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Procedimiento para la obtencidn de polfimeros de

estireno expansibles y particulados.

Folicitanto: BASF ARTTENGESELISCHAPT, entidad alemena, residente en
6700 Iudwigshefen, Repiblica Federal Alemans.

Segin un procedimiento muy screditado en la in-
dustria se producen cuerpos moldeados de polimeros de
estireno de estructura celular mediante la expensidn
de particulas finas de polimeros de estireno en moldes.

5. En este procedimiento, las particulas finas de los po~
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por de agua o gases calientes, a temperaturas superiores a
su punto de reblendecimiento de modo que se expanden formando
una mass suelta. A este proceso se le denomina etaps de pre=-
»expansién. Los polimeros de estireno pre-expandidos se de-
jan entonces en un reposo y a continuacidn, calentdndolos de
nuevo con vapor de sgus, en un molde perforado resistente a
la presidén, se vuelven a expandir de modo que sinterizando
dan un cuerpo moldesdo cuyss dimensiones son las del hueco
interior del molde empleado. Esta segunda operacidn se lla-
ma expansién ulterior o fingl. Despuds de terminado el pro=-
ceso de expensidn final, se enfria el cuerpo moldeado obteni-
do dentro del molde. En caso de proceder premsturamente gl
desmolde del objeto moldeado; existe el riesgo de que el
cuerpo moldeado se deforme debido a un hinchamiente ulterior.
Gomo los plésticos celulasres son buenos aisladores; el enfrig
nmiento de los cuerpos moldeados requiére un tiempo relativa-
mente largo. El1 tiempo que transcurre hasta poder procedef—
se al deamolde de un objeto moldeado sin el menor riesgo de
un hinchamiento ul‘berior; suele denominarse "tiempo minimo

de residencia en el moldev,

El tiempo minimo de residencia en el molde se puede
determinar, por ejemplo, prolongando los tiempos de residen-
cia en el molde graduslmente hasta el momentc preciso en que
los cuerpos moldeados, despuds del desmolde, dejan de mos-
trar hinchemiento ulterior. Un método més fécil es el de
medir el descenso de presidén en el interior del cuerpo moldeg
do con la ayuda de una sonda. Este método se encuentra des-
crito en las "Technische Informgtionen der BASF; Sonde zur

Messung des Druckabfalls in Scheumstoffbléckent (Informacio-
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nes técnicas de la BASF, sonda para medir el descenso de pre-
sién en blogques de pldstico celular).

El tiempo minimo de residencia en el molde de los ouer
pos de pldstico celular depends fundementalmente de tres pa~-
rémetros: De los datos técnicos de la instalacidn, tales co-
mo por ejemplo el vapor alimentsdo, de las condiciones de la
expansidn ulterior y de la calidad de los productos. Esta
Wltima constituye el objeto de la presente invencién. Para
su valoracidn comparativa es necesario, nzturalmente, que se
mantengan constantes los puntos 1 y 2.

Es conocido el hecho de que medisnte expansion de Dar
ticulas finas de polfmeros de estireno conteniendo un agente
de expansidn, cuyas superficies estdn recubiertas con peque-
fias cantidades de compuestos orgdnicos que disuelven o bien
hinchen ligersmente el polimerc de estireno, se obtienen cuer
pos moldendos desmoldsbles despuéds de un tiempo de enfrismien
to relativamente corto., E1 inconveniente de estas partfcules
recubiertas con los compuestos orgdnicos reside, sin embargo,
en que bajo condiciones comparables, no se logra en ellas un
grado de expansidén tan elevado que en partfculas sin recu-
brir. Otro riesgo que se corre al expandir particulas recu-
biertas es el de que se formen espumas de estructura celular
heterogénea, 1o cual constituye un gran inconveniente sobre
todo cuando se trata de fabricar cuerpos moldeados destina-
dos para fines decorativos. Ademés; 8¢ ha mostrado que las
partioulas recubiertas estdn particularmente sensibles a cual
quier esfuerzo de compresidn, en el momento de salir del pro
ceso de expansidn previa, por lo que al ser transportadas

por via neumdtice, se deforman ficilmente.

También es conocido el hecho de que de particulas fie
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nes de polimeros de estireno expansibles que contienen en
distribucidén homogénea pequefies cantidades de un oligdmero

o polimero bramsdo de un 1,3-dieno, se obtiensn cuerpos mol
deados desmoldables después de cortos tiempos de residencia
en ¢l molde sin que experimenten un hinchamiento wlterior.
Este tipo de polimeros de estireno expansibles se producen,
segin la publicacidn de solicitud de patente alemans 1 256
888, por polimerizacidn de estireno o de mezclas de estireno
y otros mondmeros copolimerizables en presencia de un hidro-
carburo de bajo punto de ebullicidn y del compuesto de bro-
mo, en cuyo procedimiento se opera, conforme a los ejemplos,
a temperaturas de hasta 100°¢. TLos cuerpos moldeados fabri
cados de tales productos se distinguen por sus cortos tiem—
pos minimos de residencia en el molde y den resultados exce
lentes, sobre todo en la fabricacidén de blogues de pldstico
celular de pequeiio tamafio.

Se ha mostrado ahora sorprendentemente que se logra
otra reduccidn considerable del tiempo minimo de residencia
en el molds; que facilita también una produccién satisfacto
ria de blogques de pldstico celular de dimensiones muy gran-
des, si ge opera conforme al procedimiento de la presente
invencién.

Este procedimiento consiste en producir los polimeros:
de estireno expansibles, particulados; mediante polimerizg—
cibn de estireno o mezcles de estireno y otros monémaros co
polimerizables en presencia de hidrocarburos de bajo punto
de ebullicidn, que actian como agentes de expansidn, y un
0,001 hasta 0,1 por ciento en peso, referido s los mondmerocs,
de un oligdmero o polfmero bramado de un 1,3~dieno, sometien

do conforme a la invencidn, lss particulas formadas en 1la
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polimerizaecidn en presencis de los compuestos de brdmo; en
el transcurso de su produccidn, a un calentamiento s tempe-
returas comprendidas entre 110 y 140°G ¥ preferentemente en-
tre 115 y 135°C, Para llevar a efecto el procedimiento asi
caracterizado, se puede efectuasr el proceso de polimeriza=-
cién entero a temperaturas de entre 110 y 140°C. Existe,
gin embargo, tembién la posibilidad de polimerizar en eta~
pas, es decir, polimerizar en la primera etapa de polimeri-
zacidn a tempersturas de polimerizacidn por debajo del in-
tervalo reivindicado; pars luego terminar la polimerizacidn
en una segunda etapa a temperaturas de polimerizacidén den-~
tro del intervalo reivindicado. ILa polimerizacidén puede
realizarse segin procedimientos conocidos con tal que pro-
porcionen polimeros de estireno en forma de particulas, es—
pecialmente segin el procedimiento de polimerizacién en sug

pensidn.
Las particulas expansibles de poliestireno obtenidas

conforme g la presente invencidn posibilitan tiempos mini-
mos extremsmente cortos de residencia en el molde en la fa-
bricacidn de cuerpos de plastico celular. ILos cuerpos de
pléstico celular, incluso los de dimensiones grandes, se
gontraen poco y spenas muestiran depresiones superficigles,
Sin ambargo; no se recomienda el empleo de temperaturas de
polimerizacién superiores a 140°C, porque no den lugar a una
reduccidn adicional del tiempo minimo de residencia en el
molde y por otrs parte, exigen gastos técnicos mayores.

Por polimeros de estireno se entienden el poliestire
no y los copolimeros del estireno conteniendo como minimo

un 50 % en peso de estireno, incorporado por polimerizacidn.

Como componentes de copolimerizacidn entran en consideracidn,
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por ejemplo, el XK-metilestireno, acrilonitrilo; metacrilo-
nitrilo, los ésteres del decido acrilico o metacrilico de al-
coholes con 1 hasta 8 dtomos de carbbno, la vinilpiridina,
los compuestos N-vinilicos, tales como N-vinilearbazol, el
butadieno o también reducidas centidades, por ejemplo un
0,001 hasta 1,0, preferentemente un 0,01 hasta 0,1 por cien-
to en peso, de divinilbenceno.

Los compuestos de moldeo destinados para la fabrica-
cién de los objetos de plastico celular pueden contener ade-
més los polimeros de estireno del tipo 1lamado antichoque;
Pertenecen g este grupo de polimeros de estireno resistentes
al chogue, por ejemplo, las mezclas obtenidas por polimerizg
cidn de estireno, en caso dedo junto con otros mondmeros, en
presencia de polimeros finamente distribuidos de consisten-
cla y aspecto de caucho. Dicho tipo de polimeros puede ob-
tenerss ﬁambién mezclando copolimeros de estireno y acriloni
trilo con polimeros del butadieno o éster acrilico.

Como agentes de expansidn, los compuestos de moldeo
contienen convenientemente compuestos orgénicos usuales, 1i
quidos o gaseosos, que no disuelvan el polimero y cuyo pun—
to de ebullicidn sea inferior al punto de reblandecimiento
del polfmero, por ejemplo hidrocarburos alifdticos o ciclo-
aliféticos; tales camo propano, butano, pentano, hexeno, hep
tano, ciclohexano, o hidrocarburos halogenados; tales como
cloruro de metilo, diclorodifluormetanc o 1,2,2~trifluor-i,1,
2-tricloro-etanoc. las masas pueden contener asimismo mezclas
de los sgentes de expansidn., Resulta ventajoso emplear un 3
haste 12 por ciento en peso, referido al polimero de estire-
no, de agente de expansidn.

Ademds, los compuestos de moldeo pueden contener aditi
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vos tales como plastificantes; lubricantes, estabilizadores,
colorantes o materiales de relleno.

En cuanto a los polimeros bromsdos de los 1,3-dienos
empleados conforme a la presente invencidn, son apropiados,
por ejemplo, los productos de bramacidn de polfmeros del bu-
tadieno, isopreno o cloropreno, entre los cusles se da la
preferencia a los polfmeros del butadieno. Ios oligémeros o
bien polimeros deben presenter como minimo un grado de poli-
merizacién de 2. ZEn principio, se pueden emplear polimeros
de cualquier grado de polimerizacidén que sea, no siendo ne-
cesario en la mayorfa de los casos que el grado de polimeri-
zacién de los productos de bromacidn ascienda a un valor su-
perior a 2000. Es conveniente que los productos de bromg~
cidn contengan mas de un 40 % de bramo. De entre los poli-
meros bromados, son spropisdos, por ejemplo, el 1,2,5,6-te-
trabromociclooctano, el 1,2-dibromocicloocteno~(5), el 1,2,5-
6,9, 10-hexabromociclododecano, el 1-vinil-3~ciclohexeno bro-
mado o0 el polibutadieno bromado, que tiene una estructura
lineal., Ademds, entran en consideracidén los productos de
bromacidn del caucho natural.

Los compuestos de moldeo se presentan en forma de par
ticulas finas, por ejemplo en forma de perlss. Ias particu-
las tienen ventajosamente un didmetro comprendido entre 0,1
y 6 mm, preferentemente entre aproximadamente 0,4 y 3 mm.

Los polimeros de estireno expansibles, finamente par-
ticulados, obtenibles conforme a la presente invencidn, con-
tienen los polimeros bromados en distribueidn homogénea. Ello
se logra, por ejemplo, polimerizando el estireno mondmero,

en caso dado junto con otros mondmeros, en presencia de un

agente de expansién y de los polfmeros bromados, en suspen-
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sidén acuosa, o afiadiendo los polimeros bromados; en caso dado
junto con el agente de expansidén, en el transcurso de la poli
merizacién en un momento en que las particulas polfmeras ya
no se separan.

Los polimeros de estireno conforme a la presente in-
vencidén son expandidos, segin los procedimientos usugles, me-~
diznte calentamiento en moldes permeables a gases y se aglo-
meran, sinterizando, a cuerpos moldeados cuyas dimensiones
son las del hueco interior del molde empleado. ZIas técnicas
operatorias de transformacidn de polimeros de estireno expan
gibles se encuentran descritas, por ejemplo, en los trabajos
de F.3tastny, publicados en la revista "Kunststoffe» (Plis-
ticos), 44° Aflo, 1954, pdginas 173 a 180, as{ como en la re-
vista "Der Plastverarbeiter" (El transformador de pldsticos),
Afio 1954, paginas 260 a 271. Una descripeidn de estos métodos
se encuentra también en el libro de H.L.v.Cube y K.E,Pohl "Dig
Technologie des schiwmbaren Polystyrols® (La tecnologis del
poliestireno expans:ible), Editorial Dr. Alfred Hiithig Verlag
GmbH, Heidelberg, 1965.

Se ha mostrado que es posible desmoldar despuds de tiem |
pos minimos relativemente cortos de residencia en el molde
los cuerpos moldeados de dimensiones grandes, obtenidos me-
diante la expansidén de los compusstos de moldeo conforme a
la presente invencidén. En casos particularmente favorables,
el objeto moldeado puede sacarse del molde unos pocos minutos
después de terminado el proceso de expansidn final sin'expe-
rimentar hinchamiento ulterior ni mostrar depresiones super-
ficiales o contracclones molestas. Otre ventaja especial re-

side en el hecho de que a partir de los compuestos de moldeo

conforme a la presente invencidn se pueden obtener cuerpos
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finas,
Las partes indicadas en los ejemplos que siguen son
partes en peso.
Ejemplo 1:
En un recipiente resistente a la presidn, provisto
de un agitador de paletas planas, se prepara uns mezcla de:
100 partes de estireno
0,4 parte de perdxido de dibemzoilo
0,3 parte de perbenzoato de terc-butilo
5,5 partes de n-pentano
1,5 partes de i-pentano
0,1 parte de acetato de sodio
0,05 parte de pirofosfato de sodlo
1 parte de cloruro de sodio
200 partes de agua
b 4 pertes de 1,2,5,6,9,10-hexabromociclododecano.
Esta mezcla se polimerize a continuacién bajo sgita-
oién y bajo presidn, calentdndola en total por 8 horas a 80
°¢, llevendo luego en el transcurso de 30 minutos la tempe=
rature a 90°C y manteniéndola durante otras 5 horas a 9000,
calentando luego en el transcurso de 60 minutos a 110°G Yy
manteniéndola por otras 5 horas a 110°C. Durante la polime-
rizacién, después de 2 horas de duracidn del proceso a 80°C
se afiade una solucidn de 0,3 parte de polivinilpirrolidona
(valor K: 90) en 2,7 partes de sgua a2 la mezcla en polimeri-
zacién, Tambidn durante la polimerizacidn, despuds de un
total de 8 horas de polimerizacidén a 80°C, se introduce a
presidn nitrdgeno gaseoso en el interior del autoclave, con

lo que la presidn sube aquf de 1 a 4 atmdsferas de sobrepre-
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¢, 110%0) la mezcla se enfria a 30°C y se reduce la sobrepre
sién a la atmésfera.

El contenido del recipiente se compone del polimero en
forma de perlas y de la fase acuosa. lLas perlas se separan
de la fase acuosa con lg ayuda de un temiz de 0,2 mm de luz
de malls, se lavan luego con agua clara y se secan al aire,
en capa delgada, a temperatura ambiente. Su didmetro estd
camprendido entre 0,4 y 2,3 mm; el mdximo de frecuencia se
encuentre e un didmetro de 1,1 mm.

Las perlas se preexpanden en una corriente de vapor
hasta presentar un peso sparente de 16 g/l y se dejan luego
en reposo, dursnte 48 horas, a temperatura ambiente, dando
libre acceso gl aire. Las particulas expandidas sueltas se
vierten luego en un molde en forma de blogque de las dimensip
nes 1016 x 1016 x 505 mm, llendndose dicho molde hasta su
borde superior, y desde el exterior, a través de la perfo-
racién, se inyecta por 10 segundos vapor de 0,8 atmdésferas
de sobrepresidn, con lo que las particulas se sueldan entre
s{ formando un bloque compacto de pléstico celular. Enton-
ces se deja enfrior el blogue de moldeo., Transcurrido el
tiempo minimo de residencia en el molde, éste se sbre y el
blogue se saca del molde.

El tiempo minimo de residencia en el molde se mide
mediante una sonds de presidén. Exactemente 24 horas después
de desmoldar el bloque de pldstico celular se mide la contra_q
cidn (definida en la figura a) asi camo la depresién superfi-
cial (definida en la figura b). Los resultados se resumen

en la tabla 1 que sigue:
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X = partes de

TABLA

Tiempo minimo

1

1,255,6,9,10~ de residencia ,
hexabromoci- en el molde , Depresion super
clododecano (minutos) Contracecion ficial
0 80 3mm 6 0,3% 3,5mm-0,7 %
0,005 50 3,5m § 0,35% 4,5 mm-0,9 %
0,01 38 4mm & 0,4 % 5 mm-1,0 %
0,1 10 5mm § 0,5% 7 mm~1,4 %
Ejemplo 2

En un recipiente resistente a la presion, provisto

de un agitador de paletas planas, se

100 partes de
0,25 partes de
0,12 partes de
0,1 partes de
0,05 partes de
X partes de

100 partes ds

bajo agitacidn y
10000, 2 horses a

rizacidn, despuds de 2 horas de polimerizacién a la temperg
0

tura de 90 C, se afiade a la mezcla 3 partes de una soluecidn

al 10 por ciento en peso de polivinilpirrolidona (valor K:90)

én agua y a continuaciéh, ung mezcla de 5,5 paries de n-pen-

tano y 1,5 parte

Terminada la polimerizacidn, la mezcla se enfria a

309 y se trata luego en forma andloga a lo indicado en el

ejemplo 1.

do entre 0,4 y 2,5 mm, ascendiendo el mdximo de frecuencia

1,2,5,6,9,10~hexapromociclododecano, y

estireno

perbenzoato de t-butilo
peroctoato de t-butilo
acetato de sodio
pirofosfaeto de sodio
agua,

presidn, durante 2 horas a 90°C, 1 hora =

110°C y 4 horas a 122°C. Durente la polime

8 de i=~pentano.

Se obtienen perlas cuyo difmetro estd comprendi

calienta unz mezcla de
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a un didmetro de perla de 1,2 mm.

Las perlass se preexpanden en una corriente de vapor
hasta presentar un peso aparente de 16 a 17 g/l, se dejen
luego durante 48 horas en reposo a temperatura ambiente, dan
do libre acceso al sire, y se moldean luego a blogues de mo-
do andlogo a 1o indicado en el ejemplo 1.

El tiempo de residencia minimo en el molde; la con-
traccidn y la depresidn superficial se miden segin lo indica-
do en ol ejemplo 1. Los resultados se encuentran resumidos
en la tebla 2.

TABLA 2
x = partes Tiempo minimo

de 1,2,5,6, de residencia
9,10~hexa~ en el molde

bromociclo=- . , Depresidn
dodecano (minutos) Contraccion superficial
0 89 3 m 60,3 % 3 mné 0,6%
0,01 28 4 mmé0,4 % 5,5m & 1,1 %
0,05 . 14 4,5 mm 6 0,45 % 6 mm 6 1,2%
Ejemplo 3:

En un recipiente resistente a la presidn, provisto de
un mecanismo de sgitacidn, se calienta una mezcls de
90 partes de estireno
10 pertes de acrilonitrilo

6 partes ds n-pentano

0,5 partes de hexano

0,45 partes de perdxido de lsuroilo

0,35 partes de perbenzoato de t~butilo

0,02 partes de 1,2;5,6,9,10—hexabrnmociclododecano
100 partes de asgua

0,1 parte de pirofosfato de sodio

0,3 paerte de polivinilpirrolidona (valor K:80)
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: o
bajo agitacién y a presién, primero durante 10 horas a 80 C,

luego durante 6 horas e 90°C y durante 4 horas a 120°C.
Terminada la polimerizacién, la mezcla se enfria a 30°%C

y se somete a las operaciones posteriores descritas en el

ejemplo 1. Se obtienen perlas cuyo didmetro esté comprendi-

do entre 0,6 y 2,0 mm, sscendiendo el mdximo de frecuencia

a un didmetro de perla de 0,9 a 1,1 mm.

Ias perlas se preexpanden, de modo andlogo a las in-
dicaciones del ejemplo 1, a un peso aparente de 17 g/l, se
dejan'en reposo intermedio y se moldean a bleques.

El tiempo minimo de residencia en el molde, medido
con una sonda de presidn, asciende a 15 minutos.

Bjemplo comparativo:

Se prepars un copolimero de estireno y acrilonitrilo
expansible de una mezcla de materias de partidas de composi-
cién andloge a las indicaciones del ejemplo 3, realizando
sin embargo la polimerizacidn primero durante 10 horas a
80°C, luego durente 6 horas a 90°C y luego durente 4 horas
a 95°C.

Terminada la polimerizacidn, se tratas la mezcla obte
nida segin lo descrito en el ejemplo 1 y se moldea a blogues.

El tiempo minimo de residencia en el molde, medido
con una sonda de presidn, asciende s 65 minutos.

Ejemplo 4:

BEn un recipiente resistente & la presidn, provisto
de un sgitador de paletas planas, se calienta uns mezcla de
100 rartes de estireno

0,4 partes de perdxido de dibenzoilo
0,3 partes de perbenzoato de t-butilo

5,5 partes de n~pentano
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1,5 partes de i-~pentano

0,1 pearte de acetato de sodio

0,05 partes de pirofosfato de sodio

1 parte de cloruro de sodio
200 partes de agua

0,02 partes de polibutadieno bromado con un grado de poli-

merizacién de 180 y un contenido en bromo del 70 %,

bajo agitacion y presidn, en total durante 8 horas s 8000, a
continuacién se calienta en 30 minutos a 90°C y se mantiene
por 5 horas @ esta temperatura de 90°C, e continuacidn se cg
lienta en el transcurso de 60 minutos a 118°C y se mantiene
por 5 horas a esta temperatura de 118°C. Durante la polime-
rizacidn, después de 2 horas de polimerizacién a 8000, sev
afiande a la mezcla una solucidén de 0,3 parte de polivinilpirro
lidona (valor K = 90) en 2,7 partes de agua. También duran-
e la polimerizacidn, después de un total de 8 horas de poli
merizacidn a 8000 se introduce nitrdgeno geseoso a presidén
en el autoclave, con lo que la presidn en el interior del
autoclave sube de 1 a 4 atmdésferas de sobrepresién., Termina=-
do el ciclo entero de polimerizacidn (80°0, 90°G, 118%C) se
enfria la mezola de resmccidn a 3000 y se reduce le sobrepre-
sién a la atmosférica.

El contenido del recipiente se compone del polimero
en forma de perlas y de la fase acuosa. ILas perlas se sepa-
ran de la fase acuosa con la gyuda de un temiz de 0,2 mm de
luz de malla, se laven luego con agua clara ¥y se secan al al
re; en capa delgada, a temperatura smbiente. Su didmetro es
t4 comprendido entre 0,4 y 2,3 mm; el mdximo de frecuencia
ge encuentre a un didmetro de 1,2 mm.

Ias perlas se preexpanden en forms andloga al ejemplol,
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a un peso aparente de 16 a 17 g/i, se dejan en reposo inter-

- 15 -

nmedio y se elaboran luego a un bloque.

El tiempo minimo de residencia en el molde, medido
con la ayuda de una sonda de presidn, asciende a 21 minutos.
Ejemplo 5:

En un recipiente resistente a la presidn, provisto
de un agitador de paletas planas, se calienta una mezcla de
100 partes de estireno

0,4 pertes de perdxido de dibenzoilo

0,3 partes de perbenzoato de t~-butilo

5,5 partes de n-—pentano

1,5 partes de i-pentano

0,1 parte de acetato de sodio

0,05 partes de pirofosfato de sodio

1 parte de cloruro de sodio
200 partes de agua

0,01 parte de 1,2,5,6-tetrabromociclooctano,
bajo presidn y agitacidn, en total por 8 horas a 80°C, luego
ge lleva a 90°G en el transecurso de 30 minutos y se mantie-
ne por 5 horas s esta temperaturs de 90°C, a continuacidn
se lleva en el transcurso de 60 minutos a 13000 y se mantig
ne g esta temperatura por otras 5 horas. Durante la polime~
rizacién despudés de 2 horas de polimerizacién a 80°C, se
afinde a la mezcla una solucidn de 0,3 partes de polivinilpi-
rrolidona (valor K = 90) en 2,7 partes de agua. Tambidn du-
rante la polimerizacidn, después de un total de 8 horas de
polimerizacidn a 80°C, se introduce nitrdgeno gmseoso a pre-
sibén en el autoclave, con lo que la presidén en el interior
del sutoclave sube de 1 a 4 atmdésferas de sobrepresién. Ter-

minado el ciclo entero de polimerizacidn (80°C, 90°C, 13000)
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le mezcla se enfria a 30°C‘y la sobrepresidn se reduce a pre

sidén atmosférica.

El contenido del recipiente se compone del polimero de
forma de perlas y de la fase acuosa. Las perlas se separan
de la fase gsouosa con la ayuda de un tamiz de 0,2 mm de luz
de malla ¥y a continuascidn se lavan con agua clara y Se secan
al aire, en capa delgada, a temperatura ambiente. Su didme-
tro estd comprendido entre 0,4 y 2,3 mm, el mdximo de fre-
cuencia se encuentra a un difmetro de 1,0 mm.

Las perlas se preexpanden; en forma andloga al ejemplo
1, a un peso aperente de 16 a 17 g/i; se dejan en reposo in-
termedio y se elaboran luego a un blogue.

El tiempo minimo de residencia en el molde, medido con
la ayuda de una sonda de presidn, asciende a 18 minutos.

-NOTA~

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi
como la manera dq realizarlo en la préctica; debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio fundsmental. Tembién se hace constar que
el invento corresponde'a una Solicitud de Patente; presenta-
da en Alemanie con fecha 3 de agosto de 1972, bajo el nimero
P 22 38 128.8, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que
conceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo
que constituye la esencia del referido invento y por lo gue
se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, so-
bre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE POLIMEROS DE ESTIRE-
NO EXPANSIBLES Y PARTICULADOS; caracterizéndose por lo si-

guiente:
18.~ Procedimiento para la obtencidn de polimerocs de
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estireno expansibles y particuledos, con un corto tiempo mini

mo de residencia en el molde, por polimerizacidn de estireno
0 mezclas de estireno con otros mondmeros copolimerizables
en presencia de hidrocarburos de bajo punto de ebullicidn,
que actdan como asgentes de expansidén, y de un 0,001 hasta 0,1
por ciento en peso, referido a los mondmeros, de un oligdmero
o polimeroc bromado de un 1,3-dieno, a temperaturas elevadas,
caracterizado porque las particulas formadas durante la po~
limerizacidn en presencia de los compuestos de bromo se ca-—
lienten en el transcurso ds la produccién, a temperaturas com
prendidas entre 110 y 140°C.

28,~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte
rizado porque la polimerizacidn se lleva a cabo por lo menos
en parte a temperaturas comprendidas entre 115 y 135°0.

3%,- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque las particulas polimeras contienen en dis-
tribucidén homogenea, un 0,001 hasta 0,1 por ciento en peso,
referido sl polfmero de estireno, de un oligdmero o polimero
bromado de wn 1,3-dieno elegido del grupo de butadieno, iso-
preno y cloroprenos,

42.- Procedimiento pera la obtencidn de polimeros de
egtireno expansibles y particulados, tal y como queda sustan
cialmente descrito en lg presente Memoria.

Esta Memoria consta de 18 hojas, escritas a maquina
por una Sola cara.

Madrid -4 BGE 1973
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