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correspondiente a la sol'iclﬁud de concesién de un‘,,,,a‘.'

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: .. FRESSE S. A,

RESIDENCIA: 12, ch. des Paleyres - LAUSANNE - SUIZA:

ENUNCIADO: .. "UN. PROCEDIMIENT( PARA LA OBTENGION DE
...ROLIMEROS Y. GOPOLIMEROS. DEL ESTTROL".
Prioridad: Patente ... SU123 .' n22670/66... del 2h=2-66,
..1-
— y 3 e X -y ",'M;;r: Py ‘-T:O - ,! g

-



10

15

20

425

130

"pentano, el hexano, el heptano, el c1clopentano, el ciclohe-

El presente invento se refiere a un procedimientd‘para
la fabricacién de materias sintéticas term0p1ésticas qﬁé'pue
den ser comvertidas en masas.porosas, o bﬁén en productﬁs
esponjosgs 0 espuﬁgdos,_y en especial a un procedihiento'pa—
ra la obtenecidn de poliestiroles hinchaﬁles, a partir de po-
11§stiroI o de residuos de poliestirol.

| Som.conocidos polimeros, que pueden ser hinchados en
forma de particulas pequenas mnediante la a001on del calor.
Para ello som conocidos procedimientos destinados a la fa=-
bricacidn de. ﬁolimeros hinchables de este tipo, obteniéndo-
se tales productos a partir de diversos polimeros Mg copoli-
meros derivados de hldrocarhuros v1nilicos mondmeros. Tales
hidrocarburos monﬁmeros son, ‘por ejemplo, el etileno, el es-
tirol, el estirol con.nuclgo metilado, el isobutilemo, etc.
Los copolimeros de éstos consisteﬂ,‘por ejeﬁplo, en esfifol
¥ -butadieno, en estirol y estirol metillco, asi como buta-
diemo. Polimeros especlalmente venWa;osos a este respecto,
son el poliestirol ¥y sus copolimeros com monéméros, tales
como,éi buté&ieﬁo, el estirol metilico y el isobutileno. En
estos productos hinchables estdn cBntenidos aproiimadamente
3 a 30% en peso de un hidrocarburg'alifético o cicloaliféti~
co com un punto de'ebulliciénAde entre 35 ¥y 609. Hidrocarbu-

ros aprépiadés”hom aieSte particular el. éter-de>petréleo, el

xano y el ciclopentadieno, asi como ademés determinados és-
teres. o . T

‘ Es‘bbnocido asimismo ya el llevar a cabo el tratamienf
to de tales ﬁolimeros en mezclas de agua e hidrocérburos,
bajo un gas'éomprim;do.-Este gas éommrimido'puédé consistir

a este particular en aire, nitrégeno, anhidrido carbénico o
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VICAT,

 previamente, anteé de seguir siendo hinchadas para la fq?-

tencidn de perlas hinchables adolecen en géneral del incon-
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hidrdgeno. La'presién empleada'para ello asciende preferemn-

temente a 1 a 2 étmésfgras por encima de ‘la prgsién del va-
por de la.fase 1iqui@a a la temperatura del tratamiénté. Es-
tas temperaturas de tratamiento oscilan segin el punto de

ab;andam;ento de lbs polimeros, y suelen estar preferente-
mente 5 a 20° por‘debajo de la temperatﬁrg de ablandamiento

de cada caso, que es determinada por el procedimiento de

Mediante esta forma de tratamiento se obtiemen particu—
las hinchables, que contienen hidrocarburos facilmente vo-
1atiles,‘finamemte distribuidos en ellas.

Tales particulas hinchables son conocidas emn general
bajo la denominacién de "perlas". Estas perlas pueden ser
redondas, elipticas o también de forﬁa irregular, -

Estas perlas pueden asimismo estar em parte.hinchadas

macidn del producto acébado; Los procedimientos conocidos,
que son apropiados:especialmenté para llevar a caho el hin-
chamiento de.polimeros en ﬁoldes cerrados O parcialmeﬂte ce-
rrados, emplean gengralmente para.el calentamiento gases.de
combustidn calientes, rayos infrarrojos u oscilacioneé de
alta frecuencia. |

Ahora bien, los procedimientos conocidos para 1a ob-

veniente,'de que précisan un,tratamiento a temperétura nor-
mal durante un plazo de 24 a 80 horas. Adéhés¢ ios produc-
tos obtenidos por los procedimientos conocidos encierran un
agente provocador de su hinchazén, por lo que no son abso~
lutamente homogéneos, sino que presentan un cilerto nimero

de agujeros, cavidades o similares.(hste fendmeno es inde-
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previamente. Estos polimeros .o copolimeros son tratados a

seable en la,méyoria de los casos, puesto que en él ulterior
proceso de hinohamiento se conservan los agujeros ¥ cavida-
des en los pfoductos ésgonjoéos, qﬁe<dificultanﬁla elaﬁora—
cién ulterior de estOS’prodﬁctbs para obtener los productos
acabadosvdesea&os. _ ‘

| Paré,la,fabriéacién de productos teriidos es preciso,
-en los procé&imientos éonocidob, hinchar primeramente las
perlas obtenidas, después aéregar un colorante a la solu~
cidn, yAseguidaménte moldear los productos hinchados y tetii-|
‘dos. ) | .

El presente invento orilla estos inconvenientes, y'se
refiere a uﬁ procedimiento paré la fabricacidn de polimeros
y copolimerps dei‘estirol.con§ertibles en productos esponjo-
sbs, que esté caracterizado por‘el Heché.de que ‘los polime-
108 0 copbliméros del estirol, en forma de particulas peque-
fias J en una suspension acuosa, son calentados, junto con
agente provocador de la hlnchazon, a base de hidrocarburos
volatileg, hasta una ﬁemperatu;a de 11Q a 115° y agitando a
la vez; separéﬁdose Gespués del enfriamiento‘las particulas
obtenidas en forma de perlas, ,: R

Los pglimeroé o copolimeros dél estirol a emplear como
producto dé,partida, se‘ﬁreparan previamente de manera apro-
piada, por ejemmlo, haciéndolos paéar por una brensa de ex-
trusidnm y triturénﬂolbs seguidaﬁente. Para 1a'hinchazén pre-
via se eéplean a este particular hidrocarburos volatiles,
allfaticos o cicloalifdticos. Los polimeros o-copolimeros
del estrrol,presqntam para ello preferentemente wna granu-
lacidn diétinta; cuyas propiedadeé fisicas y quimicas, ta-

les como densidad o solubilidad, pueden ser determinadés

-
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‘nas resistentes al agua, que no disuelvan los polimeros del

‘una prensa de extrusidn, para seguidamente triturarlo en par

] . ' ) . u
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temperaturas;aproximadamente igual_de altas que sus puntos

de ablandamiento. Es posible asimismo, agregar a los agéntes

voldtiles de la hinchazon un determinadd porcentaje de(resi-

estirol, asi como llevar a cabo el tratamiento bajo un gas
comprimido.’
La puesta en préctiéa del procedimiento conforme al in-

vento tiene lugar mezclando por lo pronto el material de par

tida en una mezcladora, después de lo cual se hace pasar por

ticulas pequeiias con um didmetro de 1.a 3 mm.

Conforme a una forma de realizaciéh especialmente ven-
tajosa del procedimiento, se emplean,para ello residuos in-
dustriales dg poliestirol que, tetiidos o sin téﬁ;r, pPropor-
cionan en éualquier caso perlas blgpquecinas ciaras.

De acuerdo con umﬁ forma de realizacién modificada se
pueden, en caso necesario, agregar a la suspensidn acuosa
colorantes apropiados. Para ello se emplean convenientemen»
te colorantes hidrosolubles, tales comé, por ejemplo, azul
de metilenc, ¥y pigmentos’que nmrmaimente no son solubles en
disolventes acuosos, tal como el selenturo de qadﬁio.

.Como materigl de partida para el proéedimiento confor-
me al inwenﬁo, se pueden utilizar los polimeros y coﬁolimercs
del estirol, asi como los hidr&carburos mencionados a mane-
ra de ejemplo més arriba, en relacién conm los procedimien—

tos conocidos. Como resina resistente al agua ‘es apropiada,

por ejemplo, una resina de silicona de la férmula (RQ—S:I.--O--]n .

em la que R repfesenma un grupo aicohilo o fenilo.,
Una forma de realizacidn prédctica del procedimiento de

acuerdo con el invento, consiste en introducir em un auto-
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_durante dos horas, despuén de lo oual so deja enfriaz.

temperatura de entre 10 y 20° , asi como un polimero en forma
de particulas pequeﬁas'con un didmetro de entrel1 ¥ 3 mm, y
agimismq al menos un agehte provocador de la hinchazbén y pre
ferentemente 10 % en pego de una resina de silicona,‘cbn re—
lacidn a'dicho agente. Seguidémente se ealienta esta mezcla
lentamente y agitgndo intensamente, manteniéndose durante
dos'hbra$ & una.temperatura de 1100, despuég de lo cual se
deja enfriar. las particulas obtenidas en forma'de perlas,
se separan mediante filtracidn o centrzfugado, ¥ se secar
por medic de una corriente de aire de 30 a 50 s, con lo que
se obtiene el granulado deseado.

En los ejempioé de realizacidn del procediﬁientqvcon-
forme al invento:indicadow a oontinuacién,'se hén dado las
cantidades a émpléar en porcientos en peso.v"r'

Bjenplo 1¢ ' B '

En um. autoclave con agiltador, resistente a la presiém,

v

.

se introducem: . .
5000 partes-de.agﬁa con ﬁ;a tempera%ura de ;ﬁfre 10y
20° | '
5000 partes de un polimero, o copolimero del estirol, en
forma de particulas pequefias con um didmetro de
entre 1 ¥y 3 mm; ‘ ' ‘
Al mismo tiempo se agrega una solucién de 350 partes de hi-
drocarburos alifaticos o} cicloalifaticos, con ugm contenldo
de 10% de una resina de silicona. ' ..
.Seguldamente se pone en marcha el mecénismd.agifador,
Y se caliénmé_ei contenido muy lentamente hasta una tempe-

ratura de 110. - 115%, Egta temperatura se mantiene entonces

clave con agltador una determln;§; cagéldad de agua con una
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A continuacidn: se separan las particulas obtenidas me-

diante filtracidn o centrifugado, y se secan con una corrien

te de aire de 30 - 50°,
Bjemplo 29 -
En las mismas condiciones due en el ejemplo 1? gg ===
ob&ienen, goﬂ las cantidades de partida siguientes, un poli-
mero'due puede ser transformado en un proﬂucto.ésponquo:
5000 parites: de agua |
5000 pa?tes de un'copoliﬁero del estirol prensado a
través de una prensa de extrusidm
20 partes de un éter de celulosa (celulosa carboxi-
met{lica . :
. 250 partes de éter de petroleo. ;
iota mezcla se trata del mismo modo que ha sido descrito an-
teriormenxe. Una vez enfriada y separada la. soluc*on de éter
de celulosa, se procede a um lavado ulterior del producto de
la reaccidn.
Ejenplo 3% ]
Eﬂ 1la misna instalacién dgscrita anteriormente, se tra-

5000 partes: de agua

5000 partes de un pblipero,de'estifol en forma de per-
las 7 ._ ' | ’
12 partes de“élcdhol poiivinilico.
SOO»parﬁeé de pentano. -
Ejemplo 4% | .

Del mismo modo se tratan:

éOOO parte& de agua' .

4000 pattes de unm polimero de estirol tritufado

80 partes de sulfonato de alcohol graso.

¥
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‘productos esponjosos, caracterizado porque. los polimeros o

‘una temperatura de. 110 a 115°, agltando al mismo tiempo, ¥y

-8-

- gl
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Se trabaja en esta ocasidm en las mismas condieiones que han

sido descritas en relacidn con el ejemplo 19. Después del-
tratamiento uitériqr cofriente! se obtiene 'un producto.a ba-
se de parf{culas esféfiqas, que puede ser %ransformado en un
producto esponjoso o em wr cuerpo moldeado, que es total y
uniformemente porogo. Tales productos ﬁueden.sef emnpleados
con especial ventaja en calidad de’ material aislante, sobre
todo en eﬁlficios, ¥y para fines de aplicacidn similares.
En resumen, la Patente de Inveneidén que se soliclta de-
berd recaer sobre las siguientes: . L

- REIVINDICACIONES -

1. Un procedimiento para la obtencidn de poliméroa y

copolimeros del estirol, que pueden ser transformados en

copolimeros del estirol, en foima de particulas pequefias ¥
en una suspens1on acuosa, son calentados, junto con un agen-

te para la hlnchazén a base de hidrocarburos volétiles,

despuds de enfriar se separan las particulas obtenidas en
fona de perlas. . A

2. Umipréce@imienxo de“acuerao con la reivﬁnﬁicaéién.
1, caracterizado porque,él agente volatil ‘de la Hinchazén
se le agrega ﬁﬁa resina resﬁstemte al agua, ‘ -

3. Un procedimiento de acuerdo con las reivindicacio-
nes TAy.é; daiacterizado porque como resina'resisfente al
agua se emplea'una resina de silicona. oo o

4, Um’prodéﬁimiéntb de acuerdo con la reivindicacidn
1, cafécterizadb -porque como- agemﬁé para ia hinchazén se emt
plea un hidrocarburo alifatlco 0 c1cloalifatibo.

5. Un.procedimiento de acuerdo ccm la reiv1ndicacion 1
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caracterizado porque a la suspensién acuosa sé le agregan

colorantes.

6. Un procedimiento de acuerco dan la reivindieacidn

1, caracterizado porque los polfmeros empleados presentgn

una granulacién distinta.’

: 7. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el que ’
ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita: "UN
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE POLIMEROS Y GOPOLIMEROS
DEL ESTIROL" ’ ’

Todo conforme queda descrito Yy reivindicado en la pre-
sente Memorla descriptiva que consta de nueve pdginas meca~

nografiadas, -

. .

. Madrid, 24 Febrero, 1967

‘BERNARDO UNGRIA s
PePo *
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