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Esta invencidn se relaciona con un procedi-
miento para preparar composiciones de poliamida y, en particu-
lar, para preparar composiciocnes de poliamida ignifuges.

La produccidén de composiciones de poliamida
ignifugas puede dar lugar a problemas de produccidn cuando la
poliamida es una que tiene un punto de fusidn por encima de
2502C aproximadamente y cuando se requiere un elevado grado
de ignifugacidad en la composicidén. Estas composiciones se
producen normalmente mediante mezclado {ntimo de los aditivos
de la composicidn bajo condiciones de fusidn en un mezclador
intensivo, talrcomo un extruder de tornillo, y extruyendo la
composicién en forma de un corddén el cual se corta eventualmen
te en granulos. En este procedimiento se han experimentado di-
ficultades cuando el nivel de aditivos es alto con respecto
al contenido en polimerc de la composicidn. ILas condiciones
del mezclado intensivo necesariazs para asegurar gue los aditi~
vos se humecfen por la poliamida y se obtenga una composicidn
uniforme, se pueden traducir en clerta degradacidén de la polia
mida o descomposicidén o volatilizacidn del ignifugo o ambos.
¥stos problemas se intensifican cuando se emplean poliamidas
que tienen un punto de fusidn por encima de 2502C debide a que
l2s elevadas fuerzas cortantes necesarias para lograr una dis-
persibén adecuada de una alta concentracidn de aditivos en la
noliamida se traduce probablemente en un sobrecalentamiento
local en el extruder a caﬁéa del calentamiento por esfuerzo
cortante. Esto se puede traducir em que el producto fimal ten
ga un pobre color. El empleo de wna poliamida finamente divi-
dida mejora la facilidad de dispersidn y reduce los problemas

de sobrecalentamiento, pero este remedio aumenta el costo de

procesado ya que es necesario incluir la etapa de pulverizar
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la poliamida entes de la combinacidén. El empleo de temperatu~
‘rag de procesado cercanas a la temperatura de volatilizacién
de los aditivos ignifugos, puede dar lugar también a blogueo
en la venbilacién del extruder a través de la cual se separan
normalmente ios materiales yoléﬁiles.. El material gtrapado en
las ventilaciones bloqueadas estd sujeto probablemente a un tra
tamiento térmico durante un tiempo considerablemente mas largo
que el resto del material que pasa a través del extruder. DPar-
te de este material puede re-entrar en el material que pasa &
través del extruder causando una decoloracién e incluso motas
negras en los productos finales que salen del extruder.

Se ha propuesto incorporar las grandes canti-
dades de ignifugos requeridas para hacer que las composiciones
tefmoplésticas gean resistentes a la combustidén, mediante pro-
duccidn de una mezcla madre en la cual los aditivos ignifugos
se incorporan en un elastomero. ILa mezcla madre se afade en~
tonces al material termopiéstico en la proporcidén requerida pa-
ra hacer que el termoplistico sea resistente a la combustidn.

Sin embargo, la presencia de cantidades incluso pequeiias del

3

elhdstomero puede afectar a las propiedades fisicas de la compo-
sicién termoplistica y puede hacer mas dfficil la consecucidn
del comportamiento requerido en la combustidn.

Una.composicién de mezcla madre adecuada pa-
ra mejorar el comportamiento en combustién de las poliamidas
con un punto de fusidn supérior a unos 2502C, ha sido desarro-~
1lada ahora, cuya composicidén no causa una deterioriacibn sig-
nificativa en las propiedades fisicas de la poliamida.

qu consiguiente, se proporciocna ura compo-

sicién de mezcla madre de poliamida que comprende al menos

10% en peso de la composicidén de una poliamida con un punto de
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fusibén de 2302C o inferior y al menos 60% en peso, de la compo-
gicibn, de editivos ignifugos halogenados. Loés aditivos igni~
fugos halogenados pueden consistir totalmente en aditivos que
contienen haldgeno o pueden ser ung mezcla de tales materiales
con aditivos Sinergisticos no halogenados.

Esta composicidn de mezcla madre es adecuada
para el mezclado con una peliamida que tiene un punto de fusib
superior a unos 2502C, tal como nylon 66, para la produccidn di
una composicidn ignifuga.

Por consiguiente, se proporciona también una
composicién de poliamida ignifuga que comprende de 5 a 50%, pre
feriblemente 15 a 50%, en peso de una composicién de mezcla mas
dre de poliamide que consiste en al menos 10% en peso, de la
composicibén de mezcla madre, de una poliamida que tiene un pun-~
%o de fusidn de 2309C o inferior y al menos 60% en peso, de la
composicibén de mezcla madre, de aditivos ignifugos halogenados
de 95 a 50% en peso de una segunda composicidén de poliamida
que comprende una poliamida con un pugté de fusibn superior a
unos 2509C, tal como nylon 66 o un copolimero de nylon 66, ¥

de O a 40% en peso, de la composicidén total, de otros aditivos

tohalizando 100% el porcentaje combinado de composicidn de mez:
2la madre, segunda composicidén de poliamida y los otros aditi-
VoS,

Tanto la composicién de mezcla madre como la
segunda composicidn de poiiamida pueden contener cualquiera
de los aditivos convencionales, tales como materiales coloran-
tes, lubricantes, estabilizadores térmicos y contra la luz,
aditivos resistentes a la conduccidén eléctrica superficial,

cargas reforzantes y no reforzantes, aungue es preferible que,

cuando es necesario incluir elevadas concentraciones de cargas,
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1as mismas estén presentes en la segunda composicién de poliami
da. Pn adicibdn, la composicidn total puede contener hasta 40%
de estos aditivos ademis de cualquier aditivo presente en la
mezcla-madre o segunda composicidén de poliamida.

La composicidén ignifuga puede ser umna mezcla
simple seca de la composicidn de mezcla madre y segunda compo=-
gicibén de poliamida, la cual se puede moldear por inyeccibn di-
rectamente para formar articulos configurados. Alternativamén—
te, la mezcla madre se puede combinar en un extruder junto con
la segunda composicibén de poliamida y opcionalmente con otros
aditivos, tal como fibra de vidrio, para dar una mezcla combi-
nada uniforme de los componenetes. Es preferible usar una mez-
cla seca.simple debido a que dicha mezcla se puede moldear por
inyeccién directamente sin ulterior combinacidén, para propor-
cionar articulos configurados con propiedades mecanicas confi-
guradas cuando estén presentes agentes reforzantes en la mezcla,

El empleo de una poliamida gue funde por de-
bajo de 2302C como vehiculo en la composicidn de mezcla madre,
permite que los aditivos ignifugos halogenados u otros aditi~
vos se dispersen intimamente por todo el vehiculo con mucho me=
nos riesgo de descomposicién térmica de los.ignifugos. El em-
pleo de dicha poliamida 2 concentraciones por debajo de 10% en
peso aproximadamente de la composicidn ignifuga final, no afec-
g significabivamente a las propiedades mecénicas o comporta-
miento en combustidn de la mezcla final., Ias condiciones re-

lativamente suaves requeridas para humectar los aditivos igni-

fugos aseguran que las mezclas ignifugas finales contengan pro-
bablemente menos cantidad de poliamida degradada o aditivos

ignifugos degradados que una composicién de poliamida convencio

nal preparada por combinacidn de todos los aditivos en una sola
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etapa de procedimiento. Ia baja probabilidad de que la polia-
nida degradada o aditivos degradados estén presentes en los
productos de la invencidn, da lugar a productos de un color me-
jorado.

La poliamida de la composicibén de mezcla ma-
dre que funde por debajo de 2302C puede ser, por ejemplo, nyloxn
6, aungue es preferible que sea un copolimero de nylon €6 con~-
teniendo una proporcidn principal de unidades hexametilenadipa-
mida, ya que cuando dicha poliamida se utiliza como vehiculo
de mezcla madre, se mantiene en un minimo la proporcidén de po-
liamida distinta al nylon 66. Por ejemplo, cuando se emplea
un copolimero'de nylon 66:6 conteniendo aproximadamente 70% de
nylon 66 como fehiculo de mezcla madre, no existe dificultad
alguna en preparar una mezcla final que sea ignifuga y que conq
tenga solamente 1% en peso aproximadamente de la mezcla final
de poliamida en forma de unidades de nylon 6, Los componentes
de nylon 66 que funden por debajo de 2302C contienen general-
mente no mas de 80% en peso de unidades de nylon 66.

Si bien la composicidn de mezcla madre se
puede mezclar con otra poliamida, es particularmente util la
mezcla con las poliamidas alifaticas de alto punto de fusidnm,
perticularmente nylon 66 y copolimeros de nylon 66 que funden
por encima de unos 2509C, ya que como anteriormente se ha des~
crito existen dificultades de produccidén con la combinacidn di-
recta de algunas composicibnes ignifugas que contienen tales
poliamidas. Los copolimeros de nylon 66 gue funden por encima
de unos 2502C no contieneﬁ generalmente menos de 90% en peso
de unidades de nylon'66.

Los aditivos ignifugos de la composicidn de

mezcla madre comprenden compuestos orgdnicos halogenados gque
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contienen una proporcibén sustancial y com preferencia al menos
50% en peso de haldgeno, opcionalmente junto con productos
sinergisticos para mejorar la eficacia de los ignifugos. Tales
productos sinergisticos estdn casi invariablemente presentes
en las composiciones de poliamida ignifugas, pero podrd apre-
ciarse que al estar también presentes en la mezcla madre, los
mismos se pueden introducir en la composicién ignifuga final
como un constituyente de la segunda composicidn de poliamida
‘0 como un aditivo extra, particularmente cuando la composicidn
final se prepara por combinacidén con extrusidén. Tanto si el
sinergistico estd presente en la composicidén de mezcla madre o

en la segunda composicién de poliamida o como un aditive extra,

1a relacién en peso de material halogenado a producto sinergis:
tico deberéd ser preferiblemente de 5:1 a 1:2, Ignifugos par-
ticularmente adecusdos para las poliamidas son los descritos
en la patente Briténica nimero 1,090.598. El material vendido
por Hooker Chemical Corporation con el nombre comercial "Declg
rene" que tiene la férmula quimica:
Cl Cl
cx £1
c1 o1
Cl cl

¢s un ejemplo de un material deserito en la citada patente Bri
thnica. Los productos sinergisticos para los compuestos orgi-
nicos halogenados se puedén seleccidnar entre una variedad de
compuestos bien conocidos para esta finalidad. Puede hacer-
se una mencién particular de los bdxidos de metales del grupo
Vb de la Tabla Periodica, tal como dxido de antimonio. Pue-

den usarse también éxidos de estafio, zinCshierro y molibdeno

asi como borato de zinC. Estos productos sinergisticos se pue-
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den utilizar simplemente, en mezcla o en forma de 0xidos mixtos,
tal como ferrita de zinc.

La concentracidén de =sditivos ignifugos en la

mezcla madre deberd de ser tan alta como sea posible para redud

cir al minimo lg cantidad -de poliamida vehiculo en la mezcla
final de composicidn ignifuga. EL limite superior de concentza
cidén de ignifugo se determina mediante la consideracidn practi+
ca de la concentracidn minima de poliamida vehiculo requerida

para humectar los aditivos ignifugos y cualquier otro aditivo

que pueda estar presente en la composicidn de mezcla madre.

Si permanecen sin humectar cantidades significativas de aditi-
vos, los grénulos producidos son demasiadc fragiles para mani-

pularse o pueden contener cantidades significativas de los adi-

fivos en forma de.polvo. En general, la concentracién mas ba-
ja de poliamida que conseguirid esta funcidn, es de ;O% en peso
aproximadamente de la composicidén de mezcla madre, de modo qu
hasta un 90% en peso aproximadamente de la composicidn puede

estar constituido por aditivos ignifugos. Sorprendentemente,

dicha composicidn se puede mezclar con la segunda composicidn
de poliamida y moldearse por inyeccidén para dar articulos con-
formados de composicidn uniforme, sin la necesidad de operacig

aey extra de combinacidn para asegurar un mezclado intimo de

los ignifugos. De hecho, dichos articulos directamente moldea-

dos muestran propiedades mecénicas mejoradas y um color tambiéﬁ
nejorado con respecto a log articulos moldeados a partir de
composiciones similares preparadas mediante combinacidn de to-
dos los ingredientes requeridos en la composicién final y en
un procedimienfo:de‘una sola etapa. Los articulos directamen-

te moldeados a partir de mezclas secas de la mezcla madre y sg

gunda poliamida, muestran también propiedades mecénicas superié
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res en relacidn con los articulos producidos a partir de la
misma mezcla después de haberse combinado por extrusibén para
producir grénulos de una composicidén uniforme con anterioridad
al moldeo por inyecciém.

La composicidn de los aditives ignifugos en
la mezcls madre dependeri de las propiedades requeridas en la
composicidén mezclada final. En particular, la composicidn de
ignifugos variari en funcibn del grado de .ignifugacidad reque-
rido en los articulos méldeados a partir de la composicidn.

La ignifugacidad de articulos moldeados a partir de la compo-
gicidn se evalua mas adecuadamente por el método de Underwri-
ters Laboratories conocido como norma de ensayo UL94., TUbili-

zando el ensayo de combustidén vertical de esta norma, las com-

posiciones mezcladas de la invencidn deben tener preferiblemens
te una evaluacidén de por lo menos 94VI cuando se ensaya sobre
muestras que tienen un espesor de 1,6 mm, condicionadas a una
humedad relativa de 50% durante 48 horas o mantenidas a 702C
en un horno de aire durante una semana. Segin un ejemplo ti-
pico, la composicibén de mezcla madre deberd contener aproximeg-
damente 20% de poliamida, 50% de ignifugo clorado, 25% de pro-
ducto sinergistico ignifugo con aproximadamente 5% de ingre-
dientes auxiliares tales como lubricantes, estabilizadores,
etcétera (todos los porcentajes son en peso con respecto a la |
composicién de mezcla madre), Como una guia grosera, se podrig
preparar composiciones cargadas con vidrio con una evaluacidn
de 94VI en el ensayo antes citado, mezclando gproximadamente
15 partes de esta composicidén de mezcla madre com 85 partes

de una composicidén de nylon cargada con vidrio conteniendo 20-

-40% en peso de vidrio., Podria conseguirse una evaluacidn de

94V0 usando aproximadamente 25 partes de la mezcla madre por
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75 partes de compuesto cargado con vidrio. GCon el fin de pre—
parar mezclas sin cargar con los mismos niveles de ignifugsci~| .
dad, se requeririan bastante mas cantidad de mezclamadre. Nor+
malmente, para evaluaciones de 94VI y 94VO sobre composiciones
sin cargar, se requeriria en la mezcla final un nivel de apro-
ximadamente 25 a 30% en peso Tespectivamente de la mezcla ma-
dre. OComo anteriormente se ha indicado, la composicidén de mez
cla madre se puede mezclar en seco con una segunda composicidn
de poliamida, conteniendo opcionalmente aditivos tales como i+
bra de vidrio., Alternativamente, la mezcla madre y la segunda
poliamida se pueden combinar entre si en un extruder, opcional-
mente junto con aditivos tales como fibra de vidrio, de modo
que la composigién ignifuga final sé produzca como una composi-
cién uniforme.
La mezcla madre y segunda poliamida de la com=-
posicidn f£ingl se producen preferiblemente en forma de granulos
ya que estos son relativamente ficiles de mezclar entre si en
esta forma para dar una composicidn adecuads para su moldeo pox
inyeccibén directo a articulos configurados. Los componentes
se pueden producii facilmente en forma granular extruyendo fun-
didos de las composiciones a través de una boquilla, El extrul
d¢ se puede cortar entonces en granulos del tamafio deseado.
Fara un componente de poligmida que contiene aditivos, el apa-
rato para fusidn y extrusidn de la poliamida deberd tener una
provisidén para un'mezclado'intensivo de los Componeﬁtes. Un
aparato adecuado consiste en un extruder de un solo tornillo
si bien para la preparacidn de la mezcla madre es preferible
un mezclador mas intenmsivo tal como un extruder de doble torni-

1llo o un extruder amasador, por ejemplo un amasador Buss Ko.

El método mas conveniente para mezclar los granulos de los des
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componentes congiste en un simple tamboreo en un mezclador de
extremo-sobre-extremo & causa de que esto preserva la integri-
dad de los grénulos y se evita la formacidn de polve y segre-
gacidn en lo que sea posible., Deberd evitarse el mezclado en
mezcladores de elevado esfuerzo cortante.

La invencidn se ilustra adicionalmente por
los siguieﬁtes ejemplos.
Ejemplo 1

Se mezclan por tamboreo 4 Eg de polvo de ny-
lon 6 con 10,4 Kg de "Dechlorans" 515 suministradoe por Hookex
Chemical Co, 4,54 Eg de 4xido de zine,0,68 Kg de trioxido de

antimonio con cantidades menores de lubricante y agente desprel

Lo

dedor del molde, La mezcla se alimenta a un amasador Buss Ko
(Modelo PR46) que opera a una temperatura de cilindro de apro-
ximademente 2252C y que tiene un tornillo de baja compresidn
para fines generales, un cilindro con una relacidn longitud/dia
metro de 7:1 y que tiene un juego de tacos mezcladores redon-
dos dispuestos en filas a lo largo del cilindro a inférvalos
de 1202C, E1 PR46 tenia un extruder cabezal con un solo tor-
nillo transportador con una longitud/didmetro de 3:1 y una bo-
quilla de agujeros mliltiples con un cortador frontal en la bo-

¢uilla. ZEL trozo producido se recoge en agua para enfriarlo.

Ejemplo 2

Se repite el procedimiento del ejemplo 1 ubi-
lizando una mezcla tamboreéda de 4 Kg de nylon 6, 11,7 Kg de
"Dechlorane™ 515, 3,9 Kg de trioxido de antomonioc y cantidades
menores de lubricante y agente desprendedor del molde.

Ejemplo 3

Los gréanulos de mezcla madre del ejemplo 1

se mezclan con granulos de nylon 66 conteniendo 33% en peso
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de fibra de vidrio corta en la proporcidén de 21 partes de mez-
cla madre por 79 partes de nylon 66 cargado con vidrio. Esta
mezcla se moldea directamentz por moldéo por inyeccidn y se
combina también en un extruder de un solo tornillo a 2802C.
El compuesto resultante se extruye como un corddn, se corta en
grénulos y se enfria en agua. En un experimento comparativo
adicional, los ingredientes individuales de la composicidén fi-
nal se tamborean conjuntamente en las proporciones necesarias
para proporcionar la composicidn de la mezcla final (a excep-
cién del vehiculo de nylom 6)‘y se combina enbtonces por extru=-
sidén en un extruder de un solo tornillo que funciona con una
temperatura nominal de cilindro de 2802C, ILa siguiente tabla
compara los resultados obtenidbs a partir de muestras moldeadas
por inyeccidén producidas por:

(a) moldeo por inyeccidn directo de la mezcle
madre del ejemplo 1 j granulos de nylon 66 cargados con vidrio
en una relacién en peso de 21:79;

(b) moldeo por inyeccidn después de la combi-
pacibén por extrusidén de la mezcla de (a); ¥

(¢) moldeo por inyeccidn de la.composicién
idéntica a (a) y (b), excepto que se omite el vehiculo de ny-
lon 6, preparada mediante combinacidn en extrusién de una sola

etapa.

2,




11
A T4 0's S2T *edeqs BTOS BUM
U9 UWQTSNIQXS UWOD
woToBUTqUOd Jod B
-exedsad z £ T enb :
uQToTeodmod Ten3T ¢
11
H.P A TS oct *94USWIO TISUe
oWoo UQTSNIGXS I0d
EPEUTQEOD BIOZOK e
[
A TA . 09 2ET *OTIPTA UOD
g0Pe3IE80 90 UOTAU
ep soTnueld seqred
6/+T otdmels Top
ogonpoxd ssjxed T2 T
w/ ey
SETP / Iq g4 erbeTTe
aua
03504 TH %05 woo owwmmﬂ,m /K
Te eTous1SISSY TQTEOORIL BT osusw
(o) PEPTORSRITESI | () ) mva BIOUBLSTEIY ugToTSodwop |~TIadXT |

-C =



=

t Experi-

mento

! Composicibn

Registencia a
la traccidn
MN/m2

(a

21 partes producto
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(s ; : (e)
eri~{' Composicibn ' Resistencia a Resist . aéb) Ignifugacidad
%o la/tgaccién i;;iitgngéi p”

MN/m 50% HR 702C
entglladura :
4 dias
XJ/m 8 br 7
1 21 partes producto
del ejemplo 1+79
partes granulos de
nylon 66 cargados
con vidrio. 13% 6,0 VI VI
2 Mezcla combinada
por extrusién como
anteriormente. 120 5,1 VI VI
3 Igusl composicidn
: que 1 y 2 prepara-
da por combinacidn
con extrusidn en
mna sola etapa. 125 5,0 VI v
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(a) Medida usando el método ASTM D683-72,

(b) Medida usando el método ASTM D256=73 uti+
lizando un radio de entalladura de 0,25 mm.

(c) Medida utilizando el ensayo de combustidnm
vertical de Underwriters Laboratories segfin la norma Nimero 94
empleado muestras de 1,6 mm de espesor.

Estog resultados demuestran que se obtiene
una resistencia mecidnica mayor mediante el método de moldeo
directo y que la composicidn proporciona una ignifugacidad qwe
es indistinguible a partir de los otros métodos examinados.
Igualmente, puede observarse que el material moldeado directa-

mente proporciona articulos de moldeo muche mas blancos,

Ejemplo 4
Los granulos de mezcla madre del ejemplo 2

se mezclan en la relacidn en peso 30:70 con granulos de nylon
66 y la mezcla se moldea por inyeccidn para formar articulos
configurados (a) mediante moldeo por inyecéiéﬁ directo y (b)
después de la combinacidén por exbtrusién como se ha descrito en
el ejemplo 3. ZEn un ejemplo comparative, se moldea por inyec-
¢cidn una composicidén idéntica, preparada mediante extrusidén en
uns sola ebtapa de todos los ingredientes individuales a excep-
cihn del vehiculo de nylon 6. Las propiedades mecédnicas e ig=-
nifugas obtenidas a partir de las tres composiciones no fueron
tan significativamente diferentes como las composiciones refor-
zadas comparsdas en el ejeﬁplo 3, pero la muestra moldeada di-
rectamente exhibe de nuevo un color mejorado., Los resultados

obtenidos son los siguientes:
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Experimento

Composicidn

Resistencéa a
la traccion

(v/m>)

Registbe
impactic
entall:

X3/

(a) 30 partes
producto del
ejemplo 2 + 70
partes nylon 66

(b) Mezcla com—
binada por exX-
trusidn como an
teriormente.

(¢) Composicidn

como (a) excepto
que se omite el

vehiculo de ny-

lon 6, combina-

¢idn por extru-

sidn en una sola
eftapa.

63

52




nto

Composicidn

Resistencia a
la traceidn

(N /m®)

(a) 30 partes
producto del:
ejemplo 2 + V0
partes nylon 66

(b) Mezela com~
binada por ex—
trusidn como an
teriormente.

(¢) Composicién

como (a) excepto
que se omite el

vehiculo de ny-

lon 6, combina-

c¢idn por extru-

sién en uma sola
etapa.

63

52

Resgistencia al

Ignifugacidad

impacto con 50% HR 702G
entalladura :
ot
X7 /m 48 hr 7 dias
3,6 VO vo
3,7 VO VI
3,2 'L VO
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Ejemplo 5

Los granulos de mezcla madre del ejemplo 2
se mezclan con granulos de nylon 66 cargados con vidrio conte-
niendo 40% de fibra de vidrio en la proporcion en peso de 30
de mezcla madre por 70 de nylon cargado con vidrio. El ensa-
yo compgrativo en la forma descrita en el ejemplo 3 demuestra
que se obtiene una ignifugacidad de 94 VO para los productes
de los tres métodos de preparacidn de articulos moldeados. ILa

resistencia a la traccidén y color de los articulos moldeados

por inyeccidén directamente son superiores a las exhibidas cuan+
do se utilizan los otros métodos de preparacibén, como puede

observarse en la siguiente tabla.

A

/

/
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Experimento

Composicidn

Resis tenc:;La a
la traceiodn

(/)

Resist
impact
entall

(RTN

30 partes pro-
ducto del ejem
plo 2

70 partes ny-
lon cargado
con vidrio

Como antes,
comblnaQa por
extrusion

Como antes,
omitiendo vehi
culo de nylon
6, combinacion
por extrusidn
en una sola
etapa

135

115

121

7y

7




arimento

Composicidn

Resis ‘cenc:j.a a
la traccion

(/)

~17=

30 partes pro-
ducto del ejem
plo 2

70 partes ny-
lon cargado
con vidrio

Como antes,
combinada por
extrusion

Como antes,
omitiendo vehi
culo de nylon
6, combinacion
por extrusién
en una sola
etapa

135

115

121

Resistencia al
impacto con
entalladura

(K3 /n°)

Ignifugacidad

50% HR
48 hr

702G
7 dias

743

7,0

VO Vo

Vo VYO

Vo VO
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Ejemplo &

‘ ‘En un molino calentado con vapor de agua; a
140-1602C, se prepara una composicidén de mezcla madre ignifuga
que contiene 20% en peso de polietileno. La composicidn igni-
fuga contiene 80% de "Dechlorane" 515, oxido de zimcy esteara-
to de zincen una relacidn de 11:5,5:0,5. Esta mezcla madre

se combina entonces por extrusién con fibra de vidrio y granu-

los de nylon 66. Los granulos producidos se moldean por inyec-
cibén para formar articulos conﬁiguraaos. La siguiente tabla
registra los resultados del énsayo sobre los articulos confor-
mados. Se lleva a cabo también un experimento de control omi-
tiendo el polietileno pero trabajando por otra parte con los
mismos ingredientes, mediante un procedimiento de extrusidn

en ung sola etapa.

i +
Composgicibn Registencia a UL94
la traceidn 50% HR durante
MN/m2 48 horas
Medida Maxima
28% en peso de fibra
de vidrio: 21% en pe-
go de mezcla madre:
51% en peso de un co-.
polimero de nylon
66,6 conteniendo 3%
! de nylon 6 (basado en
el copolimero) 109 60 72
Control 120 17 26

Los resultados del ensayo de combustién, mos+

trados como tiempos de combustibén en promedio ¥ naximos(en se=-

| gundos),demuestran que la muestra de control tiene una evalua=-
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cién de 94 VI. En comparacidn, la misma composicién contenien<
do aproximadamente 4% de polietileno como vehiculo ignifugo,
tiene un comportamiento en combustidén mucho mas pobre y tiene
una evaluacidn peor que 94 V2,
Ejemplo 7

Se preparan mezclas madre que tienen las mise

mas composiciones que en los ejemplos 1 y 2 excepto que el ny-
lon 6 se sustituye por un copolimero de nylon 66,6 conteniendo
los mondmeros en wna relacién de 73:27. Se obtienen composi-
ciones mezclando con nylon 66 y nylon 66 reforzado con vidrio
siguiendo el procedimiento y empleando las composiciones de log
ejemplos 3, 4 y 5. Se encuentra que el copolimero que contie-
ne mezcla madre es marginalmente superior en algunos aspectos
a los basados en nylon 6, con la ventaja de que las mezclas
finales producidas contienen solamente uno o 2% de poliamida
en forma de unidades de nylon 6. ios résultados obtenidos por

moldeo por inyeccidn directo de las composiciones correspondiern

tes a las de los ejemplos 3 ¥ 5, son los siguientes:
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Ejemplo

Composicidn

Resistencia a
la traceidn
(MI¥/m)

Resister

impacto

entallagd
(X3 /m

10

11

21 partes produc~-
t0 ejemplo 1 con
sustitucidn del
vehiculo de nylon
6 por copolimero
de nylon 6646
73:27 + 79 partes
nylon cargado con
vidrio (33% en pe
go de vidrio)

30 partes produc-
to ejemplo 2 con
sustitucidn del
vehiculo de nylon
6 por copolimero
de nylon 66.6
73:27 + 70 partes
nylon cargado con
vidrio (40% vi-
drio).

129

134

%2,

8,2
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Composiecidn

Resistenc@a a
la traccidn

(MN/m")

Resistencia al

impacto con

entallégura
(K3 /m=)

Ignifugacidad

50%HE.
48 hr

702G
7 dias

21 partes produc-—
to ejemplo 1 con
sustitucidn del
vehiculo de nylon
6 por copolimero
de nylon 66.6
7%:27 + 79 partes
nylon cargado con
vidrio (33% en pe
so de vidrio)

%0 partes produc-
$o ejemplo 2 con
sustitucidn del
vehiculo de nylon
6 por copolimero
de nylon 66.6
73:27 + 70 partes
nylon cargado con
vidrio (40% vi-
drio).

139

134

%1

8,2

¥O

VI

vO
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Ejemplo 8

Se prepara una composicidn de mezcla madre
de acuerdo con el método del ejemplo 1, para dar granulos que
contienen 20% en peso de un copolimero de nylon 66,6 73%:27,
25,9% de oxido de zine, 51,8% en peso de "Dechlorsme" 515 §
2,35% de estearato de zinc.

Ejemplo 9 _

Se mezclan 21 partes en peso del producto
del ejemplo 8 con 79 partes de granulos de nylon 66 reforzados
con fibra de vidrio, conteniendo 33% en peso de vidrio. ILa
mezcla se moldea por inyeccidn airectamente y se ensaya por el
nétodo anteriormente indicado. Se obtiene una resistencia a
la traccidén de 127 MN/ma, una resistencia al impacto -con enta-
lladura de 5,2 KJ/m2 v una evaluacidn ULO4 de VI. El color
de los articulos moldeados es mejor que el color de los arti-
culos formados a partir de la misma composicidén que habia si-

do totalmente combinada en wna sola operacidn.

Descrita suficientemente lg naturaleza del
invento, ssf como la manera de realizarlo en la prdctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas,
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no gl-

teren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento de obtencidén de una composicién
poliamf{dica de mezcla madre, caracterizado porque comprende
combinar ol menos 10% en peso, de la composicién, de una poli-
amida gue tiene un punto de fusidn de 230°C o inferior, con al
menos 60% en peso, de la composicibn, de adifivos ignifugos.

2,- Procedimiento segdn la reivindicacién 1, carac-
terizado porque los aditivos ignifugos comprenden una mezcla
de compuestos orgdnicos halogenados y un producto sinerglstico
para los compusstos halogenados.

. 3.~ Procedimiento segtin la reivindicacidén 1 6 2,
caracterizado porgue la poliamida es nylon 6 o un copolimero
de nylon 564

A.- Procedimiento seg@n cualquiera de las reivindi-
cacionss 1 a 3, caracterizado porque se mezcla al menos 60%
en pesolde compuestos orgénicos halogenados y un producto
ginergfstico para los compuestos halogenados, giendo la rela~
¢idn sn peso de compuestos halogenados a producto sinergisticd
de 5:1 a 1:2.

5.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
serizado porque se combina de 5 a 50% en peso de la composi-
¢Lén de poliamida de mezcla madre resultante, con 95 2 50%
en peso de uﬁa segunda composicibén de poliamide que comprende
ung poliamida con wn punto de fusién de al menos 250°C y con
0 a 40% en pesoy de la composicibn total, de otros aditivos,
totalizando 100% el porcentaje combinado de composgicidén de
mezcla madre, segunda composicidn de poliamida y otros adi-~
tivos.

6.~ Procedimiento segln la reivindicacién 5, carac-

Qﬂg%?ifizado porque se combina de 15 = 50% en peso de composicién



10

15

20

=

0 -

23

mezola madre de poliamida.

Tem Procedimienio-segﬁn cualquiera de las reivindi-
caciones 5 y 6, caracterizado porque la polismida de la segundd
composicién de poliamida es un polimero o copolimero de nylon 8

8.- Procedimiento segfn cualquiera de las reivindi-
caciones 5 a 7, cerscterizado porque consiste en una mezcla
seca de grénulos de la composicién de mezcla madre y grénulos
de la segunda composicién de poliamida.

G.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque los materiales igni-
fugés comprenden una mezcla de al menos un compuesto orgédnico
clorado y un producto sinergistico elegido entre al menocs umo
de los 8xidos de entimonio, estafio, zinc, hierro ¥ molibdeno,
Sxidos mixtos de los anteriores y borato de zinc.

10.~ Procedimiento de obtencién de una composicién
poliamfdica de mezcla madre, tal ¥y como queda sustencislmente
descrito en la presentes Memoria.

Bsta memoria consta de 23 hojas escritas a médquina

por una gola cara.
i
Madrid, T

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LITMITED.
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