la temperatura de la masa que se establece al
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a la combinacidn a espumar de poli(tereftalato de aleohileu
no) y concentrade de agente pordgenc. Por ejemplo, en el es
pumado de poli(tereftalato de tetrametkleﬁo) (punto de fu-
sién 2259C) se trabaja con un programa.de temperaturas, en
el cual la temperatura aumenta desde la znné de alimenta-~
cidn hasta la boguilla, por ejemplo, zona 1 (zona de alimen|
tacién): 2308C; zona 2: 2502C; zona 3 (salida del cilindro)
2709C; boquilla: 2809C. Con este programa de temperaturas
se establece una temperatura media de la masa de aproxima-
damente 2608C.

Enﬁeste caso, se emplea preferiblementé un .
agente pordgeno con temperaturas de activacidn en el margen
entre mis de 230 hasta 2509C, preferentemente entre 240 vy
250¢9¢C,

No obstante, también se pueden emplear los
mismos agentes pordgenos, con buen éxito, en el espumado de
otros poli{tereftalatos de alcohileno), por ejemplo en el
caso de poli(tersftalato de etileno) (punto de fusidn
éGUQC), para cuya transformacidn se elige convenientemente
un programa de temperaturas, an el cual se establece una
temperatura de la masa de aproximadamente 280¢°C. (por ejem-
plo, zona 1l: 2509C, zona 2: 27D9C, zona 3: 285¢9C; boquilla:
295¢2C),

Los ageﬁtes pordgenos empleados preferentemen—
te en el espumado de poli(tereftalato de etileno) de alto
peso molecular y, especialmente, de poli(tereftalato de te
trametileno), son S5-feniltetrazol, as{ como 5-ftalimidote
trazol.}

No obstante, fundamentalmente pusden también

emplearse otros agentss pordgenos, siempre que satisfagan
v
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las exigencias arriba mencionadas, tanto desde el punto de
vista de la compatibilidad, como también desde el punto de
vista de la no activacidn en la preparacién del concentra-—
do, y que garanticen al mismo tiempo también una buena for-
macidn de espuma en los diferentes procedimientos para la
produccién de piezas moldeadas de material gspumado estruc-
tural. Los concentrados de agente pordgsno de acuerdo con
la invencidn pusden emplearse camo componantes que desprsn-
den gas porfgeno en todos los procedimientos para la pro=-
duccifn de piszas moldeadas de matsrial espumado sstructu-
ral, a partir de masas de moldeo de poli(tereftalato de al-
cohileno), Su preparaci6n es posible, tanto en méquinas de
moldeo por inysccidn y extrusoras previstas para la produc~
cién de piezas moldeadas compactas, como también en disposi
tivos sspeciales, ajustados especialmente para la transfor-
macidn de materiales termopldsticos que contienen agentes
pordgenos. La transformacidn mediante moldeo por inysccidn
y mediante extrusidn, asi como el espumado en el molde de
materiales termopldsticos que contienen agentes pordgenos,
se ha descrito detalladamente en la bibliografia (véase In-
tegralschaumstoffe, Piechota/RGhr, Carl Hanser-Verlag 1975,
piginas 91 a 142),

Los concentrados de agente pordgenc de acusr-
do con la invencién se emplean preferentemente en la produg
cién de piezas moldeadas de matefial espumado estructural
segin el procedimiento TSG (moldeo-por inyeccién de mate-
péginast94 a 125 de la cita bibliogréfica mencionada. Estos

pueden emplearse como componentes que desprenden gas de ex
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1
pesadas como también de piezas especificamente ligerés.

Por piezas moldeadas espumadas estructurales
se entienden las que tienen una envolvénté,exteriur casi
compacta y un nicleo espumado., Tales piezas moldeadas espu-
madas estructurales se forman cuando, al sobrepasar la tem-
peratura de descomposicidn del agents pordgeno quimico, se
mantienen en solucidn los desprendimisntos gassosos -~ por
lo regular se trata de nitrégeqp o de QOZ - primeramente
bajo presidn en la masa fundida de material sintético v,
despuéds, durante la operacidn de moldeo o configuracién,
debido a la presién de expansidn, dilatan la masa fundida
de material sintético y la presionan contra la pared del
molde.

En la produccidn de las piezas moldeadas espy
madas estructurales, a partir de masas de moldeo de poli(tg
reftalato de alcohilenuo), utilizando los concentrados de
agsente pcrégenovde acuerdo can la invencidn, se procede mez

clando entre si el granulado de poli(tereftalato de alcohi-

dispositivos mezcladores adecuados. La proporcidn cuantita |
tiva se ajusté a la cantidad de agente pordgeno necesaria
segdin la pieza moldeada a producir, y a la actividad del
agente pordgeno empleado. En general, el concentrado de
agente pordgeno se aflade en una cantidad tal que el conteni
do de agente pordgeno de la mezcla total asciende a un va-
lor entre 0,05 y aproximadamente 10, preferiblemente 0,1 y
5¢ en peso. Correspondiendo a la concentracidn del agente
porégené en el concentrado, se afiaden, en general, de 1l a
50% en peso, preferentemente de 2 a 30% en peso, especial-

mente entre 5 y 20% en peso, de concentrado de agente pord-
, e
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geno al material sintético a espumar, referido a la mezcla
total. Después de la operacidn de mezclado, la mezcla se in
troduce en el recipiente de reserva da:maéerial de la mé-
quina de transformacidn, y se transform; eﬁ piezas moldea~-
das espumadas estructurales.

Por medio de los concentrados de agente porégg
no de acuerdo con la invencidn, se pueden producir piszas
moldeadas espumadas estructurales a base de poli(tereftala-
tos de alcohileno), preferentemente de poli(tereftalato de
tetrametilenc) provistas de materiales de carga y/o reforza
das y/o protegidas contra la combustidn, que contienen even
tualmante otras sustancias aditivas, tales como por ejemplo
estabilizadores frente a la luz, colorantes, pigmentos, a-
gentes de nucleacidn, tales como por ejemplo talco, o agen
tes reguladores de la porosidad, tales como por ejemplo pol
vos metdlicos finamente divididos.

Son materiales de refuerzo, por ejemplo, polvo
de vidrio, bolas de vidrio, fibras de vidrio, fibras de a-
mianto y similares, las cuales han sido tratadas, eventual-
mente, con aprestos o agentes inductores de adherencia ade-
cuados (véaéa, por ejemplo, DT-0S 2 426 656).

Como materiales de refuerzo se utilizan prefe-
rentemente fibras de vidrio, convenientemente en una canti-
dad tal gue el contenido de fibras de vidrio de la pieza

moldeada espumada ascienda a un valor entre 2 vy 60% sn pe~

'so, preferentemente entre 10 y 50% en peso.

Sorprendentemente, una adicidn de fibras de vi
drio produce una estructura porosa de celdas finas, sspe-
cialmente uniforme, y una superficie uniforme, dpticamente

irreprochable, de las piezas moldeadas espumadas.
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En otra forma de realizacidn ventzjosa de la
invencién, se ﬁrnpone, por lo tanto, utilizar los concentrz
dos de agente pordgeno de acuerdo con ia'invéncién en cali
dad de componentes desprendedores de gas pérégeno en la pro
ducecidn de piezas moldeadas espumadas estructurales refor-
zadas con fibras de vidrio, eventualmente protegidas contra
la combustidn, a partir ds poli(tereftalato de alcohileno),
especialmente de poli(tsreftalato ds tetrametilena).

Eventualmente, las sustancias aditivas arriha
mencionadas, especialmente los agentes ds nuclgacién, regu-
ladores de la porosidad, colorantes, pigmentss, estabiliza
dores frente a la luz y similares, pueden estar contenidas
en la cantidad necesaria en el concentrado de agente pord-
geno empleado de acuerdo con la invencidn, o en el poli(te
reftalate de alcohileno) a espumar.

No obstante, fundamentalmente, las sustancias
aditivas pusden también mezclarse, en forma de concentra-
dos de colorantes, concentrados de matsriales de carga o de
materiales de refuerzo, concentrados de estabilizadores,
concentrados de agentes protectores contra la combustidn,
concentrados de aéentes de nucleacidn y de reghladores de
porosidad y similares, con el concentradp de agente pordge~
no'y con el poli(tereftalato de alcohileno) a espumar en
las proporciones cuantitativas necesarias, y puede introdu-
cirss esta mezcla de granulados en el dispositivo de espu=-
mado. Como materiales de soporte para los aditivos son ade-
cuados los materiales termoplésticés que son compatibles
tanto cén el portador del concentrado de agente porégeno
como también con el poli(tersftalato de alcoﬁileno) a espu-

mar., Preferentemente, para los aditivos se emplea el mismo
2.
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material de soporte que se emplea también para el concen-

trado de agente pordgeno.

Como agente protector contra la combustidn,
son adecuados compuestos halogenados, especialmente broma-

dos, cuyo efecto inhibidor de la combustidn puede mejorar-

se sventualmente, mediants adicionss de sustancias sindrgi-|

cas, por sjemplo, del quinto grupo del sistema periddico,
por ejemplo, tridxido de antimonio.

pPreferentemsnte, se emplean los agentes proteg)
tores contra la combustidn, cuyos puntos de fusidn se an-
cuentran por encima de la temheratura de transformacidn de
los materiales termoplisticos utilizados como material de
soporte para el concentrado de agente protectoé contra la
combustidn. Se pueden mencionar, por ejemplo, octabromodifg]
nilo, decabromodifenilo, decabromodifeniléter, poli(bisacri
lato de tetrabromoxililénglicol) feticulado, y similarss.

e prefisren concentrados de agants protsctor
contra la combustidn con un contenido de méds ds 50% en pe-
go, preferentements entre 70 y 90% en peso, de agente pro=-
tector contra la combustidn,

Los concentfados de agents protector contra

la combustidén pueden ser preparados de manera andloga a co-

! mo lo son los concentrados de agente pordgeno. Par sjemplo,

en un extrusor de doble tornillo sin fin, se homogenseiza
una mezcla de 29 partes en peso de triﬁxidorde antimonio,
58 partes en peso de octahromodifenilo y 13 partes en peso
de un material termopldstico adecuado, preparado, por ejem=
plo, a ;értir de 30 partes en peso de dcido adipico, 70 pag]
tes en peso de &cido tereftdlico y butanodiol-l,4, el cual

extrusor posee en la parte delantera una zona de compresidn

<
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De la boquilla sale un macarrdn macizo, el cual puede ser
cortada directaménte junto a la boquil}a en forma de "gra-
nulade de cabeza", para obtener cuerpos granulados del tamg
fio deseado, '

Los concentrados de agsnte protector contra la
combustidn se afiaden al poli(tereftalato de alcohileno) a
espumar, 0 a la mezcla a espumar, ;onvenientemante en una
cantidad tal que la mezcla total contiens entre aproximada-
mente 4 vy iD% en peso de haldgeno, preferantemente bramo.
Por ejemplo, se mezclan 17 partes en peso del concentrado
de agente protector contra la combustidn afriba mencionado,
a base de octabromodifenilo, tridxido de antimonio y copo~
liéster, con 83 partes en peso de mezcla de poli(tereftala-
to de tetrametileno)/concentrado de agente pordgeno (propor
cidn en peso 19:1; contenido de agente pordgenc del concen-
trado 10% en peso) y, seguidamente, se espuma. Andlogamen-
te, puede procederse en la produccidn de piezas moldeadas
espumadas estructurales protegidas contra la combustidn y
reforzadas con fibras de vidrio.

Mediante el eﬁpleo de los concentrados de agen
te pordgeno de acuerdo con la invencidn, se simplifica y me
jora esencialmente la transformacién de poli(tereftalatos
de. alcohileno) para obtener piezas moldeadas espumadas es-
tructurales. Se evitan las desventajas que surgen en el ca-
8o de la adicidn directa de agenteas porﬁgeﬁos en farma de
polvo vy, también, se soslayan las desventajas que aparecen
en la transformacién del granulado de poli(tereFtalgto de
alcohiléno) que contiene agente pordgeno. Frente a los con~
centrados de agentes pordgenes hasta ahora conocidos exis-

ten claras ventajas. Sobre la base de su gompatibilidad con
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l1as masas de moldeo de poli(tereftalato de alcohileno) a
espumar, es posible producir piezas moldeadas con buenos va
lores de propiedades fisicas, mecénicas y ‘térmicas.

Con los poliésteres o copoliésteres empleados
como material de soporte de acuerdo con la invencidn, se
ponen a disposicidn materiales de soporte gue son especial-
mente adecuados para el espumado, especialmente, de masas
de moldeo de poli{tereftalato de alcohileno). Debido al
buen éomportamiento dag fluidez de la megzcla a espumar, €s
posible procucir piezas moldeadas de configuracidn compli-
cada, con éuperficies lisas y Gpticamente irreprochables,

Es especialmente ventajoso el hecho de due no
se prolonga pricticamente el tiempo de ciclo en la conforma
cién o configuracidén de las masas de moldeo de poli(terefta
lato de alcohilena), especialmente en lé transformacién me-
diante mAquinas de moldeo por inyeccidn de émbolo y tornillop
sin fin, por ejemplo segdn el procedimiento TSG, para obte=-
ner piezas moldeadas sspumadas estructurales. Como otra ven
taja so puede mencionar que existe la gstabilidad térmica
del material de soporte fundido a las altas temperaturas de
ﬁransformacién necesarias para poli(tersftalatos de alcohi-
lenc) lineales de alto peso molecular, Dé gste modo, se evi
ta una coloracidn de las masas de moldec‘de poli(tereftala-
to de alcohileno) por descomposicidn térmica del material

de soporte. -

Ejemplo de comparacidn 1.

Un granulado de macarrén macizo, de forma ci-

1{ndrica, de poli{tereftalato de tetrametileno), que esta-
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ba reforzado con 30% en peso de fibras de vidrio, y el
cual tenfa con una viscosidad reducida.del polimero de 1,0
dl/g, una densidad de 1,52 g/cm3 y unawdeﬁ%idéd aparente
de 660 g/litro, se mezcld con 0,5% an ﬁeso de 5;fenil-tg
trazol en Forha de polvo, el cual se emp195 como ageﬁte po
régeno quimico, en un mezclador de funcionamisnto lento
(modelo constructivo Papenmeier). En la fase inicial de la
operacidn de mezclado, aparscid un intenso desprendimiento
de polvo, El espacio de tiemuo transcurrido hasta lograr
una distribucidn uniforme del polvo de agente pordgeno as-
cendid a 5 minutos. £sta mezcla se vacid en un recipiente
de reserva a hase de chapa de acero y se afiadid a la tolva
de alimentacidn de una mdquina de moldeo por inyeccidn com
pacta, Las paredes del mezclador y del recipiente de reser
va tenfan, después del vaciado, intznsos residuos de polvo
de agente pordgeno.

Como méquina de moldso por inyeccidn se utili
z8 una miquina de émbolo y tornillo sin fin, modelo cons-
tructivo de Krauss-faffei, tipo 150-600, con un didmetro D
del tornillo sin fin de 40 mm, y una longitud del tornillo
sin fin de 20 D. A temperaturas del cilindro, (alimenta —-
cién —— boquilla) de 230, 250, 270, .2802C, con lo que
resulté una temperatura de la masa de 2602C, y a una tempe~
ratura del molde de 502C, se moldearon por inyeccidn pla-
tas espumadas estructurales con las dimensicnes de 21U x
140 x 18 mm, E1 tiempo de enfriamiento hasta sl desmoldeo
de las placas ascendid a 150 segundos. Después de la trans
formacidn se podfan comprobar en la tolva de.alimentacién
de material de la miquina de moldeo por inyeccidn, intensos

residuos de agente pordgeno, produciéndose en la tolva, du-
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rante la transfofmacién, fendmenos parciales de sepafacién
de la mezcla en sus componentes, lo que se ponia de mani-
fiesto por la separacidn del agente pdéégéno desde el gra-
nulado de poli(tereftalato de tetrametileno). La densidad
de las placas era de 1,05 g/cmg. Las propiedades mecénicas
de los ejemplos ds comparacidn 1 a 3 y del ejemplo 1, se
indican en la tabla 2. La evaluacidn de las caracteristicas

de calidad siguse en la Tabla 1. a

Ejsmplo de comparacidn 2.

En un extrusor de un solo tornille sin fin,
modelo constructivo de Reifenhduser, tipo R 30, con un dié
metro D de tornillo sin fin de 30 mm, y una longitud de
tornillo sin fin de 20 0, se disgregd y homogeneizd, pasan
do por la fass ds fusidn, una mezcla de 69,5% en peso de
granulado de poli(tersftalato de tetrametileno) sin refor-
zar, 30% en peso de fibras de vidrio cortas de 6 mm, y
0,5% en peso de 5-fenil-tstrazol, se gxtruyd en forma de ma
carrdn macizo a travds de una boquilla redonda de 4 mm, y
se desmenuzd en forma de granulado cilindrico., Las tempera
turas del cilindro de extrusor eran de 220 a 2402C, el nd-
mero de revoluciones del tornillo sin fin ascendia a 80 rg
voluciones/minuto. La densidad-aparente del granulado as-
cendfa a 480 g/l y la viscosidad reducida del poli(terefta
lato de tetrametilenoc) ascendfa a 1,0 dl/g. En comparacidn
con el granulado dsl ejemplo de comparacidén 1, la densidad
aparenté se habia reducido en 130 g/l. La causa de esta di-
fersncia fue una descomposicidn parcial del agenté porégeno

aparscida durante la preparacién dalrgranulado, la cual no
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se pudo evitar a pesar de las temperaturas del cilindro
ajustadas a un valor relativamente bajo. Con temperaturas
del cilindro mis bajas empleadas a titulo de ensayo, la ma
sa fundida se enfriaba por dsbajo del ﬁuntﬁ de fusidn de
2259C, y se solidificaba, de mansra tal que yarnu eré posi
ble ninguna extrusidn. Debido a esta descomposidién previa,
disminuyd la cantidad de agente pordgeno activa contesnida
en 8l granulado, y de este modo qusedd limitada la actividad
en el espumado. El granulado se molded por inyeccidn para
obtener placas espumadas estructurales de 10 mm de espesor,
en las mismas condicicnes descritas en el ejemplo de compa

racidén 1. La densidad de las placas era de 1,1 g/cma.

Ejemplo de comparacidn 3.

El mismo granulado de poli(tereftalato de ts-
trametileno) reforzado con fibrg de vidrio, que se ha des-
crito en el sjemplo de comparacidn 1, se mezcld en un mez-
clador de funcionamiento lento, en la proporcidn de 39:1,
con un concentrado de agente pofégeno en forma granulada,
usual en.el comercio, a base de poliestireno, el cual coan-
tenfa 20% en peso de un agente pordgeno quimico, de manera
tal que la concentracidn final del agente pordgeno en la
mezcla total ascendfa a 0,5% en peso, Esta mezcla se molded
por inyeccién para obtener placas espumadas sstructurales
de 10 mm de espesor, como se ha descrito en los ejemplos
de compgracién 1l y 2, con una densidad de 1,0 g/cms. El
tiempo de enfriamiento debid ser aumentado aqui hasta 200
segundos, puesto que con tiempos de enfriamiento mds cor-

tos, las placas no tenfan todavia ningunasestabilidad di-
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mensional suficiénte-y aparecian fendmenos de expansign pos
teriores. Durante la transformacidn se llegd a un desprendi
miento de olores desagradables en laAtalvé.de alimentacidn
de material y junto a la bogquilla de la méduina de moldeo
por inyeccidn. Las placas tenfan una superficie rugosa, co-~
loreada de mansras diversas y cruzada de intensas estrias,
Estos fendmenos indicaban una incompatibilidad del soporte

de concentrado con el poli(tereftalato de tetrametileno).

Un copoliéster cristalino, de forma granula-
da, a base de 70% en moles de 4cido tereftédlico, 30% en mg
les de 4cido adfipico y butanodiol 1,4, el cual tenia una
viscosidad reducida de 0,81 dl/g, un méximo de fusidn segdn
el procedimiento del andlisis térmico diferencial (DTA) de
183eC, y un decremento de amortiguamiento logaritmico méxi-
mo de 0,55, para una temperatura de transicidn vitrea
Tgy;, de -12C (determinada en el snsayo de fatiga por osci-
laciones de torsidn seglin DIN 53445), se transformd, con
adicidn de 10% en peso de 5-fenil-tetrazol en forma de pol-
vo, en el extrusor de un sola tornillo sin fin descrito en
el'ejemplo de comparacidn 2, para formar el concentrado de
agente pordgeno de acuerdo con la invencidn. La adicidn de
material en -la tolva de alimentacidn del extrusor tuvo lu-
gar afiadiendo el copoliéster y el agente pordgeno mediante
balanzas dosificadoras de cinta, separadas, en la propor-
cidn de 90 : 10. Esfos componentes se homogeneizaron, a una
temperatura de la masa de 1959C y un nimero de revoluciones

del tornillo sin fin de 30 revoluciones/minuto, pasando por
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la fase de fusién, se extruyeron en forma de macarrén a tra
vég de una boquilla circular de 4 mm, se énfriaron sobre
una banda transportadora enfriada por aire, y se granularcn
en un granulador para formar granulado;de ﬁacarrﬁn.

La densidad aparentes del granulado ascendia a
600 g/l. La densidad aparente de partida del granulado‘de
copolidster empleado como soporte de concentrado, ascendia
igualmente a 600 g/l. No tuvo lugar ningdn espumado previo
del granulado de concentrado por descomposicidn ﬁarcial del
agente pordgeno, puesto que la temperatura de la masa duran
te la preparacidn del concentrado pudo mantenerse muy por
debajo de la temperatura de fusidn o de descomposicidn del
agente pordgeno empleado. El concentrade de agente pordgeno

preparado de este modo se mezcld con el granulado de poli(t

[t

reftalato de tetrametileno) reforzado con fibras de vidrio
de los ejemplos de comparacién 1 y 3, en la propercidn en
peso de 19:1 (concentracidn final del agente pordgeno en la
mezcla total, 0,5% en peso), en un mszclador de funcionamiepn
to lento (véase ejemplo de comparacién 1). Ya después de un
tiempo de mezclado de 1,5 minutos, se consiquid un mez?la—
do homogénec. En el mezclador no se forhé ninguna clase de
residuos,

Esta mezecla, en las condiciones mencionadas
en los ejemplos de comparacidn lra 3, se molded por inyec-
cién‘en la misma mdquina de moldeo por inyeccidn, para obte
ner placas espumadas estructurales de 10 mm de espesor, pu-
diéndose mantener el tiempo de enfriamiento de 150 segun-
dos. La.densidad de las placas ascendid a 1,0 g/cm3.

Las placas, en contraposicién con las placas
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cie especialmente lisa y uniforme, las e§tructuras efan apel
nas apreciables, no se habia modificado el color propio vy
éste se correspondia en el tono del coior.ai de las placas
de los ejemplos de comparacién 1y 2.

Con el concentrado de agente pordgeno de acuer]
do con la invencidn se pudo comprobaf una sficacia clara-
mente mayor, para una cantidad de partida idéntica de 0,5%
en peso del mismo agante pordgeno, frente a los sjemplos
de comparacidén 1 y 2. Mientras gue con saste concentrado, en
la produccidn de las placas con la mbquina de moldeo por
inyoccibn compacta empleada, se pudo conseguir una densidad
minima de 0,8 g/cmz, (1a densidad minima se consigue cuandg
el molde se llena justamente con la dosificacidn minima po-
sible de masa), con el mismo ajuste de la mquina y la misn
ma dosificacidn de material, con masas de acuerdo con los
ejemplos de comparacidn 1 y 2 no 'se pudo conseguir un lleng
do suficiente del molde. La densidad minima conssguible éra
con masas segln el ejemplo de comparacidn 1, de 0,95 g/cma,
y con masas segln el ejemplo de comparacién 2, de 1,05
g/cms. Con el contenido de agente pordgeno establecido de
la masa de moldeo del ejemplo &e comparécién 2, no fue posi
ble conseguir densidades mis bajas mediante aumento del cof
tgnido de agente pordgeno.

En contraposicién con los sjemplos de comparg

te porégenc de acuerdo con la invencidn, se produjo una 83
tructura porosa de celdas especialmente finas y uniformese.

Con ello se fomenta eficazmente el efecto de nucleacidn pro

vocade ya por la adicidn de fibras de vidrio.
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Ejemplo 2.

A partir de poli{tereftaldto de.tetrametileno)
reforzado con fibras de vidrio, sggﬁn el ejemplo de compara
cidn 1, y del concentrado de agente pordgeno y copoliéster
seglin el ejemplo 1, se prepard una mezcla en proporciﬁn de
19:1; en un mezclador para cemento usual, E1 mezclador pudo
permanecer abierto durante la operacidn de mezclado, en con
tréphsicién con el caso de la incorporacidn por mezcladao de
agente pordgeno en forma de polvo, de manera tal que fue po
sible un control constante de laz operacidn de mezclado. La
operacidn de mezclado pudo estar terminada al cabo de 2 mi-
nutos. |

' Esta mezcla se transformd para formar placas
con espeéores de pared de 6 a 10 mm, en una méquina de mol-
dec por inyeccidn de material espumado-termoplistico (m4-
quina TSG), modelo constructivo de Schloemann-Siemag, tipo
Structomat ST 6000-170, con un molde de placas cuidruple.
£l didmetro D del tornillo sin fin de la unidad plastifica=~
dora era de 80 mm, la longitud del tornillo sin fin de 20
D. E1 émbolo de transferencia tenfa un didmetro de 130 mm ,
y la carrera del &mbolo de transferencia era de 500 mm. El
pesoc total de las placas era de 1,5 kg, con una densidad de
1,0 g/cmz. Las temperaturas de la banda de calefaccidn en

el cilindro del tornillo sin fin eran (alimantacidn —=—we- ¥

‘cambio de direccidn) de 200-260-2609C, la temperatura de la

banda de calefaccidn de la boca de cambio de direccidn se
habfa ajustado a 2409C, y ambas zonas de regqulacidn del ci-

lindro ds transferencia tenfan una temperatura de regula-

4 cifn de 2408C. La temperatura de la banda, de calefaccidn de
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boquilla ascendf{a a 2509C. De este programa de temperaturas
resultd una temperatura de la masa de 2559C, E1 nimero de

revoluciones del tornillo sin fin durante la plastificacidn
era de 50 revoluciones por minuto y la pre;ién estitica aplli
cada durante la plastificacidn estaba prdxima a 30 kp/cmz.

La presidn de inyeccidén aplicada por el émbolo
del cilindro de ﬁransfsrencia estaba prdxima a 185 kp/cmz,
y el tiempo de inyeccidn ascendid a 3,5 segundos. La tempe-
ratura del molde se mantuvo a 402C con un dispositivo de
atemperamiento, y el tiempo de enfriamiento ascendid a 120
sagundos,

Con el concentrado de agente pordgenc de acuep
do con la invencién fue posible una transformacién exenta
de pﬁlvo y de olores, y sin residuos. Las placas espumadas
estructurales tenfan una superficie lisa y uniforme, con el
color propio de la masa de moldeo gmpleada.

Con esta maguina, debido a la buena actividad
del concentrado de agente pordgeno de acusrdo con la inven-
cidn, se pudo conseguir, con un tiempo de inyeccidn de 1
segundo, una densidad minima de la pieza moldeada de 0,75

g/cms, con un llenado irreprochable del molde, 10 que correfs

pondfa a una reduccién de densidad de aproximadamente S1%.

Ejemglo 3.

Un granulado de poli(tereftalato de tetrameti-

”
leno) sin reforzar, con una viscosidad reducida de 1,3

dl/g y una densidad de 1,31 g/cm3 se mezcld con el concen-
trado de agente pordgeno del ejempla 1, en la proporcidn

.

19:1, Como aparato mezclador sirvid un biddn cuadrado de
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hojalata, en el que se mezcld a.mano con movimientos giratg
rios de tambaleo. Debido a la Fécil miscibilidad del con-
centrado de agente pordgeno, se habia conseguido ya al cabo
de 20 revoluciones un mezclado suficieﬁte.tEsta'mezcla se
transformd en la miquina de moldeo por inyeccidn compacta
descrita en el ejemplo de comparacidn 1, en las condiciones
aquf indicadas, para formar placas sspumadas estructurales
de 10 mm de espesor. La densidad de las placas estaba'préxi
ma a 0,85 g/cms, lo que correspondia a una reduccidn de den
sidad de 35%. Las superficies de las placas eran lisas y u-

niformes y no se habfa modificado el color propioc del gra-

nulado empleado.

Ejemplo 4.

Un granulado de poli(tereftalato de tetrameti
lenc), reforzado con 30% en psso de fibras de vidrio, el
cual tenfa una viscosidad reducida de 1,5 dl/g, se mezcld,
como se describe en el ejemplo J, con el concentrado de a-
gente pordgeno del ejemplo 1, y se transformd en las condi-
ciones descritas en el ejemplo de comparacién_l, para for-
mar placas espumadas estructurales de 10 mm de espesor.
Mientras que en el caso de utilizarse agente pordgeno en
forma de polvo de acuerdo con el ejemplo de comparacidn 1,
debido a la mala fluidez de la masa fundida, a coﬁsecuencia
de la alta viscosidad en Fusidén, s8lo se podfan producir
placas con superficie rugosa y de mal aspecto, las placas
tenian superficies comparativamente lisas.

‘-\
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Ejemglo 5,

Un granulado de poli{tereftalate de stileno)
reforzado con 33% en peso de fibras de vidéio aprestado de
modo ignifugo (agente de ignifugacidén: 10% en peso de po-
li(bisacrilato de tetrabromoxililenglicol) reticulado, 4%
en peso de tridxido de antimonio), se mezcld en la propor-
cidn de 19:1 seqgin el método descrito en el ejemplo de com-
paracién 1, con el concentrado de agente pordgeno seqdn el
ejemplo 1. La densidad ascendid a 1,73 g/cm3. Esta mezcla
se molded por inyeccidn, como se describe en el ejemplo de
comparacidn 1, para formar placas espumadas estructurales
de iO mm de espesor. Las temperaturas de la banda de cale-
faccidn (alimentacidn -----= boguilla) tenian valores de
ajuste de 250-270-285-2959C. De ello-resulté una temperatu-
ra de la masa de 28092C. La temperétura del molds ascendid
a 1209°C y sl tiempo de enfriamisnto a 220 segundos. Con
una densidad de 1,04 g/cm°, la reduccidén de densidad estaba
prdxima a 40%, Las superficies de las placas s6lo tenian

una ligera estructura.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de jnvencidn propia y nueva Qgue se

de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se re-

1
w

351

cogen en las r=ivindicsciones giguien

12.-~ Procedinienta para la przparacidn de un

concentrado de agente ordgeno a hase de un agente norédge-

2

no quimico y un materiel sintético termopléstico como mate~
rial de sonorte, caracterizado porgue en calidad de mate-
rial de soporte se utiliza un polidster y/o copoliéster sa
turado, cen un punto ds fusidn de cristalitos comprendido
entre 100 y 220¢°C, praferentemente entre 160 y 200¢9C, vy
con una viscosidad reducida de 0,4 dl/g a 1,6 dl/qg, prefe-
rentemente de 0,7 dl/g a 1,0 dl/g y se incorpora homogénea
mente el agente pordgeno pasando por la fase de fusidn del
polidster o copoliéster, y porgue a continuacidn se desno-
nuza el concentrado.

2a.. Procedimiento segdn la reivindicacién
18, caracterizado porgue los polidsteres y capolidsteres
proceden, en lo que se refiere a su componente &cido, total
mente o en mis de 50% en moles, de &cido tereftélico o de
sus derivados formadores de poliésteres, empledndose concg
mitantemente como &cidos conjuntamente utilizados, eventual
mente, para completar hasta 100% en moles, uno o varios
otros Acidos dicarboxilicos arométiéos y/o alifdticos saty
rados, de 2 a 12 4tomos de carbono entre los grupas funcio-

nales, o sus derivados formadores de poliésteres, y, en lec
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que se refiere al componente diol; de uno o varios glico-
legs alifaticos de 2 a 12 A&tomos de carbono.,

3a8,- Procedimiento segfn las reivindicaciones
12 § 2a, caracterizado porque los poliésteres y copoliéste~
res, en lo gue se refiere al componenfe diol o al componen-
te diol conjuntamente utilizado, proceden de etilenglicol
y/o propanodiol-1,2 y/o propanodiol-1,3 y/o butanodiol-1,3
y/2 butanodiol-1,4 y/o pentanodiol-1,5 y/o neogentilglicol
v/3 hexunodisl-1l,6 y/o octanosdisl-1,A v/o ciclshexanocoime-
tanol.

48,- Procedimiento sepgdn una de las reivindi-
caciones 12 a 33, caracterizado porque los coooliésteres
proceden, en lo que se re€iere al 4cido conjuntamente ulbi-
lizado, de &cido isoftdlico y/o acido sebécica y/a &cido
azelaico y/o &cido succinice y/o écido glutdrico y/o &cido
adipico y/o &cido ciclohexancdicarboxflico, o de sus deri-
vados formadoras de poliésteres.

5a,- Procedimiento seqdn una de las reivindi-
caciones 18 a 48, caracterizado porgue los copoliésteres
proceden, en lo que se refiere a su componente 4cido, de
20 a 60% en moles de dcido tereftdlico o de sus derivados
formadores de polidsteres, y de 10 a 407 en moles de uno o

varios %cidos conjuntamente utilizados.

Hc
Os

6a, - procedimiento segln la reivindicacidn 58,
caréctcrizado porque los ﬁopoliésterss proceden, en lo gue
se refiere al componente diol, de butanodicl-l,4, siendo
reemplazado evantualmente hasta 10% en moles del butang
diol-1,4, por uno o varios otros dioles de 2 a 12 4tomos de

carbono.

78,- procedimiento segén la reivindicacidn 58,
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caracterizado porque los copoliésteres proceden, en lo que
se refiers a su componente écido;rde 65 a 75% en moles de
4cido tereftdlico o de sus derivados formadores de poliés-
teres, y, en lo que se refiere al compoﬁenta écida conjunta
mente utilizado, de 4cido adipico, y, en lo que ss refiere
al componente diol, de butanodiol-l,4,

82,- Procedimisnto segln la resivindicacidn
58, caracterizada porque los copoliéstsées proceden, sn lo
que se refiere al componsente acido, de 85 a 60% en moles de
4cido tereftidlico o de sus derivados formadores de polids—
teres, y de 15 a 40% en moles de 4cido isoftilico o de sus
derivados formadores de poliésteres y, en lo que se refiere
al componente dieol, de butanodiol-l,4,.

. 98,- Procedimiento seqgdn la reivindicacidn
Ba, caracterizado porque el &cido isoftédlico ss raemplazé,
total o parcialmante, por 4cido azelaico y/o adifpico y/o
sebicico.

1028,.- Procedimiento segdn una de las reivindi-
caciones 18 a 58, caracterizado porque los copoliésteres
proceden, en lo que se refiere al componente icido, de 80
a 70% en moles de 4cido tereftdlico o de sus derivados for-
madorss de poliésteres, de 20 a 30% en moles de uno o va-
rios otros 4cidos arométicos y/o de uno o varios 4cidos sa
turados alifiticos conjuntamente utilizadeos con 2 a 12 étg
mos de carbonc entre ambos grupes carboxile, .y, en lo que
se refiere al componente dicl, de etilenglicol, siendo reem
plazado egventualmente hasta 10% en moles de etilenglicol
por uno o varios dioles de 3 a 12 4tomos de carbono.

lla,~ Procedimiento segdn las reivindicacio-

nes 22 § 323, caracterizado porque los poliésteres proceden,




10

15

20

25

30

:

03017

l_l()_-lu nam. 39

en lo gue se refiere al componente diol, de hexanodiol-
-1,6 y, en lo gue se refiere al componente &cido, de &cido
tereftdlico.

128.- Procedimiento segln una de las reivindi-
caciones 18 a 112, caracterizado porque el agente pordgeno
es 5-fenil-tetrazol o 5-ftalimidotetrazol.

13a.- Procedimiento segln una de las reivindi
caciones 18 a 1238, caracterizado porgue los agentes pordge
nos utilizados tienen temperaturas de descomposicidn en el
margen de 120 a 2509C, preferentemente de 200 a 260&C,

142.- Procedimiento segdn una de las reivindi-
caciones 12 a 133, caracterizado porgue los concentrados
de agente pordgeno se utilizan como componente que despren
de gas porégeno, en la prodﬁccién de piezas moldeadas espd
madas estructurales a base de poli(tereftalatos de alcohi-
leno) de alta peso molecular, especialments de poli(teref-

talato de tetrametileno).

153,- Procedimiento segln una de las reivindi-
caciones 12 a 138, caracterizado porque los concentrados
de agente pordpgeno se utilizan como componente que despren
de gas pordgeno, en la oroduccidn de piezas moldeadas espy
madas estructurales, provistas con material de carga y/o
reforzadas y/o ignifugadas, gue contiesnen eventualmente
otras sustancias aditivas, a base de poli(tereftalatos de
alcohileno), preferentemente de poli(tereftalato de tetra-
metileno).

163.~ Procedimiento segin la reivindicaciédn

158, caracterizado porgue los concentrados de agente poré-
geno se utilizan como componente que desprende gas pordge~

no, en la produccién de piezas moldeadas espunadas estruc-
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turales, reforzadas con fibras de vidrio, eventualmente ig

nifugadas, de poli(tereftalato de tetrametileno).

172.~ PROCEDIMIZNTO PARA LA PREPARACION DE ui |

CQJCENTRADD DE'AGENTE POROSEND,

Tal vy como se ha descrito en la Memoria que an
tecede y con los fines gue se han esngcificado.

Esta Memoria consta de cuarenta hojas escritas

a magquina por una sola cara.
Macric Hii g A
25 M 1579

Yo
Pelle de\él

Albdrt

Por Hozel.
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