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"UN PROCEDINIENTO PARA PREPARAR PARTICULAS DE POLIMERO
DE BSTIRENO EXPANDIBLE" (Clase Internacional CO8f)
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i estén suspendidas en agua, en la presencia de monoéteres

3 siezxiz BN

Extracto de la descripeidn.- E1 hecho de llevar

a cabo la impregnacidn de agentes de expansidn tales como

n-pentano dentro de particulas de polfmero deéstireno, qué

¥ monoésteres de polioxietileno tales como monolaurato
de polioxietilensorbiteno reduce el tiempo de enfriemiento
en el molde requerido cuando les particulas son moldeadas
parg formar una unidad estructural espumads.

Referencia @& wna solicitud relacionada. BEsta

solicitud es una divisional de la solicitud de la firma

solicitante Serial N¢ 378.177, presentada el 26 de junio
de 1.964,

[

Pundamento del invento.- Es bien conocida la pre-

paracidn de articulos plédsticos configurados celulares deg
baja densidad a partir de particulas, grdnulos o glébulosg
expandibles de materiales termoplisticos tales como poli—g
meros de estireno. Dichas particulas contienen generalment;
un agente de expansidén que hierve por debajo del punto de%

ablandamiento del material termopldstico que hard que las%

particulas se expandan cuando sean sometidas a calor, Es- §
;tas particulas son colocadas en una cavidad de molde que i
;deflne la forma del articulo acabado deseado. Las partlch;
'las son calentadas por encima de su punto de ablandamlento,
ipor ejemplo por vapor de agua o por otros medios de calaeo

!apr091ados inyectados bajo presidn dentro de la ecavidad del
molae, después de lo cual las particulas se expanden para %
Qlenar la cavidad del molde,yse unen entre ellas, !
Las particulas pueden ser colocadas direetamenteg

i

dentro del molde o pueden ser expandidas previamente antesi

i

de ser colocadas en el molde, tal como se describe, por

-
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| del articulo o a la superficio del ﬁolde, ya que la trans-

ejemplo, en la patente USA N2 3.023.175.

Ias particulas de bolimero expandible termoplés:
tico han trabajado bien en los anteriores procedimientos
de moldeo para formar una smplia veriedad de articulos.
Sin embargo, despuds que las particulas han sido calenta-
das en el molde para formar el articulo deseado, el arti-

culo debe ser enfriado durante un periodo de tiempo rela-

tivamente largo, dependiendo del espesor del articulo, an-
tes de que pueda ser retirado del molde en un estado auto-
soportante para retener su forma fuera del molde. ILos plé;
ticos espumados tienen buenas propiedades de aislamiento,

de manera que el tiempo de enfriamiento del articulo const

<

me una gran parte del ciclo de moldeo y restringe grande-

mente el nimero de articulos que pueden ser producidos a

partir de un molde en un periodo de tiempo dado.
El tiempo de enfriamiento no es acortado aprecisa-

blemente aplicando medios de enfriamiento a la superficie

ferencia de calor a través del artfculo es extremadamente

lenta. Este bajo grado de transferencia de calor, es, en

efecto, una de las propiedades que hace Utiles a estos ar
ticulos por ejemplo, para aislamiento. Si los articulos
son retirados demasiado pronto del molde, la combinacidn
de la plasticidad del material termopldstico y la presidn

debida al interior caliente del articulo hard que el arti:
i

culo se pandee y que después de esto no tenga la forma deL

geada.
En la solicitud pendiente de la forma solioitanr
te serial N2 378.177, presentada el 26 de junio de 1.964,

Se describe un procedimiento en el cual el tiempo de en-

-3
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i
friamiento en el molde se reduce por le adicidn, en el mo-

imento apropiado, de una bis-amide de dcido graso a las par}

t{culas durante la polimerizacidn en suspensidn acuosa.

2

Aungue este procedimiento es satisfactorio para reducir eﬁ

'tiempo de enfriamiento, tiene ciertas desventajas. Si la

ibig-amida no es dispersada a fondo en la suspensidén acuoss,

entonces se formardn en la fase acuosa aglomerados de la

;bls-amlda. Estos aglomerados, que son de un tanmsfio s¢m11ar
zal de las particulaes de polimero, no pueden ser elimlnadoq
del producto por tamlzado, y por lo tanto adulteran el :
producto. Cuando las partlculas son moldeadas acto segulao,
;la presencia de los aglomerados de bis-amida provoca la §
'descoloracidén de la espume, y mala fusidn. f
Sorprendentemente, se ha enconirado ahora que

se puede reducir el tiempo de enfriamiento del articulo é

moldeado gue es hecho a partir de las particulas, sin las§

desventagas sntes mencionadas, por la presencia de clertos
monoesteres y monoéteres de poliexietileno cuando las par-
ftlculas son impregnadas con el agente de expansidn.

i

Breve resumen del invento.- De acuerdo con este;

invento, polimeros vinil-sromdticos son impregnados con |

s

< 2 R :
agentes de expansion en la presencia de un compuesto gelec-

: cionado del grupo que consiste en monodsteres de polioxief

tileno, monoésteres de polioxietilen-sorbitano y monoéterés

de polioxietileno en que dichos compuestos tienen un 1n-§
dlce EHL (Equilibrio hidrdfilo-lip6filo) de al menos apro;
x1madamente 15, j
j La impregnacidn puede tener lugar durante la %
épolimerizacién del monémero vinil aromdtico después que sé

fhaya alcanzado el punto de identidad de glébulos pero an-%

+
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tes de que hays tenido lugar la completa polimerizacidn
(impregnacidén de gldébulo blando), o después de que se haya
completado sustancialmente la polimerizacidn de mondmero
vinil-aromdtico (impregnacién de gldbulo dure).
Durante=una polimerizacidn en suspensién de glé-
bulos en agua, las gotitas de mondmerc individuales tienf
den a adherirse entre ellas durante la primera parte de
la polimerizacidn para former mayores gotitas. Cuando lg 1
polimerizacidn ha avanzedo hasts un grado suficiente, las
gotitas resultan duras y ya no se solidificen mds ni cre-
cen. Esto es denominado el punto de identidad de gldébulo,

Este punto variard desde aproximademente una conversidn

de 35 a 75% dependiendo del sistems de suspensidn del mond
mero o monémeros, y del grado de agitacidn.

Descripeidn de los dibujos.~ La figura compera,

mediante cuadro, un ciclo de moldeo wutilizando un polies-
tireno expandible convenclonal con un ciclo de moldeo ubi-
lizando el producto del invento.

Descripeidn detallada.- Con el fin de proporcio-

nar particulas expandibles que, después del moldeo, produ-
cirdn una estructura de espuma que tiene un tiempo de en-

friamiento corto, la impregnacidn del agente de expansidn

dentro de las particulas de polimero se lleva a cabo en
le presencia de compuestos que son derivados de polioxialco-
hileno, Compuestos que son Utiles en el invento son: monoés—

teres de polioxietilensorbitano de dcidos grasos; monoéster

res de polioxietileno de é&cidos grasos; y monoéeteres de
&olioxietileno de glcoholes de cadena larga. Los compuestos

%ontienen un promedio desde aproximadamente 15 & 40 moles

de dxido de etileno por moldcule en el resto polioxietileno.

5




!
Tas porciones de dcido grasc y de alcohol se derivan de lOu

feidos y alcoholes que tienen de 10 a 18 dtomos de ca:cbonoi

wrmrerminarn: B

Para ser Utiles en el procedimiento del invento, !

!

los compuestos deben tener un 1nd1ce EHL de al menos apr0*§
5 xlmadamente 15. S8i el indice EHL estd por debajo de aproxl-

madamente 15, entonces no se puvede obtener una dlspers1on i

homogenea del agente de expansidn en los glébulos, y los '

S %lobulos pueden inclugo aglomerarse durante larimprégnaciéé
éebido a la acumulacidn de agente . de expansidn en exceso sé—

10 %we la superficie de los gldébulos. El indice EHL es definii Y,
do como el equilibrio hlurofllo-llpofllo (véase W.C, Grif f1n~
J Society Cosmetics Chemists 1, 311, (1949) y Becker; Emul-
91on , Theory and Practice, 22 edicidn, pdgina 233). Aunque
el indice EHL puede ser determinado experimentalmente por :

15 61 procedimiento descrito por arlffln en el drticulo antes;
menelonauo, tanbidn puede ser calculado utilizando dlversas
formulas. Por ejemplo, EHI= 20 (1L -8 ) en que S es el Lndlce
ﬁe saponificacidn del éster y A es gl indice de deido del :
acldo. Cuando es dificil obtener buenos datos de indice dey

20 Saponlflcaclon, se utiliza la relaciédn EHL = E4+ P  en quq
P es el porcentaje en peso de contenido de oxietileno y P i

" és el porcentaje en peso de conbtenido del aleohol polivéleé—
%e. En productos en los que solo estd presente dxido de etf—
ieno en la porcidn hidréfiliea y, para productos de conﬁenj

25 sa016n de alcohol graso y dxido de etileno, la Ultima eeua;
016n puede ser reducida a ENL = B , g

§ Compuestos apropiados incluyen monoésteres de po-
H

lioxietilensorbitano de dcidos grasos tales como monolaurato
[ N

@e polioxietilensorbitano, monooleato de polioxieﬁilenpsoré

30 bitano, monopelmitato de polioxietilen-gorbitano; monodste-
|
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res de poliozietileno de dcidos grasos tales como monolau-
rato de polioxietileno, monoestearato de polioxietileno; 3
monoéteres de polioxietileno tales como polioxietilen-mong-
lauril-éter, polioxietilen-monocetil-éter, y polioxietilen-
5 monooleil-éter.
Los compuestos de polioxietileno deben ser uti-
lizados en cantidades suficientes para proporcionar ung |
buena dispersidn del agente de expansidn, de aproximademen-
te 0,15% en peso basado en el polimero., Por otra parte, can-
10 tidades de mis de 0,25% en peso no sirven para ninguna fina-

lidad dtil,

Cuando el compuesto de polioxietileno es aﬁad;@ﬁ
durante la polimerizacidn de los glébulos (impregnacién' i
de glébulo blando), no deberd ser afiadido antes de alcan-!
15 zar el punto de identidad de gldébulo. La adicién antes de
alcanzar el punto de identidad de gldébulo puede iﬁterferir
con el sistema de suspensidén de glébulos en incluso puede
dar como resultado la aglomeracién de ks particulas du-
rante la impregnecidn de los gldbulos con agente de expan-
20 sidn.,

Ie polimerizacidn de mondmeros en una suspensidn
acuose pera producir particulas de polimero es una opera-
cidn bien conocida. El mondmero o la mezcla de mondémeros,
¥y un iniciador de radicales libres en la forma de una
25 fase oleosa, son mezclados con agua y calentados. La mez-
‘cla es agitada de manera que la fage oleosa estéd en la
‘forma de pequefias gotitas individuales. Después que la
polimerizacidn ha avanzado hasta un cierto punto, que va-

ria dependiendo de la naturaleza del mondmero o mondmeros,

30 las gotitas tienden a hacerse pegajosas de manera que la

agitacidn sola es insuficiente para impedir que las goti-
!
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tas se aglomeren. Por lo tanto, es necesario tener presen=

te un agente de suspensidn o estabilizador en la mezcla dé
€

polimerizacidn., Jemplos de agentes estabilizadores apropla-
ldos son poll(alcohol vinilico) e hidroxietil celulosa, etco

§

La temperatura para la polimerizacidn debe ser

i

suf1c1entemente alte para que la polimerizacidn tenga lupqr
a ua velocidad razonable, dependiendo del sistema de
Ecatallzador utilizado, estando el margen de temperaturas

‘preferido entre aproximadamente 70 y 120eC,

H
10 Iniciadores de radigales libres tipicos son ca- !

&
¥

talizadores de radicales libres solubles en aceite, tales %

como perdxido de benzoilo, perbenzoato de ter-buillo, pero~

xldo de laur01lo, ¥y azobisisobutironitrilo. i
) E La adicidn del compuesto de polioxietileno cuandp
{ i

15 las particulas se han polimerizado completamente (1mpregna—

016n de glébulo duro) puede efectuarse a la suspensién acuo-
!sa en que las particulas fueron preparadas. Alternatlvamente,
las particulas pueden ser separadas de ls suspensién acu0°a,

por ejemplo con el fin de eliminar cualesquiera particulas
20 de tamafio indeseable por tamizado, antes de la 1mpregnac10n

con agente de expansidn, y después pueden ser suspendidas f

de nuevo en agua.

§ Cuando las particulas son suspendidas de nuevo,

se afiaden agentes de suspensidén al agua para impedir que i
25 “
las particulas se aglomeren a las temperaturss elevadas emp

pleadas durante el procedimiento de impregnacidn., Slstemas
ﬂe agentes de suspensidn apropzados son, por ejemplo, los ?

descritos en la patente de D'Alelio 2.983.692, tales como j

fosfato fricdleiclo en combinacidn con un agente tensioac-!

30 ; :
tivo idnico. : i

: La impregnacidn se lleva a cabo convencionalmenté
26.6.2968 ! -8~ ;
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a temperaturas que oscilan entre aproximadamente 80 y 1502

El hecho de aumentar las tempergturas hace que la impregna
cidén se desarrolle 2 una velocidad mds rdpida.

Los agentes de expansidn son compuestos que son
5 gases, o que producirin gases sl calentar. Agentes de ex-
pansidn preferidos incluyen hidrocarburos alifdticos que
contienen de 1 a 7 Atomos de carbono en la moldécula, por '

ejemplo metano, etano, propano, butanoc, pentano, hexano,.

heptano, ciclohexano, y sus derivados halogenados que hier

fand fnraetaed

10 ven a una temperatura por debajo del punto de ablandamieht%

del polimero. .g
El presente invento estd ilustrado adicionalment%,

pero no estd limitado, por los siguientes ejemplog en que g

las partes son partes en peso a menos gque se indiquen o%tra

15 Ccos8.

Ejemplo I. En un reactor de 11.000 litros se carm

i

garon consecutivamente 100 partes dé estireno (4500 kg),
5 partes de resina de poliestireno de bajo peso moleculari
(punto de ablandamiento 1222C; viscosidad de la solucidn |
20 al 30% en tolueno, 2,3 centistokes), 0,47 partes de peréxido
de benzoilo, 0,10 partes de perbenzoato de ter-butilo, 102
partes de agua, y 0,10 partes de pirofosfato tetrasddico,

La mezcla fué agitada con un mezclador del tipo de impul-

sidn de tres paletas a una velocidad de 65 rpm., fué calen-
25 tada hasta 922C y fué mantenida a esta temperatura. Apro—z
ximadamente 80 minutos despuds de llegar a 92°C, se afia- i
dieron 0,10 partes de hidroxietilcelulosa y la velocidad |
del impulsor fué aumentada haste 80 rpm. Entre 5 y 10 mi- .

1

nutos después de la adicidn de la hidroxietilcelulosa,

i
30 lcuando se determind mediante wna muestra que se habia con-

1
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vertido en polimero aproximadamente 40% del mondmero, se
afiadid una suspensidn de 0,40 partes de etileno-bis—eshe-
aramida contenida en estireno (preparads agitando 0,4 par-

tes de amida con 1,5 partes de estireno) y se continud man

5 ‘teniendo la temperaturs a 92¢2C durante 360 minutos adlolo—;
nales. Acto seguido, las partlculas fueron impregnadas con

agente de expansidn afiadiendo o, 20 partes de monolaurato
RS

i
Fe polioxietilen-sorbitanoc, en calidad de estabilizador pa+

ra el agente de expansidn, y 8 s partes de n-pentano a la
i

10 mezcla de polimerizacidn. Ia pollmerlzaclon fué completada

R |

elevando la temperatura hasts 1152C y manteniéndola en est?'
valor durante 420 minutos. DesPues de esto, la mezcla fue

i {
Fn;rlaaa hasta la temperatura ambiente y los grinulos Iuenx

i
ron retirados, lavados y secados, :

15 § Ejemplo IT,- Una parte alicuota de los srénulos
prenarados en el Dgemplo I fué expandida previamente en un '

?parato de expansidn previa de Rodman (patente USA 3.023 175)

@asta una densidad de 15,68 g, por litro. Ias caracterigti-
éas de los grdnulos contra la formacidn de pellas fueron E
20 buenas (1,0%4). Los ghénulos de poliestireno preparados com%
en el ejemplo I, pero sin la adlcldn de etlileno-bis-estea~ i
ramlaa, se expandieron previamente haste la misms densidad ;
pero produjeron una cantidad excesiva (6,0%) de pellas). %

H

Las porciones de los grédnulos asi ex rpandidos pre-

25 v1amente fueron moldesdas a la forma de blogues de espuma '
de 500 mm x 500 mm x 300 mm, colocando los grénulos en un
molde convencional que consistia en una cavidad de molde
poroso rodeada por una caja para vapor de agua. Se 1ntroduao
vapor de agua a 2,10 kg/cm2 manométricos dentro de la caga

30 para vapor de ague para hacer que los granulos se expandle-
26.6.1968 ! -10-
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sen y uniesen entre ellos. Después que se interrumpid la
introduceidn de vapor ‘de agua, se hizo circular agua de
refrigeracién a través de la caja para vapor de agua. (Tal

como se utiliza seguidamente, el término "fiempo de enfrib-

5 miento de la espuma" es definido como el tiempo que es ne
cesario hacer circular el agua de refrigeracidn a 309C a
través de la caja para vapor de agua antes de que el blo~-

que sea auto-goportante y no se expanda cuando sea retiras

do de la cavidad del molde. Los bloques moldeados a partir

10 de estos gramilos eran auto-soportantes y podian ser reti-
rados del molde después de 1,5 a 2 minutos de tiempo de
enfriamiento de la espuma,

Ejemplo III.~ Se repitid el ejemplo II excepto
que, en lugar de utilizar glébulos breperados como en el
15 ejemplo I, se empled un producto comercial fdcilmente disd
ponible, F 40 DYLITER de poliestirenc expandible. Blogues
de 500 mm x 500 mm x 300 mm moldeados & partir del producto
comercial requirieron un tiempo de enfriamiento de espuma
de 20 a 30 minutos,

20 Ljemplo IV.- En un recipiente Pfaudler de 440
litros se cargaron sucesivamenite 102 partes de agua, OL
partes de pirofosfato tetrasédico, 105 partes de estireno,
0,37 partes de perdxido Ge benzoilo ¥ 0,10 partes de perben-
zoato de ter-butilo., ILa mezcla Fud agitada con una velocidad
28 del impulsor de 80 rpm., fué calentada hasta 92eC, y 45 mi-

nutos después de que la temperatura llegd a 922C, o con

una conversidén de aproximadamente 30% aetermlnada por mues—

tra, se affadieron 0,30 partes de metilo-bis-estearamidg en
(

1a forma de un polvo seco £inamente dividido. Se aﬁadleron
30 O 10 partes de hidrox tietilcelulosa 30 minutos después de

la adicidn de lg metileno-bis-estearamida ¥ la velocidad

|
26.6,1968 ! -11~
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del impulsor aumentd hasta 110 rpm, Después que la pollme-’
rlzaclon hubo continuvado a 922C durante el tiempo total de

360 minutos, la temperaturs fué elevada hasta 1152C durante
un toﬁal de 240 minutos con el fin de completar la pollme—§
rlzaclon. El producto de grinulos de polimero fué recuperar
do desde la mezcla de polimerizacidn, fué lavado, y fué sed
cado en aire. Ios grénulos polimerizados fueron suspendldos
ae nuevo en un recipiente Pfaudler de 440 litos en 100 par~
tes de agua utilizando 0,2 partes de monolaurato de pollo-s
életllenpsorbltano ¥ 0,05 partes de hidroxietil celuloss .é
en calidad de agentes de suspensidén. Se afiadieron 8 0 partes
ae pentano a la suspensidn, y la suspensidn fué agltada du~
rante 7 horas a una temperatura entre 90 ¥y lo00ec, despues %
de lo cual 1a suspensidn fué enfriade haste 402C y el pro-é
dueto de grénulos de polimero, que contenfa el pentano dls-

persaao, fué recuperado, lavado y secado en aire. Los Eré~

nulos de producto tenfan buenas Propiedades contrae la for-:

O —

maclon de pellas (2% de pellas) en la expansidn previa. Lo%
bloques moldeados a partir de los grdmulos de acuerdo con E
el procedimiento indicada en el Ejemplo II dieron un tlempo

de enfriamiento de espuma de 3 a 4 minutos,

H
H

i Ejemplo V.- En un reactor equipado con un impul—é
;orrae tres paletas se cargaron consecutivamente 100 parteé
&e mondmero de estireno, 0,35 partes del catalizador que ;
éomprendla 0,30 partes de perédxido de benzoilo y 0,05 partes
de perbenzoato de ter-butilo, 102 partes de agua y 0,10 par—
tes de pirofosfato tetrasddico. Ia mezcla fué agitada por :
un impulsor de tres paletas a una velocidad de 65 rpm, fué

calentada hasta 929C y fué mantenida a ests temperatura, 80

mlnutos aproximadamente despuds de llegar a 9290, se anadle—

ron 0,10 partes de hidroxietil celulosa y la veloc;dad del
l

12~ i
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j espuma de 500 mm x 500 mm x 300 mm colocando los granulos

+ para vapor de agua perforada verticalmente movible. Tas

impulsor fué aumentada hasta 80 rpm. La temperatura fud
mantenida a 922C dursnte 360 minutos adicionales, momento
en el cual se determind mediante muestra que aproximsdamen-

te 907 del mondmero se habfa convertido en polfmero. Acto

seguido, se afladieron a la suspensidn 0,20 partes de mono
laurato de polioxietilen-sorbitano que‘contenig un prome-
dio de 20 moles de dxido de etileno pof molécula y que tek
nia un {ndice EHL de 16,7, despuds de lo cual comenzd lg |
adicidn del agente de expansién, 8,5 partes de n-pentano.
Ia adicidn del pentano se realizé durante 120 minutos,
después del cual tiempo la polimerizacidn fud completada
aumentando la temperatura hasta 1152C y menteniéndola en
este valor durente 420 minutos. Despuds de esto, la mezcla
fué enfriads hasta la temperatura ambiente y los granulos
fueron separados con centrifuga, fueron lavados con agua,
¥ fueron secados con sire a la temperaturas ambiente.
Ejemplo VI.- Una parte alicuota de los grénulos
preparades en el ejemplo V, fué expandida previamente en
ungparato de expansidén previa Rodman (patente USA 3.023.175)

hasta una densidad de 17,6 g. por litro.

L]

Porciones de los gréanulos expandidos previament

de cazta manera fueron moldeadas a la forma de blogues de

en un molde anular no perforado soportado sobre uns caja

caja fué elevade hasta que el molde se apretaba fuerte-

|
L]
i

mente contra el fondo de otra caja para vapor de agua per—
forada. Se introdujo vapor de agua a 2,10 kg/em? manomé-
tricos dentro del molde para hacer que los grinulos se ex-

pandiesen y se unieran entre ellos. Después que se inte-

~13-



rrumpid le introduccidn de vapor de agua, se hizo circular

-
¥

agua de refrigeracidn a través de la caja para vapor de
agva. Los blogues moldeados a partir de estos grdnulos erén

‘auto-soportantes y podian ser retirados del molde despuésg

de un tiempo de enfriamiento de espuma de 6 mimatos, tal

como se define en el Ejemplo IT, ‘
Ejemplo VII.- Con el fin de ilustrar el procedi-
miento del invento utilizando una impregnacidn de glébulo%

duro, se 1levé a cabo el siguiente procedimiento:

3

10 En un reactor equipado con un impulsor de tres ;
P Y

‘paletas, se afladieron, en el .siguiente orden, 100 partes §
& A H

de agua, 1 parte de fosfato triedleico, 0,01 partes de Nac?o-

nol 90-F (dodecilbenceno sulfonato de sodio), 0,2 partes

de monolaurato de polioxietilen sorbitano, que contela un .
1 w
2 promedio de 20 moles de dxido de etileno por moléecula y
!
que tenia un indice EHL de 16,7, 100 partes de glébulos E
H

‘de poliestireno DYLENE-8 (una marca comercial de poliesti~:

.reno), que tenfa un tamsfic de particulas que pasaban prech

mlnantemenﬁe a través del tamiz de 16 mallas y quedaba, sobre

20
.el de 25 mallas de U.S. Standard Sieve. La mezcla fué a:l—

I

=tada a 110 rpn y fué alentade durante 85 minutos hasta 9090

sm.omeni:o en que se inicid la adicidn de 9,2 partes del = en—
Ete de expansidn, n-pentano. I adicidn de pentano se reallr

§zo durante 180 minutos a 902C, despuds del cual tiempo la .
22 %ﬁemperatura fué elevada has%a 110eC, y fué mantenide en

:1102C durante 180 minutos. La sus@ensién fué enfriasda has-

t

“ta la temperaturs asmbiente y fué acidificada hasta un pH

ide 1,4 con HCl. Los gldébulos fueron separados de la fase
: i

‘acuosa con centrifuga, fueron lavados con agva, y fueron
30 :
'secados en aire a la temperatura ambiente. Los gldébulos

26.6.1968 e



10

15

20

25

30

26.6.1968

fueron expandidos previamente de acuerdo con el procedimisp-
to del ejemplo II haste una densidad de 22,08 z. por litrol.
Partes alicuotas de los gldébulos previamente expandidos

fueron moldeadas a la forma de blogques de espuma de 500 x
500 x 300 mm, que tenian buena fusidn y que eran auto-sopoy-
tantes, y podim ser retirados del molde despuds de un tiem~i

po de enfriamiento de espuma de 12,5 minutos.

Ejemplo VIII.- ZEn un reactor equipado con un imr

i
pulsor de tres paletas se cargaron, en la siguiente suoesifn:
100 partes de agua, los agentes de suspensidn, 0,94 partes!
de fosfato tricdleciclo y 0,013 partes de Nacconol NRSF (doge-

cil benceno sulfonato de sodio), 100 partes de glébulos de|

|
poliestireno DYLENE-8 (una marca comercial de poliestirenc),
i i
hue tenfan un tamafio de particula que pasaba predominante-|
| |
mente a través del tamiz de 16 mallas y quedaba sobre el ta—

|
le de 25 mallas de US STANDARD SIEVE. Ia mezcla fué aglta-
da a 110 rpm, y fué calentada durante 85 minutos a 909C, mé
1 l
mento en el que se inicid lg adicidn de 9,2 partes del agen-

. . . .
ite de expansidn, n-pentano. Le Adicidn de pentano se reali-

z6 en 180 minutos a 902C, despuds del cual tiempo la tempe%

| ;
;atura fué elevada hasta 1102C durante 30 minutos, y fueé
@antenida a 1102C durante 180 minutos. La suspensidén fué ‘

?nfriada haste la temperatura ambiente y fué acidificada
H

Pasta un pH de 1,4 con HC1l, Los gldbulos fueron geparados

3
con centrifuga desde la fase acuosa, fueron lavados con
}

agua, y fueron secados en aire a la temperatura ambiente.

Los glébulos fueron expandidos previemente de acuerdo con
i
el procedimiento del Ejemplo II hasta una densidad de 21,6
i
g. por litro. Partes alicuotas de los gldébulos previamente

t
¢xpandidos fueron moldeadas a la forma de bloques de espumg

|
g ~15-
!

]
i




ide 500 x 500 x 300 mm que tenian buena fusidn, pero que eran
autosoportantes, y que podian ser retirados del molde solo
despuds de un tiempo de enfriamiento de espuma de 25 a 30 mi
nutos.

5 Bjemplo IX,~ Se repitié el procedimiento del
Ejemplo VII utilizando, en lugar del monolaurato de polioxie-
tilen sorbitano, 0,15 partes de monoestearato de polioxié—

tileno que tenfa un Indice EHL de 17,9 y un contenido medio

de éxido de etileno de 50 moles por molécula. Los bloques
10 éde espuma, moldeados a partir de los gldébulos impregnados '
ide acuerdo con el procedimiento del ejemplo II, tenian un

{tiempo de enfriamiento de espums de 10 mimutos.
i

Ejemplo X.~ Se repitid el procedimiento del ejem

gplo VIT utilizando, en lugar del monolaurato de polioxie- |:
15 :tilen-sorbitano, polioxietilenmonotridecil-éter que tenfa

un fndice EHL de 15,4 y un contenido medio de Sxido de eti

!leno de 15 moles por molécula. Glébulos impregnados de
acuerdo con este procedimiento fueron expandidos previameg—
te y moldeados de acuerdo con el procedimiento del Ejemplj
20 II. Los blogues de espuma tenfan un tiempo de enfriamiento

de espuma de 14 minutos,

g Ejemﬁlo XI.- Se repitid el procedimiento del Ejem-
%plo V utilizando, en lugar del monolaurzto de polioxietilen-
%sorbitano, monoestearato de polioxietileno que tenia un

25 ?contenido medio de dxido de etileno de 8 moles por molécuia
éy un indice EHL de 11,1, Durante la adicidn del nppentanoi
élas particulas del polimero se aglomeraron a la forma de §
.pellas haciéndolo inapropiado pera moldeo, , 5

? De acuerdo con este invento,se pueden preparar

30 -una variedad de homopolimeros y copolimeros termoplisticos
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1

| una, asombrosa reduccidn de la porcidn del ciclo de moldeo

‘ . 3 i3 . - .
renfriamiento es reducido haste aproximadamente una quinta

expandibles que se derivan de monémeros vinil-aromfticos,
incluyendo estireno, divinilbenceno, viniltolueno, iso-
propilestireno, alfa-metilestireno, dimetil-estirenos

nucleares, cloroestireno, vinilnaftaleno, etc., asi como

polimeros preperados por la copolimerizacién de un mondme:

ro vinil aromdtico con mondmeros tales como butadieno, me:
tacrilatos de alcohilo, acrilatos de alcohilo y acriloni-
trilo, en que el mondmero vinil aromdtico estd presente
en gl menos 50% en peso. Por razones de conveniencie, estds
polimeros son citados aqui como polimeros de estireno. '
Ia produccidn de articulos que tienen una estrue-
tura polimérice espumads implica generalmente un ciclo dé :
moldeo que incluye calentar previamente el molde, cargar
el molde con partfculas poliméricas expandibles, calentar!
los grénulos dentro del molde, y acto seguido enfriar la
egtructura espumada resultante hasta uns temperatura a la

que el material es auto-soportante y retendrs su forma.

El tiempo consumido en un ciclo de moldeo tipico realizado
tal como anteriormente, se divide de la sigulente manera. |
El calentamiento previo requiere aproximadamente 16% del f
tiempo del ciclo; el llenado del molde requiere aproxima—§
damente 6% del ciclo; el calentamiento de los grinulos

poliméricos requiere aproximadamente 2% del ciclo; y el

i
enfriamiento del articulo acabado de manera que pueda ser|
: i

retirado del molde requiere aproximadamente 76% del tiempo.
i
Por prictica de este invento se pueden producir§

grdnulos polinéricos expandibles que permiten efectuar E

necesaria para enfriar el articulo acabado. £l tiempo de

17—
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parte a una mitad del requerido utilizando los grénulos

' de polimero expandible convencionzles. Como permanecen igua~

 les los tiempos de calentamiento previo, de llenado del ;
molde y de calentamiento de los grénulos, se reduce gr —§

, demente el tiempo del ciclo de moldeo global, Esto signi—§

fica que utilizando el producto del invento se puede prodé_

cir aproximadamente el doble de articulos a partir de la :

‘misma pieza de equipo de moldeo en un periodo de tiempo %

-

i Gado comparado con la produccidn de articulos por utilize-

i
2
!cidn de los polimeros expandibles hasta shora conocidos.

¥ i
! . . i
: Tos ahorros de tiempo de ciclo de moldeo que se han posi—;
H .
1

i

1

ibles por este invento estdn demostrados en los dibujos,

¥
%

i La presente solicitud que corresponde a la pre-é

§sentada en Estados Unidos de 4mérica, con fecha 31 de julio

;de 1.967, bajo el N2 657,360, se acoge a los beneficios
;del Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus-

ztrial.

H

‘ Los puntos de invencidn propia y nueva que se
§

;presentan para que sean objeto de la presene solicitud

éde Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son
?los siguientes:

* 1l.- Un procedimiento para preparar particulas
éde polimero de estireno expandible gue comprende suspenaeﬁ
?dichas particulas en un medio acwoso, e impreznar un ggen—
te de expansién en dichas particulas en la presencia de

;un compuesto seleccionado del grupo que consiste en mono- -

ésteres de polioxietileno de decidos grasos, monoésteres
i : -18~

]



de polioxietilen sorbitano de dcidos grasos y monodsteres
de polioxietileno de alecoholes grasos, en gque dichos com-
puestos tienen un indice EHL de al menos aproximadamente 15.

2.~ El procedimiento de la reivindicacidn 1,

5 en que dicho compuesto tiene un contenido medio de dxido

de etileno por molécula de asproximadamente 15 a 40 moles.

|

3.- El procedimiento de la reivindicacién 1, en!
que la porcidn de dcido oraso o de alcohol graso comprende
los dcidos grasos y alcoholes grasos que contienen de 10 !

10 a 18 4tomos de carbono.

4.- El procedimiento de la reivindicacién 1, en

que dicho compuesto estd presente en una cantidad desde

o S

aproximadamente 0,15 hasta 0,25% en peso basado en el pes

de dichas particulas.

15 5.~ Bl procedimiento de la reivindicacidn 1, en

que la impregnacidn tiene lugar antes del momento en que

. o el

dichas particulas se han polimerizado de forma sustancialT
' mente completa. i
6.~ ElL procedimiento de la reivindicacidn 1, en
20 que el agente de expansidn es un hidrocarburo alifdtico

que contiene de 1 a 7 &tomos de carbono en la molécula,

gue hierve por debajo del punto de ablendamiento del poli~
mMeYo.

7.~ Un procedimiento para preparar particulas

25 de polimero de estireno expandible.

26.6,1968 -19-




Tal y como se ha descrito en la memoria que anté—

t
cede, representado en los dibujos que se acompafian y para ;

E

ilos fines que se han especificado. ;

Ia presente memorie consta de veinte hojas es- !

t i

5 teritas a mdquina por una sola cara. :

t

Madrid, o L 98

i . :

: PoA. ‘

::

: AMlbotyf do (Eizs

4 Ps *

i

E

i

{ i

i |

|

i

; i

: E

:

! i
]
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LEYENDAS DE LOS DIBUJOS

Poliestireno conwvencional
Precalentamiento

Adicidn

Calentamiento

Enfriamiento

Producto de le invencidn

% en tiempo del ciclo de moldeo usando poliestireno couven-

cional.



02

o

890 LY U ox

v OV

H\.\ L

LTIl

CEZIIOL



g

1/1

I%C

- .

ECFFTIRS 0Tl

¥y O

U0 LY

U0 oy




T ns

or-

100

g
5

T I T e




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



