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MEMORTA DESCRIPTIVA
gue se presenta pare wnir a la solicitud
doe
PATENTE D E IKVENCION
formulada el 27 de marzo de 1.965, con el n® 311.095
en
ESPARNA
por VEINTE afios
a nombre de STAMICARBON N.V., entidad holaendesa, estable-
cida en van der Maessenstraat 2, Heerlen, Holanda, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA IMPREGNAR PARTICULAS DE POLIMEROS

ﬁE ESTIRENO CON UN AGENTIE DE HINCHAMIENTOY

El invento se reiiere a un procedimiento para impreg
nar particulas de polimerc de estireno con un agente espu-
mante o de hinchamiento.

Aqui, la expresion "polimero de estireno%, signifi-
ca.:z . A

Poliestireno y copolimeros de estireno con otros com
puestos, por ejemplo, copolimeros con butadieno, divinil-
benceno, o -metilestireno, acrilonitrilo y esteres acrili
ces y dicha expresion incluye poliestireno o cualquier co

polimero de estireno con los cuales se han mezclado cantil
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dades mas pequefias de una o mas de otras substancias, por
ejemplo, otros polimeros, por ejemplo, cargas de polistile-
no o pigmentos. El término "particulas" significa cualgquier
trozo pequelio, por ejemplo, granulos, yerlas ¥ globulos.

Ia impregnacion de un polimero con un agente espumao-—
e, se lleva & cabo para hacer al polimero apropiado para.
su transformacidén en una espuma 0 esponja por calentamien-
to. Pueden distingnirse dos tipos de procedimisnto, a saQ
ber, procedimientos en los cuales esta presente el agua y
procedimientos en los cuales no estéd presente ol agua.

Un ejemplo del primer tipo de procedimientos, se deg
cribe en la Memoxds descriptive de la Patente alemana
036955, La impregnacién se lleva a czbo en un medio acwoso,
para impedir la conglomeracién de las parficulas del poli-
mero con el agents espumente durante le impregnacién, y es
preferible afiadir al agua un emulsionante.

En el procedimiento, segin la Memoria descriptiva
de la Patente de los Estados Unidos 2.953.692, la impreg-
nacién se lleva a cabo igualmente sn un medlo acuoso, pero
aqul la presencia de un agente de dispersiotm inorganico,
de baja solubilidad en agua, es ssencial para estabilizar
la suspensitén de las particulas del polimero en el agua.

El presente invento, se refiere a un procedimiento
que puede llevarse a cabo en ausencia de agua.

Un procedimiento de impregnacidén en ausencis de ague,
se describe en la lMemorlie descriptive de la Patente fran~
cesa 1.105.745. Sin embargo, en este procedimiento la re- .
laclén entre la cantidad de agsnte espumante y la cantidad

de polimero, no debe ser superior a 15 partes Ade agente es

pumante por 100 partes. de polimero. Para asegurar que el
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polimero tomaréd une cantidad suficiente de agente espumante

pare esta relacién, la impregnacién debe continuarse duran—
te un largo tiempo (por ejemplo, 24 horas). No es posible
aunentar la relacidén agente espumante: polimero, para rod-
lizar la impregnacion deseada en un tiempo mag corto, por-
que a relaciones superiores 15 partes de agente espumante
por 100 partes de polimero, eproximadamente, las particulas
de polimero se conglomeraran durante la impregnacioin.

El invento, crsa un procedimiento por el cual puedse
alcangarse la impregnacion degseada en un tiempo mucho mas
corto sin que tenga lugar la conglomeracion. En este proce-
dimiento se usa un ageunte egpumance en rorma liguiaa, la.
relacién de volumen entre el agente espumante y el polimere
de estirenc, es superior a l:1l, y la impregnacion se lleva
a. cabo por encima de 3000. revolviendo o agitando intensa-
mente en presencia de une substancia s¢lida finemente divi-
dida. La relacidn entre los volimenes del agente espumante
v el polimero de estireno, es preferiblemente superior a«
3:1.

Puede usarse cuslquier agente sspumante en forma
liguida. Agentes espumantes particularmente apropiados, son
los hidrocarburos aliféticos y clcloaliféticos halogenados
¥y no halogenados, comn un punto de ebullicién normal entre
2500. y la temperatura superior del intervalo de reblande=-
cimiento del pollimero de estirenc. Ejemplos son, entre otros,
el pentano, exano, heptano, cicloexano, le fraccién de pen=—
tano o exano del aceite natural y el ciclopentadienoc. Duran
te la fase de ilmpregnacidn, el agente espumante estd en for-
ma liguida. Si el punto de ebullicidén del agente espumante,

a la presidn atmosférica, es inferior a la temperatura a la
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cual la impregnacién tiene lugar, la impregnacidén sse lleva
3 cabo a presibén. Sin embargo, si dicha temperatura es
igual o inferior al punto de ebullicidén del agente espuman-
e a la presidn atmosférica, la impregnacién puede llevar—
se a cabo a la presidn atmosférica.

Se prefisre usar pentano, exano o la fraccién de pak
tano o exano del aceite mineral, como agente espumante y
realizar la impregnacidn a una temperaturas entre 65 y 9500.
Be sorprendente que & cause de la presencia de un sélide fi
namente dividido, no se produce la conglomeracién durante
la impregnacidén, a pesar de gue la relacidén entrs el agente
sgpumante y el polimero de estireno excede considerablemer
te de la que puede mezclarse previamente en el procedimien
t0, segun la Memoria descriptiva de la Patente francesa

1.105.745.

Puede utilizarse cualguier s6lido, en estado fing-
mente dividido, pero se da preferencia a una substancia
inorgénica, por ejemplo, fosfato cdlcico, hidroxiapatito,
carbonato cédleico, carbonato magnésico, vermiculita, tierra
de infusorios, 0 una combinacién de Gos o mas de estas subg
tancias en estado pulverulento.

Hablando en general, pueden utilizarse para este fin,
los agentes pulverulentos empleados en la industria de fer
tilizantes. En general, es mas apropiado usar el adélido fi
namente dividido, en una cantidad de 0,2-15 gr. por 100 gr.
de polimero. Estos limites, no son criticos y pueden obte-
nerse también buenog resultados con otras proporciones. Sin
embargo, es preferible no emplear mas solido finamente di-
vidido gue el necesario, por razones sconomicas, mientras

que el uso de menos de 0,2 gr. por 100 gr. de polimero, re
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queriré en general remover o agltar, en forma particularmen
te intensa.

A continuacitén de la impregnacidn, los grianulos pue-
den trangformarse directamente en espuma. Sin embargo, ea
necesario a menudo, almacenar durante algin tiempo las par
ticulas de polimero impregnadas, antes de la espumacién., Con
lag particulas de polimero impregnadas, segun el invento,
esto puede hacerse facilmente, porque el contenido del agen
te espumante, decrece adlo ligeramente durante el almaceng-
miento. Cuando los grénulos impregnados se espuman (lo cual
puede hacerse en la forma conocida), el resultado es une es
puma de poliestireno cuya estructura se determina, entre
otrag, por la distribucidn de la forma y tamefio de las par-
ticulas originales.

Se obtiene uns espuma de una estructura homogénea
aproplada. a partir de perlas de poliestireno. El uso de per
las tiene la ventaja adicional de que durante el almacena-
miento de las perlas impregnadas, la cantidad de agente es~
pumante perdido por difusion, es mas pequefia que la canti-
dad que escapa de un producto con forma diferente del mig-—
mo volumen medio y con el mismo contenido de agents espuman
te.

81 se desea, pueden afladirse también otros productos
tales como extintores o estabiligadores de llama, por in-
corporaciétn en el polimero de estireno durante el proceso
de impregnacioén. Un producto muy apropiaedo para usarlo como
un extintor de llama en un procedimiento, segin el invento,
es el 1,1,2,2,-*etrabromoeténo.

Los siguientes ejemplos ilustran el invento.
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Ejemplo 1L

En un autoclave provisto con un agitador, se mez
clan conjuntamente 100 gr. de pexlas de poliestireno de |
0,5=-2 mm., de dlametro, 315 gr. de pentano, 5 gr., de carbo=-
nato cdlcico pulverulente y 2 gro de fosfato calcico tercia
rio pulverulento.

El autoclave se cerro y el agitador se ajusto a 1.200

o, . . X
r.p.m, la mezcla se calento hasta 90 C. La agitaclon se con

tinuod durante 3 horas a esta temperatura, despues de lo cual,
se dejo reposar el autoclave para enfriar y se abrioé. A con
tinuacion, los contenidos del autoclave se separaron en una
centrifuge y las perlas de polistireno se lavaron con pen-
tano, para separar log restos del carbonato calcico y foa-
fato calcico. El contenido de pentano de las perlas (Geter-
pinedo despuss de la evaporacion d el pentano superficiel),
fue del 10% en peso. Las perlas impregnadas se espumaron
con vapor en un molde perforado. Esto produjo un poliestire
no esponjoso de estructura celular regular y une densided
aparente inferior a 0,025 gr. por cm3.

Bl autoclave puede, sin objeclon, abrirse tambien an

tes, por ejemplo, despues de 15 minutos,.

Ejemplo 2

En el autoclave mencionado en el Ejemplo l, se mezcla
ron conjuntamente
100 gr. de perlas de poliestireno de 0,3~1,5 mm. de diametro,

125 gr. de pentano,
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5 gr. de marga molida ¥
5 gr, de 1,1,2,2,~tetrabronoetanc.

El agitador se ajusto a 1.000 r.p.m. La agitacion se
continuo durante 4 horas a 7000. Despues de la separacion-
de las perlas, en la forme descrita en el Ejemplo 1, el con
nido de pentano fué de 9,5% en peso. La espumacidén dio un
poliegtireno celular ininflameble, de estructurs homogenea
y suficiente resistencie mecanica. La densidad aparente fué

2

de 0,02 gr. por em” .

Ejemplo 3

Se mezclaron conjuntaments en el auntoclave mencionado
en el Ejemplo 1
100 gr. de perlas de poliestireno (diametro 1l-2,5 mm.),

200 gr. de fraccion de pentano (intervalo de ebullicion
25-40°C) ¥
10 gr. de fosfato calcico terciario pulverulento.

La masa se agito intensamente durante dos horas a
7500. v a wa velocidad de agitacion de 750 r.p.m.

El contenido de pentano separado de las perlas, se en
contrd era del 8% en peso. Después de haber sido transfor-
nades lag perlas en espuma, el polimerizado esponjoso obte~
nido satisface las demandas normalmente requeridas para

el.

Bjemplo 4

Se repltieron los experimenteos discutidos en los ejem

plos anteriores, con la diferencia de que se usaron granulos

de poliestireno de 2-4 mm. de diametro, en vez de perlas de

-7 -



10

15

20

25

poliestirano.

#1 poliestireno espumado obtenido, fué ligeramente
menos homegéneo en su estructura, pero muy adecuado para
varias aplicaciones. El contenido de pentano de los granie-.
los impregnados, sin embargo, decrescid¢ algo més. rdpidamen-.
te durante el almacenamiento que en las perlasg del mismo

volumen medio.

Ejemplo 5

Se megzeclaron conjuntamente en un recipiente de reac-
cibn provisto con refrigerante de reflujo y un agitador
100 gr. de perlas de poliestireno (didmetro entre 0,3 ¥
1,5 mm.),

0,5 gr. de yeso molido y
300 gr. de exano (punto de ebullicion a la presién atmosfé
rica de 6900.).

El conbenido del recipiente de reaccidén, se agito
intensamente durante 3,5 horas a 69QC. Después de enfriar,
los granulos se separaron del exano. Se encontrd innecesa-
rio el lavado de los granulos, a cause de la pequefla canti-
dad de yeso utilizado. Bl contenido de exano del polimero
de estireno, fué de 8,65 en peso, ¥ a pesar de la pequeiia
cantidad de yeso usado, la conglomeracién del producto, se
probd no habla ocurrido. Sin embargo, la repeticiotn del en=—
sayo sin la aplicacion del yeso, dié une masa conglomera-~
da.

La presents solicitud que corresponde a la presentada
en Holanda, con fecha 28 de karzo de 1.964, bajo el Fumero
6403380, se acoge 2 los beneficios del articulo 51 del vie

gente Estatubto sobre Propledad Industrial.
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Los puntos de invencioén propia y nueva gue se pressn
tan para que sean objeto de la presente solicitud de Paten
te de Invencion en Espafia, por VEINIE alios, son los siguien
tes:

1.~ Un procedimiento para impregnar particulas de po

limeros de estlireno con un agente de hinchamiento, en el
que las particulas son intensamente agitadas junto con un
s6lido finamente dlvidido y un agente de hinchamiento en
forma liquida. a una temperatura por encims de 302C, pero
por debajo de la temperatura de reblandecimiento del poli-
mnero de estireno, siendo la relacidén en volumen de agente
de hinchamientoc a polimero de estireno mayor da 1:l:

2.- Un procedimiento segin la reivindicacién 1, en
el que la relacidn en volumen de agente de hinchamiento a
polimero de estireno es mayor de 3:l.

3o~ Un procedimiento segin las reivindicaciones 1 6

2, en el que se utiliza pentano, hexano o la fraccidn de

hexeno o pentanc de un aceite mineral como agente de hincha
miento, y la impregnacidn se lleva a cabo a una temperatura
entre 65 y 95°C.

4.~ Un procedimiento segin una cualguiera de las rei
vindicaciones 1 a 3, en el que el sélido finamente dividido
comprende fosfato cdlcico, hidroxiapatito, carbonato cdlci-
co o carbonato de magnesio a una mezcla de dos ¢ méds de es~

tos compuestos y se utiliza en wma cantidad de 0,2-15 gra-

-9 -
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mos de s6lido por 100 gramoa de polimero ds estireno.

5.- Un procedimiento segin cualguiera de las reivi?f.
dicaciones 1 a 4, en ol gue las particulas de polimero de
estirseno tienen forma globular.

5 6.- Un procedimiento para impregnar partlculas de

polineros de estlireno con un agente de hinchamiento.

Tal ¥ como se ha descrito en la Memoria gue antece,
v para los fines gue se han especificado.

La presente llemoria consta de diez hojas, escritas &
maquina por une sola de sus caras.

Madrig,

11 2 1965
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