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MEMORIA DESCRIPTIVA

gobre:
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE MATERIAL
*"PLASTICO DILATADO",

. .
.t

SOLICITANTES: IMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
domiciliada en Imperigl Chemical House, Millbank,

Londres, Inglaterra.

La presente invencidn se relaciona con la obten-—
qién de materisles pléstices dilatados y particularmente
con la produccién de materisles pldsticos dilatados que
comprenden polimeros de cloruro de vinilo.

5e Ya se ha propuesto con anterioridad, preparar
polimeros de cloruro de polivinilo estirados, medlante
dispersidn de polimero de cloruro de polivinilo en

forma de polvo finisimo y en un plastificante no volatil

bjunto con un agente de insuflacidn y después calentar la

i 10. composicién e una temperatura en la cual el agente de
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insuflacidn se descompone y el polimero de cloruro de
vinilo se gelatiniza. E1l material dilatado as{ obtenido

es blando y esponjoso. Hasta ahora ha sido muy difiecil
preparar polimeros de cloruro de polivinilo dilatado
rigidos o semi-rigidos, debido a que sl se omitia el
plastificante en la composicion , la temperatura requerida
para la fase de incorporar el agente de insuflado en el
polimero de cloruro de vinilo, es decir,.por molido

en caliente, es con frecuencla tan elevada que produce

la descomposicidn premature del agente de insuflado,.

La presente invencidn sbarca iguaslmente la
obtencidn de una composicidn que comprende un polimero
de cloruro de vinilo, que al calentarse dg un material
poroso rigido dilatado, mediante el método o proce=
dimiento que se describe a continuacidn.

Segun este invencidn se obtiene una composi-
cidén dilatada en caliente que comprende una mayor canti-
dad en peso de polimero de cloruro de vinilo, una
menor cantidad en peso de un copolimero de butadieno-1,3
v metacrilato de metilo y un asgente insuflador.

De acuerdo igualmente con la presente invencion,
el procedimiento pars la obtencidn de diche composicidn
comprende trabejar en caliente un butadieno-1,3 ¥y
metacrilato de metilo mezclando intimamente con ella una
meyor caentidad en peso de un polimero de cloruro de
vinilo y un agente de insuflado a una temperatura inferior
a la temperaturs del agente de insuflado.

Abarce asimismo la obtenciodn de un meterial
poroso dilatado de una composicidon que comprende una mayor

cantidad en peso de un polimero de cloxuro de vinilo,una
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menor cantidad en peso de un copolimero de butadieno;1,3 i
y metacrileto de metilo y un egente insuflador,calentando
dicha composicidn a una temperatura superior a la
temperatura de descomposicidn del agente de insuflacidn.

Por lo genersl, deberia disponerse justémente !
de la suficlente cantidad del copolimero de butadieno-=1,3
y metacrilato de metilo para fundir en las condiciones
de mezcla, de modo que el polimero de cloruro de vinilo
puede dispersarse féacilmente en 61, Cuando se precise
un materisl menos rigido, se emplears mas de esta cantided
minima de copolimero. La composicidén del copolimero
dﬁbutadieno-1,3 ¥ metacrilato de metilo pueden variar
entre limites muy émplios‘que dependen de la naturasleza
del material dilatado que se requiere. E1l orden de los
copolimeros en propiedades de blandos a duros asi como
la proporcion de metil metacrilato a butadieno-1,3 sumenta;
consiguientemente, la rigidez del materlisl final dilatado
puede tembien determinarse por la naturasleza, asi como
la cantidad del copolimero, dando los copolimeros duros
elevada rigidez, mientras que los copolimeros blandos den
ung, menor rigidez del materigl dilatado. 8Si se desea pueden
intercalarse sgentes de vulcanizacidn en la composicidn
de modo que el componente de butadlieno pueda vulcanizarse
para sumentar lg estabilidad dimensional del materisl
dilatado.

Para obtener un material dilastado rfgido, prefe-
rimos emplear un copolimero de butadieno-1,3 y metacrilato
de metilo obtenido mediante polimerizacidn de uns mezecla de
monomeros que contengan una mayor proporcidn de metacrilato

de metllo, prefereontemente de 70% a 90% en peso del peso de



la mezcla del monomeroc polimerizable, y preferimos que

el compuesto comprenda de 20 a 40 partes en peso del

copolimero a 100 partes en peso de polimero de cloruro
‘ de polivinilo. $Si la proporcion del copolimero es
.75. demasiado elevada, las propiedades utiles del poliméro
* de cloruro de polivinilo tenderan a desperdiciarse.

El presente procedimiento puede igualmente
emplearse para obtener composiciones que dén materia-
les menos rigidos, mezclando en una nmenor proporcién

80. un conocldo plastificante para el polimero de cloruro
de vinilo. Como ejemplos de plastificantes que
incluyen ftalatos dialkilicos pueden citarse los
siguientes: ftalato de dibutilo, ftalato de dioctilo,
sebacato de dibutilo y fosfato tricresilico. Si se desea

85, puede tambien afladirse un plastificante de dilatacion,
por ejemplo, ceras de parafina clorurada. La adicidn
de unag pequelia cantidad de>plastificante, 0 sea hasta un
10% en peso del polimerc de cloruro de polivinilo puede
ser convenliente en slgunos casos para obtener

90, el mejor efecto del ggente insuilgdor y obtener un
mgterigl dilatado que tenga una baja densidad; esto es
debido a que las composiciones de esta invencidn no se
insuflan al maximo con egentes insufladores conocidos
g1 no contienen una pequefia proporcion de plastificante.

g5, Como ejemplos de agentes insufladores se

incluyen: bicarbonato sddico, carbonato de amonio,
carbamato de amonio, dlaminoazobenceno, biurato , dales
de urea con acidos organicos, xenilotriacenos simetricos ,

es decir, 1,3 bis (o-xenilo)-triaceno, hidrazidas sulfonilo

100, aromatices, 0 sea, nidracids sulronilo bencénica y
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pypltoxibis (hidracida sultonilo bencenica), di-N-nitroso
pentametileno tetremina, bicarbonato de smine guanidina,
o ,ol! gzodiisobutironitrilo, y azo-dicarbonemida.
Preferimos emplear los agentes insufladores organicos,
puesto que, por lo general, dén una estructura porosa
mgs uniforme v son mas eficaces que los agentes insufla-
dos totalmentednorgénicos. En particular, preferimos
emplear bicarbonato de amino guanidina porgue ademss de
dar una estructura porosa uniforme es un agente insuflédor
muy eficaz. Para gyudar a la operacidn del agente
insufledor es necesarig una pequeila cantidad de un
neterial gcido por ejemplo, acido estegrico. La cantidad
de agente insufledor utilizada, dependeré del agente
particular, o sea, con bicarbonato dé amino guanidins

de un 7% a 20% en peso del compuesto, se ha hallado que,
por lo general, d& el efecto deseado.

Cuando se dispone de todos los ingredientes
sdlidos en forma de polvo o en forma de pequefias particu-
las,la composicidn objeto del presente invento, se prepars
de un modo mas conveniente,elaborando primero una mezcla
de ingredientes y después de trituracidn de esta mezcla
en un triturador con dos rodillos czlentados, continuando
L trituracidn hasta que se obtiene una mezcle Intima de
los ingredientes. Cuando no se dispone del copolimero en
polvo preferimos afiadir primero el copolimero a la mezcla
y btriturarle hasta que forma ung banda que rodea un
rodillo, después afiadir una mezcla de Los restantes
ingredientes y continuar la trituracion hasta que se

obtiene una mezcla intima. Los rodillos se mantienen

preferentemente a una temperatura en la proporcidn de
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70 a 902 ¢; por lo general, cuanto mas elevada -es la
proporcidn de metacrilatoc de metilo en el copolimero,
més elevada es la temperatura, dentro de la referida

proporcidn,

La composicion objeto del presente invento ,en
forma de un crepé, se retira del triturador y puede
extenderse colocando suficiente crepé en un molde hueco
estanco pare llenar dicho molde y calentando este ultimo
a temperatursg nas elevada que la temperatura de descom—
posicidn del agente de insuflacion, a la vez que bajo
presion, o sea por encima de 0,5 tons,por pulgads cuadrada.
El molde preferentemente tiene unos lados ligeramente
afilados pars permitir le fécil extraccidon del materiel
del molde, E1l materlal se dilats cuando se afloja del
molde. Por lo general, los agentes de insuflaciodn se
descomponen & temperatures superiores g 1002 C, ;5 el
bicarbsaato de amino guanidina se descompone de 165
a 1702, BEs preferible que la temperatura a la cual se
calients el material no debera exteder mucho de la tempe-—
ratura de descomposicidn del agente de insuflacidn pars
reduclir en lo posible cualesquieras efectos perjudiciales
gque pudieran producirse en el polimero de cloruro vinilico o
en el copolimero de metacrilato de metilo/butadieno por
exceso de calor.

Los productos dilatados tienen utilizedes muy
valiosas. Pueden obtenerse en forma de hojas rigidas que
se utilizan como aislantes térmicos, y en salvavidas y
otros equipos de flotacién,por ejemplo redes flotantes.
Estas hojas, a menos que sean vulcanizadas, son termo-

plastices y se las puede dar forme mediante calor para
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formar estructuras de formas requeéeridas. Tales estructuras
prefabricadas pueden utilizarse como "radomes'.
Pueden utilizarse los materiales dilatados menos rigidos
por ejemplo, en aplicacicnes de antivibracion y a pruebs
165. de golpes, por ejemplo, en empaguetaduras y guarniciones.
La presente invencion se ilustra, pero no se
limita en los silguientes ejemplos,en los qgue todas las
partes ven expresadas en peso.
EJEMPLO I.
170. Se prepard una composicidn de la siguiente
f£érmule:
Polvo de cloruro de polivinilo 100 partes
Copolimero de metacrilato de
metilo/butadieno-1,3 (proporcidn
175 80/20 en peso) 30 n
Acido estedrico . 7T "

Pasta de carbongto de plomo
(7 ¢+ 1 en peso mezcla de carbonato

de plomo y ftalato dibutilico) 12 "

180. Ftalato dibut{lico 10 "
Agente de insuflacidn (bicarbonato

amino guanidina) 10 ¢

Pigmento : 2 "

Bl copolimero utilizado se preparc mediante
polimerizacion emulgada de uns mezcle de monomercs que
185, tenien une proporcion de alimentacidn de metacrilato de
metilo/butadieno=-1,3 4 80 t 20 partes y la cenversion de co-
nomero fué de 93% en peso. El copolimerc fué disponi- ‘
ble en foima 2 hoja.
Los ingredientes, con excepcidn del copolimero,

190. se mezclaron juntos en un mezclador de paletas pera dar
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una mezcla pulverulenta seca. El copolimero se fué
glimentando a un triturador o molino de rodillos, cuyos
rodillos se mantuvieron a 85 a 902 C. Cuando el copoli-
nero se habig fundido suficienteménte para arrollarse
alrededor de un rodillo, se afindié la mezcla de los
restantes ingredientes y se continué la molturacidn hastsa
que todos los ingredientes se dispersaron completamente
por todo el copolimero; esto tuvo lugar en un periodo
de 20 minutos. La composicion se extrajo del triturador
en forma de un crepé de aproximademente 1/4" de espesor .

Un molde hermdtico con un hueco de 9% x 6" x 1/4%
se cargd con uns piezs de crene Ae sproximedemente 9"
x 51/2% x 1/4". Bl molde se cerrdé a una presion de 0,5
tonelaaas por pulgaeda cuadrade, ¥y se calento durante 15
minutos a una temperatura de 165 a 1702 C, Pasado este
tiempo se refrigerd el molde a 652 C y se aflojd la
presidén y el material extraido del molde y coloeado
en un hormo por el gque circulaba aire caliente a 1002 C.
durante 10 minutos. E1 producto despuds de refrigerarse
a la temperatura emblente,midid 18" x 10" x 5/8", tenis
une densided de 0,2 gms./c.c. ¥ tenfa excelentes propie=
dades de aislamiento térmico.

EJEMPLO II,

Se prepard una composicidn que tenia los
ingredientes indicados en el Ejemplo I, empleando un
copolimero elaborado con las migmas proporciones de
metacrilato de metilo y butadieno-1,3,pero en formse de
polvo. Todos los ingredientes se mezclaron juntos en
un mezclador de paletas pars dar una mezcla pulverulents

seca, y esta mezcla se fué alimentando a dos trituradores
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de rodillos, cuyos rodillos se mantenisn a 85 g 902 C.

Se continud la trituracidén durente unos 20 minutos,
después de lo cual la composicidén se retiro del triturador
en forma de un crepé de aproximadamentev1/@“de espesor.

La composlcidn se molded y se dilato exactamente
como se describe en el Ejemplo I y se obtuvo un magterial
dilatado rigido que tenia unse densided de 0,2 gms.

C.C., ¥y unas propiedades excelentes de asislamiento
termico.
i 0 T A

Descrite suficientemente la naturaleza del
invento,asi como la manera de reaslizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificacionesgs de detalle,
en cuanto no alteren su principio fundamental. Tambien
se hace constar que el invento corresponde a una solici-
tud de patente presentade en Inglaterrs con fecha 27 de
Abril de 1955, n® 12,126/55, acogiéndose, por lo tanto,

e los beneficios que conceden los Convenlos Internacionales
en vigor y siendo lo que constituye la esencig del
referido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencion,por 20 sfios en Espafias "Procedimiento para le
obtencidén de material plastico dilestado"; caracterizdndose
por lo siguientes ‘

12.- Procedimiento para la obtencidn de material

'pléstico dilatado, caracterizdndose porque comprende uns

mayor cantidad de peso de un polimero de cloruro de wvinilo,
ung menor cantidad en peso de un copolimero de butadieno-1,3
y metacrilato de metilo y un agente insuflador,

22,- Procedimiento, segun reivindicacidn 18,
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caracterizendose porque el copolimero de butadieno—1,3

y metacrilato de metilo se obtiene mediante polimerizacién
de una mezcla de log monomeros que contienen ung mayor
proporcion de metacrilato de metilo.

38.- Procedimiento, segun una cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizdndose porque
el copolimero de butadieno-1,3 y el metacrilato de metilo
se obtiene mediante polimerizacidon de una mezcle de los
monomeros que contienen de 70% a 90% en peso de meta-
crilatoc de metilo.

42,- Procedimiento,segin una cualculera de las
reivindicaciones nrecedentes, caracterizdndose porque la
composicidn dilatada caliente contiene de 20 a 40 partes
en peso del copolimero de butadieno-1,3 y metacrilato
de metilo por cada 100 partes en peso de polimero
de cloruro de wvinilo.

52,= Procedimiento,segun una cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, caraéteriza'ndo_se porque
la composicidn contiene una menor proporcidén de un
plastificante%iifzmlimero de cloruro de vinilo.

69, ~ Procedimiento,segin reivindicacion 58,
caracterizéndose porque la composicidn dilatada caliente
tiene un plastificante para el polimero de cloruro de
vinilo en una cantidad superior al 10% del peso del
polimero del cloruro de vinilo.

72.- Procedimiento, segun una cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizsndose porgque
el agente de insuflacion es bicarbonato de amino gusnidina,
¥y la proporcidn del mismo es de 7% a 20% en peso de la

composicion.



9 S

290,

295.

300,

305,

82,-Procedimiento, segun reivindicaciones enteriores,

ceracterizandose porque se trabaja en caliente un copoli-
mero de butedieno=-1,3 y metacrilato de metilo y se mezcla
intimamente unae mayor cantidad en peso de un polimero
de cloruro de vinilo y un agente de insuflacidn, a uns
temperatura inferior a la temperatura de descomposicién
del agente de insuflacidn.

92,- Procedimiento,segun reivindicacidén 8e,
caracterizendosa porque el copolimero de butadieno-1,3
¥ el netacriiato de mebilo, el ypolimero de cloruro de
vinilo y el agente de insuflacidn se trituran en un
triturador de Aos rodillos calentado, continuendo la tritu- |
racidn hasta que se obtiene una mezcla I{ntima.

108,- Procedimiento, segin reivindicacién 98,
caracterizandose porque los rodillosd&l triturador
se mentienen a una temperatura entre 70 a 902 C,

112.~ Procedimiento,segun reivindicaciones
anteriores; caracterizéndose porque el meterial poroso di-
laetado se calienta, para obtener una composicidn dilatada
caliente, a une temperatura superior a la temperatura
de descomposicidn del asgente de insuflaciodn.

122,~- Procedimiento,segun reivindicacién 1ls,

caracterizendose porque lg~gomposicidn ﬁilatada caliente

se calienta en un molde queé\tlene una dfvidad hermética

escritas a maquina por una sole carg
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