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"PHOCEDI!ris?TO TARA LA PRODUCCION DR PSPIHAS DB PÓWSTRá^K)*:-**

BADI0CK3 AjmjN- & C0DA-FAB3DÍ Â IEUr-usui.lucib'tFT, enti­
dad alemana, residente en 6700 Ludwigshafen, Repúbli­
ca Federal Alemana.

Para la obtención de materiales capunados a base 
de polímeros do estireno se han recorTondado un gran nú­
mero de agentes de nucleación . Según la patente britá­
nica 1.013.573 so cnplea bromuro amónico en una canti­
dad de un a un 10 '1 en peso. L1 inconveniente estriba
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aquí en el elevado contenido en cal del material espu­
mado obtenido.

Un la patento británica 773*125 se recomienda una 
adición de un 3 a un 3 % en peso de agua. El inconveniente 
de este procedimiento es cue la mezcla se ha de elaborar 
inmediatamente después de su preparación.

En la patento US 3.911.332 se recomíonda, para la 
obtención do rateriales espumados a base de policstirono, 
una adición de un C,2 a un 3 % en peso de una sal hidratada, 
que, a temperaturas comprendidas entro 50 y RCO^C, despren­

de agua. Al emplear tales agentes de nucleación so obser­
va una estructura espumada muy heterogénea.

La patente alemana 1.178.306 describe un procedi­
miento para la obtención do materiales espumados a base 
de polímeros de estireno, en el que como agento espumante 
so emplea una sal inorgánica hidratada que desprendo agua 
do cristalización. Aquí, ss pueden emplear'además agentes 

de nucleación adicionales, tales como óxido de aluminio, 
carbonato de calcio, silicato de calcio y otros materiales 
inorgánicos finamente dispersos. Sin embarco según oste pro­
cedimiento se obtienen solamente unos materiales espumados 
ouyo poso específico so encuentra por encima de 0,2 g/cn^.

En la patente británica 964.391 se emplean, para la 
obtención do materiales espumados a base de poliestireno, 
unos espumantes químicos, en caso dado, en presencia de 
agentes de nucleación, tales como esteratos me­
tálicos o materiales sólidos inorgánicos hidratados. Anuí, 
se obtienen solamente materiales espumados con un peso es­
pecífico superior a 0,3 g/cm3.

3 0 . En la patente alemana 1.144.911 se describe la adi-
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cián do salea amónicas do ácidos carboxíliaos- co:.o egea 
tes ¿te nuclesción 31 tamaMo medio do poros resultante 
aquí es, sin cribarlo, insatisfactorio. 1-or esta razón el 
procedimiento no ha podida imponerse en la práctica.

Se ha descubierto ahora que el empico de sulfato 
amónico en una cantidad de 0,0001 a un 1 ^ en peso, refe­
rido al polímero de estireno, es ventajoso cono agente < 
de nucleación la obtención de materiales espumados a ba­
se do polímeros de estireno.

Los nateriales espumados que se obtienen emplean­
do. sulfato amónico cono fornador de gérmenes poseen una 
estructura de células fina y homogénea cono hasta ahora 

no so había logrado. El tamaíío de la célula es, por lo 
general, inferior a 0,1 nn, es decir, más de 10 células/ 
na. Además do esta manifestación, los nateriales espumados 
muestran unos tlenpos do residencia en el naide nuy breves 
durante el moldeado. En el caso de fabricarse partículas 
individuales espunabloa, estas so destacan por una amplia 
insensibilidad térmica. Esto significa, por ejemplo, cuc 
las partículas fabricadas según la presente invención se 
pueden secar aún a temperaturas que en todos los demás ca­
sos ya son origen para una estructura de células indesea- 
danonte bastas o heterogéneas.

El sulfato amónico es adecuado como ogente do 
nucleación para materiales espumados a baso do todos loo 
polímeros de estireno usuales. Polímeros do estireno ade­
cuados son, por ejemplo, al poliestíreno y los copolíno- 
ros del estireno con otros conpuostos c< , <3 -insaturados 
polinerizables que contienen como mínimo 50 partes en peso 
do estireno copolimcrisado. Talos conpucstos á , ¡3 -insatu-
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puestos cue contienen dos enlaces dobles polin3rinnhl.es,

to so pueden emplear cono conc-nónaros, empleándose estos,

pío 0,01 n 0,1 ^ en peso.
Los polímeros de ostireno pueden contener los aditi­

vos usuales, tales cono colorantes ó, por ejemplo, I03

fato, los oli{;ó:.ieros do butadieno bromados, tales cono el 
hcxabronoeiclodcdccano, las oloroparafInas, en caso dado 
on mezcla con sincr&ístícos para estos acentos ienifuKOS, 
tales cono compuestos complejos, metálicos, o sustancies 
que solo so descomponen a temperaturas más elevadas, por 
ejemplo, peróxidos orgánicos o hidrocarburos de descompo­
sición radicular, talos cono dianilo. También se pueden 
aprobar aditivos minerales, tales ceno talco, fosfatos, 
pero también compuestos orpinicos, tales cono, por ejem­
plo, ácido cítrico.

Para la obtención do materiales espumados so dotan 
los polímeros de ostireno de un espumante. Los espumantes 
usuales son, por ejemplo, los compuestos orgánicos ga­
seosos o líquidos bajo condiciones normales, con puntos 
de ebullición que se encuentran por debajo del punto de 
reblandecimiento do los polímeros do ostireno, praforen-

talos como butaüicnodivilbcncono o butanodiol-di-ncriía

acontes ignifunos, tales como el trís-díbromo-propílfo¡
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tomento los hidrocarburos o los hidrocarburos clorados, 
tales cono propano, butano, pantano, ciclopcntano, boxano, 
ciciohoxn.no, diclora-diíluornotano y/o trifluorclorometano, 

tetracloroctilcno. latos ennumantos están conteníd i-itl 1

polímeros üe estirono, por lo penerai, en cantidades con­
prendidas entro 3 y 15 % en peso, referido al polímero.

Según la invención se emplea como agentes de nuclcación 
el sulfato amónico. Acuì, se trabaja con cantidades de 0,CC01 
a 1 preferentemente de 0,0005 a 0,5 %, especialmente de 
0,001 a C,5 % en poso, referido al polímero de estireno. El 
sulfato amónico deberá emplearse en una distribución lo más 
fina posible. Se logran resultados ventajosos si la cantidad 
principal del sulfato amónico, os decir, más óol 50 ^.es­
pecialmente más del 90 está dispersada en la mezcla es­
puma!) lo en una granulometria inferior a 50 ¡i, especialmente 
entro 0,02 y 10 p. Se puede partir do un sulfato amónico fi- 
nÍ3Ímanento pulverizado y mezclar éste con el polímero de 
estireno y el espumante. Pero también se puede partir de 
sulfata amónico basto y desmenuzar este en forma carrespon-
diente durante su mezcla con el polímero da estireno. Asi­
mismo es también posible nozclar intensamente una solución 
de sulfato amónico, por ejemplo, una solución acuosa, con 

el polímero de estireno y, en oaso dado, retirar a continua­
ción el disolvente o una parte del mismo, par ejemplo, por 
evaporación.

Es ventajoso emplear junto con el sulfato amónico, si­
multáneamente una cantidad reducida de agua, por ejemplo un 
0,1 a un 1,5 especialmente un 0,5 a un 1 !' en peso, refe­
rido al polímero ¿o estireno. Tales cantidades de agua ya 
están frecuentemente presentes, ya que so desarrolla en la
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produceion, on lo3 poi*oo del. poli
picado. Sin enlardo, ol arua oo puedo arrobar al 
los componentes siempre ano so empleo tm polirsero 
tlrono anhidro. Naturalmente oc loaran también ra 
favorables bajo ausencia de a?rua.

Di nozola dol sulfato amónico con el poli

rosolar 
do es- 
suitedos

do

ostii'cao y ol espuínanto se puedo efectuar do distinta dor­
na. Por ejemplo, os posible efectuar la obtención del pc- 
linero da estireno (poli; irisación) ya en presencia do 
eopumantcs y/o sulfato amónico. Cuando ol estireno ce po- 
limoriza en suspensión acuosa, so disuelvo ol sulfato anó-
nico, por ojcmplo, simplemente en la fase acuosa. Las par­
las obtenidas so elaboran en la forma usual. %  con canti­
dades muy pequeñas do sulfato afónico se loaran aquí smes 
resultados muy ventajosos. Por lo general se trabaja con 
soluciones que contienen solamente un 0,1 a un 5 -ó en peso 
do sulfato amónico. Las perlas de poliostireno, aquí re­
sultantes, contienen aproximadamente un 0,1 a un 3 en 
peso do fase acuosa incorporada. El polímero de estireno, 
el espurmnte y el sulfato amónico se pueden Desdar en 
un dispositivo mezclador, por ejemplo, en una extruciona- 
dora, sin embarco, también puede efectuarse a una tempe­
ratura por encina del punto de reblandecimiento del po­
límero y a una presión tal, que so encuentre por encina 
del punto do ebullición del espumante a esta temperatura. 
Para producir un producto espunable, que se pueda trans­
portar y almacenar, so enfria convenientemente la ::czcla 
después de mezclar los componentes y en caso dado se des­
menuza. Durante esta elaboración se cuida, mediante selec­
ción adecuada de la presión y temperatura, de que no se
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presente una esputación de la rezóla. Los poliporos 
de estireno ospumables capaces de ser transportados 
y almacenados contienen convenientemente un 0,001 a un 
1 en pe'so do sulfato atónico, referido al polímero 
de estireno. 3:i este caso se demuestra con especial 
claridad la superioridad del sulfato amónico cono apan­
te de nucleación en comparación con las sustancias 
conocidas: Cantidades de 0,1 % de sulfato atónico y 
nono3 permiten la fabricación de partículas aún sin 
espumar, aptas para su transporte, que al esputar, 
por ejemplo con vapor do a^ua, suministran una esputa 
de células finas con un tanaSo de célula de 0,05 m.
Por el contrario, con los agentes de nucleación conocidos, 
tales cono por ejemplo, el talco, no os posible obtener 
partículas sin espumar que más adelanto so espumen forman­
do células finas.

SI polímero de estireno obtenido, que contiene el es­
pumante y el sulfato amónico, se puede elaborar en la for­
ma usual a productos espumados, por ejemplo mediante calen 
tamiento a una temperatura por encina del punto de reblan 
dccimionto ¿el polímero de estireno y a una presión que se 
encuentre por debajo do la presión de vapor del fomentador 
a esta temperatura, por ejemplo a presión atmosférica .Mol­
deando a esta temperatura y dejando enfriar a continuación 
se pueden fabricar toda clase do cuerpos moldeados, talos 
como placas, bloques, láminas y similares. El producto se 
puedo elaborar también a materiales espumados se¿iún el pro­
cedimiento do extrusión.

Asimismo también es posible descomprimir directa­
mente después de la mezcla del polímero de estireno, cs-

f



púnante y sulfato amónico, la fusión obtenida y ema­
narla do esta manera.. Para ello se emplean convenicnta- 
mento cantidades que contienen un 0,001 a un 1 en peso 
de sulfato anónico. Por ejemplo, ce pueden mezclar ios 
componentes en una extrusíonadora y por cu salida de una 
tobera diseñada en fama correspondiente, fabricar directa- 
monte placas, láminas de material espumado o bien, al em­
plear el sistema de aparatos de moldeo por inyección, oual- 
Quier cuerpo arbitrario de material espumado.

31 empleo dol nuevo agente de nuc^eociónso ilustra 

mediante los ejemplos siguientes. Bajo partes se entende­
rán partos en peso.
Ejemplo 1

So funden 10.000 partos por hora de granza de po- 
liestireno de una granulonotría de 8,5 nm, con un valor 
K do 62, en una extrusíonadora. En la fusión de poliestire- 
no se introducen dosificadanente, por hora, 600 partes ee 
pentano asi como una solución de 4 partes do sulfato amóni­
co on 80 partos de agua. 31 material que salo de las tobe­
ras de la extrusíonadora se enfria inmediatamente y ce gra­
nula a partículas de un tanaiío medio de 1,5 mm. Después de 
espumar en vapor do agua, se forman unas partículas do -1 a 
5 mm de diámetro con una estructura de espuma homogénea y 
un tamaño de células de 0,08. Al contar las células bajo el 
microscopio se observa un valor de unas 12 células por nm. 
Ejemplo 2

10.000 partes de granza do políestirono de un tamaiío 
do 2,5 mm so espolvorean en un dispositivo mezclador con sul­
fato amónico do un tamaHo máximo do partícula do 50 A la 
granza asi tratada, se agregan, on una oxtrusionadora, 600
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partos de pontana y la fusión* so cxtrusionn cono en el 
- ejemplo 1. La tabla nuestra el tnnano de células del ma­

terial espumado que se obtienen con las correspondientes 
cantidades de sulfato amónico en el ulterior espumado en 

5. vapor de agua.

Ensayo Partes de sulfato amónico células por
por ICO partes de policstíreno na

a 0 3
b 5 12
0 8 15

'
- Ejemplos comparativos 3 hasta 10

Si se procedo cono en el ejemplo 3, pero en lugar 
de sulfato amónico se emplean cono agentes de nucleación 
otras sustancias conocidas por la literatura, entonces no 
se logran, con una cantidad de agente de nucleaciónco-res­
pondiente al ejemplo 2 (5 partes por 10.C00, lo que corres­
ponde a un 0,05 %), en ninguno do los casos una estructura 
de las células similarmente fina.

Ejemplo sgente de nucleación Células por nm con 0,05^ 
de agente de nuclei^ <̂*,

¿ D .

3 Bromuro amónico 6
4 Agua 3
5 Oxalato amónico (monohidrato) 5
6 Sulfito sódico 6
7 Sulfato de aluminio (octadccahidrato) 4
8 o( -alanina 3
9 Citrato dianónico 3
10 Bisulfato sódico 4
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Sí so trabaja cono en ol ejemplo 2, pero en 
del paliestirono se emplean 10.000 partos de 

un copoliraro de estireno con 20 % de ¿(-notilcstí- 
reno del valor 1* 60, entonces se puedo obtener, con 
20 partes de sulfato amónico cono emente de nuclea- 
ción^n material cspur.ablc con más de 10 células por

En un recipiente de agitación se disuelven SCO 
partes do anua, 0,6 partea-de polivinilpirrolidona del 

valor K 00 cono coloide protector, 0,1 partes de sul­
fato amónico y 0,2 partes de pirofosfato sódico. A es­
to so agredan 100 partos do estireno en el cual se di­
suelven 7,5 partes do pentano, 0,55 partes de poróxido 
de dibensoilo y 7 partes de poliestireno. Se calienta 
bajo agitación durante 20 ninutos a 709C y se mantiene 
durante otras 15 horas a 859(7.

El políestireno en perlas obtenido, que contieno 
espinante, se sopara, se lava y -cono so indica en la 
tabla- se soca. El producto nuestra un contenido en sul­
fato amónico de 0,0005 % en paso. A partir de una parte 
do las perlas de políestireno se doternina el contenido 
en agua. Otra parto do las perlas de políestireno, que 
contienen el espumante, se espuman por reacción con va­
por de agua. En perlas de material eapurado cortadas so 
mide el número de células por mm para determinar la es­
tructura do las células.

En un preparado comparativo se trabaja en igual 
forma pero sin sulfato amónico en la fase acuosa.
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Contenido en acna 
de- las perlas sin 
espartar en fí en 

peso

Estructura de 
las células 
de las per­
las sin es­
puria?
(células/nn)

Obser­
vacio­
nes

Con sulfato amónico
Secado durante 
0,5 horas a 20 se o,e 7,5

Estructura 
de células

Socado durante 3 horas a 409C 0,2 8,0 hOi'.cfónea

Ensayos conparatlvos sin 
sulfato amónico
Secado durante 0,5 horas a 2020 0,9 C,0 Estructura 

de células
Secado durante 3 horas a 40ce 0,2 5,5 heterogénea

13. Laa perlas do poliostirono oapunadas del preparado con
sulfato anánico tienen una estructura de células honofiónea- 
nente fina que taripoco se vuelve basta por un secado a ten- 
poraturao altas. Por el contrario, las perlas de poliostireno 
espunadas, de un preparado sin adición de sulfato anónico,

0* tienen unas células nonos finas y sufren un onhastocinicnto
do la estructura de las células al enplear tenperaturas de 
secado más elevadas.
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Descrita suficientemente la. naturaleza del invente, 
asi como la manera de realisarlo en la practica, debe hacerse 
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus 
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren 
su principio fundamental. También se hace constar que el in­
vento corresponde a una solicitud de latente presentada en
Alemania con fecha y número siguiente: 23 de febrero de 1.966, 
P 16 69 798.8, acogiéndose por lo tanto a lo beneficios que 
conceáen los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo 
que constituye la esencia del referido invento, y por lo que 
se solicita una Patente de Invención por 20 años, en España.,* 
sobre: "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE ESPUMAS DE 1011ES 
TIREHO"; caracterizándose por lo siguiente:

1.- Procedimiento para la producción de espumas de 
poliestireno, por calentamiento de polímeros de estireno que 
contienen espumantes y agentes de nucleación, a temperaturas 
por encima del punto de ebullición del espumante a la presión 
existente y por encima del punto de reblandecimiento del po­
límero de estireno, caracterizado porque como agente de nu­
cleación se emplea 0,0001 a 1 % en peso, referido al polí­
mero de estireno, de sulfato amáhico.

2.- Procedimiento /la producción de espumas
de poliestireno A tal y\como efû jaá sustanpáalmente descrito 
en la presente Memoria/

Esta Memoria 
por una sola cara.

ions#5f de hojas escritas a máquina

2 í f¡3. '139

BADISCHE SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT
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