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Le presente solicitud se refiere & un método pare lea
obtencidn de composiciones polimeras, en especial composicio-
nes almacenables e inalterables de particulas polimeras capa~
ces de expansionarse para producir estructuras celulares amor-
5 tiguadoras de la llema; y de modo particular a composiciones
almacenables de materiales polimeros derivados de los compues—
tos arométicos vinilicos, perticularmente del estirenoc. La so-
licitud tiene por objeto, por lo tanto, un método pare prepe~
rar diches composiciones almecenables graciag s megclar en se~
10 co sus componentes ¥y & producir con la expansidén de dichas

composiciones estructures polimeras celulares retardadoras o

amortiguedoras de la llema. Bajo un aspecto importante se re- i
fiere a particulas polimeras expansibles y separades cubierta&
de una mezcla de un hidrocarburo muy halogenado y de 6xido de |
15 antimonio.

Es ya conocido en la técnica el empleo de hidrocarbu-~
ros altemente halogenados en mezcla con materiales polimeros
para obtener composiciones retardedoras de la llama. Tambidn

es conocido el empleo de 6xido de antimonio para comunicer es-

20 ta facultad retardadora de le llama. Sin embargo, 1los anterio-

res empleos de estructuras polimeras celulares han exigido que
los retardadores de le llama se incorporasen homogénesmente &l

polimero antes de la expansién. Sin embargo, el presente inven.

to prevé un medio de producir estructuras polimeras celulares

25 | retardadores de la llama sin incorporar los retardadores al poT
limero antes de la formacidn de la espuma. Esto es que segin el

presente invento la incorporacidén de los retardadores de la 11?-

me a la estructura polimera tiene lugar en concomitancia con l?
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fase de lea expansién. Es cosa sorprendente que esto proporcio-
ne une suficiente distribucidén de un retardador o retardadores
de la llama en una estructura celular para que actie eficazmenlte
comunicendo & dicha estructure la facultad de retsrdar la lla-

ma. De este modo se suprime la hecesidad de distribuir el re-

tardador de le llame en el polimeroc aentes de la expansibn, eli
minendo de este modo esta operacidn molesta y costosa. Ademés
con el método objeto del presente invento se obtiene una com-
posicidn caepaz de expansionarse in situ y que en estado expan-
sionado posée propiedades retardadoras de la llama. Esto se
halle en contraposicidn a las anteriores estructuras polimeras
¥ celulares retardadoras de la llama, polimeros que se deri=-
vaban de monbmeros etilénicamente no saturados y que se conver:
t{an en espuma en el punto de fabricacién y no estaban adapta-
dos para producir espuma o expansionarse in situ.

Otra ventaja del presente invento se encuentra en su
utilided particuler en combinecidn con el método de polimeri-
zacién en suspensién, En lugar de los métodos conocidos que
incorporen los retardadores del incendio al polimero antes de
le formacidén de la espuma, el presente invento proporciona un
medio de incorporar los retardadores del incendio cuando el
polimero produce la espuma. Esto ofrece ventajas especiales en
los productos de polimerizacidén en suspensidn p. ej. el polis=-
tireno por el hecho de que estos productos son "bolites" o gré+
nulios.

La fig. 1 es un esquems trianguler de una forma de ejew
cucién del invento que ilustra composiciones conteniendo grénu-
los expansibles de polistireno con 10 partes de éter de petré-
leo con punto de ebullicidn de 35 a 602 ¢ por 90 partes de po-
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listireno, Halowax 1051X, un naftaleno clorado y 6xido de an~
timonio. El érea sombreade colprende composiciones que son au-
toextintoras.

Les composiciones capaces de expansionarse para pro-
ducir una estructura polimera celular retardadora de la lle-~
ma, comprenden (A) particulas de un polimero derivado de un
mondmero etilénicemente insaturado y poseyendo integradas en
el mismo de 5 & 30 pertes de un hidrocarburo aslifético por 100
partes de dicho hidrocerburo polimero con un punto de ebulli-
cibén inferior al punto inicial de reblandecimiento de dicho
polimero; (B) un hidrocarburo no voldtil muy halogenado, y (C)
dxido de antimonio, estando presentes los componentes 4, B ¥
C en las proporciones comprendidas por el 4rea sombreada de
le fig. 1. Debe advertirse que el 6xido de antimonio puede su-
primirse en la anterior composicidn y que entonces se obtendrﬁ
una composicidén de propiedades reducidas retardadoras de la
llenme.

Bajo otro aspecto dichas partioulas polimeras almace-
nables derivedas de mondmero etilénicemente insaturados y ce~
paces de expansionarse pare producir una estructura polimersa
celular recubierte de un hidrocarburo no voldtil altamente he-
logenado contienen 4xido ae entimonio mezclado con é1l, estanddg
presentes dicho polimero, el hidrocarburo halogenado y el &xi-
do de entimonio en las proporciones comprendidas por el &rea
sombreade de la fig. 1, partidularmente las particulas de po-
listireno, los granos o bolitas de polistireno derivados por
polimerigzacidén en suspensién. Por 1o tanto, el invento se re-
fiere a un método de preparar composiciones almacenables capa:

ces de expansionarse para producir estructuras polimeras celu-
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lares retardedoras de la llema, con las fases de fundir un
hidrocarburo no volédtil altemente halogenado, de mezclar con
41 homogéneamente 6xido de antimonio, de enfriar dicha mezcla,
de triturar la misme mezcla y de recubrir la mescla triturads
sobre particulas polimeras expansibles derivadas de un mondéme+4
ro etilénicamente insaturado que lleva incorporadas a él de 5
a 30 partes de un hidrocarburo alifético por 100 partes de po<
limero, teniendo el indicado hidrocarburo alifético un punto
de ebullicidn inferior el punto inicial de reblandecimiento d?
dicho polimero, utilizdndose las indicedas sustancias en can-
tidades comprendidas dentro del drea sombreade de la fig. 1.
Como caracteristica del presente invento se ha descu-
bierto que es posible preparsar composiciones como las antes
indicadas utilizando particulas polimeras expansibles conte-
niendo como agente expansionador un hidrocarburo aslif&dtico.
Estas part{culas se recubren de una mezcla previamente prepa-

rada de un hidrocarburo no voldtil eltamente halogenedo y de

dxido de entimonio, Estas perticulas recublertas pueden expanw
sionarse y reunirse para producir una estructura polimera ce-
lular continua que retarde la llama y al mismo tiempo posée
propiedades mecénicas esencia@lmente similares a las de estruci
turas obtenidas con particulas polimeras expansionebles y no
recublertas en las mismas condiciones.

Bajo otro aspecto el invento se refiere a mezclas ho-
mogéneas de dichas particulas exﬁansibles ¥y une mezecla de un

hidrocarburo no volétil altamente halogenado con 6xido de

antimonio. Este composicién puede expansionarse para producir
una estructura polimera celuler continue que es retardadora_dé

la llama. Aqui también las propiedades mecdnicas de la estruc-

{
H



10

15

20

25

220186

turae retardadora de la llame son sustancialmente iguales a lad

obtenidas en las mismas condiciones por expansidén de particu-
las polimerss expansibles no recubiertas.

Para estos fines el presente invento consiste en prinﬂ
cipio en proporcionar particulas polimeras almacenables deri-
vadas de mondmeros de hidrocarburos etilénicamente inssturados
¥ cepaces de expansionarse para producir una estructura poli-
mera celular recubierta de un hidrocarburo no volédtil altamen-
te halogenado y conteniendo incorporado éxido de antimonio a
dicho polimeroc, en el cual el hidrocarburo halogenado y el
6xido de antimonio se hallan presentes en las proporciones
comprendides por el drea sombreada de la fig. 1.

El invento proporciona también un método para producir
una estructura polimera celular retardadoras de la lleama, el
cusl comprende las fases de fundir um hidrocarburo sltamente

halogenado y no volédtil, el mezclar con é1 homogéneamente Sxi-

do de antimonio, el recubrir con esta mezcla las particulas po-

limeras expansibles derivadas de hidrocarburo mondmero - ebi-
lénicamente insaturado y teniendo incorporadas de 5 a 30 part4
de un hidrocarburo alifédtico por 100 partes de polimero, pose-
yendo el indicado hidrocarburo alifdédtico un punto de ebulli-
c¢idn inferior al punto inicial de reblandecimiento de dicho
polimero y utilizando las indicadas sustancias en cantidades
comprendidas dentro del érea sombreada de la fig. 1.

Siempre que se emplea aqui el término "retardador de
le llama" se entiende que el grado de combustién de la prueba
es considerablemente menor que el grado de combustidn de un
material no tratado. En muchos casos el material tratado deja-

ré eventualmente de arder, esto es, seré autoextiptor.
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El término "almacensble" se emplea agui para indicar
que los materiales pueden conservarse durante un periodo de tiem
po sin perder sus propledades de ser expansibles y enlazsbles
despuds de la expansidn. Por lo demés se prefiere almacenar
los materiales en un depdsito cerrado para evitar la difusién
y eveporacién del egente expansionador del hidrocarburo ali-
fético. |

Hay que advertir que las composiciones aqui contenidas
son expansionables in situ, esto es, se las puede expansionar
como se quiera aplicando celor, p. ej. mediante vapor o aire
caliente.

Las composiciones obtenidas por el presente invento
pueden expansionarse para producir particulas polimeras celu=
lares separadas con propiedades retardadoras de la llesma. Ade-
més les composiciones pueden utilizarse para producir estruc-|
tures polimeras celuleres continuas con propiedades retardado-
ras de la llems. Ademés las composiciones pueden emplearse
pare producir construcciones del tipo de "“sandwich" de estruc-
turas polimeras celulares, p.ej.madera contrachapeada, hpjas
metélicas, léminas metdlicas, papel y similares.

Los hidrocarburos no volétiles y altamente halogenados
utilizables en el presente invento son generalmente sustancia#
que contienen més de 65 % en peso de haldgeno y las cuales
hierven & la presibn ordinarie por encima de 2002 C. Se pre-
fieren los compuestos hidrocarburos clorados. Ejemplos de los
tipos de materiales que pueden emplearse aqui son el chlorowax
70 que es una parafina clorada resinosa, no téxica, pulveriza-
da, de color de crema y con un peso especifico desde 1,6 & 1,1

y con un punto de fusidn desde 90-1002 C, y el halowax 1051X
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que es un naftaleno clorado que contiene aproximadamente 70 %
en peso de cloro.

Como se emplea aqui el término "eltamente halogenado"
se indica que el hidrocarburo halogenado contiene por lo menos
50 % en peso de haldgeno.

El 6xido de entimonioc finemente pulverizado tal como

83 vende en el comercio puede emplearse aqui.

Al preparar la mezcle de 6xido de antimonio y de hidro
carburo altamente halogenado, la cual luego se mezcle con las
particulas polimeras expansibles, se prefiere fundir el hidro-
carburo halogenado y mezclarlo con el 6xido de antimonio en
forma de una pasta. Después de enfriar se triture este material
en particulas pequeflas, preferentemente de tal tamafio que las
particulas atraviesen un tamiz de 100 mallas. Alternativamente
el hidrocarburo halogenado y el éxido de antimonio pueden re-
ducirse a particulas pequeiias separadamente y luego mezclarse,
p. ej. revolviéndolos en un molino de bolas para producir una
mezcla homogénea.

Las particulas polimeras expansibles pueden mezclarse
0 recubrirse de la mezcla de 6xido de antimonio e hidrocerburo
halogenado mediante contacto por frotamiento intimo mecénico
entre las particulas polimeras expansibles y las particulas de
éxido de antimonio e hidrocarburo halogenado. Esto puede ree~-
lizarse p.ej. en un aparato del tipo de molino de bolas con un

numero minimo de bolas o por otro mecanismo conocido para lo-

grar el indicado contacto entre las particulas.
El presente invento admite el empleoc de un adhesivo re%
cubriendo las pmrticulas polimeras que se han de recubrir con |

la composicidén retardadora de la llama. Los adhesivos no dieol%

|

!
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ventes de las particulas polimeras que pueden emplearse son
p.ej. los adhesivos a base de acetato de polivinilo, latex de
egstireno-bhutadieno, polistireno plastificedo, metacrilato po-
limetilico y adhesivos del tipo de ftalato de glicerilo. El
empleo de estos adhesivos retarda o evita la separacidn de
la capa retardadora de la llama de las particulas polimeras
durante el embarque o el tratamiento.

Una ventaja del método del presente invento se encuen-
tra en el hecho de que los diversos ingredientes pueden ésen-~
cialmente mezclarse en estado seco y sin necesidad de utili-
zar disolventes o liquidos portadores que deben eliminarse
del sistemsa.

Las proporciones de los diversos ingredientes se ilus-
tran en la fig. l. En genersl las cantidedes relativas de par-
ticulas polimeras, de hidrocarburo no volédtil altemente halo~
genado y de 6xido de antimonio que pueden utilizarse, se en-
cuentran dentro del érea sombreada de la fig. 1 que ya ante-
riormente se ha descrito con referencia al polistireno halo-
wax 1051X y el éxido de antimonio.

Ilustraremos el invento con las siguientes formés pre-
feridas de ejecucidn sin circunseribirlo a les mismas.

10 martes de chlorowax 70 pulverizado y 7,5 partes de
polvo de dxido de antimonio se mezclan entre si{ y se calientan
& una temperaturas del orden de 95-1002 C. Se funde la mezela
pare formexr una pasta que se revuelve para lograr homogeneidad
se enfria y se muele en polvo fino, que se tamiza & por 1o me-

nos 100 mallaes. EL polvo finamente dividido se mezcla en seco

con 82,5 partes de bolitas de polistireno expansible que con—i
. . [
tiene seis partes de éter de petrdleo con punto de ebullicién !

|
|

-
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entre 65-70¢ C por 90 partes de polistireno revolviéndolos en
un mezclador de caja. Asi se obtiene una composicidn almace-
nable capeaz de expansionarse parsa producir une estructura po-
1imere celular retardadore de la llama,

Un molde con orificios de ventilacidén se llena apro-
zimadamente hasta el 8 % de la mezcla, se cierra el molde ¥y
se introduce vapor. Después de 10 minutos se corte la corrien-
te de vapor, se abre el molde ¥y el producto se saca. Se obtied
ne as{ un polimero celuler con pequefios vacios y una densidad
de aproximademente 2 libras por pie cubico el cuel es autoex~
tintor, esto es cuendo se enciende por aplicacidén de una lla~
ma, despuds de seperar le lleme cesa le combustidén esponténea-
mente.

Después de revélver la anterior mezcle de bolitas de
polistireno expansible y de perticulas de la mezcla de chloro-
wax 70 y 6xido de antimonio en un molino de bolas equipado
unicemente con 2 § 3 bolas, se obtienen bolitas de polistire-
no expensibles y separadas recubiertas con la mezcla de 6xido
de entimonio y chlorowax 70. Estas bolitas recubiertas contie-
nen al polistireno expansible, el chlorowax 70 y el 6xido de
antimonio sustancialmente en la proporcidn de partes en peso
de 82,5/10/7,5.

Después de la expansidén en un molde como entes se ha
descrito, se obtiene un polistireno celular retardador de la
llame con pequefios vacios y con una densidad de prdximeuente
3 libras por pie chbico, el cual es autoextiptor.

Con igualdad de peso de halowax 1051X, un naftaleno
cloredo conteniendo préximemente 65 % en peso de cloro en el

procedimiento anterior, en vez de chlorowex 70, se obiienen
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resultados sustencizlmente andlogos.

De modo similar las diversas particulas polimeras ex—
pansibles pueden sustituirse en el procedimiento anterior por
el polistireno pera producir estructuras polimeres celulares
retardadoras de la llama con pequeiios vacios y de la densidad
aproximeda antes lograda, estructuras que son también auto-
extintoras.

Aunque el invento se ha descrito con referencia a for-
mas particulares de ejecucidn, puede comprenderse que en su
esencia el invento no se limita a ellas sino que puede llevar-
se a cabo de diversas maneras dentro de su propio alcance, se-!
gun se ha explicado anteriormente y se especifica en las ad-

Juntas notas.

=0000000~
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La presente patente de invencidn comprende las si-
guientes reivindicaciones:

l.~ Método paera le obtencidén de unae composicién poli-
nera celular retardadora de la llama, carscterizado porgue
comnprende las fages de fundir un hidrocaerbvuro altemente halo-
genado ¥y no volétil, de mezclar con él homogéneamente Sxido
de antimonio, de recubrir con esta mezcla particulas polime-
res expansibles derivadas del monémero de hidroecarburoc etilé-
nicamente insaturado, poseyendo incorporades de 5 & 30 partes
de un hidrocerburo elifético por 100 partes de polimero, pose-

yendo el citado hidrocerburo alifético un punto de ebullicién

limero, utilizéndose las sustancias citadas en cantidades com-
prendidas dentro del &rea sombreada de la fig. 1.

2.- Método segin lo reivindicado en el punto 1, cerac-
terizado porque comprende ademés la fase de calentar dicha
estructura pera producir le expansidn de las citadas perticu-
las polimeras.

3.~ Liétodo segun lo reivindicado en el punto 1, carac-
terizado porque la mescla homogénea de un hidroecarburo no vo-
14til se enfria después de fundida, se tritura dicha mezecle y
con dicha mezcle triturade se recubren las particulas de po-
limeros expansibles.

4.~ liétodo segun lo reivindicedo en el punto 1, carac-
terizado porque las particules expansibles son particulas de
polistireno que contienen 10 partes de éter de petréleo con
punto de ebullicidén desde 35 & 602 C por 90 partes de polis~

tireno y el hidrocarburo halogenado es naftaleno clorado cone-.
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teniendo por lo menos aproximadeamente 65 % de cloro.

5.- liétodo para la obtencibén de una composicidén poli-
mera almecenable o inalterable.

Segun se describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva y se ilustra con las figuras que & la misme se
acompatian.

Consta este memoria de trece hojas foliadas y escri-

tas & méguina por una sola de sus carss.
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