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MEMORIA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
| de
PLATENTEH D= INVENCIOVW
formulads el 10 de Diciembre de 1960, con el n¢ 263.156
e n | '
BESPAHA
por VEIHTE afios
a nombre de THE-DGW CHEMICAL CCHFANY, entidéd norteamericana,
egteblecida en kiidland, iiichigen, ZBstados Unidos de imérica,
por:
"UK PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR ESFUNMAS DS SUSLAY CIAS RE-
SINOSAS THERMOPLASTICASY

Bste invento se refiere & un procedimiento para la pre-
paracidn de polimeros orgénicos espunedos. 5o refiere més en
particular a un procedimiento y a composiciones para la pro-
ducecidn de espumas por extrusidn, de densidad media a eleva~
da y de tamaiio de poro fino, & partir de polimeros orgénicos
termoplédsticos resinosos normeluente sdélidos.

Ue acusrdo con este invento, particulas o grinulos de
une sustancie termopléstica resinosa, normalmente sbélida, se
mezelan con una peguetia proporcidn, por ejemplo, el 10¢ en

peso o menos de un asehte de expansidn que es simplemente una
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sal inorgdnica finamente dividida que contenga a ua de eris-—
talizacidn capaz de desprenderse por caleiaccidn en el punto
de reblandecimiento del colimero, y, de ?referencia, con 0,25
a 2% en peso de un material inorgduico esencizimente annidro,
inerte, Finamente dividido, como agente formador de ndcleos,
a continuaeidn, se plastifica por el calor vajo presidn en
un aparato de extrusidén de pldsticos y se expulsa & una zona
de presién inferior, por ejemplo, la atuosférica, sutficiente
pare dilatar el material embutido con la formacidn resuliten-—
te de un artiéulo pldstico espumado.

Iilediante la mezcla de las particulas de polimero orgéni-
co termopléstico normaluente sd6lido coii la sal inorsdnica ii-
namente dividida que conbenga azua de cristalizacidn capaz
de desprenderse por calefaccidn al punto de reblandecimiento
del polimero y, de preferenciz, con una pequefia cantidad de
un naterial inorgdnico sbélido, inerte, finamente dividido, co-
o agente forumsdor de micleos, de modo que los materisies 3
mezclen uniformemente unos con otros o de meners que log 12—
teriales inorgdnicos se recubran uniformemente o adhieran a
las superficies del polimero orzduico en foma de perticulas,
por ejemplo, mediente el mezclado de los moteriales con una
pequefla cantided de wn plustificante Liquido, por ejeunlo,
aceite mineral transparente, estearato de ‘butilo, aceite de
soja y similares, se obtienen composiciones de ncteria que

vueden guardarse durante periodos de tiempo prolonsados en

- condiciones ordinariss de presidn y temperstura sin perder su

capacidad espumante y por calefaccidn de la composicidn & ten-—
peratura de plastificado por el celor, bajo piesidn, como,
por ejemplo, en un aparato de extrusidn, la mezcla reblande—

cida por el calor puede exjulsarse a temperaturas entre 140¢ C
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v 160¢ ¢ en una zona de presidn inferior, por ejemplo, la at-
nogférica, en la gque se es;uﬁa fécilaente produciendo un ar-—
ticulo de densidad celular media a elevada, gue tiene finas
celdillsas.

Los polimeros orgdnicos temmopldticos que pueden ectuar
en el proceso y que comprenden las composiciones espume bles
son'los homopolimeros de estireno, copolimeros de esiireno que
contengan uwna cantidad predominante de estireno combinado qui.
micamente en la molécula de copolimero, por ejemplo, copolime-
ros, por lo menos del 704 en peso de estireno y hzsta 305 en
peso de acrilonitrilo o metacrilato de metilo, y mezclas de
polimeros de estireno con un 2 a 15% en peso de 1 8 mds copo-
limeros tipo caucho de butadiendo-estireno. Los volimeros son
nateriales resinosos, normalmente sdélidos, y se emplean en
forma de particulas o grinulos finog, de preferenciu, grdnu—
los'de temafios de unas 10 a 100 mallas por 2,54 cm determina—
do con tanices U.S. Standard.

Le sales inorgéuices que contienen agua de cristaliza-
cibn que hem de emplesrse para preparar les composiciones y
las espunes de extrusibén son sales inorgduicas que contengen,
por lo menos, 365 en peso de azua de cristalizacidn, siendo
apropiado entre 36 y 60% en peso de agua de crigtalizacidn,
una parte considerable de la cual se desprende por calefaccid
a temperaturas de 80¢ C é superiores. BEntre las seles inor-
génicas que contienen agua de cristalizacidén que pueden actua
en el invento se encuentran el sulfato de aluminio, de ror-
male 4lp(S0,)4.18H,0, alumbre alp(S04)3.Ep504.24H,0, sulfato
nagnésico 5.g30, . TH5Q, tiosulfato mesndésico MgS203.6H20, tiom-
sulfabo cdleico Cad,05.6Hp0, tlosulfato sbdico HaSyGq45H,0,
tetraborato sédico NayByOy.10H,0 ¥ NayBy07.5H,0, carbonato
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gédico Na,C05.10H,0 y NayC034TH, 0. ”

Las sales inorgénicss que contienen el agus de oris-
talizacidn se emplean en formsz pulverizesda o finsmente di-
vidida y en una cantidzd en el intervalo de 1 a 104 sufi-
ciente para proporcionar por calefaccidn en el punto de re-
blendecimiento del polimero o por encims de éi, de 0,45 a
3,5% aproximadaente, de agua, referido sl peso del poli-
mero orgénico. Ias sales inorgdnicaes gue contienen asua
de cristalizacidn pueden emplearse solas como zgenbes espu—
mantes, pero se utilizan, convenientemente, junto con 0,25
& 2%, referido sl pesc del polimerc orgémico, de una sus—
tancia inorgfnica finemente dividida, inerte, anhidre o
esenciaimente anhidra, como agente formzdor de mucleos, co-
0o, por ejemplo, éxido de aluminio finsmente dividido, si-
licato célcico, Vvlerra de diatomeas, bicarvonato sddico,
carbonato magnésico, carbonalo cdicico, Gxido de cinec, did-
xido de ftitanio ¥y similares.

Le sal inorgénica {inamente dividida que conviene 2RC:)
de cristalizacion empleada como egente espumante y el ma~
terial inerte finsmente dividido emslesdo cano agente nu-
clear se mezclan convenientemente con el yolimero orgéni-
co granular revolviendo los inzredientes en un mezclador.
Tos materiales inorgénicos finamente divididos, se mezclsan,
preferentemente, con el nolimero orgédnico sreaulsr mwezelado
con un plastificante liguido como aceite mineral tianspa—
rente, aceite de soju, estearato de butilo y similares, en
une cantidad correspondiente @ un €,25 & 24, referido el
peso de polimero orgdnico, con lo que se obtiene une uena
adherencia de los materieles pulverizados a la suvperficie

£

e Los grénulos del polimeroc orglnico.

o
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Ia mezcla de los ingredientes uno con oiro nuede eiec—

o

tuarse o temperatura aabviente o ulrededor de ella y a pre-
sidn atmdsferica o vrébeticazmente amdsferica. Une vez ter-
ninade ia operacidn de mezclado, los mabterizles pueden al-
macenérse o scmeterse & lz extrusidn en el momwentc conve-
niente, ya que no se ua chservado pérdida de las carac-
teristicas espumantes por almacencmiento de las composicio-

nes & la presidn stmdésferica ordinaria y a itemperaturs wn-

‘biente durante prolongados periodos de tiempo.

Para la extrusidn de la composicidn dando un produc-
to espumado, la operacibn puede realigzarse en un aparsto
de extrusidn de tormnillo sin fin, a temperaturas que 08—
cilan entre wnos 140 y 160t ¢, devendiendo de las temve-
raturas de reblandecimienﬁo del polimnero, copolfmero o mez—
cla Ge polimeros empleados como polimero orgznico termo-
pidstico. Bl material reblandecido por el calor puede so-
neterse a la extrusidn a través de matripes de la coufigura~
cion que se deéee, por egjsmplo, en rorms de varilla, barra
0 1dmina 2l aire litre o en moldes ablertos o cerrados. La
presidn en ia matriz debe nallarse entre 3,5 y 1C,5 kg‘cm?
v debe ser suficiente pers impedir o evitar considerable-
nente la fomecidn de espuma del material vlastificado por
el calor en el aparato de extrusidn. Les canposiciones
polineras expulsadas son espumas de densidad media & elevaw~
da, que tienen una densided de U,2 & G,8, aproximedamente,
y estén compuestas de celdilles Iinas uniformes.,

1og ejemplos que sizuen ilustran métodos, segin lds
cuales puede aplicarse el principio del invento, pero 1o

deve interpretarse gue limitan su alcance,
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Ejemplo 1

Una mezcla de 96,5% en peso de poliestireno grenu-
lar, que tenfa una viscosidad carscteristica de 23 cen-~
tipoises, determinada para una solucidn al 10¢ en peso
de poilestireno en tolueno & 25¢C, 1,67% de sulfato de
aluminio finemente dividido, de fémula ;1';12(804) 3.181120,
0,33% de éxido de aluminio finamente dividido (21,03),

1% de carbonato cdleico finamente dividido y 0,5% de acei-
te wineral ftransparente como aglulinante de los materia-
les pulverizados, se mezclaron enh seco hasta ovtener una
mezcla completz. Ie mezela resultinte se introdujo por le
tolva de un aparato de extrusién de plédsticos que tenia un
tormillo de 6,35 cm, en el cual se comprimid, se caientd a
temperaturas de plestificacidn entre unos 150¢C y 155¢C y
se sometid & la extrusidn & través de una matriz renura-

da de 63,5 om por 1,6 mm de seccidén a la amdsfera. BL tor-
nillo del aparato de extrusidn se hizo girar & una velo-
cidad de 40 rpm, con una velocidad canstunte de salida del
material embutido & través de la matriz. Bl material embobi-
do era una ldmins de dimensiones exactas, gue teniz wnz
densidad de ©,23 gybm3 v estaba compuesta por celdillas

finas wniformres.

Bin cada experimento, de una serie, un poliestireno
erenular andlogo al empleado en el ejemplo 1 se mezcld en
seco con sulfato de aluminio finamente dividido de la fdr-
mula 312 (304)3.18H20>y wn agente formador de nicleos fins-
mente divididos del tipo y en la cantidad que se indica en

1le tebla siguiente, junto con U,5% de aceite mineral irans—
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parente. La mezcla resultante se introdujo en un aparato
de extrusibn de pldsticos, ordinario, tipo tornillo, gue
tenia un tornillo sin fin de 15 cm de didmetro, en el cual
se comprimid, se calentd a temperaturas enire 143 y 1554C
v se sometid a la extrusidn o 155¢C a través de una matriz
ranurade & le atmésfera. Bl material sometido a la ex—
trugidn erae una ldmina lisa uniforme de 01 cm de zncho ¥
10 mm de espesor, que tenia Tinas celdillas y unw Gensi-
dad como la indicads en la tabla . Ia tabla I presenta

los experimentos y da las proporciones de poliestireno Ale
(504)3.18H20 v el agente formador de micleos emplezdo en
la composicidn. Ia tabla indica, agimismo, la densidad de

la lénins espuniada.

mARLA T

llateriales de partida Bensidach
o o del
Ensa- Poliestireno 4I_.(50,),.18H,0 igente formador oroductO
yo 2743 e nicleos ’ i/ cn3
Ko. o < Tipo £
l 7 . l :Z'.Ll O .
97.5 2O3 1 .72
2 96.5 2 02003 1 0.61
3 95.0 4 Silicato Ceb C.43
céleico
4 97.5 1 Tierra de 1 e 54
diatome s
5 95.5 2.5 Ga003 0.5 Ge13
Ejemplo 3

Uns mezcla de S8% en peso de pollestireno granuiar
I L) H

-7 =
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1 de suifeto aluninico potdsico, de Fémula .1,{35G),.i 80, .

e G5 T,
24H20, en Torma Finspenbte dividida, 0,5: de wilicubtu cdlici-
co finumente dividido y C,5: de zceibe mineral sranspsrente

se mezcld en seco hasta consezulr una mezcela Intims, a con-—

5 tinuzeldn, se introdujo en un aparato de extrusidn de pids-
v ticos vy se espumd empleando un orocedimienty andlogo al uhi-

, lizado en el ejemplo 2, £1 producto ers una lédmine espumada

wiiforze gue Lenla una densided de ©,8.

Biemolo 4

10
Una mezele do 964 en peso de. poliestireno pranular, que
tenia una viscosided de 18 centipoises, determinada para una
solueidn al 102 en peso de poliestireno en tolueno a 25¢ ¢,
< de tiosulfato sdédico de la fédmula Ha25203.5H2O en for-
15 ne finsmente Gividida y 1¥ de 3ilene {principsimente, zili-

cato cdleico) se introdujo en un avarato de extrusidn de

pidsticos y se espund empleando un procedimiento andlogo

gl empleado en el ejemplo Z. Bl producto ers un muberial
celular que tenis un peso especifico do ¢,705 g« mm3.

20 Hesultados andlogos se obtuvieron empleando tetrabo-
reto sbdico, de férmula Ha2B4O7.lOH20, ezrbonato gbdico, de
fémula Na2003.lOH20, carbonato sbédico de TFémula Na2003.

TH 0, sulf'ato magndsico, de iﬁrmula HgSO4.7H 0, tiosulfato

nasnésico, de ;ormula‘mcu G .bH O y tiosullfato cdleico de idr-

273

25 mala Ca820 6H20, en luggr del sulfeto sllminico poté.ico,

3.
de fémule 312(504)3.K2304.24H20, sulfato de aluminio, de
#émula Al (SO ) .18H 0 4 el tiosulfate sbdico, de férmmla

Na u O 5H O, emoleados en los ejemplos snteriores.

3

Ista molicitud que corresponde & la presentada en

i 30 los dgtados Unidos de aswérica el 10 de D101elore de 1959,
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bajo el Kdmero 858,568, se acoge & los beneficios del ar—

ticulo 51 del vigente Hstatuto sobre ¥Fropiedad Industrial.

~ NOGTA -

Los puntogs de invencidn propiz y hueva gue se pre-—
sentan péra que sean objéto de esta solicitud de ratente
de dnvencion en Espuiia, pof TEINTE aﬁos; gon log sigulen-
tes:

1¢,~ Un procedimiento vara producir espumes de sus-
tancies resinoses Sermopldsticas, por medio de un agente
de expunsidn, caracterizado porque se emplea, como Unico
agente de expansidn, une sel inorginica hidratads, o una
mezcla de las mismes, que sea capaz de desarrollar su agua
de cristalizacidn a la temperstura de plastificacidn del
polimero.

2%.~ Un procedimiento segin el punto 1¢, caracteriga-
do porque la sal inorgdnicz estd presente en 1 a 10% en pe-
so, con preferencia en una centidad tal gue se prodzca des-
de 0,45 a 3,5% de agua, referida al peso del polimero,
al plastificar el polimero vor calor.

¢,— Un procedimiento segqin los puntos 1¢ y/o 2%,
caracterizado porgue se afiade al polluero y a la sal inor-
génica antes de la espumacidn, desdes 0,25 a 2% en peso, re-
ferido al peso del polfmero, de un agente de nucleacidn fina-
mente dividido, inerte y sustancialmente enhidro.

19.— Un procedimiento sezin cualguiers o cualguier com-
binscidn de los ountos 1¢ a 3¢, caracterizado porgue la sus—

tancia resinosa es un polimero de estireno que consiste en
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707 en peso por lo menos de estireno quinicamente combina-—
do en la moldécula del polimero.

¢.- Un procedimiento seglin el punio 4¢, caracteriza-
do porque el polimero de estireno es poliestireno.

6%.— Un procedimiento segln los puntos 4¢ y/o 5%, ca-
racterizado porque la mezcla de polimerd v sal se plagtifi-
ca &l calor a presién y luego se expulsa a 140-150¢ C den-
tro de una zona de menor presidn en la que el material ex-
pulsado se expande y forme un articulo celular.

7te~ Un procedimienic segin cualgquiera o cualquier com-
binucidn de los punfos 1¢ a 6%, caracterizado porque la sal
incrginica es sulfato de eluminio con ia fémula Al, (804_)
18H20, alumbre con la férmula Al (304)3.@2“04.24;{,\0, tiom
aulfato gbdico con la fomula I\T:aazst_o3 5H 0, tetraborato sddicc
de im férmuls Ne B4O7.10H 0, carbonato sddico de la £drmu-~
ia IIaZGO +10H, 0, carbonato sbdico de la féruula La COB.IILQO,

3 2

sulfato megnédsico de la férmula I 5304.7H2C, tiosulfato magnd—-

gico de la fémula I +6H O, tiosulfato cileico de la

m\b
2 3
f&rmula Cas 0..6H.0 o mezelas de cualesquiera dos o mds de

2732

estas sales.

¢e= Un procedinienio segin el punto 7¢, en el cual
la sal inorgénica que contiene sgua de cristalizacibn es
sulfato de zluminio de la fémula z112(304) 3.181120 y el agen—
te de nucleacidn es carbonato cileico.

9¢.= Un procedimiento sezin el punto 7%, en el cual la
sal inorgdnice gque contlene azus de cristalizacidn es alum~

bre de 1a fémula ;112{80 4) 3.I<;2_SO «24H 2O v el agente Qe uu~

4
cleacidn es silicato cdlcico
10%.~ Un procedimiento para producir espumas de sus-—

tancies resinosas Termopldstiicas.
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Yal y como se ha deseritc en la ilemoris gue untecede,

fines gue se han egpeciiicado.

[

¥ con 1o
Bete Ilemoria congtba de once hojus escritas & me

por una gola carit.
wedriq, |
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