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La presente invención se refiere, en general, a la 

preparación de partículas de polímero termoplástico espuma que 
tienen una forma definida, adecuado como material para em- 
balaje por relleno sin compactar.

Se conoce por la patente EE.UU. 3.188.264 la extrusiójn 
de granulos termoplásticos expandióles, a una forma de va­

rillas que tienen configuraciones de sección recta irre- 
guiar, y el corte de diversas longitudes para formar par­
tículas que tienen una forma capaz de entrecruzamiento y 
que son adecuadas como materiales para embalaje por relle­
no sin compactar. La patente EE.UU. 3.400.037 se refiere 
a la extrusión de varillas espumeóles cilindricas que, 
cuando son cortadas en longitudes pequeñas y se las hace 
alabear por calor, forman diversas formas que también son 
adecuadas como embalaje por relleno sin compactar.

Amibos de estos métodos implican el uso de un equipo 
de extrusión relativamente caro, .para obtener las formas 
espumeóles.

Se ha hallado ahora que se pueden preparar partícula^ 
de polímero termoplástico espumado adecuadas para ser usa­
das como material para embalaje por relleno sin compactar 
sin necesidad de equipo caro de extrusión durante el pro­
cedimiento de formación de espuma. Así, granulos de polí­
mero disponible en el comercio son suspendidos en un medí3 
acuoso, impregnados con un agente orgánico de expansión 
y preferiblemente con un material ignífugo o retardador 
de fuego, a una temperatura superior a la del punto de 
ablandamiento del polímero, separados y expandidos por 
uso de calor, para formar una partícula espumada de forma 
definida, que tiene bordes ondulados, una densidad menor
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de 16,2 kg/m^, un diámetro de aproximadamente 25)4 a 38 mn,, 
y un índice de planeidad de al menos 3)0.

5
Breve descripción de los dibujos

La fig. 1 es un diagrama esquemático que ilustra una 
realización típica del procedimiento de la invención.

La fig. 2 es una vista lateral de los gránulos bicon­
vexos con forma de disco, tras la impregnación, pero ante: 
de la expansión.

10 La fig. 3 es una vista lateral de una variación de 
unas partículas de polímero espumado con forma definida, 
que pueden ser producidas por la presente invención.

La fig. 4 es una vista tomada según la línea IVvIV de 
la fig. 3.

15 La figJ 5 es una vista lateral de otra variación de 
unas partículas de polímero espumado, con forma definida, 
que pueden ser producidas por la presente invención.

La fig. 6 es una vista en sección de la partícula de 
la fig. 5) que muestra la estructura interior, más densa,

20 presente en algunas partículas.
La fig. 7 es una vista lateral de una partícula plana, 

con forma de disco, que puede ser producida por la presente 
invención.

La fig. 8 es una vista en sección de la partícula
25 plana de la fig. 7) mostrando una estructura interna de 

densidad uniforme.

Descripción detallada de la invención

30
Según la presente invención, se puede preparar una 

variedad de homopolímeros y copolímeros termoplásticos

29.4.71 - 3 -
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expandióles que se derivan de monómeros vinilaromáticos, 
incluyendo estireno, viniltolueno, isopropilestireno, 
p-terc-butilestireno, alfa-metilestireno, metilestireno 
nuclear, cloroestireno, etc, así como copolímeros de ellds
con monómeros tales como butadieno, metacrilatos de aleo- 
hilo, acrilatos de alcohilo y acrilonitrilo, donde el 
monómero vinilaromático está presente en al menos 50% 
en peso. Para mayor conveniencia, estos polímeros son de­
nominados en lo sucesivo polímeros de estireno. Los po­
límeros de estireno, desde luego, pueden ser preparados 
por cualquiera de las técnicas usuales de polimerización, 

Las formas físicas posibles de los polímeros de es­
tireno útiles en la presente invención son granulos o
trozos de polímero de estireno en partículas, o incluso 
hojas desmenuzadas de tal polímero. Preferiblemente se 
usan polímeros de estireno en forma de granulos. Se dis­
pone normalmente de tales granos, en el comercio, de cual­
quiera de los fabricantes conocidos. Tales granulos 
tienen normalmente aproximadamente 3,2 mm de diámetro, 
y están cortados en longitudes que varían entre 3,2 y 
aproximadamente 6,4 mm, a partir de hebras extruidas 
enfriadas. Las hebras enfriadas se cortan normalmente 
estando bajo tensión, causando así tensiones longitudi­
nales residuales en los gránulos. Tales gránulos dispo­
nibles en el comercio son, por ejemplo Dylene 2 o Dylene 
8, disponibles de Sinclair-Koppers Company.

Los polímeros pueden estar también en forma de grá­
nulos de polímero expandible de desecho, extruidos nue­
vamente, que contienen de 3 a 7% de un agente de expansión 
tal como n-pentano y, si se desea, un retardador de fuego.
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El material de desecho es extruído de nuevo a aproximada­
mente 165-0, menor que las temperaturas de extrusión nor­
males de 190-205&C, con el fin de conservar algo del 
agente de expansión en los granulos. Se puede usar la me­
nor temperatura de extrusión por la acción lubricante de2 
agente de expansión en el polímero. Las hebras extruidas 
son enfriadas, puestas bajo tensión, y luego cortadas en 
longitudes de aproximadamente 6,4 mm, para formar gránulí 
que contienen tensiones longitudinales debidas a los pro­
cedimientos de extrusión y corte.

Los granulos son suspendidos en un medio acuoso me­
diante sistemas de agente de suspensión adecuados, para 
evitar que los granulos se aglomeren a las temperaturas 
elevadas empleadas durante la etapa de impregnación. Son 
sistemas adecuados, por ejemplo, los agentes de suspensió 
inorgánicos descritos en la patente EE.UU. 2.983.692, de 
D'Alelio, tales como fosfato tricálcico en combinación 
con un agente tensioactivo aniónico, y los agentes de su3 

pensión orgánicos descritos en la patente EE.UU. 2.950.26 
de Buchholtz y otros.

La suspensión de gránulos en agua es calentada lue­
go a una temperatura igual o superior al punto de ablan­
damiento del polímero termoplástico, para ablandar el 
granulo durante la penetración en el granulo del agente 
de soplado, y del agente retardador de fuego, si se usa. 
La suspensión es mantenida a una temperatura igual o su­
perior al punto de ablandamiento del polímero hasta que 
se completa la impregnación por el agente de expansión.

La impregnación se efectúa usualmente a temperaturas 
comprendidas entre aproximadamente 80 y 1503C, preferi-

- 5 -



5

10

15

25

30

389889
blemenue de 90 a 120SC. El aumento de la temperatura hace 
que la impregnación transcurra a mayor velocidad. El tiem­
po de impregnación puede variar entre 3 y 10 horas. Los 
tiempos más largos sirven para dejar que el agente de ex­
pansión penetre más a fondo en los gránulos. La impregna­
ción a la temperatura superior al punto de ablandamiento 
del polímero permite la completa penetración del agente 
de expansión en el gránulo y la relajación de tensiones 
internas en el gránulo, con la consiguiente distorsión del 
gránulo a gránulo biconvexo, con forma de disco, que tie­
ne un diámetro de 6,4 a 9s6 mm, y un espesor de 1,6 a 3)2
mm.

Así, los gránulos impregnados tienen un índice de 
planeidad, medido como proporción entre el diámetro de la 
porción de disco y el espesor del gránulo, de 2,0 a 6,0.

Los agentes de expansión son compuestos que eran lí­
quidos normalmente, pero que producirá gases por calenta­
miento. Entre los agentes de expansión preferidos se in­
cluyen los hidrocarburos alifáticos que contienen de 1 a 
7 átomos de carbono en la molécula, por ejemplo éter de 
petróleo o metano, etano, propano, butano, pentano, hexa- 
no, heptano, ciclohexano, isopentano, y sus derivados ha- 
logenados que hierven a una temperatura inferior al punto 
de ablandamiento del polímero. Los agentes se usan normal­
mente en cantidades de 5 a 9% en peso de las partículas 
de polímero.

Generalmente es preferible que las partículas expan- 
dibles para embalaje por relleno sin compactar sean auto- 
extinguibles, para proporcionar un embalaje menos peligro­
so. Para conseguir esta característica se puede añadir uno
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o más adAivos retardadores de fuego a la suspensión de 
gránalos de polímero, y estas adiciones quedarán como im­
pregnación junto con el agente de expansión.

El agente retardador de fuego puede ser cualquiera 
de los agentes conocidos, tal como los fosfatos halogena- 
dos de la patente EE.UU. 3-001.954-, las mezclas de com­
puestos halogenados orgánicos con peróxidos, de las Paten
tes EE.UU. 3.058.926, 3.058.927, 3-058.928 y 3.058.929, 
o el tetrabromobiciclononano de la patente EE.UU 3.511.795, 
El agente se usa normalmente en cantidades de 1 a 20% en 
peso. Las cantidades menores de agente de autoextinción 
pueden ser usadas si se usa simultáneamente un peróxido 
como agente sinergístico.

Los granulos impregnados son separados de la fase 
acuosa, tras enfriar hasta al menos 403C, lavados con áci 
do clorhídrico, aclarados con agua, y secados. En la fig.
2 del dibujo se muestra uno de tales gránulos.-

La expansión de los granulos biconvexos, con forma 
de disco, hasta la forma final de embalaje sin compactar, 
se efectúa calentando los granulos en equipo diseñado pa­
ra la expansión previa de polímeros espumables. Tal equi­
po puede ser, por ejemplo, expansores previos tales como 
los descritos en la patente EE.UU. 3.023.175, de Rodman, 
o en la patente EE.UU. 3.494.988, de Adams y otros.

El calentamiento en el expansor previo se efectúa 
normalmente mediante vapor de agua, aunque también son efi 
caces otros medios, tales como calor radiante o quemado­
res por debajo del expansor. La expansión se efectúa usua.^ 
mente a temperaturas de aproximadamente 80 a 1203C. La 
temperatura deseada es normalmente superior al punto de

29.4.71 7
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ebullicióR del agente de expansión, e igual o ligeramente 
superior al punto de ablandamiento del polímero. Si la tem 
peratura es demasiado baja, la expansión es incompleta.
Una temperatura demasiado alta hace que las partículas ex­
pandidas se deshinchen y arruguen.

Las partículas de polímero expandible resultantes 
tienen una forma definida y variable, según se ilustra en 
las figs. 3 a 8 de los dibujos. Así, las partículas tienen 
una periferia 10 irregular. Las partículas pueden tener 
un surtido de formas que varían entre discos relativamen­
te planos, con forma de moneda (veánse figs. 7 y 8) y dis­
cos ligeramente ondulados, con forma de copos de cereal 
(véanse figs. 5 y 6) hasta discos muy arrugados, con for­
ma de patata frita (véanse figs. 3 y 4). Las partículas 
individuales se alabean a una forma más o menos ondulada 
según los grados de penetración del agente de expansión, 
la distorsión en el granulo impregnado, y la historia tér­
mica- de la partícula durante el procedimiento de expan­
sión. Los tiempos de retención mayores en presencia de la 
fuente de calor tienden a producir encogimientos de la 
partícula mayores que los producidos por un tiempo más cor 
to a la misma temperatura. La presencia de las formas y 
tamaños surtidos en cualquier grupo de partículas tiende 
a aumentar las posibilidades de entrecruzamiento de partí 
culas, y por tanto mejoran la utilidad del grupo como ma­
terial para embalaje por relleno sin compactar.

La estructura interior de los gránulos puede consis 
tir en porciones 11 más densas rodeadas por material 13 m<j 
nos denso, como se muestra en la fig. 6, o puede ser de 
densidad uniforme en todo el gránulo, como se muestra en
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las figs. 4 y 8.*^**^*

Las características de aptitud para fluir y de auto- 
extinción de las partículas expandidas fueron medidas por 
métodos de ensayo esquematizados en la descripción de com 
pra de la Administración de Servicios Generales "FSN-8135 
-935-0983 - Material para almohadillado".

El ensayo de aptitud para fluir consiste en llenar 
un embudo normalizado con una cantidad medida del mate­
rial a ensayar, y registrar el tiempo requerido para que

10 el material fluya del embudo. El embudo ha de tener una 
capacidad de 84 litros, con un tubo de extensión de 152 
mm de diámetro interior y una pendiente de 453 en la pa­
red del embudo. El material que sale del embudo en 30 seg 
o menos se considera como libremente fluido y aceptable

15 en el ensayo.
El ensayo de las características de autoextinción 

de las partículas expandidas consiste en llenar de partí­
culas una cesta de alambre de tamaño normalizado, poner 
sobre el material'de la cesta una tableta de combustión

20 (tabletas reactivas Hethenamine número 1588, de Eli Lilly 
and Company), y registrar el tiempo que pasa cuando se ex 
tingue la llama o cuando la tableta se ha abierto paso 
por combustión hasta el fondo de la cesta y está ardiendo 
por sí misma sin evidencia de llama en el material de al-

25 mohadillado ni en su residuo fundido. La cesta tendrá 102 
mm por 102 mm en cuadrado por 152 mm de profundidad, y es­
tá hecha de tela metálica de 6,4 mm. En este ensayo se 
consideran autoextinguibles los materiales que tienen un 
lapso de tiempo de 41 seg o menos.

30 La invención se ilustra más mediante el diagrama de
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flujo de la fig. 1 del dibujo, y por los siguientes ejem­
plos, en los que las partes son partes en peso, a no ser 
que se indique otra cosa.

Ejemplo 1

En un recipiente provisto de agitador se añadieron 
100 partes de agua, 1 ,0 parte de fosfato tricálcico como 
agente de dispersión, 0,04 partes de dodecilbencenosulfo- 
nato sódico como agente tensoactivo aniónico, 2 ,2 partes 
de trifosfato de 2 ,3-dibromopropilo como agente de auto- 
extinción, 0 ,3 5 partes de peróxido de dicumilo como sinerj- 
gístico del agente de autoextinción, y 100 partes de granulos 
de poliestireno (gránulos de Dylene 8G cristal, de Sinclair 
-Koppers Company, cortados de hebras extruidas enfriadas)
La mezcla fué calentada con agitación hasta una tempera­
tura de 9090, durante un periodo de 1,5 horas. La suspen­
sión fué mantenida a 90sc durante 4 horas, para permitir &1 
ablandamiento total de los gránulos. Se añadieron a la me 
cía 9 partes de n-pentano durante un periodo de 1 hora. La. 
totalidad fué mantenida a 90SC durante 1 hora adicional, 
y luego se elevó la temperatura a UOac durante 5 horas, 
para permitir que los gránulos quedasen impregnados de 
pentano. Luego se enfrió el reactor hasta 4030 y se volcó 
para separar los gránulos impregnados, que luego fueron 
acidificados con solución diluida de ácido clorhídrico, 
lavados hasta estar exentos de ácido, y secados. Los grá­
nulos fueron gránulos biconvexos en forma de disco, que 
tenían un diámetro de aproximadamente 8 ,0 mm, un índice 
de planeidad de aproximadamente 4,0, una densidad aparen­
te de 630 kg/m*\ y contenía 7 )07% de n-pentano.

29.4.71 - 10 -
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Ejemplo 2

Los granulos obtenidos en el ejemplo 1 fueron 
expandidos en un expansor de tambor rotatorio, y fueron 
calentados con vapor de agua de 1 kg/cm manom., a una 
temperatura de 95-0, con caudales de alimentación de 20,5 
kg/hora en un caso y 47,5 kg/hora en otro caso. Las par- 
tículas expandidas tenían densidades de 12,5 a 15)4 kg/nr 
según el tiempo total de retención en el expansor. Las 
partículas eran obleas circulares, de tamaño al azar, que 
fluían libremente y eran autoextinguibles, según se mide 
por los ensayos antes esquematizados. El tamaño global 
de las partículas expandidas fué aproximadamente 38,1 
mm de diámetro, con un índice de planeidad de aproxima­
damente 6,0. Estas partículas son especialmente útiles 
como material para embalaje por relleno sin compactar, ya 
que su forma permite en general un empaquetado íntimo de 
las partículas.

Ejemplo 3
En un recipiente provisto de agitador se añadieron 

100 partes de- agua, 2,0 partes de fosfato tricálcico,
0 ,0 5 partes de dodecilbenceno-sulfonato sódico y 100 par­
tes de granulos de poliestireno cortados en frió, y vuel­
tos a extruir, que contienen aproximadamente 5% de penta- 
no. El reactor fué calentado a 9030 con agitación, y se 
añadieron 3)0 partes adicionales de n-pentano. ^a mezcla 
fué mantenida a 9030 durante 4 horas, y luego se elevó 
la temperatura a 1203C y se mantuvo a la mayor temperatur 
durante 5 horas. Los gránulos impregnados fueron separado 
acidificados con ácido clorhídrico, lavados con agua, y 
secados a 35*3830. El producto fué unos gránulos bicon-
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vexos, con forma de disco, que tenían un diámetro de 
aproximadamente 9?6 mm, un índice de planeidad de aproxi­
madamente 6,0, una densidad aparente de aproximadamente 
6$0 kg/m^, y un contenido de pentano de 6,3%.

La expansión de los gránulos por el método del 
ejemplo 2 dio partículas expandidas que tenían diámetros 
variables entre 23,4 y 38,1 mm, e índices de planeidad 
de 3,0 a 6,0. El producto fué una mezcla de partículas que 
tenían grados variables de alabeo, que iban desde discos

10 relativamente planos hasta formas de patata frita consi­
derablemente arrugada. Las partículas expandióles tenían 
una densidad aparente menor de 12,2 kg/m^, y fluían li­
bremente cuando fueron ensayadas por el ensayo FSN de la 
Administración de Servicios Generales antes descrito.

15 Las partículas expandióles producidas por este ejemplo 
se podrían haber hecho autoextinguibles por adición de 
los retardadores de fuego apropiados, según se describe 
en -el ejemplo 1.

Esta solicitud que corresponde a la presentada en
20 los Estados Unidos de América el 9 de Diciembre de 1970, 

bajo el Núm. 96.567, se acoge a los beneficios del ar­
tículo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad IndustriaL.

25 - REIVINDICACIONES -

30

Los puntos de invención propia y nueva que se pre­
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente 
de Invención en España, por VEINTE años, son los siguíen-

29.4.71 ^ - 0 -  - 12 --  12 -
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12.- Un procedimiento para la preparación de partí­
culas para embalaje de polímero termoplástico espumado, qu 
tienen forma de disco plana, con una periferia irregular, 
que comprende: (a) suspender granulos del polímero termo- 
plástico que tienen tensiones longitudinales internas en 
un medio acuoso; (b) añadir un agente de expansión normal­
mente líquido para impregnar dichos granulos; (c) calentar 
a una temperatura ligeramente superior a la del punto de 
ablandamiento del polímero para formar granulos de forma 
biconvexa impregnados; (d) separar dichos gránulos impreg­
nados de la fase acuosa y (e) expandir dichos gránulos 
impregnados a una temperatura de entre 80 y 12o2C para 
obtener las deseadas partículas para embalaje espumadas.

23.- El procedimiento de la reivindicación 1 donde 
dicho polímero termoplástico es poliestireno.

32.- El procedimiento de la reivindicación 1 donde 
dicho agente de expansión normalmente líquido es n-penta- 
no.

4 2.- El procedimiento de la reivindicación 1 donde 
un retardador de llama orgánico se añade antes del calen­
tamiento, haciendo de esta forma autoextinguible los grá­
nulos impregnados.

3 2.- El procedimiento de la reivindicación 4 donde 
dicho retardador de Rama orgánico es fosfato de tris-2,3  

-dibromopropilo con una cantidad sinergística de peróxi­
do de dicumilo.

62.- Uh procedimiento para la preparación de gránu­
los de polímero termoplástico espumable que tienen forma 
semejante a un disco biconvexo que comprende: (a) suspen-

- 13 -
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der los gránulas ae polímero termoplástico que tienen ten­
siones internas longitudinales en un medio acuoso que con­
siste esencialmente en un agente inorgánico de suspensión 
en combinación en agua con un agente tensioactivo aniónico; 
(b) añadir un agente de expansión normalmente líquido pa­
ra impregnar dichos gránulos; (c) calentar a una tempera­
tura ligeramente superior al punto de ablandamiento del 
polímero para formar gránulos impregnados; y (d) separar 
dichos gránulos impregnados de la fase acuosa, para ob­
tener gránulos impregnados que al expansionarse por el ca­
lor producen partículas espumadas para embalaje.

?s.- El procedimiento de la reivindicación 6 en 
donde se añade un retardador de llama orgánico antes del 
calentamiento haciendo de esta forma autoextinguibles los 
gránulos impregnados.

89-= Un procedimiento para la preparación de partí­
culas para embalaje de polímero termoplástico espumado.

, Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece­
de, representado en los dibujos que se acompañan y con 
los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de catorce hojas escritas a má­
quina por una sola cara.

Madrid 4 MM1971
P .A .

Atb
Per i
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EXPLICACION DE LAS LEYENDES DE LA FIGURA 1 

DE LOS DIBUJOS ______________

I.- Suspensión
II.- Impregnación

III.- Discos biconvexos
a. - Gránulos de polímero
b. - Agente tensoactivo
c. - Agua
d. - Agente de expansión
e. - Separación, acidificación, lavado y secado
f. - Producto final
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