"PROCEDTI IS

Mod. 615

LS K as hadiat iad il CNTY
.i.-',".l_, PR D.. 13.'\_‘1 {:I(\vr
L i e st LI DN

0,7 55 417
0.5 B5 AV

368920

Bt s
. A o —

BUOLTOM TEONICA
$ o

ORI g

A "o e

L ‘.J‘Nl \ P, c.

:'f".”.,'.,‘ ‘S';;‘ E
- oo .

TITO PARA TA PRODUACICH DR TSPUIAS DE POLINSTIRNTgR, ™~

v ;
b -—2lka

d {eﬁw'zm @w azy’zri?mz

sathe:

Ria

P s et Y

e T

e o > o

Fallcitants: BADIACHN AlTLIN- & SODA=~FADRIY, ArTIENCSInTLOCTS

A 7\s 'it?’r,e]’]'bi--
ded plemana, residente en 6700 Iudvigshafen, Repibli-
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Para la obserncidn de et

de polireros de estiremo se han recomendado un pran nd-

mero de agentes de mucleacidn . Sepin la patente britd-

nica 1.013.375 so cnnlea hromuro smdnico en una cantl-

dad Ge un a un 10 % en peso, Tl inconveniente estriba

POOR
QUALITY




aqul En el clecvado conteonido en:sal dol matefial 68Du~
‘mado obtenido.

a2 la pasonte britdnica 773.135 ge reconienda una

adicién de un' 2 a un 3 % on peso de agua. TL inconvenicnte
5. de e¢ste procediniento es gus iz nmezela se ha dz2 elaboarar
innediotonente despucs de su prsparacidn.

En la patento US 2,911.332 se roconlonda, pars ls
obtencidn de rateriales ospurados o dase de poliestireno,
wna adicidn de un 6,2 2 un 2 % en nego de una sal hidretads,

10, que, o tenmeraturas comprendidas entre B0 y AC09C, degrron-
de arua, AL emplecar tales agentqs de nucleacibén 8e chiar-
va una estructura espunada nuy heteroncnea.

1s patente alenana 1,178,208 describe un »procedi-
niento para la obtencidn de nateriales espunndos a dase

15, @e polireros de estireno, en el que como zpehbe espunants
go enplea una sal inorgdnica hidratada que desprende agua
de cristalizacidn. Acui, se pucden emplear adends esgentes
de nuclescidn udicionales, tales como éxido de aluninio,
carbonato de caleio, silicato de caleio y otros materiales
20, inorgdanicos finamente disversos. sin enmbarpe cecun aste Proe-
cediniento se obtienon sélarente unos materiales espunados
euyo neso especifico se encuentra por cneima de C,2 p/ono,

En la patente britdnica 964,291 se emplesn, rera la
obtencidn de nateriales espurmados a base de poliestirens,

25, unos ospumantes quinicos, cn caso dado, eh yresencia de
'agentes de nucleacidn, tales como esteratos me-
tdlicos o materiales sdlidos inorpdnicos hidratados. Acui,
se obtienen sdlanmente rateriales espunndod con un peso Cow
poeifico superior a 0,3 g/emd,

%0 ' In la patente alermna 1,144,911 se desoribe lo adi-
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cién de seles andnicas de deidos cnrboxilices'como.agen
tes  de nmuclescidén R1 tamsfio radio de noros resulionte
aqui es, sin embarpo, insatisfactoris. For esta zeudn el
procediniento no ha podide imponerce en la rréctica,

Se ha descubierto zhora que el empleo do sullato
andnico en una cantidad de 0,000l a un 1 & en peso, refe-
rido al polinero de estireno, es ventajoso como agents
de nucleacidén la obiencidn de materiales espumados a ba-
se do polimeros de estireno.

Los materlales espumados que ge obtienen ermplean-

do. sulfeto andnico como formador de gérrenes poseen una

estructura de células fina y homogénea cono hasta shorn

- no se habia logrado. El tamcfio de la célula es, por lo

feneral, inferior a 0,1 mn, es deelr, mds de 16 célu.as/
me. Adends do esta manifestecidn, los meteriales csrunndoes
muestran unos tlenpos de residencia en el rmolde muy treves
durante ol moldeado. In el caso de fabricarse particulng
individuales espumables, estaz so destacan por une dmplia
insengibilidad térnica, Bsto significé, por ejermnrlo, cuc
las particulas febricadas segin la presente invencién so
pueden secar auvn a temperaturas que en todos los demde ca-
sos ye son origen para una estructura de cdlulae indesco-
damente bestas o hoterdpénens.

T1 sulfato andnico es adecuado como sgente ge

nucleacidn para noteriales espwados a base de todos los

polizeros de egstireno usuales. Pelineros do estireno ade-
cuados son, por ojemplo, el poliestireno y los copolira-
rog del eatireno con otros compuostos «, § ~insaturados
polimerizables qus contienen como minimo 50 partes en puzn
de eatireno copolircrizado. Talos' conjmcs‘aos oy {3 ~insatu~
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rados polinsrizmables son, por o ¢jomplo, ¢l K~rotilostineno,
los estircnos halorcnados en el micleo, log estirenos al-
qullades on ol ndcleo, ol acrilonitrilo, log déstercs ohe
tonidos a partir del deido aerilico y/o rmtacrilico y Ce
slcoboles con 1 hasta © nbtonos do corbono y los conpuostosn
N-vinflicos, talos como ¢l vinilearbazel. Tambidn los core
puastos cue conbtlene: dos enlaces dobles nolinerinzaliles,
tales como butadicnodivilbenceno o bubenodlol-di-nerilu-
to so pucden emplear como conendrpros, enplodndose estos,
por lo goneral, sdlamente on canbidades redwidas, por cjen-
plo 0,0l a 0,1 ¢ en peso.

a polimeros dc cabdirens pueden contencr los aditi-~
vog usuales, tales como eolorentes &, por ejemplo, los
arentes fenditunos, tales ocmo el trils-dibromo-propilfos-
fato, los clipdneros édo bubadieno brorzdes, tales coio el
hexabromociclodcdecany, las cloroparafines, en caso dado
on rezela con sinergisticos pare estos agentos ipnifucos,
tules cono conpuestos complejos, metdlices, o sustancies
que golo ge descomponen a temnvruturas riis elevaday, por
ejerplo, perdxidos orginicos o hidrocarburos de descompo-
sicién radicalar, tales como dismilo. Tardbidn se nueden
aprogar adltivos nineralos, tales ccno taleo, fogfatos,
pero también compuasios orgdﬁicos, tales como, por ajem~
pio, deldo ocitrico.

Pera la obtencion ds naterialos conumdos se doban
los polineros de eshl rend de un ospunsnte. Los cepunontes
umualcd son, por ejemplo, los conpucatos orpénicos ra-~
seoses o liquidos bajo condiclones normalos, con puntos
ds ebullicidn cue se encuentran por dobijo del punto de

reblandeciniento de los polimeros do osiireno, preferen-
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tomehté 165 hidrocarbures o log hidrocarburoa elorados,

- tales como »ropanc, Mibtano, pontanc, ciclopentano, hexano,
giciokonano, diclorew-difluoretans y/o triflucrcloronetino,
tetracloroetileno. Estos eapusantos estdn contenidos en los

5. polimeros de estireno, por lo reneral, en cantidades com-
prezdidas entre 5 y 15 ¢ en neso, referido al nolinero.
Sepin la invonclén se euplea como agentes de nucleacidn
ol sulfato aménieo. Acui, se trabaja con eantidades de 0,CCC1
a 1 %, preferestenente de 0,00C5 a 0,5 ¢, especialiente de
10, €,001 a C,5 % en peso, refarido al polinsro de estireno. Tl
gulfato andnico deberd enplearse en una distriducidn lo nds
fina posible. Se lopran resultados ventalosos si la cantldad
prineipal del sulfato andnico, es decir, nds del 50 4, oo~
pecialinonte méds del 9G &, estd dispersada en la nezela eg-
15, nwable en una granulonetria inferior a 50 B, especialrents
entre C,02 y 10 p. Se puede partir de un sulfato azdnico fi-
n{ainamente pulverizado y nezclar éste con el polimero de
estirsno y el espﬁmante. Tero tanubidén se puede partir de
sulfato aménico basto ¥ desrenuzar este en forna correspon-
20, dlente durante su mezeln con el polirero do estireno. Asi-
nisgmo es tardidn posible rezelar inténsarmento unn solucidn
de sulfato andnico, por cjemplo, una solucidn acuesa, con
el polimoro de estireno y, en cago dado, rotirar a econtinua

¢idn el disolvente ¢ uaa parte del nisnmo, por éjcnplo, nor

To
[$1
)

evaporaeion.

s vontajoso emplear Junto con el sulfato aadnico, si-
rultdnearente una cantidad reducida de acua, por elemplo un
0,1l aun 1,5 5, especialnente ﬁn 0,5aunrlen reso, refe-

rido al polinero do estireno, Tales cantidudes deo apua ya

30, osbdn frecuentenente presentes, ya que se desarrolla en 1g
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produceldn, ot loz porog del poliioro Go cotirend e
plordo,. 3in enbargo, 2l arua se nusdse oprerar al nonelar
lea componentes siorpra ocue ga enplos un polinero 45 o8-

tirsno snhidro. llaturalicnte es logran tamhidn resultados

estireno y ol espumante se pueds efcciuar de distinto fore
ma. Por ejemplo, e poaidle efechuar 1 obtencisn <2

14rero da ostireno {polirerizacidn) ya cn rrescicia do
eapunantes y/o0 sulfeto aadalco. Cuundo el ssbirenc o¢ Do-
lirmorize en suspensidn nacuosa, se disuolve el sulfatn and-
nico, por ojemplo, sirplerente en la fuze aéuasa. Tog par-

A

las obtenidas ce elabyran en ia foimis usual, Yo con cantis-
dadas ruy poquoias do sulfato andnico se logran agul uncs
regulbndos nuy ventajosos. ?or 1o general se trahpjn con
soluciones qus conbtiecnen sdlomente wi 0,1 & un 5 73 on peco
de sulfatio andnico. les perlas Ce palicstireno, equi re-
sultantes, contionen anrvoximadurente un 6,1 a un 2 5 on
peso de fase acuosa incorporada. I1 polinero de estireno,
ol oapunante y sl sulfabo 2mdnico se pucden mpzelar en

un dispositivo mezelador, por ejenplo, en una extrusiona-
dora, sgin cmbargo, tanbidn puede efoctuarse a une tampe~
ratura por encima del nunto de reblandeciniento del po=
linero y & una presidn tal, qus se encuentre por encina
del punto do chullicidn dei espunante a esta temperatura.
Para producir un productc espumedle, gue se puada trans-
portar y almacenar, sc enfria ccnveniéntemente la rexcla
despuéa de mezclar los componentces ¥ en easo dado ge dos-
menuza., Durante esta clavoracidn ce culda, mediante selec-

cién adecuada de la presién y temperatura, de que no e
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presente una esrunneidn ¢s la mezela. Los polineray

gs estireno ecspumables capaces de ser tranapcortodos

¥ alnacenados contienen convenlentenente vn 0,001 a un

1 % en peso de sulfato andnico, referide al polinero

de estireno. Zn este caso se demuestra con especial
claridad la superioridad del sulfato amdnico coro ATCN-

te de nucleacidn en cormarscidn con las sustancias
conocidag: Cantidades de 0,1 % do sulfato amdnico y

menos perniten la fabricacidn de particulas aln sin
sgpuar, aptas para su trangporte, que al espunar,

por ejerplo con vapor do oput, suministran una espurs

de celulas finas con un tanaifo de edélula de 0,05 rm.

Por el contrario, con los egentes de nrucleacién conoeidos,
tales coro ror ejemplo, el taleo, no os poasible obtaner
particulas sin egpwnr que mds adelants se espuwren forran-
do células finag,

El polinero de estireno obtenido, ‘que contienc cl es-
pumente y el sulfato anmdnico, se puede elaborar en la for-
ma’ usual o productos espuwados, por elemplo nedlente calen
tamiento a una terperatura por encira del punto de rebvlen
deciniento del polirero de estireno y a una presidn que se
encuentre por debajo do 1a presidn de vapor del fermentador
a esta temperatura, por o¢jomplo a presidn atmosférica.lol-
deando a esta terweratura y dejando enfrisr a continuacidn
se pueden fabricar toda clage de cuerpos moldeados, teles
cono placas, blogues, 1ﬁminés ¥y ainilares. Tl producto &
puede elaborar tambiéh a nmateriales espurados segin el pro-
cedinicnto de extrusidn,

Asinisno también es posible descomprinir directa~

nmente después de la nezelae del polirero de estireno, ca~

f ~ POOR
- QUALITY



]-Ol

20,

30,

suaante ¥ sulfato aidnleo, 1la fusidn obionlda y ecmhite
aarla de esta maneéa. Para ello se enplean convenicnto-
rmentoe cantidades que contiemen un 0,001 awn L & en peso

de sulfato andnico. Por ejorplo, co pucden nezclar los
conponentes en una extruslonadorz y nor su salida de una
btobera disciiada en Torra correspondiente, fabriecar directa-
nmente placas, ldnines de material espusmndo o bien, al en-
plear ol sistonn de aparatos de noldeo ror inyeccidn, cuil-
auler cuerpo arbitrario de material espurnido.

31 ampleo dol nuevo seente de nuclevcidn go Llustra
nedlante los ejemplos sipuientes. Lajo partes se entende-
rdn partes en peso.

Tjemplo Y

Se funden 10.000 partes por hora de graonza de po-
liestireno de una granuloretria de 2,5 rm, con un valor
K do 62, en uno exbtrusionadora. Zn la fusidn de poliestire-
no se introducen dosificadanente, por hora, 600 partaes de
pentono asi como una solucidn de 4 partes do sulfato andni-
¢o en 80 partes do arua. Bl naterial que sale de lag tohe-~
ras de la extrusionadora se enfria innediatarente y so gro-
nule a particulas de un tamziio nedio de 1,5 rn. Desruss de
egpumar ¢n vapor de agua, gse forman wes pirticulas deo 4 a
5 mn de dldmetro con una catructura de espuma horopénea y
un tamaiio de células de 0,08. Al contar lus células bajo el

nmicroscopio se observa un valor de unas 12 células por nr,

Ejenplo 2

10.000 partes de granza de poliestireno de un tanaiio
de 2,5 i se espolvorcan en un dispositivo mezclador con sulw
fato amdnico de un tamelio mdximo de particula de 5O e &l

granza asi tratada, se agregan, en una oxtrusionadora, 6CO
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parkos de pentano y la fusidn se cxtrusionn como en el
ejsrolo 1. La tabla muestra el tamallo de células del na-
terial cspunado cue se obiienen con las coerrespondisnies

cantidedes de sulfato enmdnico en el ulterior espusado en

3. vapor de agud.
Ensayo : Yartes de sulfato ardnico Células por
ror 1CO partes de poliestireno rm
a 0 3
b 5 12
o 8 15

- Biomplos commarativos 3 hasta 10
' 'Si se proceds como en el ejomplo 2, poro en luger
do sﬁlfato ardnico se enplean c&mo égentes de nuclezcién
otras sustancias conocidas por ia literatura, entences no
15. se lojran, con una cantidad de sgente de nucleacidn CONYeS~
pondiente al ejemplo 2 {5 rartes por 10.060, lo que corres-
ponde & un 0,05 %), en ninguno éo los easos une estruetura

de lag células similarmente fina,

Ejerplo egente de nucleacién Células yor rm con G,057
de acente 2o mucleacs by

S Bromuro andnico 68

4 Agua 3

Oxalato ardnico (monohidrato)
Sulfito sddico
Sulfato de aluninio {octadecahidrato)

{ ~-alanina

3
[$}]
o O N9 a6 G

Citrato diandnieo

e 1 a8 o> oo O

10 " Bisulfato gédico
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o1 se trabaja corwo en 6l ejerplo 2, pers on
lugar del policstireno se aaplean 10,000 partes de
un copolinero de estireno con 20 9 Ce {~retilesti-
reno del valor ¥ G6C, entonecs se puede obbener, cop
20 partes de sulfato andniceo como agpente de nuclea-

cidn B n2be rial espunable con nmds de 10 eélulas nop

Il

Siennlo 12

#n un reeipiente de epitecidn ase disuclven ZC0
partes de agua, 0,0 partes de rolivinilpirrolidena del
valor ¥ ¢C como coloide protector, 0,1 partes de sul-
feto amdnico ¥ 0,2 pertes de plrofosfato sddico. A eg-

to se agregan 100 partes de estircno'en el cual se di~

" suelven 7,5 partes de pentano, 0, 5 partes de reraxido

de dibenzoilo y 7 partes de poliestlireno, 3e callenta
bvajo apitacidn durante 20 ninutos a 70%C y se nintiens
durante otrag 15 heyng a 8540,

.El poliesﬁireho en perles obtenido, que contlaene
cgpunante, se serara, se lavad y ~cond oo indiea en la
tabla- se seca, Xl producto =uestra un contenlddo en sul-
fato andnico de 0,0005 % en pzso, A partir de una naste
de las perles de poliestireno se deternina el contenido
en agua. Otra parte de las perlas ée polisstireno, gue
contienen el egpw:ante, s¢ espuman Lor reaccidn con va-
por de agua. En pexlas de material espwwndo cortadas se
mide el ninero de células por ma para deterninar la eg-
tructura de las células,

“n un preparado comparativo se trabaja en lgual

forma pero sin sulfato anmdnico en la fase auuosa.
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Contenido en armn
de' las nerlas sin
SHDPUNST 8x D el

Tatructura de Chyar-
las celulas TOCL O
Ge 1o por- R

las ¢in €5~

nynr

J r

{células/rin)
Con sulfato azdnico
Sacado durante nstructura
0,5 horas & 20°%C G,8 759 de czlulas
Secado durante 3 horas a 409¢ 0,2 3,0 Lorerdnea
Ensayos cogparativos sin
sulfato andnico
Seccado durante 0,5 horas a 202¢ 0,9 G,0 Betruetnra

de celulas

Secado durante 3 horas a 40%C 0,2 5,5 heterorénsa

20.

Las perlas de polisstireno espuradas del preparado con

sulfato andnico tienen una estructura de edlulas homordnen~

nonte fina que tanpoco se vuelve basta por un secado a teme

peratures altas. Por el contrario, lag perlas de poliestirenc

espuriadeg, de un preparado sin adicidn de sulfato ardnica,

tienen unas cdélulas renos finas y sufren un onbasteciniento

do la estructura de las colulas al erxplear tenperaturas de

secado mds elevadag,
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Descrits suficientemente lu natursiezas del invento,
asi{ como lz manera de reslizarlc en ls prfictica, debe hacerse
congtar que lns disposicionzs snberiormente irndicades sen sug
ceptibles de modificaciones de deballe en cuanto no glteren
su principio fundamental, Tambiéa se hace constor que el in~
vento corresponde & una solicitud de Iatente presentada on
Alemania con fecha y nfmers siguiente: 23 de febrero de 1.268,
P 16 69 758.8, acogiéndose por lo tanto a lo benetficios aue
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendc lo
que conrtituye la esencia del referido invento, y por lo wuc
se solicita una Fatente de Invencibn por 20 afios, en Eapsia,”
sobre: "IROCEDINMIENTC FARA L. TRODUCCICH DE ESPUMAS IE ICITLG

TIRENO"; caracterizfndose por lo siguiénte:

(27

l.~- Frocedinmiento para la produceidn de espumrs de
poliestireno, por calentamiento de polimeros de estirenc que

contienen espumantes y agentes de nucleacidén, 2 tempersburas

" por encima del punto de ebullicién del cspumsnte a la presidén

existente y por encima del punito de reblendecimiento del po~
limero de estireno, cerzcterizado porgue coumo agente de nu-~
cleacidn se emplea 0,0001 a 1 % en peso, referico al poli-

mero de estireno, de sulfato am

1 . I4 .
hojos escribes a maguins

2 1 FEd. 720

T
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